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前    言

YS/T XXXXX《钴化学分析方法》共分为  部分：

——第1部分   

——第2部分    

——第3部分   

——第4部分    

——第5部分   

……

本部分为第  部分。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）提出并归口。

本部分起草单位：深圳市格林美高新技术股份有限公司，金川集团有限公司，北京有色金属研究总院。

本部分主要起草人：

本部分主要验证人：

钴化学分析方法 
氧量的测定    脉冲-红外吸收法
1  范围

本部分规定了钴中氧含量的测定方法。

本部分适用于钴中氧含量的测定。测定范围：0.2%-1.5%。

2  方法提要

将预先制好的试样，投入经高温脱气的石墨坩埚中，在氩气（或氦气）气流中加热熔融，试样中的氧以CO（或通过400℃的稀土氧化铜炉，使CO氧化成CO2）析出，导入红外检测器进行测定，由仪器自动计算出氧的含量。

3  试剂

3.1氩气（或氦气）：纯度＞99.995%。

3.2氮气（动力气）：纯度约99.8% 。

3.3四氯化碳。

3.4稀土氧化铜。

3.5无水高氯酸镁。

3.6碱石棉。

3.7真空硅脂。

3.8氧标准物质：铌标0.21%。

3.9石墨坩埚。

3.10镍箔。

4  仪器

脉冲加热红外吸收仪：附电子交流稳压器。仪器应达到下列指标：
——仪器灵敏度≤0.0010%

——脉冲加热功率不小于6.5KW(炉温不低于2400℃)

 ——系统空白≤0.0010%

5 试剂的处理

5.1镍箔

a）用干净的稠布沾四氯化碳擦洗表面。

b）用干净的剪子把镍箔剪成小块后放入四氯化碳中浸泡约15分钟。

c）使用时，用吹风机将其吹干，使附着在镍箔表面的四氯化碳完全挥发掉。

5.2石墨坩埚

使用前将坩埚放入110℃±5℃的烘箱中烘烤一个小时，再转入干燥器内冷却至室温。

6 分析步骤

6.1试样

按下表称取适当的试样，用处理后的镍箔将其完全包裹，要求镍箔:钴≥4:1(质量比)

测定时试样的称取量

	钴中氧的含量（%）
	试样量（g）

	0.2-0.5
	0.08        

	0.5-1.0
	0.04

	1.0-1.5
	0.02


6.2测定次数

独立进行三次测定，取其平均值。

6.3仪器的准备

按仪器的说明书要求准备好仪器，保证分析前仪器处于正常状态。

6.4 校准仪器

6.4.1 称取0.100g（精确至0.0001g）氧标准物质（3.8），用处理后的镍箔将其完全包裹，要求镍箔:氧标（3.8）≥5:1(质量比)。
6.4.2 将包裹好的氧标（6.4.1）放到加样器内，用专用的金属刷清扫脉冲炉膛，装入新石墨坩埚，按仪器校准规程进行。反复做3-5个氧标准物质，直到氧的结果稳定在误差范围内为止。

6.5测定

6.5.1 空白试验

    按6.5.3规定的条件进行空白试验。

6.5.2将试样（6.1）加入加样器内，用专用的金属刷清扫脉冲炉膛，装入新石墨坩埚，按仪器操作规程进行。.

6.5.3仪器工作条件（推荐）
a）脱气功率5000W（或1050A）

 b）分析功率4085W(或950A)

 c）分析时间30s

7   分析结果的计算与表述

仪器自动计算出氧的质量分数，所得结果保留两位有效数字。

8  精密度

8.1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求得；超过表1中含量的测定值，其重复性限（r）用外推法计算求得。

表1

	氧质量分数/ %
	重复性限（r）

	
	

	
	

	注：重复性限（r）为2.8×Sr，Sr为重复性标准差。


8.2允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表3所列允许差。

表3
	氧量质量分数/%
	允许差/%

	
	

	
	


9  质量保证和控制

     每周用自制的控制标样（如有国家级或行业级标样时，应首先使用）校核一次本标准分析方法的有效性。当过程失控时，应找出原因，纠正错误，重新进行校核。
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