有色行业标准（2023-0425T-YS）

核级碳化硼化学分析方法
第2部分：总碳含量的测定
气体容量法和红外吸收法

编制说明

（讨论稿）

	





有色行业标准《核级碳化硼化学分析方法
第2部分：总碳含量的测定气体容量法和红外吸收法》起草小组2023年12月



有色行业标准《核级碳化硼化学分析方法
第2部分：总碳含量的测定气体容量法和红外吸收法》
编制说明
一、工作简况
（一）任务来源
根据工信部《工业和信息化部办工厅关于印发2023年第一批行业标准制修订和外文版项目计划的通知》（工信厅科函〔2023〕18号），标准《核级碳化硼化学分析方法第2部分：总碳含量的测定气体容量法和红外吸收法》由中南大学负责主起草，敦化市正兴磨料有限责任公司、大连博恩坦科技有限公司、北京工业大学、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司、广东腐蚀科学与技术创新研究院、中国有色桂林矿产地质研究院有限公司、广西壮族自治区分析测试研究中心、长沙矿冶研究院有限责任公司、国标（北京）检验认证有限公司等为验证单位。
项目计划号：2023-0425T-YS，计划完成年限：2024年。
（二）项目概况
YS/T423.2-2000已发布实施20年，现在修订完善具有现实意义。
为更好地确保标准的先进性，可操作性，促进我国检测技术的进步。对标准YS/T423.2-2000《核级碳化硼化学分析方法第2部分：总碳含量的测定》进行修定。对原标准试验操作的技术细节、精密度数据进行修改或补充，进一步规范了核级碳化硼中总硼含量的分析方法，同时又体现了行业内核级碳化硼化学成分分析的技术水平，具有先进性、可操作性和广泛的适用性。对完善核级碳化硼产业链，提升核级碳化硼生产能力具有积极的指导意义
（三）承担单位情况
1  中南大学
本单位为国家双一流大学中南大学的二级学院粉末冶金研究院，是我国新材料领域集教学、科研和产业为一体的综合性基地。依托研究院建设有“粉末冶金国家重点实验室”、“轻质高强结构材料国家级重点实验室”及“粉末冶金国家工程研究中心”等3个国家级基地；研究院辖有2个教学系、8个研究所、5个实验（检测）中心。有教职工300余人，其中中国工程院院士3人，中国科学院院士1人，国家“千人计划”入选者4人，国家“长江学者”特聘教授5人、讲座教授4人，国家杰出青年基金获得者4人，博士生导师54人，教授（研究员）51人。本单位拥有“材料科学与工程”一级学科国家重点学科，“材料科学与工程”一级学科博士点和硕士点，建有材料科学与工程博士后科研流动站。目前，研究院已培养了5000多名各类高级专门人才活跃在高等教育、科学研究、企业管理以及政府部门等社会领域。本单位建立了系统的从事材料研究的体系，从材料基础理论研究、应用基础研究、工程化研究到材料的性能检测评价，包含了材料基础与相图计算、难熔金属与硬质合金、摩擦减磨材料、粉末高温合金、特种陶瓷材料、轻质合金材料、电工电子材料、炭基复合材料和航空制动系统等研究领域，研究的材料和系统广泛应用于航空、航天、兵器、船舶、电子、核工业等工业部门和相关国民经济建设部门。近年来先后完成了各类国家863计划、973计划、国家自然科学基金、国家科技重大专项、国防军工等国家级科研项目500余项，获国家级和省部级科技奖励60余项，其中国家技术发明（科技进步）一等奖3项（次），拥有发明专利200多项。
2  中国有色桂林矿产地质研究院有限公司
中国有色桂林矿产地质研究院有限公司现为中国有色矿业集团有限公司全资子公司。总资产为7.2亿元，净资产4.84亿元；现有在册正式职工394人，其中：工程师147人，高级工程师65人，教授级高级工程师36人。具有博士学位人员20人，硕士87人。国家级“中青年有突出贡献专家”1人，享受国务院政府特殊津贴优秀专家6人，获广西优秀专家称号6人，获“中国有色金属系统跨世纪学术和技术带头人”称号4人，广西“十百千”拔尖人才第二层次人才6人，广西八桂学者1人，广西区政府专家2人，特聘专家2人。柔性引进高级人才18人(其中院士8人、教授10人)。
中国有色桂林矿产地质研究院下设矿产地质研究所、资源环境研究所、资源综合利用所、有色金属矿产地质测试中心和“国家特种矿物材料工程技术研究中心”等研究开发机构,拥有地质勘查、矿权经营与矿业开发、超硬材料研发及制品、资源环境工程公司、矿产品贸易等10余家全资子公司。承担国家、省部级科研项目、技术开发与技术服务等任务。建院以来共提交科研成果2900多项，获国家级科技成果奖20余项，其中：特等奖1项，一等奖1项，二等奖6项。省部级以上科技成果奖320多项，其中二等奖以上90余项。
中国有色桂林矿产地质研究院有限公司是国际标准化组织电子探针分析技术委员会(ISO/TC202/SC2)主席单位,并承担SC2秘书处工作；是全国有色金属标准化技术委员会和（SAC/TC243）全国稀土标准化技术委员会（SAC/TC229）成员单位。标准研究团队配备15人的专业化技术人员，具有丰富的有色金属、地质、稀土等分析方法研究工作基础和标准化研究工作经验，近5年来主持完成3项国际标准制修定工作，主持或参与主持完成45项国家标准，49项行业标准的制修定工作，在研国家及行业标准16项，为本项目的完成提供坚实的标准制定工作基础。
3  广西壮族自治区分析测试研究中心
广西壮族自治区分析测试研究中心（以下简称“中心）为公益二类事业单位，成立于1978年，是广西科技厅直属的以分析测试技术研究、理化分析为主的省级综合分析测试研究机构，是广西质量技术监督局授权建立的“广西壮族自治区保健食品及生物产品质量监督检验站”，属于为社会公众服务、对外独立开展检验/检测业务的第三方检测机构。根据中国合格评定国家认可委员会与美国、欧盟、日本等国家和地区的认可机构达成的互认协议，广西分析测试研究中心出具的数据和结果可获得多个国家和地区（包括美国、日本、欧洲等一些发达国家和地区）实验室认可组织的国际互认。中心奉行科学公正、廉洁高效的工作理念，竭诚为社会公众提供检验、检测服务；为科研机构、企事业单位提供技术支持、成果鉴定。
4  长沙矿冶院检测技术有限责任公司
       长沙矿冶院检测技术有限责任公司（简称“长矿检测”）始建于1956年，为原冶金部辅料矿质量监督检测中心，2021年7月转制为国有控股企业，为世界500强企业中国五矿所属长沙矿冶研究院有限责任公司子公司，注册资本2580万元。长矿检测专注于为客户提供检测、能力验证、咨询培训、仲裁检测等综合性技术服务，拥有检验检测机构资质认定（CMA）、实验室认可（CNAS）、能力验证提供者认可（PTP）等多项专业资质及百余台套先进精密分析仪器设备，尤其是化学物相分析、材料微观表征等检测能力国内领先。长矿检测制修订100余项国际、国家、行业、团体标准，拥有发明专利3项，为工信部工业产品（黑色矿冶产品）质量控制和技术评价实验室、湖南省工信厅产业技术基础公共服务平台（试验检测类）等20多个国家级、省部级科技创新平台的重要组成部分，是中国矿冶检测机构联盟副理事长单位、国家技术标准创新基地（长株潭）理事单位、湖南省环境检测行业协会副会长单位、湖南省精密仪器测试学会秘书长单位、长沙市先进电池材料及电池产业技术创新战略联盟理事单位等。
5  国标（北京）检验认证有限公司
国标（北京）检验认证有限公司前身是北京有色金属研究总院分析测试技术研究所，是国家有色金属行业最知名的第三方检验机构之一。公司运营管理着国家有色金属及电子材料分析测试中心和国家有色金属质量监督检验中心，拥有一支基础理论扎实、实践经验丰富的研究和服务队伍，自2004年至今共承担了国家科技支撑计划、国家863计划、国家自然科学基金、军工配套等省部级科技项目40余项；曾获国家科技进步奖6项，国家发明奖3项，省部级科技进步一等奖10项，二、三等奖107项；近5年获得国家发明专利20余项；负责和参加起草制订分析方法国家标准、行业标准300余项；国家标准物质/标准样品120个，在国内外科技期刊上发表论文800余篇，撰写论著22部。
（四）参编单位及主要起草人工作情况
整个标准起草过程中各参编单位给予了大力的支持帮助。由敦化市正兴磨料有限责任公司提供核级碳化硼样品，由北京工业大学、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司、广东腐蚀科学与技术创新研究院、中国有色桂林矿产地质研究院有限公司、广西壮族自治区分析测试研究中心、长沙矿冶研究院有限责任公司、国标（北京）检验认证有限公司等几家单位提供数据的调研验证工作。
其中，中南大学主要负责试验方案制定，试验样品收集和分发，分析方法研究，试验结果处理，标准文本、试验报告和编制说明撰写等工作；XX为一验单位，主要负责对试验方案中的条件试验进行验证，提供精密度等测试数据，并对标准文本提出修改意见和建议；XX为二验单位，主要负责提供精密度试验数据，并对标准文本提出修改意见和建议。
标准主要起草人以及分工见下表1：
表1各起草人及其工作职责
	姓名
	工作单位
	工作职责

	撒志远、郑灵芝
	中南大学
	负责标准编制、标准起草、试验方案制定与研究、试验结果处理

	吴艳华、崔妍
	有色金属技术经济研究院
	负责标准审核、协调工作

	
	中国有色桂林矿产地质研究院有限公司
	

	
	广西壮族自治区分析测试研究中心
	

	
	长沙矿冶院检测技术有限责任公司
	

	
	国标（北京）检验认证有限公司
	

	
	深圳市中金岭南有色金属股份有限公司
	



（五）主要工作过程
1  起草阶段
中南大学粉末冶金研究院接到《碳核级碳化硼化学分析方法第2部分：总碳含量的测定气体容量法和红外吸收法》标准的制定任务后，立即组织相关技术人员成立了标准编制小组，进行相关资料的查询与收集工作，明确了成员的任务，制订了工作计划和进度安排。对该产品的相关企业进行收集、分析、研究了国内相关技术资料，对产品标准的可行性进行了对比。此基础上，于2023年12月形成了标准的讨论稿和编制说明。
2  征求意见阶段
3  审查阶段
4  报批阶段
二、标准的制定原则、主要内容与依据
（一）符合性
本标准严格按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》、GB/T 20001.4-2015《标准编写规则 第4部分：试验方法标准》、GB/T 6379.2-2004《测量方法与结果的准确度(正确度与精密度) 第2部分：确定标准测量方法重复性与再现性的基本方法》的要求进行编写。
（二）适用性和先进性
[bookmark: _GoBack]本标准是对YS/T 423.2-2000《碳核级碳化硼化学分析方法第2部分：总碳含量的测定》的修订起草。在充分调研核级碳化硼相关产品分析检测实际需求的基础上，对原标准的试验操作的技术细节、精密度数据进行修改或补充，进一步规范了核级碳化硼中总碳含量测定的分析方法，同时又体现了行业内对核级碳化硼化学成分分析的技术水平，具有先进性、可操作性和广泛的适用性。反映当前国内各相关企业的检测技术水平，宜于应用，经济上合理。
三.标准修定内容的确定依据及主要实验和验证情况
与YS/T 423.2-2000《碳核级碳化硼化学分析方法第2部分：总碳含量的测定》相比，本次主要修订内容如下：
（一）修增加了新方法：高频燃烧红外吸收法：快速实用的分析仪器为测试减轻了繁重的步骤，“方法一：气体容量法”现在已经很少有单位使用，所以本次基本无修订，主要验证红外吸收法的各项试验条件。
（二）修订了标准样品的要求：不再指定特定的标准样品，而选择与试样成分、含量相近的有证系列标准样品或其他适用标准样品替代，使得分析方法具有先进性、可操作性和广泛的适用性。
（三）方法一中不再限定仪器型号：分析仪器的更新和换代以及多家仪器生产的型号不同，原标准中的仪器使用说明已不适用，只要仪器能满足分析测试的要求，不需限定仪器型号。
本次主要修订内容为增加了“方法二：高频燃烧红外吸收法”，主要试验和验证情况如下：
1助熔剂种类及用量的选择 
在选定的试验条件下，称取0.03g 1#样品，采用红外吸收法进行测试，考察助熔剂的种类和用量，结果见表2。
表2 红外吸收法助熔剂种类的选择试验
	方法
	助熔剂种类
	测定值/%
	平均值/%
	RSD/%
	　样品熔融及出峰情况

	 红外吸收法
	W0.5g+Fe.0.5g
	19.96
	19.89
	19.97
	19.94
	0.22
	熔体较光滑，峰形一般

	
	W0.5g+ Fe 1.0g
	20.18
	20.17
	20.23
	20.19
	0.16
	熔体光滑，峰形好

	
	W0.5g+ Cu0.5g
	20.16
	20.08
	20.11
	20.12
	0.21
	熔体平整，峰形不好

	
	W0.5g+ Cu1.0g
	20.09
	20.01
	20.16
	20.09
	0.37
	熔体不平，峰形好

	
	Fe.0.5g+Cu1.0g
	19.85
	20.01
	19.76
	19.87
	0.64
	熔体表面不平整，有飞溅现象，峰形吸收不好

	
	Fe.1.0g+Cu0.5g 
	20.00
	19.73
	19.69
	19.81
	0.85
	熔体表面不平整， 有飞溅现象，峰形吸收不好


红外吸收法选用W0.5g+Fe1.0g助熔剂，样品燃烧完全，燃烧后坩埚内表面光滑，碳的红外吸收情况较好，测定结果的相对标准偏差也满足分析要求。
2试样量的选择
通常分析中使用的助熔剂的量是有限的，试样量太多会影响燃烧效果，使碳释放不完全;试样量太少不能准确代表样品中碳含量，所以合适的助熔剂与试样量的比例对分析结果有很大的影响。
在选定的试验条件下，称取不同量的 1#样品，采用红外吸收法进行测试，考察试样量对测试的影响，结果见表3。
表3  红外吸收法称样量的选择试验
	方法
	称样量
	测定值%　
	平均值%
	RSD%
	样品熔融及出峰情况　

	红外
吸收法
	0.01
	20.08
	20.01
	20.24
	20.11
	0.59
	熔体平整，峰形好

	
	0.02
	20.11
	20.19
	20.12
	20.14
	0.22
	熔体平整，峰形好

	
	0.03
	20.18
	20.16
	20.23
	20.19
	0.18
	熔体平整，峰形好

	
	0.04
	20.15
	20.19
	20.13
	20.16
	0.15
	熔体稍有不平整，峰形好

	
	0.05
	20.11
	20.19
	20.15
	20.15
	0.20
	熔体稍有不平整，峰形一般

	
	0.06
	19.97
	20.14
	20.17
	20.09
	0.54
	熔体不平整呈块状，峰形不好

	
	0.08
	19.88
	19.68
	20.03
	19.86
	0.89
	熔体溢出呈块状，峰形不好



从表3可以看出，红外吸收法采用试样量0.03g燃烧效果最佳、测定值最接近且标准偏差较小，所以实验选择样品用量为0.03g。
3精密度试验
2.1 起草单位的精密度试验
称取1#试样0.03g，按照分析方法对试样独立进行7次试验，测定结果见表4。
表4 精密度
	测定次数
	总碳质量分数/%

	
	1#
	
	
	

	1
	20.15
	
	
	

	2
	20.26
	
	
	

	3
	20.20
	
	
	

	4
	20.28
	
	
	

	5
	20.19
	
	
	

	6
	20.22
	
	
	

	7
	20.20
	
	
	

	平均值/%
	20.21
	
	
	

	标准偏差/%
	0.0439
	
	
	

	RSD/%
	0.22
	
	
	



由表4可知，1#试验样品精密度试验结果的RSD为0.22%，说明该方法精密度良好，能够满足分析要求。
四、与现行法律法规、强制性国家标准及相关标准协调配套情况
现行的法律法规、本标准与现行法律法规、强制性国家标准无冲突。
本标准是YS/T423《核级碳化硼化学分析方法》系列标准的组成部分。
五、标准中涉及专利情况
本标准起草过程中，如果涉及到专利和知识产权时请使用单位与专利和知识产权方协商，本标准的发布机构不承担识别这些专利的责任。
六、重大分歧意见的处理经过和依据
无。
七、作为推荐性标准的建议
八、贯彻标准的要求和措施建议
无。
九、废止现行有关标准的建议
无。
十、其他事项
无。
2

