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 国家标准《硬质合金化学分析方法 不溶（游离）碳量的测定 

重量法和气体容量法》编制说明 

（送审稿） 

一  工作简况 

 

1.1 任务来源 
 

根据国家标准化管理委员会《关于下达2024年第七批推荐性国家标准计划及相关标准外文

版计划的通知》（国标委发【2024】44号）的要求，国家标准《GB/T 5124.2-2008 硬质合金

化学分析方法不溶（游离）碳量的测定 重量法》由株洲硬质合金集团有限公司负责修订，项

目计划编号为20242966-T-610，项目名称《硬质合金化学分析方法不溶（游离）碳量的测定重

量法和气体容量法》，项目完成年限为 2026年。 

1.2 方法简介 
 

碳含量是影响硬质合金性能的关键因素，微量的碳含量波动会引起合金相组成和显微结

构的变化，从而影响合金的性能。硬质合金中碳含量不足时，易出现脱碳组织相，导致合金强

度下降，使用时极易出现断裂、崩刃。合金中碳含量较高时内部将出现游离态的石墨，石墨的

存在破坏了合金基体的连续性，起到一定的割裂作用，对合金的抗弯强度、韧性及耐磨性等均

产生不利影响。即使合金处于正常组织中，碳含量不同，合金的机械性能也不同，碳含量的变

化对组织性能影响的研究对于合理控制碳含量，制备综合性能良好的硬质合金具有十分重要的

意义。 

游离碳和化合碳相对，不易化合或很易从化合物中分离的碳，以单质形态存在叫游离碳。

硬质合金产品中出现渗碳组织，说明存在多于的游离碳。游离碳会极大降低碳化钨硬质合金的

强度与耐磨性。碳含量对硬质合金显微组织结构的影响是具体表现在每一个参数上，硬质合金

生产工艺过程中对碳含量的控制必须严谨科学，以生产出性能最好的合金产品。 

方法一：国家标准方法《GB/T 5124.1 硬质合金化学分析方法 不溶（游离）碳量的测定 

重量法》将碳转化为二氧化碳，采用天平称量的二氧化碳质量的方式来测定碳量，不依赖标准

样品校正。该方法可适用于不溶（游离）碳标准样品的定值工作，或作为第三方实验室评定和

仲裁有质量异议的分析结果。但该方法分析时间长，在行业内的应用性较低。 

方法二：酸溶气体容量法是将碳转化为二氧化碳，通过测量二氧化碳气体的体积来计算碳
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的含量，在分析精确度和准确度上也较高，与重量法同样为基准方法，不依赖标准样品校正，

且分析速度快，操作更加简便，耐腐蚀抗干扰。酸溶气体容量法的应用性广泛，可适用含铪、

钼、铌、钽、钛、钒、钨和锆的碳化物和粘结金属的混合料(无润滑剂）以及由这些碳化物生

产的预烧结或烧结过的硬质合金中不溶（游离）碳量的测定。 

经市场调查发现，目前酸溶气体容量法已广泛应用于全国各硬质合金企业的不溶（游离）

碳分析和硬质合金生产的工艺配料控制中，该方法已获得硬质合金行业的统一认可。但各企业

的方法之间也存在一定的差异，搜索各方面的资料，没有《气体容量法测硬质合金中不溶（游

离）碳含量》的国家标准、行业、协会标准，容易造成不溶（游离）碳测试结果的不一致性，

因此将《气体容量法测定硬质合金中不溶（游离）碳量》制定成国家标准方法非常迫切和必要。

该标准的制定有助于统一测量方法，提供评定和仲裁依据，带动碳化钨及硬质合金产品质量的

提升。 

为适应国内工艺变化及国际标准的变化，力争与国际接轨，对 GB/T 5124.2-2008 标准的

修订除等同参考了 ISO 3908：2009 标准，还另外增加了气体容量法的内容。 

 

1.3 起草单位情况 
   

1.3.1 株洲硬质合金集团有限公司 

株洲硬质合金集团有限公司是国家“一五”期间建设的156 项重点工程之一。主要生产金属

切削工具、矿山及油田钻探采掘工具、硬质材料、钨钼制品、钽铌制品、稀有金末制品等六大

系列产品。公司目前下设7个产品专业事业部、2 个生产厂、5  家控股子公司，是国内最大的

硬质合金生产、科研、经营和出口基地，被湖南省认定为“十大标志性工程”企业，产品国内市场

占有率30%左右，并销往世界70多个国家和地区。“钻石牌”硬质合金于2007年被国家技术监督

局评为“中国名牌”产品。公司拥有较强的技术创新能力。拥有国家级技术中心、分析测试中心、

硬质合金国家重点实验室和具有国际先进水平的研发中心，承担了多项国家重大专项。 

株硬集团分析测试中心作为硬质合金全国重点实验室重要组成部分，拥有业内一流的成分

分析、合金制品性能测试以及使用性能测试的分析测试设备以及行业内具体较高声誉的测试及

科研团队，1997 年通过国家检验检疫局的实验室认可，2004 年正式通过了中国合格评定国家

认可委员会的实验室认可。挂靠的“中国有色金属工业硬质合金质检站”于 1989 年通过国家

质量技术监督局组织的计量认证。挂靠的“湖南省有色加工材质量监督检验授权站”于1987 

年通过了湖南省技术监督局的计量认证和审查认可。2010 年成为国家科技部“硬质合金国家
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重点实验室”的分析检测平台。2012 年 12 月 26 日正式被国家工业和信息化部批准为“工

业（硬质合金及钨制品）产品质量控制及技术评价实验室”。 

1.3.2  自贡硬质合金有限责任公司 

自贡硬质合金有限责任公司分析实验室是中国硬质合金行业核心检测与研究平台，依托公司深

厚的技术积累与行业影响力，专注于硬质合金材料碳元素的精准分析与工艺优化，为产品质量控

制、技术研发及行业标准制定提供关键支撑。实验室作为公司质量管控体系的核心单元，承担硬

质合金生产全流程的碳元素检测任务，覆盖原材料碳化钨粉、混合料、烧结制品等关键环节。实

验室通过了《国家实验室认可》（CNAS认可），配备国际先进的分析仪器与定制化检测方案，积

极参与国内外实验室间比对活动，在硬质合金总碳量测定等项目中表现优异。 

1.3.3  南昌硬质合金有限责任公司 

南昌硬质合金有限责任公司拥有从钨原材料到终端铣削刀具的完整产业链，现有5000吨钨粉、

碳化钨粉，1200吨硬质合金棒型材，120万支整硬刀具年生产能力，是国内最大的钨粉末制品、硬

质合金生产、经营、出口基地之一， 产品广泛应用于机械、汽车、航空航天、电子通信等众多行

业。2022年入选第四批国家专精特新小巨人企业，建有省级企业技术中心和省级工程研究中心，

配备总价值5000余万元的国内外先进实验设备和分析检测仪器，具备钨粉末制品、硬质合金等材

料设计、制备、力学性能、微观机理分析和研究的条件，可满足基础研究、新产品开发和中试生

产的需要。南昌硬质合金先后承担了多项省市级研发项目，参与制修定国家标准23项、行业标准2

项、拥有有效专利25件、商标15个。 

1.3.4  厦门金鹭特种合金有限公司 

厦门金鹭特种合金有限公司是享誉国际的钨粉末、硬质合金及精密刀具制造综合企业。公司

拥有从钨粉末、硬质合金到深加工刀具的完整产业链，具备年产9000吨/钨粉、碳化钨粉、6000吨

合金棒材、1000吨矿用合金、800万支硬质合金整体刀具和4500万片数控切削刀片的综合生产规模。

“金鹭”牌系列产品以优良的品质和完善的服务享誉国内外，客户遍布全球四十多个工业发达国

家和地区。公司通过不断的自主创新和科技进步，先后自主实施了包括国家科技攻关计划、国家

重点火炬计划、国家重点新产品在内的21项国家级科技计划和2项国家重点技改工程，完成省、市

及企业级技术课题300多项，申请专利300项（已获批200项），形成了一系列具有自主知识产权的

钨粉、碳化钨粉、硬质合金及其精密刀具专有制造技术。厦门金鹭特种合金有限公司于2011年～

2022年间负责制定了《碳化钨粉安全生产规程》、《硬质合金显微组织金相测定 第1部分：金相

照片和描述》等13项国家标准，为本标准的制定提供有力的设备和技术保障。 
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1.3.5 赣州海盛钨业股份有限公司 

赣州海盛钨业股份有限公司（以下简称海盛钨业），拥有从钨盐加工到硬质合金生产的全产

业链。产品涵盖钨酸钠、偏钨酸铵、仲钨酸铵（APT）、氧化钨、钨粉、碳化钨粉、合金粉、硬质

合金、钨条、钨杆、钨丝、钼粉、钼条、钼板、钼丝等钨钼制品。先后荣获“江西省先进非公有

制企业”、“江西省重点出口企业”、“赣州市发展升级示范企业”等称号。海盛钨业公司总注

册资本约10097万元。海盛钨业及旗下公司先后获得国家专利130余项，被评为国家级专精特新

“小巨人”企业、江西省“专精特新”中小企业、国家高新技术企业、江西省省级企业技术中心、

江西省外贸公共服务平台，拥有“钨出口国营贸易企业”资质。公司参研的“钨钼冶炼氨污染全

过程控制技术及应用示范”项目于2016年荣获国家环保部颁发的“国家环境保护科学技术奖一等

奖”。 

1.3.6  湖南柿竹园有色金属有限责任公司郴州钨制品分公司 

湖南柿竹园有色金属有限责任公司郴州钨制品分公司（以下简称“郴州钨”）是本项目负责

起草单位，公司隶属于五矿集团旗下中钨高新材料股份有限公司。郴州钨是一家管理手段科学、

技术和装备精良、质量检测体系完善的新型工业企业。作为目前世界最大的钨冶炼企业，生产规

模为年产APT15000吨,以上，主要产销APT、氧化钨、钨粉、碳化钨等系列钨制品，主持参与多项

钨制品、钨精矿检测方法及产品标准。 

1.3.7  湖北绿钨资源循环有限公司 

湖北绿钨资源循环有限公司是格林美股份有限公司控股子公司，主要从事废钨资源化循环利

用及高端钨产品再造关键技术研发与产业化，构建了“钨资源回收—资源再生—高性能钨粉末制

造—高端硬质合金制造”的全链条循环再生产业体系。 通过核心技术攻关，公司实现循环再造高

纯APT、超细钨粉、高性能碳化钨粉等战略材料的规模化生产，产品获SCS Global Service国际绿

色认证，进入全球高端供应链。作为国家级专精特新“小巨人”企业、国家高新技术企业及中国

钨业协会理事单位，公司拥有湖北省企校联合创新中心、企业技术中心双省级平台，掌握核心专

利超百件，主导参与国标/行标制修订20项，持续引领行业技术升级。 湖北绿钨分析检测中心配

备电感耦合等离子发射光谱仪、激光粒度分布仪等先进检测设备，检测范围广泛，可对废硬质合

金、钨及钨化合物等多种材料实现精准检测，为公司的资源回收利用及产品生产提供了全方位、

高精度的检测支持，为绿色制造与产品国际认证提供核心技术保障。 

1.3.8  中南大学 

中南大学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。依托粉末冶金研究院

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
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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。现有各类在校 学生 1500 余人，其中博士后研究人员近 50 人，博士研究生 160 余人，

硕士研究生 3400 余人。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。 

1.3.9  贵州省分析测试研究院 

贵州省分析测试研究院创建于1935年，是依法设立的为社会提供公正科学数据的第三方检

测机构。1990年通过了省级计量认证（CMA），2009年通过了《国家实验室认可》（CNAS认可），

下设贵州省冶金有色金属产品质量监督检验站，1985年通过资质认定，在冶金有色金属产品检验

和方法研究上积累了丰富的经验。测试院现有专业技术人员200多人，具有高级职称20余人、中级

职称80余人和一批具有博士、硕士组成的年轻研究团体。拥有HPLC-MS、ICP-AES、ICP-MS等各类仪

器设备共计400余台（件），价值近8000万元，实验室面积达20000余平方米。现有分析测试新方

法和新技术研究成果80多项，在国内外重要期刊发表相关研究论文300余篇，参与起草和修订国家

标准、行业标准三十余项，获得发明专利数十项，出版专著500多篇（部），为本标准的制定提供

有力的设备和技术保障。 

标准起草过程中各参编单位给予了大力的支持帮助，参编单位提供了技术支持及实验数据的

验证等工作。标准主要起草人以及分工见下表。 

标准主要起草人及分工 

姓名 单位 分工 

 株洲硬质合金集团有限公司 负责调研、验证、标准起草全过程 

 株洲硬质合金集团有限公司 负责调研、验证、标准起草 

 株洲硬质合金集团有限公司 负责全过程的标准编制、审核、协调工作 

 株洲硬质合金集团有限公司 校对、审核 

  自贡硬质合金有限责任公司 参与标准起草，提供相关验证 

 南昌硬质合金有限责任公司 参与标准起草，提供相关验证 

 厦门金鹭特种合金有限公司 参与标准起草，提供相关验证 

 湖南柿竹园有色金属有限责任公司 参与标准起草，提供相关验证 
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郴州钨制品分公司 

 中南大学 参与标准起草，提供相关验证 

 贵州省分析测试研究院 参与标准起草，提供相关验证 

 湖北绿钨资源循环有限公司 参与标准起草，提供相关验证 

 赣州海盛钨业股份有限公司 参与标准起草，提供相关验证 

   

1.4 主要工作过程 

 

1.4.1 起草阶段 

 

接到该标准的修订任务后，株洲硬质合金集团有限公司分析测试中心组织专人进行了相关

资料的查询与收集工作，通过技术查询、现状调研等方式对此标准进行了重新审查， 对当前

测试水平及质量水平进行了充分论证，并相关技术人员成立了标准编制组，进行了相关资料的

查询与收集工作，制订了工作计划和进度安排，并开展了标准编制的相关工作。于 2025年 2月形成

了标准的征求意见稿和编制说明。 

1.4.2 征求意见阶段 

 

2025年3月25日，由全国有色金属标准化技术委员会组织在广东省韶关市召开有色金属标

准工作会议。来自厦门钨业股份有限公司、株洲钻石切削刀具有限公司、南昌硬质合金有限公

司、崇义章源钨业股份有限公司、中南大学粉末冶金研究院、南昌大学、湖南柿竹园有色金属

有限责任公司郴州钨制品分公司、赣州海盛钨业股份有限公司、浙江恒成硬质合金有限公司等

29家单位的45名代表参加了会议。会上与会专家和代表对本标准（讨论稿）进行了认真、细致

的讨论，提出了修改意见。编制组根据修改意见进行修改，形成了本标准的征求意见稿和编制

说明。 

2025年3月20日至2025年7月20日，全国有色金属标准化技术委员会将征求意见资料在国家

标准化管理委员会的“公共信息服务平台”上挂网，向社会公开征求意见。同时，全国有色金

属标准化技术委员会通过工作群、邮件向委员单位征求意见，并将征求意见资料在

www.cnsmq.com网站上挂网。 

2025年7月，标准编制组对收集的意见进行整理，回函单位22个，回函并有建议或意见的

单位18个，共收集18条意见，形成标准意见汇总处理表。编制组对征求意见稿进行修改完善，

形成标准预审稿。 

1.4.3  审查阶段 
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2025年8月20日，由全国有色金属标准化技术委员会组织在甘肃省兰州市召开有色金属标

准工作会议。来自厦门钨业股份有限公司、株洲钻石切削刀具有限公司、自贡硬质合金有限责

任公司、崇义章源钨业股份有限公司、中南大学、南昌大学、赣州海盛钨业股份有限公司、湖

南柿竹园有色金属有限责任公司郴州钨制品分公司、力锋精密工具有限公司等31家单位的39名

代表参加了会议。会上与会专家和代表对本标准（预审稿）进行了认真、细致的讨论，提出了

修改意见。编制组根据修改意见进行修改，形成了本标准的编制说明。 

二、标准的编制原则、主要内容与论据 

 

2.1 标准编制原则 

 

1） 符合性 

本文件按照 GB/T1.1-2020《标准化工作导则 第 1 部分：标准化文件的结构和起草规则》

的要求进行编写。 

2） 适用性 

本文件规定了碳化物和硬质合金中的不溶(游离)碳量的测定方法。 

本文件适用于碳化物和硬质合金中不溶（游离）碳量的测定（碳化铬除外）。重量法测定

范围:0.02 %～0.50 %。气体容量法测定范围：0.02 %～1.20 %。 

修订后的标准充分反映了当前国内各生产企业的检测技术水平，易于检测对比、便于生产

应用。 

3） 先进性 

本次修订将结合分析检测实际情况，统一规范，可操作性更强，将有助于供需双方对测试

要求和测试结果的统一，也将有效地测试仪器稳定性情况，有利于实验室间检测能力的比对，

有利于实验室人员的操作考核，可以评价检测结果的准确性和仪器之间的差异性， 确保测试结果

具有更好的稳定性与可比性，对提升粉末质量控制和科研水平及能力具有十分重要的意义。 

2.2 标准修订的主要内容与论据 

 

碳含量是影响硬质合金性能的关键因素，0.01%碳量的波动会导致合金中磁饱和强度等指

标显著变化，对合金性能显著影响。准确且高精度的对碳含量的检测对于制备综合性能良好的

硬质合金具有十分重要的意义。建立统一、规范的碳量的测试方法非常必要。检测出精密度高，

准确度高的碳量数据，以便于精准地控制硬质合金生产工艺，生产出性能优质的硬质合金产品，

科学地指导硬质合金新产品的配方、工艺改进，技术创新以及原料选择等生产管理决策。 
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目前气体容量法已广泛应用于全国硬质合金企业的碳化钨中不溶（游离）碳分析和硬质合

金生产的工艺配料控制中，该方法已获得硬质合金行业的统一认可。但各企业的方法之间也存

在一定的差异，搜索各方面的资料，没有《气体容量法测硬质合金中不溶（游离）碳含量》的

国家标准、行业、协会标准，容易造成总碳测试结果的不一致性，因此将《气体容量法测定硬

质合金中不溶（游离）碳量》的内容与现有的国家标准方法《硬质合金化学分析方法不溶（游

离）碳量的测定 重量法》进行合并是非常迫切和必要的，该标准的制定有助于统一测量方法，

可用于第三方实验室检测，提供评定和仲裁依据，解决因测试差异带来的质量异议，推动行业

产品质量和性能提升。 

因增加了气体容量法，本文件参考ISO 3908:2009《硬质合金化学分析方法  不溶(游离)

碳量测定 重量法》起草，一致性程度为非等效采用。 

本文件代替GB/T 5124.2-2008《硬质合金化学分析方法  不溶(游离)碳量测定 重量法》

与GB/T 5124.2-2008相比主要变化如下: 

a) 更改了“范围”（见第1章,2008年版的第1章）； 

b) 增加了“气体容量法”（见4.2）； 

 

2.3 主要试验验证情况 

 

2.3.1 气体容量法方法验证 

考察气体容量法的精密度和准确度，验证数据由株洲硬质合金集团有限公司提供。 

2.3.1.1  精密度测定 

选取1个碳化钨粉和1个碳化粉用气体容量法检测总碳量，分别测定11次，对气体容量法精密

度进行验证，见表1。 

表1   精密度测定 

样品名称 检测值 平均值 
标准 

偏差 
RSD 

碳化钨粉 

0.0981 0.1022 0.1005 

0.101 0.0035 3.43 
0.1033 0.1038 0.1014 

0.1045 0.0975 0.0964 

0.0963 0.1064  

钨钴复合粉 

0.754 0.731 0.756 

0.75 0.015 2.04 
0.768 0.782 0.749 

0.753 0.738 0.745 

0.730 0.747  

由表1可见，碳化钨粉的检测值在0.0963%～0.1064%之间，标准偏差0.0035%。钨钴复合粉

的检测值在0.730%～0.782%之间，标准偏差0.015%。两种样品的RSD值均小于5%，表明气体容
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量法的精密度良好，检测结果重复性好，数据稳定可靠。 

2.3.1.2  加标回收实验 

准确称取表1中的精密度试验碳化钨粉（Cf%=0.101）0.5g,精确到0.00001g。在其中添加

不同质量的炭黑（纯度99.99%），用气体容量法检测不溶（游离）碳量，验证气体容量法的准

确度，加标回收实验见表2。 

 

 

表2     加标回收实验 

碳化钨粉 

Cf% 

碳化钨粉 

称样量（g） 

碳化钨粉 

Cf量（g） 

加入C量

（g） 

测得Cf量

（g） 

回收Cf量 

（g） 
回收率（%） 

0.101 

0.50015 0.00051  0.00117 0.00167 0.00116  99.56  

0.50044 0.00051  0.00255  0.00312  0.00261  102.53  

0.50002 0.00051  0.00496  0.00546  0.00495  99.90  

0.50014 0.00051  0.00614  0.00654  0.00603  98.29  

0.50029 0.00051  0.00787  0.00811  0.00760  96.63  

0.50051 0.00051  0.00995  0.00986  0.00935  94.01  

0.50034 0.00051  0.01014  0.01017  0.00966  95.31  

 

由表2数据可见，添加炭黑的量为0.00117g～0.01014g之间,气体容量法的回收率为

94.01%～102.53%。表明气体容量法的准确度良好，方法可靠。 

 

2.3.1.3 方法分析范围验证 

2.3.1.3.1 方法下限验证 

本文件规定的气体容量法的方法检测范围为（0.020%～1.20%），通过空白值的检验，计

算该方法的下限。数据由株洲硬质合金集团有限公司提供。 

按气体容量法测定不溶（游离）碳量的操作步骤，不加试样的情况下进行9次空白检测，

根据空白值标准偏差的10倍计算分析方法的下限值，见表3。 

表3    气体容量法测不溶（游离）碳量方法下限验证                 

Cf（%） 平均值（%） 标准偏差（%） 分析下限值（10S） 

0.0025      0       0.0020 

0.0011 0.0012 0.02 0.0012     0.0025     0 

   0.0025     0.0015    0.0030 

由表3空白值数据计算得到气体容量法测定不溶（游离）碳量的方法下限为0.02% 。 

2.3.1.3.2  方法上限验证 
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选取1批碳化钒样品检测不溶（游离）碳量，验证该方法检测的上限值和精密度，见表4。验

证数据由株洲硬质合金集团有限公司和厦门金鹭特种合金有限公司提供。 

表4     方法上限验证  

检测单位 样品名称 Cf检测值% 
平均

值% 

标准 

偏差% 
RSD 

株洲硬质 

碳化钒粉 

1.09 1.07 1.08 1.10 

1.10 0.023 2.05 

厦门金鹭 1.11 1.13 1.12 1.13 

由表4可见，不同实验室检测碳化钒样品中不溶（游离）碳含量，标准偏差为0.023%，相对

标准偏差为2.05%，说明分析精度好，准确度高。证明该方法能满足游离碳含量为1.2%范围以

内的样品检测。 

2.3.2 由参与标准修订的各单位对样品进行检测，通过数理统计，计算气体容量法的重现性

和再现性。  

2.3.2.1 样品选择 

选择具有代表性的样品进行实验验证，本次验证由株洲硬质合金集团有限公司提供了 2 

批碳化钨粉样品和2批复式碳化物粉CK样品，编号为1# WC、2# CK32、3# WC、4# CK11。 

2.3.2  气体容量法方法验证及数据处理 

对气体容量法测不溶（游离）碳量的检测方法进行验证，测量设备为定碳仪。由株洲硬质

合金集团有限公司、自贡硬质合金有限责任公司、南昌硬质合金有限责任公司、湖南柿竹园有

色金属有限责任公司郴州钨制品分公司、中南大学、贵州省分析测试研究院、厦门金鹭特种合

金有限公司、湖北绿钨资源循环有限公司和赣州海盛钨业股份有限公司9家单位根据本标准展

开验证检测，每个样品分别测试 3 次。各单位检测数据见表5，统计数据见表6～表13。重量法

与气体容量法的比对结果见表14～表17。 

2.3.2.1  9家参编单位的不溶（游离）碳量测试结果汇总见表5。 
 

表 5 不溶（游离）碳量测试结果汇总（气体容量法）          % 

实验室P 
水平q 

水平1 WC 水平2 CK32 水平3 WC 水平4 CK11 

1 
株洲硬质合金集团

有限公司 0.040  0.045  0.042  0.065  0.070  0.065  0.115  0.122  0.116  0.582  0.604  0.591  

2 
自贡硬质合金有限

责任公司 
0.037  0.043  0.043  0.057  0.061  0.059  0.108  0.112  0.107  0.593  0.583  0.603  
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2.3.2.2   9家参编单位的不溶（游离）碳量测试各水平的平均值见表6。 
 

表 6   不溶（游离）碳量单元平均值    （气体容量法）          % 

实验室 P 
水平 q 

水平1 WC 水平2 CK32 水平3 WC 水平4 CK11 

1 株洲硬质合金集团有限公司 0.042  0.067  0.118  0.592  

2 自贡硬质合金有限责任公司 0.041  0.059  0.109  0.593  

3 南昌硬质合金有限责任公司 0.050  0.054  0.125  0.600  

4 郴州钨制品分公司 0.055  0.069  0.118  0.597  

5 中南大学 0.042  0.061  0.112  0.618  

6 贵州省分析测试研究院 0.044  0.065  0.116  0.568  

7 厦门金鹭特种合金有限公司 
0.050  0.074  0.112  0.581  

8 赣州海盛钨业股份有限公司 
0.046  0.063  0.115  0.585  

9 湖北绿钨资源循环有限公司 
0.045  0.065  0.118  0.589  

 平均值 0.046  0.064  0.116  0.591  

每个实验室测定次数nij皆为3。 

 

2.3.2.3  9家参编单位的不溶（游离）碳量测试各水平的标准偏差见表7。  

 

表7     不溶（游离）碳量单元标准偏差（气体容量法）          % 

实验室 P 
水平 q 

水平1 WC 水平2 CK32 水平3 WC 水平4 CK11 

1 株洲硬质合金集团有限公司 0.0025  0.0029  0.0038  0.0111  

2 自贡硬质合金有限责任公司 0.0035  0.0020  0.0026  0.0100  

3 
南昌硬质合金有限

责任公司 
0.053  0.051  0.045  0.055  0.052  0.056  0.125  0.124  0.126  0.603  0.594  0.604  

4 郴州钨制品分公司 
0.053  0.053  0.058  0.073  0.067  0.068  0.116  0.121  0.116  0.591  0.601  0.600  

5 中南大学 
0.042  0.040  0.043  0.060  0.061  0.062  0.119  0.110  0.108  0.599  0.624  0.630  

6 
贵州省分析测试研

究院 0.044  0.043  0.046  0.058  0.071  0.065  0.109  0.122  0.118  0.553  0.583  0.567  

7 
厦门金鹭特种合金

有限公司 
0.047  0.051  0.051  0.077  0.073  0.072  0.114  0.114  0.109  0.579  0.589  0.574  

8 
赣州海盛钨业股份

有限公司 
0.043  0.046  0.048  0.063  0.060  0.065  0.114  0.111  0.120  0.578  0.592  0.584  

9 
湖北绿钨资源循环

有限公司 
0.048  0.042  0.044  0.059  0.069  0.066  0.111  0.123  0.120  0.590  0.578  0.599  
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3 南昌硬质合金有限责任公司 0.0042  0.0021  0.0010  0.0055  

4 郴州钨制品分公司 0.0029  0.0032  0.0029  0.0055  

5 中南大学 0.0020  0.0006  0.0059  0.0164  

6 贵州省分析测试研究院 0.0015  0.0065  0.0067  0.0150  

7 厦门金鹭特种合金有限公司 
0.0023  0.0026  0.0029  0.0076  

8 赣州海盛钨业股份有限公司 
0.0025  0.0025  0.0046  0.0070  

9 湖北绿钨资源循环有限公司 
0.0031  0.0051  0.0062  0.0105  

每个实验室测定次数nij皆为3。 

 

2.3.2.4 柯克伦（Cochran）法检验平均值的等精度 

先计算m组数据的各组 n个数据的方差，再计算其中的最大方差与m个方差和之比： 

2 2
max

1

/
m

i
i

C S S


   

根据所取显著性水平，数据组数m，重复测定次数 n，查科克伦检验临界值表，得临界

值 ( , , )C m n 。 

若 ( , , )C C m n ，表明各组数据平均值间为等精度。若 ( , , )C C m n ，表明被检验的最

大方差为离群值，离群方差说明该组数据的精度比其它组数据差，不等精度时计算定值结果可

考虑用不等精度加权处理。计算定值结果时可按不等精度情况处理。 

查阅GB/T 6379.2-2004 给出的柯克伦检验临界值表得知：P=9，N=3的柯克伦5%临界值为0.478，

等精度检验结果见表8。 

表8    柯克伦等精度检验（气体容量法） 

参数 

水平q 

水平1 WC 水平2 CK32 水平3 WC 水平4 CK11 

Smax% 0.0042  0.0065  0.0067  0.0164  

S2max% 0.000018  0.000042  0.000045  0.000269  

S2% 0.00007  0.00011  0.00018  0.00100  

柯克伦统计量C 0.248  0.387  0.252  0.270  

C（5%，9，3） 0.478  0.478  0.478  0.478  

判断结论 等精度 等精度 等精度 等精度 

 

由表8柯克伦检验结果可知，4个水平都不存在离群值。结论：各组不溶（游离）碳平均值

为等精度。 

2.3.2.5 平均值的异常值检验 

采用格拉布斯(Grubbs)法检验各组平均值间的一致性。检验公式如下： 
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在一组测定值中，如某测定值 ix，有残差 i ix x   。当 ( , )i n S   时，则 ix应被剔除。

( , )n  是与测量次数及给定的显著性水平有关的数值。 

查阅GB/T6379.2-2004给出的格拉布斯检验临界值表得知：P=9，N=3的格拉布斯5%临界值

为2.215，检验结果见表9。 

表9     格拉布斯检验（气体容量法） 

参数 
水平q 

水平1 WC 水平2 CK32 水平3 WC 水平4 CK11 

各水平平均值X% 0.046  0.064  0.116  0.591  

平均值标准差S% 0.0045  0.0058  0.0046  0.0139  

均值最大值Xmax% 0.055 0.069 0.125 0.618  

均值最小值Xmin% 0.041 0.054 0.109 0.568 

格拉布斯统计量Gmax 1.994  0.862  1.978  1.918  

格拉布斯统计量Gmin 1.091  1.739  1.498  1.688  

Gmin（5%，9） 2.215  2.215  2.215  2.215  

判断结论 无异常值 无异常值 无异常值 无异常值 

 

由表9格拉布斯检验结果可知，4个水平的均值极值都不存在离群值。结论：各组不溶（游

离）碳平均值无异常值。 

2.3.2.6  各水平的不溶（游离）碳数据的总平均值和重复性方差、实验间方差和再线性方差

见表10。 

对于水平j,总平均值公式为： 

                             

重复性方差: 

 

实验间方差: 

                              

其中： 
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再现性方差：              

表10   总平均值和方差计算（气体容量法） 

参数 
水平q

水平1 WC 水平2 CK32 水平3 WC 水平4 CK11 

总平均值m% 0.046 0.064 0.116 0.591 

重复性方差S2r% 0.000008 0.000012 0.000020 0.000111 

实验间方差S2
L% 0.000018 0.000029 0.000015 0.000155 

再现性方差S2
R% 0.000026 0.000041 0.000034 0.000266 

重复性标准差Sr% 0.0028 0.0035 0.0045 0.011 

再现性标准差SR% 0.0051 0.0065 0.0059 0.017 

 

由表10得到,总平均值m与重复性标准差Sr、再现性标准差SR呈线性关系。. 

 

2.3.2.7  精密度与平均水平m之间的函数关系的建立 

 

表11    m与Sr的函数拟合关系式   Sr=bm 

参数 
水平q 

水平1 WC 水平2 CK32 水平3 WC 水平4 CK11 

总平均值m% 0.046 0.064 0.116 0.591 

重复性标准差Sr% 0.0028 0.0035 0.0045 0.0105 

S/m 0.0612 0.0544 0.0384 0.0178 

 
0.043 

Sr=bm 0.0020 0.0028 0.0050 0.0254 

 

表12   m与SR的函数拟合关系式   SR=bm 

参数 
水平q 

水平1 WC 水平2 CK32 水平3 WC 水平4 CK11 

总平均值m% 0.046 0.064 0.116 0.591 

再现性标准差SR% 0.0051 0.0064 0.0059 0.0163 

S/m 0.1107 0.1004 0.0506 0.0276 
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0.073 

SR=bm 0.0033 0.0046 0.0084 0.0428 

 

由表11、表12结果可得，m与S的函数拟合关系式为S=bm。于是本方法的精密度可引述如下： 

重复性标准差Sr：Sr=0.043m             

再现性标准差SR：SR=0.073m 

根据GB/T6379.6-2009《测量方法与结果的准确度(正确度与精密度)第6部分:准确度值的

实际应用》的规定，以2.8倍的重复性标准偏差与再现性标准差作为各水平的重复性限与再现

性限，结果见表13。 

                      表13    重复性限（r）与再现性限(R)                        % 

参数 
水平q 

水平1 WC 水平2 CK32 水平3 WC 水平4 CK11 

重复性标准差Sr 0.003  0.004  0.005  0.011  

再现性标准差SR 0.006  0.007  0.006  0.017  

重复性限（r） 0.009  0.011 0.014 0.031  

再现性限(R) 0.017 0.02  0.02  0.05  

 

2.3.3 重量法和气体容量法的方法比对 

进行重量法和气体容量法的方法比对，由株洲硬质合金集团有限公司、自贡硬质合金集团

有限责任公司和贵州省分析测试研究院3家提供验证数据。 

2.3.3.1  三家单位重量法检测不溶（游离）碳的数据见表14，各水平的平均值见表15。 

表 14    重量法测定不溶（游离）碳量结果汇总                    % 

  

 

表 15    重量法测不溶（游离）碳量单元平均值                      % 

实验室 P 水平 q 

q

ms

b j
jj


ˆ/

实验室P 
水平q 

水平1 WC 水平2 CK32 水平3 WC 水平4 CK11 

1 
株洲硬质合金集

团有限公司 
0.045 0.050 0.040 0.061 0.065 0.060 0.110 0.105 0.101 0.578 0.565 0.558 

2 
自贡硬质合金有

限责任公司 
0.041 0.041 0.041 0.050 0.053 0.051 0.112 0.104 0.111 0.570 0.584 0.573 

3 
贵州省分析测试

研究院 
0.048 0.044 0.043 0.062 0.066 0.070 0.111 0.121 0.115 0.569 0.578 0.551 
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水平1 WC 水平2 CK32 水平3 WC 水平4 CK11 

1 株洲硬质合金集团有限公司 0.045  0.062  0.105  0.567  

2 自贡硬质合金有限责任公司 0.041  0.051  0.109  0.576  

3 贵州省分析测试研究院 0.045  0.066  0.116  0.566  

平均值 0.044  0.060  0.110  0.570  

再现性限（R） 0.03 0.03 0.03 0.05 

每个实验室测定次数nij皆为3。 

从表 15 可以看出，各实验室的测量值的误差均小于再现性限，满足 GB/T 5124.2《硬质

合金化学分析方法不溶（游离）碳量的测定 重量法》规定的允许差 。 

2.3.3.2  三家单位重量法检测各水平不溶（游离）碳的数据极差见表16。  

表 16    重量法测不溶（游离）碳量各实验室内测量值极差            % 

从表 16 可以看出，各实验室内的测量值极差均小于重复性限，满足 GB/T 5124.2《硬质

合金化学分析方法不溶（游离）碳量的测定 重量法》规定的允许差 。 

2.3.3.3  将重量法各水平的不溶（游离）碳数据的平均值与气体容量法平均值进行对比，见

表17。  

表 17  重量法与气体容量法测不溶（游离）碳量测定比对            % 

实验室 P 
水平 q 

水平1 WC 水平2 CK32 水平3 WC 水平4 CK11 

1 重量法 0.044 0.060 0.110 0.570 

2 气体容量法 0.046 0.062 0.116 0.595 

 方法间差值 0.002 0.002 0.006 0.025 

 

从表 17 可以看出，重量法和气体容量法的试验结果基本一致，说明本方法的测量结果准

确度高，方法稳定可靠。 

 

2.3.4  结论 

实验室 P 
水平 q 

水平1 WC 水平2 CK32 水平3 WC 水平4 CK11 

1 株洲硬质合金集团有限公司 0.010  0.005  0.009  0.020  

2 自贡硬质合金有限责任公司 0.000  0.003  0.008  0.014  

3 贵州省分析测试研究院 0.005  0.008  0.010  0.026  

 重复性限（r） 0.02 0.02 0.02 0.04 

每个实验室测定次数nij皆为3。 
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以上试验数据表明，采用气体容量法测定硬质合金不溶（游离）碳量，分析结果稳定，方

法精密度好，检测结果准确度高，检测速度快，使用的仪器设备行业内普及率高且操作简便，

本标准方法拥有的广泛实用性和通用性，推荐为国家标准方法。 

 

三、标准水平分析 

 

3.1 采用国际标准和国外先进标准的程度 

 

本标准达到了国内先进水平。 

 

3.2 与现有标准及制定中的标准协调配套情况 

 

本标准与现有及制定中的标准协调配套，无交叉重复。 

3.3 涉及国内外专利及处置情况 

 

经查，本标准没有涉及国内外专利。 

 

四、与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系 

与有关的现行法律、法规和强制性国家标准没有冲突。 

 

五、重大分歧意见的处理经过和依据 

无。 

 

六、标准作为强制性标准或推荐性标准的建议 

建议作为推荐性国家标准。 

 

七、贯彻标准的要求和措施建议 

可积极向相关厂家及国内外用户推荐采用本标准。 

 

八、废止现行有关标准的建议 

本标准发布后代替GB/T 5124.2-2008。 
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九、预期效果 

 

标准规定了硬质合金化学分析方法不溶（游离）碳量的测定方法，新增了酸溶气体容量法

测定不溶（游离）碳量的操作方法，统一了评判标准，可操作性更强，减少了仪器之间的系统

偏差。本标准的建立将有助于供需双方对测试要求和测试结果的统一，也将有效地测试仪器稳

定性情况，有利于实验室间检测能力的比对，有利于实验室人员的操作考核，可以评价检测结

果的准确性和仪器之间的差异性，确保测试结果具有更好的稳定性与可比性。对提升粉末质量

控制和科研研发水平及能力具有十分重要的意义。 

 

十、其他应予说明的事项 

无 
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