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一、工作简况

1.1 任务来源

根据工业和信息化部办公厅《关于印发2022年第三批行业标准制修订和外文版项目计划的通知》（工信厅科函〔2022〕312号）的文件精神，行业标准《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》由全国有色金属标准化技术委员会负责归口，由国合通用（青岛）测试评价有限公司牵头起草。该项目计划编号为2022-1303T-YS，项目计划完成时间为2024年。

1.2 主要参加单位和工作组成员及其工作

本文件起草单位有：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。

其中国合通用（青岛）测试评价有限公司负责统一样品的收集和分发，分析方法的实验研究，样品测试结果的收集和处理，标准文本、试验报告和编制说明的撰写。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为一验单位，负责对试验报告中的条件实验进行验证，提供精密度和准确度测试数据，并对标准文本提出修改意见。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为二验单位，负责提供精密度试验数据，并对标准文本提出修改意见。

在本标准起草过程中，上海庚拓金属制品有限公司提供了试验样品。

国合通用（青岛）测试评价有限公司（以下简称“国合青岛”）运营着国家新材料测试评价平台-主中心青岛实验室，重点面向新材料行业领域提供测试评价服务与技术标准研究。国合青岛拥有实验场地近1万平方米，配置仪器设备400余台套，拥有专业的技术服务团队150余人，具有CMA、CNAS与Nadcap资质，面向航空航天、轨道交通、风电核电、工业润滑、船舶等行业领域，提供化学成分分析、力学性能测试、组织结构分析、无损探伤检测、工业润滑监测、失效分析等测试评价服务，满足各类新材料产品研发、生产、应用需要。国合青岛参与制修订分析方法国际标准、国家标准和行业标准百余项；申请和授权专利20余项，承担国家新材料测试评价平台主中心课题30余项。
1.3 主要工作过程

国合通用（青岛）测试评价有限公司在接到该标准制订任务后，立即组织骨干人员成立了标准编制组，制定了该标准的研究内容、技术路线、任务分工和进度安排。主要工作过程经历以下阶段：

1.3.1 起草阶段

（1）任务落实：

2023年2月21日~23日全国有色金属标准化技术委员会在在广东省佛山市召开有色金属标准工作会议，会上对《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》标准进行了任务落实。确定了由国合通用（青岛）测试评价有限公司负责《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》的起草工作，由国标（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协助起草。会上确定采用惰性气体熔融-红外吸收法和热导法测定银钨合金中质量分数为0.0010%~0.05%的氧、氮含量，同时确定了样品提供单位、制订计划、时间节点等事项，并形成了任务落实会的会议纪要。

样品收集及试验研究：

2023年5月~2023年12月国合通用（青岛）测试评价有限公司进行样品的收集，共收集到2种试验样品，经检验成分均匀，可以作为该标准试样研究的统一样品。

2024年1月~4月编制组开展了大量试验研究工作，包括样品助熔剂的选择、称样量的选择、功率的选择的研究，形成了标准文本、试验报告和编制说明的讨论稿。

（3）结果讨论：
2024年5月22日，全国有色金属标准化技术委员会在江苏无锡召开了工作会议，多家单位代表对本标准讨论稿和编制说明进行了仔细认真的讨论，并提出了修改意见和建议。
（4）试验验证：

2024年6月，本编制组将修改后标准讨论稿、试验报告连同统一样品寄给验证单位，开展验证试验。2024年7月本编制组收到各家验证单位发来的验证报告和反馈意见，随即进行汇总、统计和分析，完善标准征求意见稿、试验报告和编制说明。
1.3.2 征求意见阶段

（1）本编制组通过发函和会议讨论等形式对标准的征求意见稿进行意见征询。
（2）标准预审：2024年7月26日，全国有色金属标准化技术委员会在山西省大同市召开了有色金属标准工作会议。参会专家对标准预审稿和编制说明进行了仔细、认真的讨论，并提出了修改意见和建议。

1.3.3 审查阶段

1.3.4 报批阶段

二、标准编制原则

2.1 符合性：本文件严格按照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》、GB/T 20001.4-2015《标准编写规则 第4部分：试验方法标准》、GB/T 6379。2-2004《测量方法与结果的准确度》的要求进行编制。

2.2 适用性和先进性：依据GB/T 8320-2017《铜钨及银钨电触头》产品标准的要求，并结合银钨合金生产和使用的实际需求，确定测定方法和测定范围，提高了本标准的适用性。通过充分调研，采用操作简便、灵敏度高、精密度和准确好、在行业内普及的分析方法，能很好地满足行业对银钨合金中氧含量和氮含量的分析测试需求，提高了本标准的可操作性和先进性。

三、确定标准主要内容的依据

本文件是首次制定，并且是在充分调研了银钨合金生产和应用的实际情况以及相关标准、文献的基础上完成的。
3.1 测定范围的确定

本标准适用于银钨合金中氧含量和氮含量的测定。本标准的测定范围以国内现行的产品标准GB/T 8320-2017《铜钨及银钨电触头》中规定的真空开关用银钨及铜钨电触头产品的氧、氮含量做出了规定，氧含量≤0.008%、氮含量≤0.002%为依据。为了能够充分覆盖产品标准中规定的含量范围，同时考虑到以后新配方银钨合金的研发和生产以及不合格产品的出现，故本标准的测定范围确定为0.0010~0.05%。

3.2 测定方法的确定

脉冲加热-红外、热导法是金属、合金、矿石等样品中微量氧元素和氮元素快速测定的主要方法之一。它通常依靠氧氮分析仪来实现的，具有自动化程度高、分析速度快、操作简单等优点。目前脉冲加热-红外、热导法已经作为标准分析方法之一，应用到许多行业和领域。因此本标准采用脉冲加热-红外、热导法测定银钨合金中氧、氮含量。

3.3 助熔剂的选择

称取AgW75与AgW70样品，分别对不加助熔剂、镍篮助熔、锡片助熔的是结果、曲线形态、熔融后样品状态进行分析，所得结果见表1：

表1 助熔剂试验

	序号
	助熔剂
	样品
	氧含量/%
	氮含量/%
	曲线形态
	熔融后样品状态

	1
	无
	AgW75
	0.0005
	0.0001
	双峰，拖尾严重
	仍为块状，银受热蒸发样品质量减少并呈银灰色

	2
	无
	AgW70
	0.0007
	0.0001
	
	

	3
	镍篮
	AgW75
	0.0013
	0.0002
	单峰，不拖尾
	熔融后凝固，剪开后断面呈现多孔蜂窝状。

	4
	镍篮
	AgW70
	0.0018
	0.0001
	
	

	5
	锡片
	AgW75
	0.0010
	0.0001
	双峰，拖尾
	断面可观察到样品与锡分界线；锡包裹样品，并未熔融

	6
	锡片
	AgW70
	0.0015
	0.0001
	
	


从实验过程和结果可以看出，镍篮作为助熔剂可与样品熔融测试结果准确。故使用镍篮作为助熔剂。

3.4 称样量的选择

称样量的大小决定了样品熔融是否完全，将直接影响氧和氮的释放程度。使用AgW70样品验证多个称样量，观察测定效果，试验结果见表2。结果表明：称样量低于0.2g时，由于代表性样品不足、信号较低而检测设备灵敏度不够、称量误差影响较大等原因导致测定结果精密度较差；称样量高于0.6g时，氧和氮测定结果偏低，表明过多的样品在有限的助熔剂中熔融效果不充分，影响氧和氮的完全释放；综上，采用0.2-0.6g作为最佳称样区间。

表2 称样量试验

	试样重量/g
	氧含量平均值%
	相对标准偏差%
	氮含量平均值%
	相对标准偏差%

	0.05~0.10
	0.0022
	42.4
	0.00013
	8.21

	0.10~0.20
	0.0017
	23.5
	0.00014
	6.52

	0.20~0.40
	0.0018
	5.65
	0.00013
	7.64

	0.40~0.60
	0.0017
	4.32
	0.00015
	5.54

	0.60~0.80
	0.0013
	3.21
	0.00007
	6.26

	0.80~1.00
	0.0010 
	4.05
	0.00011
	4.59


3.5 功率的选择

由表3可知，随着分析功率的逐步升高，氧和氮含量也跟随提高；称取一系列AgW70样品，分别在4000W、5000W、5500W、6000W、7000W进行分析，按选定的实验方法进行测试，所得结果见表3：

表3功率试验

	序号
	功率/W
	氧含量
	氮含量
	曲线

	1
	4000
	0.0013
	0.0001
	拖尾

	2
	5000
	0.0015
	0.0001
	稍拖尾

	3
	5500
	0.0018
	0.0001
	无异常

	4
	6000
	0.0017
	0.0001
	无异常

	5
	7000
	0.0018
	0.0001
	无异常


当分析功率达到5.5kw时，氧含量趋于稳定，表明氧得到完全释放。过高的功率将更易导致迸溅现象发生，同时也会对仪器的寿命产生一定的影响。综合考虑，采用分析功率6.0kw，脱气功率6.5 kw进行试验。

3.6 检出限与测定下限

按实验方法，采用单点校准法对仪器进行校准确认。以镍篮助熔剂作为空白试样，平行测定11次，统计测定结果的标准偏差，以3倍标准偏差计算检出限，以10倍标准偏差计算测定下限。经计算，本方法氧的检出限为0.00025%，测定下限为0.0008%；氮的检出限为0.000019%，测定下限为0.00006%。

3.7 加标回收试验

选取1#样品与9T-7552（O：0.158% ，N：0.225%）按10：1混合，2#样品样品与钢标9T-7552按6：1混合进行加标回收试验，结果见表4。
表4 加标回收结果
	样品
	元素
	样品含量/%
	本底值/ug
	加标量/ug
	实测值/ug
	回收率/%

	1#
	氧
	0.0018
	5.4
	79
	85.75
	101.7

	
	氮
	0.0001
	0.3
	112.5
	113.4
	100.5

	2#
	氧
	0.0013
	5.2
	63.2
	69.08
	101.1

	
	氮
	0.0001
	0.3
	90
	90.64
	100.3


从表4结果中可以看出，本方法的加标回收率在100.3%~101.7%之间，准确度较高，能够满足分析要求。

3.8 精密度试验

3.8.1 国合通用（青岛）测试评价有限公司

按照选定的试验方法对4种银钨合金样品中的氧、氮进行9次独立测定，3#样品由1#样品与9T-7552按10：1混合合成，4#样品由2#样品与钢标9T-7552按6：1混合合成，测定结果见表5~6。

表5 氧含量试验结果

	
	氧的质量分数/%

	
	1#
	2#
	3#
	4#

	1
	0.00134 
	0.00186 
	0.0157 
	0.0245 

	2
	0.00150 
	0.00163 
	0.0151 
	0.0249 

	3
	0.00122 
	0.00179 
	0.0151 
	0.0245 

	4
	0.00121 
	0.00172 
	0.0156 
	0.0251 

	5
	0.00143 
	0.00174 
	0.0158 
	0.0263 

	6
	0.00132 
	0.00163 
	0.0151 
	0.0242 

	7
	0.00145 
	0.00189 
	0.0153 
	0.0255 

	8
	0.00126 
	0.00179 
	0.0157 
	0.0254 

	9
	0.00134 
	0.00178 
	0.0153 
	0.0245 

	平均值/%
	0.0013 
	0.0018 
	0.015 
	0.025 

	标准偏差/%
	0.00010 
	0.00009 
	0.00029 
	0.00066 

	RSD/%
	7.64 
	5.12 
	1.88 
	2.65 


表6 氮含量试验结果

	
	氮的质量分数/%

	
	1#
	2#
	3#
	4#

	1
	0.00015 
	0.00014 
	0.0206 
	0.0318 

	2
	0.00022 
	0.00011 
	0.0198 
	0.0306 

	3
	0.00016 
	0.00013 
	0.0216 
	0.0323 

	4
	0.00019 
	0.00022 
	0.0206 
	0.0325 

	5
	0.00014 
	0.00013 
	0.0215 
	0.0323 

	6
	0.00025 
	0.00024 
	0.0189 
	0.0333 

	7
	0.00013 
	0.00015 
	0.0203 
	0.0333 

	8
	0.00022 
	0.00023 
	0.0206 
	0.0335 

	9
	0.00014 
	0.00014 
	0.0211 
	0.0334 

	平均值/%
	0.0002 
	0.0002 
	0.021 
	0.033 

	标准偏差/%
	0.00004 
	0.00005 
	0.00084 
	0.00095 

	RSD/%
	24.48 
	30.07 
	4.09 
	2.92 


采用格拉布斯（Grubbs）检验法对上述样品的精密度试验结果数据进行异常值检验，结果见表7所示。

表7 精密度试验数据异常值结果

	元素
	样品编号
	可疑值/%
	s/%
	Gi

	O
	1#
	0.00150
	0.00010
	1.552

	
	2#
	0.00189 
	0.00009 
	1.456 

	
	3#
	0.0158
	0.00029
	1.345

	
	4#
	0.0263
	0.00066
	1.980

	N
	1#
	0.00025 
	0.00004 
	1.659

	
	2#
	0.00024 
	0.00005 
	1.496 

	
	3#
	0.0189 
	0.00084 
	1.968

	
	4#
	0.0306 
	0.00095
	2.055


经查表，G（0.05,9）的临界值为2.110。因此，上述4种银钨合金试验样品9次独立测定的结果均无异常值，表明该方法精密度良好。

为了考察本方法的精密度，验证单位按照起草单位制定的实验方案进行了验证试验，并对4种银钨合金样品分别独立测定了9次，测定结果见表8~表17所示。

3.10.2国标（北京）检验认证有限公司

表8 国标（北京）检验认证有限公司氧含量试验结果

	
	氧的质量分数/%

	
	1#
	2#
	3#
	4#

	1
	0.00116 
	0.00155 
	0.0165 
	0.0256 

	2
	0.00124 
	0.00142 
	0.0153 
	0.0227 

	3
	0.00121 
	0.00147 
	0.0138 
	0.0245 

	4
	0.00103 
	0.00141 
	0.0132 
	0.0233 

	5
	0.00122 
	0.00132 
	0.0155 
	0.0243 

	6
	0.00115 
	0.00151 
	0.0152 
	0.0262 

	7
	0.00136 
	0.00145 
	0.0158 
	0.0245 

	8
	0.00139 
	0.00126 
	0.0137 
	0.0252 

	9
	0.00118 
	0.00134 
	0.0157 
	0.0231 

	平均值/%
	0.0012 
	0.0014 
	0.015 
	0.024 

	标准偏差/%
	0.00011 
	0.00009 
	0.00112 
	0.00118 

	RSD/%
	8.97 
	6.62 
	7.51 
	4.84 


表9 国标（北京）检验认证有限公司氮含量试验结果

	
	氮的质量分数/%

	
	1#
	2#
	3#
	4#

	1
	0.00024 
	0.00023 
	0.0198 
	0.0335 

	2
	0.00025 
	0.00035 
	0.0197 
	0.0333 

	3
	0.00026 
	0.00025 
	0.0213 
	0.0317 

	4
	0.00029 
	0.00034 
	0.0196 
	0.0308 

	5
	0.00026 
	0.00027 
	0.0191 
	0.0315 

	6
	0.00031 
	0.00029 
	0.0207 
	0.0327 

	7
	0.00025 
	0.00035 
	0.0211 
	0.0343 

	8
	0.00033 
	0.00029 
	0.0173 
	0.0316 

	9
	0.00022 
	0.00033 
	0.0227 
	0.0329 

	平均值/%
	0.0003 
	0.0003 
	0.020 
	0.032 

	标准偏差/%
	0.00004 
	0.00004 
	0.00154 
	0.00114 

	RSD/%
	13.17 
	14.91 
	7.63 
	3.51 


3.10.3有研亿金新材料有限公司

表10 有研亿金新材料有限公司氧含量试验结果

	
	氧的质量分数/%

	
	1#
	2#
	3#
	4#

	1
	0.00121 
	0.00180 
	0.0160 
	0.0248 

	2
	0.00121 
	0.00172 
	0.0157 
	0.0234 

	3
	0.00141 
	0.00180 
	0.0150 
	0.0245 

	4
	0.00125 
	0.00186 
	0.0151 
	0.0253 

	5
	0.00117 
	0.00177 
	0.0149 
	0.0255 

	6
	0.00134 
	0.00167 
	0.0156 
	0.0253 

	7
	0.00118 
	0.00187 
	0.0158 
	0.0250 

	8
	0.00118 
	0.00179 
	0.0148 
	0.0240 

	9
	0.00113 
	0.00159 
	0.0147 
	0.0250 

	平均值/%
	0.0012 
	0.0018 
	0.015 
	0.025 

	标准偏差/%
	0.00009 
	0.00009 
	0.00049 
	0.00068 

	RSD/%
	7.28 
	5.10 
	3.18 
	2.76 


表11 有研亿金新材料有限公司氮含量试验结果

	
	氮的质量分数/%

	
	1#
	2#
	3#
	4#

	1
	0.00012 
	0.00014 
	0.0206 
	0.0311 

	2
	0.00011 
	0.00014 
	0.0202 
	0.0321 

	3
	0.00010 
	0.00016 
	0.0207 
	0.0332 

	4
	0.00014 
	0.00013 
	0.0210 
	0.0335 

	5
	0.00010 
	0.00017 
	0.0205 
	0.0333 

	6
	0.00012 
	0.00012 
	0.0215 
	0.0320 

	7
	0.00013 
	0.00017 
	0.0219 
	0.0321 

	8
	0.00012 
	0.00013 
	0.0219 
	0.0324 

	9
	0.00010 
	0.00013 
	0.0215 
	0.0322 

	平均值/%
	0.0001 
	0.0001 
	0.021 
	0.032 

	标准偏差/%
	0.00001 
	0.00002 
	0.00063 
	0.00077 

	RSD/%
	12.32 
	13.05 
	2.99 
	2.37 


3.10.4山东中金岭南铜业有限责任公司

表12 山东中金岭南铜业有限责任公司氧含量试验结果

	
	氧的质量分数/%

	
	1#
	2#
	3#
	4#

	1
	0.00151 
	0.00220 
	0.0157 
	0.0245 

	2
	0.00148 
	0.00213 
	0.0165 
	0.0239 

	3
	0.00127 
	0.00212 
	0.0156 
	0.0245 

	4
	0.00158 
	0.00222 
	0.0156 
	0.0233 

	5
	0.00155 
	0.00214 
	0.0158 
	0.0243 

	6
	0.00151 
	0.00210 
	0.0163 
	0.0242 

	7
	0.00146 
	0.00199 
	0.0158 
	0.0255 

	8
	0.00127 
	0.00228 
	0.0147 
	0.0244 

	9
	0.00129 
	0.00202 
	0.0157 
	0.0245 

	平均值/%
	0.0014 
	0.0021 
	0.016 
	0.024 

	标准偏差/%
	0.00012 
	0.00009 
	0.00050 
	0.00058 

	RSD/%
	8.66 
	4.33 
	3.19 
	2.40 


表13 山东中金岭南铜业有限责任公司氮含量试验结果

	
	氮的质量分数/%

	
	1#
	2#
	3#
	4#

	1
	0.00020 
	0.00020 
	0.0206 
	0.0324 

	2
	0.00019 
	0.00021 
	0.0198 
	0.0320 

	3
	0.00021 
	0.00022 
	0.0206 
	0.0323 

	4
	0.00025 
	0.00025 
	0.0206 
	0.0319 

	5
	0.00020 
	0.00022 
	0.0215 
	0.0323 

	6
	0.00022 
	0.00022 
	0.0196 
	0.0311 

	7
	0.00018 
	0.00024 
	0.0206 
	0.0323 

	8
	0.00021 
	0.00023 
	0.0206 
	0.0325 

	9
	0.00019 
	0.00020 
	0.0206 
	0.0324 

	平均值/%
	0.0002 
	0.0002 
	0.021 
	0.032 

	标准偏差/%
	0.00002 
	0.00002 
	0.00054 
	0.00043 

	RSD/%
	10.06 
	7.65 
	2.65 
	1.35 


3.10.5广东省科学院工业分析检测中心

表14 广东省科学院工业分析检测中心氧含量试验结果

	
	氧的质量分数/%

	
	1#
	2#
	3#
	4#

	1
	0.00083 
	0.00161 
	0.0151 
	0.0231 

	2
	0.00061 
	0.00129 
	0.0158 
	0.0238 

	3
	0.00086 
	0.00172 
	0.0147 
	0.0231 

	4
	0.00092 
	0.00184 
	0.0146 
	0.0240 

	5
	0.00130 
	0.00131 
	0.0153 
	0.0239 

	6
	0.00084 
	0.00125 
	0.0144 
	0.0234 

	7
	0.00101 
	0.00136 
	0.0143 
	0.0241 

	8
	0.00106 
	0.00147 
	0.0155 
	0.0248 

	9
	0.00095 
	0.00172 
	0.0150 
	0.0231 

	平均值/%
	0.0009 
	0.0015 
	0.015 
	0.024 

	标准偏差/%
	0.00019 
	0.00022 
	0.00051 
	0.00058 

	RSD/%
	20.31 
	14.59 
	3.41 
	2.44 


表15 广东省科学院工业分析检测中心氮含量试验结果

	
	氮的质量分数/%

	
	1#
	2#
	3#
	4#

	1
	0.00012 
	0.00009 
	0.0202 
	0.0351 

	2
	0.00011 
	0.00009 
	0.0209 
	0.0349 

	3
	0.00008 
	0.00008 
	0.0211 
	0.0333 

	4
	0.00010 
	0.00010 
	0.0210 
	0.0341 

	5
	0.00009 
	0.00005 
	0.0200 
	0.0349 

	6
	0.00010 
	0.00009 
	0.0204 
	0.0333 

	7
	0.00011 
	0.00010 
	0.0211 
	0.0331 

	8
	0.00012 
	0.00007 
	0.0215 
	0.0347 

	9
	0.00009 
	0.00006 
	0.0200 
	0.0335 

	平均值/%
	0.0001 
	0.0001 
	0.021 
	0.034 

	标准偏差/%
	0.00001 
	0.00002 
	0.00055 
	0.00081 

	RSD/%
	13.64 
	21.75 
	2.65 
	2.38 


3.10.6中车青岛四方机车车辆股份有限公司

表16 中车青岛四方机车车辆股份有限公司氧含量试验结果

	
	氧的质量分数/%

	
	1#
	2#
	3#
	4#

	1
	0.00124 
	0.00156 
	0.0155 
	0.0239 

	2
	0.00152 
	0.00186 
	0.0151 
	0.0253 

	3
	0.00125 
	0.00117 
	0.0139 
	0.0235 

	4
	0.00123 
	0.00160 
	0.0153 
	0.0252 

	5
	0.00124 
	0.00172 
	0.0124 
	0.0255 

	6
	0.00129 
	0.00157 
	0.0155 
	0.0248 

	7
	0.00122 
	0.00195 
	0.0138 
	0.0243 

	8
	0.00146 
	0.00156 
	0.0157 
	0.0228 

	9
	0.00123 
	0.00172 
	0.0153 
	0.0243 

	平均值/%
	0.0013 
	0.0016 
	0.015 
	0.024 

	标准偏差/%
	0.00011 
	0.00022 
	0.00111 
	0.00090 

	RSD/%
	8.61 
	13.63 
	7.55 
	3.68 


表17 中车青岛四方机车车辆股份有限公司氮含量试验结果

	
	氮的质量分数/%

	
	1#
	2#
	3#
	4#

	1
	0.00023 
	0.00018 
	0.0205 
	0.0335 

	2
	0.00022 
	0.00017 
	0.0213 
	0.0315 

	3
	0.00017 
	0.00013 
	0.0193 
	0.0322 

	4
	0.00016 
	0.00017 
	0.0206 
	0.0332 

	5
	0.00029 
	0.00022 
	0.0225 
	0.0315 

	6
	0.00012 
	0.00025 
	0.0221 
	0.0344 

	7
	0.00014 
	0.00014 
	0.0195 
	0.0328 

	8
	0.00022 
	0.00024 
	0.0217 
	0.0347 

	9
	0.00016 
	0.00017 
	0.0226 
	0.0358 

	平均值/%
	0.0002 
	0.0002 
	0.021 
	0.033 

	标准偏差/%
	0.00005 
	0.00004 
	0.00123 
	0.00148 

	RSD/%
	28.22 
	22.72 
	5.80 
	4.43 


3.11 重复性和再现性

3.11.1 离群值检验

表18 各参与单位实验数据平均值统计

	元素
	氧含量/%
	氮含量/%

	单位名称
	1#
	2#
	3#
	4#
	1#
	2#
	3#
	4#

	1、国合青岛
	0.0013 
	0.0018 
	0.015 
	0.025 
	0.0002 
	0.0002 
	0.021 
	0.033 

	2、国标北京
	0.0012 
	0.0014 
	0.015 
	0.024 
	0.0003 
	0.0003 
	0.020 
	0.032 

	3、有研亿金
	0.0012 
	0.0018 
	0.015 
	0.025 
	0.0001 
	0.0001 
	0.021 
	0.032 

	4、中金岭南
	0.0014 
	0.0021 
	0.016 
	0.024 
	0.0002 
	0.0002 
	0.021 
	0.032 

	5、广科院
	0.0009 
	0.0015 
	0.015 
	0.024 
	0.0001 
	0.0001 
	0.021 
	0.034 

	6、中车
	0.0013 
	0.0016 
	0.015 
	0.024 
	0.0002 
	0.0002 
	0.021 
	0.033 

	总平均值
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/%
	0.0012 
	0.0017 
	0.015 
	0.024 
	0.0002 
	0.0002 
	0.021 
	0.033 

	标准偏差s/%
	0.00017 
	0.00025 
	0.00037 
	0.00044 
	0.00006 
	0.00007 
	0.00037 
	0.00073 

	Gi
	1.808 
	1.710 
	1.517 
	1.659 
	1.497 
	1.583 
	1.443 
	1.737 

	异常值
	N
	N
	N
	N
	N
	N
	N
	N


经查表，G（0.05,6）的临界值为1.822。由表17可以看出，没有异常值。

3.11.2 等精度检验
采用科克伦（Cochran）检验法对每个样品剔除离群值后的不同实验室测定结果的平均值之间进行等精度检验。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：
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根据所取显著性水平α、数据组数m和重复测定次数n，从科克伦法检验临界值表查得临界值C(α,m,n)。当统计量Cmax小于显著性水平α=0.05的临界值，则接受被检测数据为正确值；当统计量Cmax大于显著性水平α=0.05的临界值，但小于显著性水平α=0.01的临界值，则被检测的数据为岐离值；当统计量Cmax大于显著性水平α=0.01的临界值，则被检测的数据为离群值，应当剔除。

表18 科克伦（Cochran）检验结果

	元素
	氧含量标准偏差
	氮含量标准偏差 

	单位名称
	1#
	2#
	3#
	4#
	1#
	2#
	3#
	4#

	1、国合青岛
	0.00010 
	0.00009 
	0.00029 
	0.00066 
	0.00004 
	0.00005 
	0.00084 
	0.00095 

	2、国标北京
	0.00011 
	0.00009 
	0.00112 
	0.00118 
	0.00004 
	0.00004 
	0.00154 
	0.00114 

	3、有研亿金
	0.00009 
	0.00009 
	0.00049 
	0.00068 
	0.00001 
	0.00002 
	0.00063 
	0.00077 

	4、中金岭南
	0.00012 
	0.00009 
	0.00050 
	0.00058 
	0.00002 
	0.00002 
	0.00054 
	0.00043 

	5、广科院
	0.00019 
	0.00022 
	0.00051 
	0.00058 
	0.00001 
	0.00002 
	0.00055 
	0.00081 

	6、中车
	0.00011 
	0.00022 
	0.00111 
	0.00090 
	0.00005 
	0.00004 
	0.00123 
	0.00148 

	Smax
	0.00019 
	0.00022 
	0.00112 
	0.00118 
	0.00005 
	0.00005 
	0.00154 
	0.00148 

	Cmax
	0.3800 
	0.3774 
	0.3794 
	0.3681 
	0.4204 
	0.3440 
	0.4242 
	0.3738 

	C（α,m,n）
	C(α=0.01，m=6，n=9)=0.4401

C(α=0.05，m=6，n=9)=0.3817

	结论
	等精度
	等精度
	等精度
	等精度
	有岐离值
	等精度
	有岐离值
	等精度


     表18结果表明，1#样品氮含量中6号实验室、3#样品氮含量中2号实验室的统计量大于显著性水平α=0.05 的临界值，但小于显著性水平α=0.01的临界值，视为岐离值，计入到后续的统计计算；其他样品各实验室测定结果之间是等精度的。 
3.11.3 方法重复性限和再现性限计算

各参与单位实验数据统计见表19所示。

表19 各参与单位的实验数据统计

	元素
	O /%
	N /%

	单位名称
	1#
	2#
	3#
	4#
	1#
	2#
	3#
	4#

	1、国合青岛
	0.0013 
	0.0018 
	0.015 
	0.025 
	0.0002 
	0.0002 
	0.021 
	0.033 

	2、国标北京
	0.0012 
	0.0014 
	0.015 
	0.024 
	0.0003 
	0.0003 
	0.020 
	0.032 

	3、有研亿金
	0.0012 
	0.0018 
	0.015 
	0.025 
	0.0001 
	0.0001 
	0.021 
	0.032 

	4、中金岭南
	0.0014 
	0.0021 
	0.016 
	0.024 
	0.0002 
	0.0002 
	0.021 
	0.032 

	5、广科院
	0.0009 
	0.0015 
	0.015 
	0.024 
	0.0001 
	0.0001 
	0.021 
	0.034 

	6、中车
	0.0013 
	0.0016 
	0.015 
	0.024 
	0.0002 
	0.0002 
	0.021 
	0.033 

	总平均值
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/%
	0.0012 
	0.0017 
	0.015 
	0.024 
	0.0002 
	0.0002 
	0.021 
	0.033 

	重复性标准差Sr2
	1.6E-08
	2.2E-08
	5.6E-07
	6.3E-07
	1.1E-09
	1.2E-09
	9.3E-07
	9.7E-07

	实验室间标准差SL2
	3.0E-08
	6.4E-08
	1.4E-07
	1.9E-07
	3.7E-09
	5.5E-09
	1.4E-07
	5.3E-07

	Sr
	0.00013 
	0.00015 
	0.0007 
	0.0008 
	0.00003 
	0.00003 
	0.0010 
	0.0010 

	SR
	0.00021 
	0.00029 
	0.0008 
	0.0009 
	0.00007 
	0.00008 
	0.0010 
	0.0012 

	r
	0.00035 
	0.00042 
	0.0021 
	0.0022 
	0.00010 
	0.00010 
	0.0027 
	0.0028 

	R
	0.00060 
	0.00083 
	0.0024 
	0.0026 
	0.00020 
	0.00023 
	0.0029 
	0.0035 


通过数据统计和计算，得到该方法的重复性限和再现性限，见表20所示。

表20 重复性限和再现性限

	O
	
	0.0012 
	0.015 
	0.024 

	
	重复性/r
	0.00035 
	0.0021 
	0.0022 

	
	再现性/R
	0.00060 
	0.0024 
	0.0026 

	N
	
	0.0002 
	0.021 
	0.033 

	
	重复性/r
	0.00010 
	0.0027 
	0.0028 

	
	再现性/R
	0.00020 
	0.0029 
	0.0035 


标准中涉及的专利情况

本文件不涉及专利问题。

标准预期达到的社会效益等情况

5.1 标准编写的目的和意义

银钨合金综合了金属钨熔点高（熔点3410℃）、密度大（密度19.34 g/m3）和金属银导电导热性能好的优点，具有微观硬度高、组织均匀、耐高温、耐电弧烧蚀、密度大等优良特性。目前，银钨合金已经被广泛应用于航空航天、电子、电力、冶金、机械、体育器材等领域，是制备高、低电压电源开关、电加工电极、微电子元件和耐高温元件的理想材料。研究表明，银钨合金的理化性能与其化学成分之间有着密切联系。银钨合金在熔炼和加工时难免引入氧、氮等杂质，这些杂质即使含量很低也会对银钨合金的电阻、化学稳定性、抗熔焊性等产生重要影响。经调研，目前虽然有很多对O、N测定方法研究的报道，但暂无关于银钨合金中氧、氮含量的测试标准，新增银钨合金中氧、氮的含量的测试标准，既能补充有色金属材料测试评价方法，又可以完善有色金属新材料测试评价体系，为有色金属粉末材料行业发展提供技术支撑。完善标准体系助力我国实现高质量发展具有重大意义。
在银钨合金产品及分析方法标准方面，目前国家已经颁布实施了相应的产品标准GB/T 8320-2017《铜钨及银钨电触头》。该标准规定钨元素含量为余量。在国外目前只有ASTM B476-01（2012）《锻制贵金属电接触材料标准规范》等指南性文件。近些年来，随着银钨合金及其产品的广泛应用，准确分析银钨合金中氧、氮含量具有越拉越高的必要性。因此，目前在国内外，特别是在国内有色金属行业，还缺少针对银钨合金中氧、氮含量的测试标准。在充分调研的基础上，本标准采用脉冲加热-红外、热导法，其中氧与坩埚中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由红外检测器测定氧含量；试料中的氮则以氮气的状态释出，随载气进入热导检测器，根据热导率的变化和氮浓度的关系测出氮含量。脉冲加热-红外、热导法具有操作简便、分析结果准确度高、重现性好等优点，适合在行业内推广应用。

5.2 标准预期的作用和效益

本文件充分考虑了目前国内银钨合金生产、研发、应用和检测的实际技术水平。本文件颁布执行后，将在国内补充对银钨合金化学成分的分析测试标准，对于增加各机构检测数据之间的可靠性和可比性，助力我国银钨合金产业的发展发挥着十分重要的作用。

采用国际标准和国外先进标准的情况

本文件为我国首次制定。经查询，本文件与国内外现行标准及制定中的标准无重复交叉情况。
与现行法律、法规、强制性国家标准及相关标准协调配套情况

本文件与有关的现行法律、法规和强制性国家标准没有冲突。标准涉及内容全面、条款详细、在编制过程中吸纳了国内相关先进技术，能够与现行产品标准GB/T 8320-2017《铜钨及银钨电触头》配套使用，整体达到国内先进水平。

重大分歧意见的处理经过和依据

无。
标准作为强制性或推荐性标准的建议

建议本标准为推荐性行业标准，供相关组织参考采用。

贯彻标准的要求和措施建议

建议向银钨合金研发、生产、销售、检测的相关企业和单位积极贯彻本标准的内容。
废止现行有关标准的建议

无。
其他应予说明的事项

无
                                             《银钨合金化学分析方法 
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