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前　　言

　　ＹＳ／Ｔ５３９《镍基合金粉化学分析方法》共分为如下１３个部分：

———第１部分：硼量的测定　中和滴定法；

———第２部分：铝量的测定　铬天青Ｓ分光光度法；

———第３部分：硅量的测定　高氯酸脱水称量法；

———第４部分：铬量的测定　过硫酸铵氧化滴定法；

———第５部分：锰量的测定　高碘酸钠（钾）氧化分光光度法；

———第６部分：铁量的测定　三氯化钛重铬酸钾滴定法；

———第７部分：钴量的测定　亚硝基Ｒ盐分光光度法；

———第８部分：铜量的测定　新亚铜灵三氯甲烷萃取分光光度法；

———第９部分：铜量的测定　硫代硫酸钠碘量法；

———第１０部分：钼量的测定　硫氰酸盐分光光度法；

———第１１部分：钨量的测定　辛可宁称量法；

———第１２部分：磷量的测定　正丁醇三氯甲烷萃取分光光度法；

———第１３部分：氧量的测定　脉冲加热惰气熔融红外线吸收法。

本部分是ＹＳ／Ｔ５３９的第１３部分。

本部分代替ＹＳ／Ｔ５３９．１３—２００６《镍基合金粉化学分析方法　脉冲加热惰性气体熔融库仑滴定法

测定氧量》。

本部分与ＹＳ／Ｔ５３９．１３—２００６相比较主要变化如下：

———将库仑滴定法改为红外线吸收法；

———增加了前言；

———补充了重复性限。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会提出并归口。

本部分负责起草单位：北京有色金属研究总院、中国有色金属工业标准计量质量研究所。

本部分起草单位：北京有色金属研究总院、钢铁研究总院。

本部分主要起草人：周海收、王洪斌、宋晓力。

本部分所代替标准的历次版本发布情况为：

———ＧＢ／Ｔ８６３８．１３—１９８８；

———ＹＳ／Ｔ５３９．１３—２００６。
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镍基合金粉化学分析方法

第１３部分：氧量的测定

脉冲加热惰气熔融红外线吸收法

１　范围

ＹＳ／Ｔ５３９的本部分规定了镍基合金粉中氧含量的测定方法。

本部分适用于镍基合金粉中氧含量的测定，测定范围：０．００５％～０．２％。

２　方法提要

在惰性气氛下，石墨坩埚中的试料经脉冲加热熔融，试料中的氧以一氧化碳的形式析出，析出的

ＣＯ在惰性气体的载带下，经氧化铜将生成的一氧化碳氧化成二氧化碳，进入红外检测器中测定氧

含量。

３　试剂

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸馏水或去离子水或相当纯度的水。

３．１　金属箔：镍箔（狑Ｎｉ≥９９．９％）或锡囊（狑Ｓｎ≥９９．９％），氧含量（狑Ｏ≤０．００５０％）；镍箔在使用前应用

脱脂棉沾四氯化碳擦洗，剪成大小相等、尺寸相当的小块，晾干，待用。

３．２　四氯化碳。

３．３　氦气（体积分数≥９９．９９％）。

３．４　石墨坩埚：光谱纯石墨套坩埚。

３．５　标样：在氧质量分数为０．００５０％～０．２０％之间选择适合的钢铁标样。

３．６　过氯酸镁和碱石棉（化学纯）。

４　仪器

脉冲加热红外分析仪：

———脉冲炉：温度大于２０００℃；

———检测器灵敏度：０．０１μｇ／ｇ。

５　分析步骤

５．１　试料

当试样中氧含量狑Ｏ≤０．０２％时，称取试样０．１５ｇ～０．２５ｇ，精确至０．００１ｇ；当试样中氧含量狑Ｏ＞

０．０２％时，称取试样０．１０ｇ～０．２０ｇ，精确至０．００１ｇ。试料用１．０ｇ（精确至０．００１ｇ）金属箔（３．１）

包裹。

５．２　测定次数

独立的进行两次测定，取其平均值。

５．３　开机预热

按仪器说明书的要求，开启仪器，预热并进行系统检查。

５．４　校正空白

５．４．１　打开脉冲炉，将坩埚（３．４）置于下电极，将１．０ｇ（精确至０．０００１ｇ）金属箔（３．１），置于装样

器内。
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