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前    言

本文件按照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》的规定起草。

本文件是YS/T  XXXX-202X 《高熵合金粉化学分析方法》的第2部分。YS/T XXXX-202X已经发布了以下部分：
——第1部分： 铁、钴、镍、铬、锰、钛、铝、钼、磷含量的测定  电感耦合等离子体原子发射光谱法；
——第2部分： 碳、硫含量的测定  高频燃烧红外吸收法；

——第3部分： 氧、氮含量的测定  脉冲加热红外吸收法、热导法。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC243）提出并归口。

本文件起草单位：广东省科学院工业分析检测中心、江苏威拉里新材料有限公司、XXX。

本文件主要起草人：XXX、XXX、XXX、XXX。

引    言

高熵合金粉具有高硬度、高强度、高抗高温软化性、良好的耐磨性、耐腐蚀性等，得到国内外学者的广泛关注与研究。作为新型高温结构材料、耐磨性材料、抗辐照材料，增材制造用高熵合金粉末已应用于矿山机械、能源、生物医学等领域。目前国内外尚未有高熵合金粉的检验标准，YS/T XXXX 旨在通过实验研究建立一套完整、切实可行的增材制造用高熵合金粉末化学分析方法标准。

《高熵合金粉化学分析方法》由3个部分组成，具体如下：
——第1部分： 铁、钴、镍、铬、锰、钛、铝、钼、磷含量的测定  电感耦合等离子体原子发射光谱法；

——第2部分： 碳、硫含量的测定  高频燃烧红外吸收法；

——第3部分： 氧、氮含量的测定  脉冲加热红外吸收法、热导法。

本文件填补了我国高熵合金粉检测领域的空白，对完善高熵合金粉的检测方法具有积极的指导意义 。

高熵合金粉化学分析方法

第2部分：碳、硫含量的测定 

高频燃烧红外吸收法
1 范围

本文件规定了高熵合金粉中碳、硫含量的测定方法。

本文件适用于高熵合金粉中碳、硫含量的测定。测定范围：碳0.0010 %～0.20 %；硫0.0010 %～0.030 %。
2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定

3 术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。
4 原理

    试料在助熔剂和氧气流作用下，于高频感应炉中燃烧，碳转换成二氧化碳，硫转换成二氧化硫，混合气体随氧气流先进入二氧化硫检测器，二氧化硫吸收特定波长的红外能，其吸收能与其浓度成正比，根据检测器接收能量的变化测定硫含量。随后混合气体经催化氧化，二氧化硫转化为三氧化硫被吸收，余下的气体进入二氧化碳检测器，二氧化碳吸收特定波长的红外能，其吸收能与其浓度成正比，根据检测器接收能量的变化测定碳含量。

5 试剂或材料

5.1  锡助熔剂：ωC≤0.0008 %, ωS≤0.0005 %，粒度0.4～1.2 mm。

5.2  钨助熔剂：ωC≤0.0008 %, ωS≤0.0005 %，粒度0.4～1.0 mm。

5.3  纯铁助熔剂：ωC≤0.0005 %, ωS≤0.0005 %，粒度<1.25 mm。

5.4  钨锡助熔剂：ωC≤0.0008 %, ωS≤0.0005 %，粒度0.4～0.8 mm。

5.5  陶瓷坩埚： 1100 ℃灼烧2小时，冷却后保存在干燥器中备用。

5.6  氧气：体积分数不小于99.5 %。

5.7  标准样品/标准物质：选择与试样成分、碳硫含量相近的有证标准样品/标准物质，或钢铁类标准样品/标准物质。

6 仪器设备

    高频燃烧红外吸收碳硫仪：包括高频感应炉、进气净化试剂管、检测气催化剂加热器、三氧化硫吸收管、红外线检测器、电脑及软件控制系统。

7 样品
样品为粉末状。
8 试验步骤

8.1　仪器预热
仪器分析前应预热，调试检查仪器，使仪器各参数处于正常状态。

8.2  仪器检漏

利用仪器检漏程序或其他辅助设备确定仪器无漏气现象。

8.3  空白试验

称取与测定(8.5.3)相同的助熔剂，按照与测定(8.5.3)相同的条件进行空白试验，至少测定3次，得到稳定的空白值，极差不大于0.0002 %，取平均值，进行空白校准。

8.4  校准试验

根据待测试样的碳、硫含量，选取标准样品/标准物质（5.7），按照与测定(8.5.3)相同的条件进行分析并校准；用另一标准样品/标准物质（5.7）进行验证，所得结果应在标准样品/标准物质证书给出的允许范围内，否则应找到原因并重新校准。

8.5  试样分析

8.5.1  试料

称取0.40 g～0.50 g样品(7)，精确至0.0001 g。

8.5.2  平行试验

平行做两份试验，取其平均值。

8.5.3  测定

8.5.3.1  选择仪器最佳分析条件，如积分时间、比较水平的设置等。

8.5.3.2  按照表1添加助熔剂，将试料（8.5.1）置于已盛有锡助熔剂（5.1）或纯铁助熔剂（5.3）的坩埚内(5.5)，覆盖钨助熔剂(5.2) 或钨锡助熔剂（5.4）。
8.5.3.3  钳取坩埚置于炉台座上开始分析，分析结束仪器自动显示结果。

表1 助熔剂推荐表
	类别
	助熔剂加入量

	
	碳
	硫

	铁钴镍铬、铁钴镍铬铝、铁钴镍铬钛
	0.30 g锡+1.50 g钨
	0.40 g纯铁+1.50 g钨锡

	铁钴镍铬锰
	
	0.40 g纯铁+1.20 g钨锡

	铁钴镍铬钼
	0.40 纯铁+1.50 g钨锡


9  试验数据处理

 从测定数据（8.5.3.3）读取结果，保留两位有效数字，数值修约按照GB/T 8170规定执行。

10  精密度

10.1  重复性

在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，精密度试验原始数据参见附录A，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过重复性限（r），超过重复性限（r）的情况不超过5 %。重复性限（r）按表1数据采用线性内插法或外延法求得。

                          表2  重复性限                                

	wC/%
	0.002
	0.005
	0.010
	0.10
	0.20

	r/%
	
	
	
	
	

	ws/%
	0.002
	0.007
	0.010
	0.020
	0.030

	r/%
	
	
	
	
	


10.2  再现性
在再现性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，精密度试验原始数据参见附录A，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过再现性限（R），超过再现性限（R）的情况不超过5 %，再现性限（R）按表2数据采用线性内插法或外延法求得。

                              表3  再现性限  

	wC/%
	0.002
	0.005
	0.010
	0.10
	0.20

	R/%
	
	
	
	
	

	ws/%
	0.002
	0.007
	0.010
	0.020
	0.030

	R/%
	
	
	
	
	


11  试验报告

试验报告至少应给出以下几个方面的内容：

——试验对象；

——本文件编号；

——分析结果及其表示；

——与基本分析步骤的差异；

——观察到的异常现象；

——试验日期。      
附 录 A
（资料性）

精密度试验原始数据
精密度数据是在202x年由x家实验室对碳、硫含量的x个不同水平样品进行共同试验确定的。每个实验室对每个水平的碳、硫含量在重复性条件下独立测定11次。测定的原始数据见表A.1。
表A.1  精密度试验原始数据


中华人民共和国工业和信息化部 发布





202×-××-××实施





202×-××-××发布
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Methods for chemical analysis of high entropy alloy powders-


 Part 2: Determination of carbon and sulfur contents-


High frequency combustion-infrared absorption method
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