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GB/T 8647.8-202X
代替GB/T 8647.8-2006、GB/T 8647.9-2006
          

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GB/T 8647《镍化学分析方法》的第8部分。GB/T 8647已经发布了以下部分:

——第1部分：铁量的测定  磺基水杨酸分光光度法；

——第2部分：铝、砷、锑、铋、锡、铅含量的测定  电热原子吸收光谱法； 

——第3部分：硅量的测定  钼蓝分光光度法；

——第4部分：磷量的测定  钼蓝分光光度法；

——第5部分：镁、镉、钴、铜、锰、铅和锌含量的测定  火焰原子吸收光谱法；

——第8部分：碳、硫含量的测定  高频感应炉燃烧红外吸收法；

——第10部分：砷、镉、铅、锌、锑、铋、锡、钴、铜、锰、镁、硅、铝、铁量的测定 发射光谱法；

——第11部分：镁、铝、锰、钴、铜、锌、镉、锡、锑、铅、铋含量的测定 电感耦合等离子体质谱法。

本文件代替GB/T 8647.8-2006 《镍化学分析方法 硫量的测定 高频感应炉燃烧红外吸收法》和GB/T 8647.9-2006 《镍化学分析方法 碳量的测定 高频感应炉燃烧红外吸收法》，与GB/T 8647.8-2006和GB/T 8647.9-2006相比，除结构调整和编辑性改动外，主要技术变化如下：

a）更改了碳、硫的测定方式，采用碳、硫标准样品，同步校准仪器碳通道和硫通道，实现碳、硫含量由单元素分别测定修改为同时测定（见8.5，GB/T 8647.8-2006和GB/T 8647.9-2006的5.3）；
b）更改了试料量（见8.1，GB/T 8647.8-2006和GB/T 8647.9-2006的5.5.1）；
c）更改了助熔剂的用量（见8.5.1，GB/T 8647.8-2006和GB/T 8647.9-2006的3.6）。

d）更改了精密度数据（见9.1和9.2，GB/T 8647.8-2006的6.1和6.2，GB/T 8647.9-2006的6.1和6.2）。
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。

本文件由中国有色金属工业协会提出。

本文件由全国有色金属标准化技术委员会(SAC/TC 243)归口。

本文件起草单位：北矿检测技术股份有限公司、金川集团股份有限公司、国标（北京）检验认证有限公司、紫金矿业集团股份有限公司、中国有色桂林矿产地质研究院有限公司、长沙矿冶院检测技术有限责任公司、昆明冶金研究院有限公司、中国检验认证集团广西有限公司、中国检验认证集团广东有限公司、衢州华友钴新材料有限公司、广东先导稀材股份有限公司、上海有色金属工业技术监测中心有限公司、阳新弘盛铜业有限公司。

本文件主要起草人：阮桂色、马丽、何云祥、王长华、罗荣根、徐华、欧阳肖松、任利华、付鹏飞、张顺娘、覃晓静、杨炳红、李超、姜润生、武玉艳、李艳、朱志腾、朱云、黄上元、杨伟、魏雅娟、邱敏敏、徐建青、向清华、宁玮、向阳。

本文件及其所代替文件的历次版本发布情况为：

——1988首次发布， 2006为第一次修订；

——本次为第二次修订，本次修订整合并入GB/T 8647.9-2006（1988首次发布，2006第一次修订）的内容。

引　言

镍具有很好的可塑性、耐腐蚀性和磁性等性能，用途非常广泛，涉及高温合金、不锈钢、电池材料、仪表、通讯设备、压力容器、耐蚀装置及各类工业用镍，随着新能源电池技术的快速发展，镍在很多电池系统中发挥着重要作用，尤其是电动汽车的快速普及，对镍等各种金属的需求量大幅增加，以满足电动汽车发展的需要。GB/T 8647-2006《镍化学分析方法》发布以来，在国内镍生产、研究单位和第三方检测机构得到广泛应用，满足了纯镍产品的生产和贸易要求。为落实“国家标准化发展纲要”，深化标准化改革创新，优化存量标准结构，以着力提升标准质量效益，并统筹标准的制定与实施，在广泛开展企业需求调研的基础上，对GB/T 8647-2006《镍化学分析方法》（共11部分）进行了整合修订。
GB/T 8647《镍化学分析方法》由9个部分组成，本文件为第8部分。
——第1部分：铁量的测定  磺基水杨酸分光光度法；

——第2部分：铝、砷、锑、铋、锡、铅含量的测定  电热原子吸收光谱法； 

——第3部分：硅量的测定  钼蓝分光光度法；
——第4部分：磷量的测定  钼蓝分光光度法；
——第5部分：镁、镉、钴、铜、锰、铅、锌含量的测定  火焰原子吸收光谱法；
——第8部分：碳、硫含量的测定  高频感应炉燃烧红外吸收法；
——第10部分：砷、镉、铅、锌、锑、铋、锡、钴、铜、锰、镁、硅、铝、铁量的测定 发射光谱法；

——第11部分：镁、铝、锰、钴、铜、锌、镉、锡、锑、铅、铋含量的测定 电感耦合等离子体质谱法。

——第12部分：铜、钴、锰、锌、镁、铝、镉、铁、硅、磷、钙含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法。
    本文件是对GB/T 8647.8-2006和GB/T 8647.9-2006的整合修订，在主要技术内容保持一致的前提下，通过优化标准结构，提升了标准质量。

镍化学分析方法

第8部分：碳、硫含量的测定

高频感应炉燃烧红外吸收法

1 范围

本文件描述了高频感应炉燃烧红外吸收法测定镍中碳、硫含量的方法。

本文件适用于镍中碳、硫含量的测定。测定范围：碳0.0020％～0.200％，硫0.0010％～0.050％。
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。
3  术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。

4 原理

    在助熔剂存在下，于高频感应炉内通入氧气流，使试料在高温下燃烧，碳、硫分别生成二氧化碳、二氧化硫气体，由氧气载至红外吸收池，仪器自动测量其对红外能的吸收，碳、硫含量的分析结果由显示器以百分含量直接显示。
5 试剂和材料

5.1 铁助熔剂：（wC＜0.0010%，wS＜0.0005%）。
5.2 锡助熔剂：（wC＜0.0010%，wS＜0.0005%）。
5.3 钨助熔剂：（wC＜0.0010%，wS＜0.0005%）。
5.4 坩埚（φ24 mm×25 mm）：使用前应于1200 ℃氧气流中灼烧1h～1.5 h，取出置于干燥器内冷却备用（2天内有效）。

5.5 标准样品A：碳、硫含量与待测样品相近的有证标准物质。

5.6 标准样品B：镍标准样品或钢标准样品或纯铁标准样品，碳含量约0.002%，硫含量约0.0005%。
6 仪器

高频红外气体分析仪（附电子交流稳压器）。

    仪器工作条件参见附录B。

    高频炉功率：1.0～2.5 kw。

    频率＞6.0 MHz。

检测器灵敏度：1 (g /g。

7   样品

样品应为屑状。
8  试验步骤

8.1 试料

称取0.50g样品（7），精确至0.0001g。

8.2 平行试验
平行做两份试验，取其平均值。
8.3 仪器准备
参考附录B确定测定条件，按仪器说明书准备好仪器待用。
8.4 仪器的稳定性

8.4.1 通过燃烧几个类似于待测试样的样品来调整和稳定仪器。

8.4.2 仪器通氧循环几次，再将空白调至零。

8.5 校正仪器

8.5.1 称取 0.500 g标准样品A（5.5），置于铺有0.2 g铁助熔剂（5.1）的坩埚（5.4）中，再覆盖0.2 g～0.25 g锡助熔剂（5.2）、1 g钨助熔剂（5.3）。

8.5.2 将坩埚放到炉子的支座上，升到燃烧位置，按仪器说明书中“自动”校准步骤进行操作，重复做2～3个标准样品A（5.5），通过“自动”校准步骤，直到标准样品A（5.5）中碳、硫的结果稳定在不确定度范围内为止。

8.6 校正空白

8.6.1 当碳含量不大于0.1%时，按8.6.2~8.6.4校正空白；当碳含量大于0.1%时，无需校正空白，直接按8.7步骤进行。
8.6.2称取0.500 g标准样品B（5.6），置于铺有0.2g铁助熔剂（5.1）的坩埚（5.4）中，再覆盖0.2 g～0.25 g锡助熔剂（5.2）、1 g钨助熔剂（5.3）。

8.6.3 将坩埚放到炉子的支座上，升到燃烧位置，按仪器说明书中“自动”校正空白步骤进行操作，重复做3～5个标准样品B（5.6），得到一个重现性较好，碳、硫空白值应不大于0.000 5%的平均结果时，通过“自动”校正空白的方式扣除标准样品B（5.6）中碳、硫的含量，以质量分数表示，得到的空白值贮存于计算机中，否则重新测定，直至碳、硫空白值满足要求。
8.6.4 空白值确定之后，按8.5再重复一次标准样品A（5.5）的测定，测定结果应稳定在不确定度范围内，再选择一个与被测试样含碳、硫量相当的标样复验。
8.7 测定

8.7.1 将试料（8.1）置于铺有0.2 g铁助熔剂（5.1）的坩埚（5.4）中，再覆盖0.2 g～0.25 g锡助熔剂（5.2）、1 g钨助熔剂（5.3）。
8.7.2 将坩埚放到炉子的支座上，升到燃烧位置，按仪器说明书中“自动”分析步骤操作，仪器自动扣除空白值后显示并打印出碳、硫的含量，以质量分数表示，所得结果保留两位有效数字。
9 精密度

9.1 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）的情况不超过5%，重复性限（r）按以下表1数据采用线性内插法或外延法求得。精密度原始数据见附录A。
表1重复性限（r）
	wC/%
	0.0018
	0.044
	0.21

	r/%
	0.00046
	0.0064
	0.016

	ws/%
	0.00033
	0.10
	0.041

	r/%
	0.00014
	0.013
	0.0047


9.2 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，这两个测试结果的绝对差值不大于再现性限（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2再现性限（R）
	wC/%
	0.0018
	0.044
	0.21

	R/%
	0.0010
	0.011
	0.025

	ws/%
	0.00033
	0.10
	0.041

	R/%
	0.00019
	0.023
	0.0051


10 试验报告

试验报告至少给出以下方面的内容：
——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；
——测定中观察到的异常现象；
——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2024年由13家实验室对碳和硫含量的3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和硫含量在重复性条件下独立测定7次试验。测定的原始数据见表A.1～A.2。

表A.1 碳的精密度试验原始数据
	元素
	实验室
	水平数
	wC/%
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表A.2 硫的精密度试验原始数据

	元素
	实验室
	水平数
	wS/%
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	6
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附 录B
仪器工作条件

（参考件）

高频红外分析仪测定碳、硫的参考工作条件见表B.1。

表B.1 碳、硫的参考工作条件
	载气
	输入氧气压力/MPa(psi，kgf·cm-2)
	系统气体压力/MPa(psi，kgf·cm-2)
	气动气流量

/L·min-1
	氧气流量

/L·min-1
	最短分析时间

/s

	氧气 99.5％
	(35～37，2.5～2.6)
	(12，0.85)
	1
	3
	40


———————————————
国家市场监督管理总局 


       国家标准化管理委员会   发布
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