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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。

本文件为YS/T 1585《银钨合金化学分析方法》的第5部分。YS/T 1585《银钨合金化学分析方法》分为如下部分：
——第1部分：银含量的测定 电位滴定法；

——第2部分：钨含量的测定 钨酸铵重量法；

——第3部分：钴、铬、铜、镁、铁、钾、钠、锡、镍、硅、锌含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法；
——第4部分：碳含量的测定 高频加热红外吸收法。

——第5部分：氧、氮含量的测定 高频加热红外吸收法。

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/TC 243）提出并归口。

本文件起草单位：国合通用（青岛）测试评价有限公司、国标（北京）检验认证有限公司、有研亿金新材料有限公司、山东中金岭南铜业有限责任公司、广东省科学院工业分析检测中心、中车青岛四方机车车辆股份有限公司。
本文件主要起草人：刘含笑、郭飞、王祥德、刘凯、王长华、王浩东、吕超、马晓玉、谭秀丽、庄艾春、陈浩楠、林化强。

银钨合金化学分析方法

第5部分：氧、氮含量的测定

惰性气体熔融-红外吸收法和热导法

1  范围

本文件描述了采用惰性气体熔融-红外吸收法和热导法测定银钨合金中氧、氮含量的测定方法。

本文件适用于银钨合金中氧含量、氮含量的测定。测定范围：0.0010 % ～ 0.05 %
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

将试料与助熔剂置于石墨坩埚中，在氦载气流中经脉冲炉加热熔融，其中氧与坩埚中的碳结合形成一氧化碳与少量二氧化碳，经加热的氧化铜转化为二氧化碳后，由红外检测器测定氧含量；试料中的氮以氮气的状态释出，随载气进入热导检测器，根据热导率变化和氮浓度的关系测出氮含量。
5  试剂或材料

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂。

5.1  丙酮或其他有机溶剂。
5.2  标准物质/样品：选择与试料成分相似，氧、氮含量相近的标准物质或其他适用标准物质/样品。
5.3  石墨坩埚：推荐使用套坩埚或标准坩埚，由高纯或相当于高纯的石墨制成。

5.4  镍篮（O≤0.0005%，N≤0.0001%）
5.5  载气：氦气或氩气（体积分数≥99.995 %）。

6  仪器设备
脉冲加热-氧氮分析仪、氧分析仪、氮分析仪（包括脉冲炉、吸尘装置、载气净化及分析气流转化系统、检测系统、电脑及软件控制系统）。建议脱气功率6.5kW，分析功率6.0kW，集成时间60 s。
7  样品

7.1  样品为棒状或柱状，打磨氧化层后剪为小块状，经丙酮（5.1）清洗，取出后冷风吹干，于当天完成测试。
7.2  处理好的样品在分析检测前应避免污染。检测过程中应使用干净的镊子进行夹取。

8  试验步骤

8.1  仪器准备

按仪器制造商的要求装配好所有部件，按要求连接电源、载气（5.5）。
8.2  仪器预热

仪器分析前要充分预热，使仪器的各项指标达到设定值，使仪器处于正常稳定状态。

8.3  仪器检漏

利用仪器检漏程序或其它辅助设备确定仪器无漏气现象。

8.4  空白检测

镍篮（5.4）中不加样品，平行测定3~5次，取平均值，然后进行空白补偿。氧的空白值不大于0.0005%，极差不大于0.0002%；氮的空白值不大于：0.0001%，极差不大于0.00005%；
8.5  仪器校准 

平行测试3 ~5个标准物质/样品（5.2），计算这些结果的平均值，进行仪器校准。平均值应与标准值相符，单个测定值不应超出标准物质/样品证书给定的不确定度范围。

8.6  样品分析

8.6.1  称取0.2 g ~0.6 g样品（7），精确至0.0001g，将试料装入镍篮（5.4）投入到装样孔内。

注：不同仪器间存在差异，若氮结果不稳定可增加称样量。
8.6.2  将石墨坩埚置于下电极，进行样品分析，仪器根据所输入的称样量自动计算，直接显示样品中的氧、氮含量。

9  试验数据处理

按公式（1）计算氧或氮含量，以质量分数wi表示：
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wi—试样中氧或氮的质量分数；

w0—仪器显示的试样中氧或氮的质量分数。

明确保留修约要求
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，在表1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）情况不超过5%，重复性限（r）按照以下表1数据采用线性内插法或外延法求得。

表1  重复性限

	氧的质量分数/%
	0.0012 
	0.015 
	0.024 

	重复性限/%
	0.00035 
	0.0021 
	0.0022 

	氮的质量分数/%
	0.0002 
	0.021 
	0.033 

	重复性限/%
	0.00010 
	0.0027 
	0.0028 


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，在表2给出的平均值范围内，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）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2  再现性限

	氧的质量分数/%
	0.0012 
	0.015 
	0.024 

	再现性限/%
	0.00060 
	0.0024 
	0.0026 

	氮的质量分数/%
	0.0002 
	0.021 
	0.033 

	再现性限/%
	0.00020 
	0.0029 
	0.0035 


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

（资料性附录）

共同精密度原始数据

精密度数据是在2024年由6家实验室对氧、氮含量的4个不同水平的样品进行共同试验确定的。每个实验室对每个样品在重复性条件下独立测定9次。测定的原始数据见表A.1

表A.1
	样品

实验室
	氧的质量分数/%
	氮的质量分数/%

	
	1#
	2#
	3#
	4#
	1#
	2#
	3#
	4#

	实验室1
	0.00134 
	0.00186 
	0.0157 
	0.0245 
	0.00015 
	0.00014 
	0.0206 
	0.0318 

	
	0.00150 
	0.00163 
	0.0151 
	0.0249 
	0.00022 
	0.00011 
	0.0198 
	0.0306 

	
	0.00122 
	0.00179 
	0.0151 
	0.0245 
	0.00016 
	0.00013 
	0.0216 
	0.0323 

	
	0.00121 
	0.00172 
	0.0156 
	0.0251 
	0.00019 
	0.00022 
	0.0206 
	0.0325 

	
	0.00143 
	0.00174 
	0.0158 
	0.0263 
	0.00014 
	0.00013 
	0.0215 
	0.0323 

	
	0.00132 
	0.00163 
	0.0151 
	0.0242 
	0.00025 
	0.00024 
	0.0189 
	0.0333 

	
	0.00145 
	0.00189 
	0.0153 
	0.0255 
	0.00013 
	0.00015 
	0.0203 
	0.0333 

	
	0.00126 
	0.00179 
	0.0157 
	0.0254 
	0.00022 
	0.00023 
	0.0206 
	0.0335 

	
	0.00134 
	0.00178 
	0.0153 
	0.0245 
	0.00014 
	0.00014 
	0.0211 
	0.0334 

	实验室2
	0.00116 
	0.00155 
	0.0165 
	0.0256 
	0.00024 
	0.00023 
	0.0198 
	0.0335 

	
	0.00124 
	0.00142 
	0.0153 
	0.0227 
	0.00025 
	0.00035 
	0.0197 
	0.0333 

	
	0.00121 
	0.00147 
	0.0138 
	0.0245 
	0.00026 
	0.00025 
	0.0213 
	0.0317 

	
	0.00103 
	0.00141 
	0.0132 
	0.0233 
	0.00029 
	0.00034 
	0.0196 
	0.0308 

	
	0.00122 
	0.00132 
	0.0155 
	0.0243 
	0.00026 
	0.00027 
	0.0191 
	0.0315 

	
	0.00115 
	0.00151 
	0.0152 
	0.0262 
	0.00031 
	0.00029 
	0.0207 
	0.0327 

	
	0.00136 
	0.00145 
	0.0158 
	0.0245 
	0.00025 
	0.00035 
	0.0211 
	0.0343 

	
	0.00139 
	0.00126 
	0.0137 
	0.0252 
	0.00033 
	0.00029 
	0.0173 
	0.0316 

	
	0.00118 
	0.00134 
	0.0157 
	0.0231 
	0.00022 
	0.00033 
	0.0227 
	0.0329 

	实验室3
	0.00121 
	0.00180 
	0.0160 
	0.0248 
	0.00012 
	0.00014 
	0.0206 
	0.0311 

	
	0.00121 
	0.00172 
	0.0157 
	0.0234 
	0.00011 
	0.00014 
	0.0202 
	0.0321 

	
	0.00141 
	0.00180 
	0.0150 
	0.0245 
	0.00010 
	0.00016 
	0.0207 
	0.0332 

	
	0.00125 
	0.00186 
	0.0151 
	0.0253 
	0.00014 
	0.00013 
	0.0210 
	0.0335 

	
	0.00117 
	0.00177 
	0.0149 
	0.0255 
	0.00010 
	0.00017 
	0.0205 
	0.0333 

	
	0.00134 
	0.00167 
	0.0156 
	0.0253 
	0.00012 
	0.00012 
	0.0215 
	0.0320 

	
	0.00118 
	0.00187 
	0.0158 
	0.0250 
	0.00013 
	0.00017 
	0.0219 
	0.0321 

	
	0.00118 
	0.00179 
	0.0148 
	0.0240 
	0.00012 
	0.00013 
	0.0219 
	0.0324 

	
	0.00113 
	0.00159 
	0.0147 
	0.0250 
	0.00010 
	0.00013 
	0.0215 
	0.0322 


表A.1续
	样品

实验室
	氧的质量分数/%
	氮的质量分数/%

	
	1#
	2#
	3#
	4#
	1#
	2#
	3#
	4#

	实验室4
	0.00151 
	0.00220 
	0.0157 
	0.0245 
	0.00020 
	0.00020 
	0.0206 
	0.0324 

	
	0.00148 
	0.00213 
	0.0165 
	0.0239 
	0.00019 
	0.00021 
	0.0198 
	0.0320 

	
	0.00127 
	0.00212 
	0.0156 
	0.0245 
	0.00021 
	0.00022 
	0.0206 
	0.0323 

	
	0.00158 
	0.00222 
	0.0156 
	0.0233 
	0.00025 
	0.00025 
	0.0206 
	0.0319 

	
	0.00155 
	0.00214 
	0.0158 
	0.0243 
	0.00020 
	0.00022 
	0.0215 
	0.0323 

	
	0.00151 
	0.00210 
	0.0163 
	0.0242 
	0.00022 
	0.00022 
	0.0196 
	0.0311 

	
	0.00146 
	0.00199 
	0.0158 
	0.0255 
	0.00018 
	0.00024 
	0.0206 
	0.0323 

	
	0.00127 
	0.00228 
	0.0147 
	0.0244 
	0.00021 
	0.00023 
	0.0206 
	0.0325 

	
	0.00129 
	0.00202 
	0.0157 
	0.0245 
	0.00019 
	0.00020 
	0.0206 
	0.0324 

	实验室5
	0.00083 
	0.00161 
	0.0151 
	0.0231 
	0.00012 
	0.00009 
	0.0202 
	0.0351 

	
	0.00061 
	0.00129 
	0.0158 
	0.0238 
	0.00011 
	0.00009 
	0.0209 
	0.0349 

	
	0.00086 
	0.00172 
	0.0147 
	0.0231 
	0.00008 
	0.00008 
	0.0211 
	0.0333 

	
	0.00092 
	0.00184 
	0.0146 
	0.0240 
	0.00010 
	0.00010 
	0.0210 
	0.0341 

	
	0.00130 
	0.00131 
	0.0153 
	0.0239 
	0.00009 
	0.00005 
	0.0200 
	0.0349 

	
	0.00084 
	0.00125 
	0.0144 
	0.0234 
	0.00010 
	0.00009 
	0.0204 
	0.0333 

	
	0.00101 
	0.00136 
	0.0143 
	0.0241 
	0.00011 
	0.00010 
	0.0211 
	0.0331 

	
	0.00106 
	0.00147 
	0.0155 
	0.0248 
	0.00012 
	0.00007 
	0.0215 
	0.0347 

	
	0.00095 
	0.00172 
	0.0150 
	0.0231 
	0.00009 
	0.00006 
	0.0200 
	0.0335 

	实验室6
	0.00124 
	0.00156 
	0.0155 
	0.0239 
	0.00023 
	0.00018 
	0.0205 
	0.0335 

	
	0.00152 
	0.00186 
	0.0151 
	0.0253 
	0.00022 
	0.00017 
	0.0213 
	0.0315 

	
	0.00125 
	0.00117 
	0.0139 
	0.0235 
	0.00017 
	0.00013 
	0.0193 
	0.0322 

	
	0.00123 
	0.00160 
	0.0153 
	0.0252 
	0.00016 
	0.00017 
	0.0206 
	0.0332 

	
	0.00124 
	0.00172 
	0.0124 
	0.0255 
	0.00029 
	0.00022 
	0.0225 
	0.0315 

	
	0.00129 
	0.00157 
	0.0155 
	0.0248 
	0.00012 
	0.00025 
	0.0221 
	0.0344 

	
	0.00122 
	0.00195 
	0.0138 
	0.0243 
	0.00014 
	0.00014 
	0.0195 
	0.0328 

	
	0.00146 
	0.00156 
	0.0157 
	0.0228 
	0.00022 
	0.00024 
	0.0217 
	0.0347 

	
	0.00123 
	0.00172 
	0.0153 
	0.0243 
	0.00016 
	0.00017 
	0.0226 
	0.0358 
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20××-××-××实施





20××-××-××发布





银钨合金化学分析方法


第5部分：氧、氮含量的测定


惰性气体熔融-红外吸收法和热导法





Methods for chemical analysis of silver-tungsten alloy—


Part 5: Determination of oxygen and nitrogen contents—


Inert gas fusion-infrared absorption and thermal conductivity method
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