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前    言

本标准是依据国内钽铌生产企业的冶炼技术水平、产品质量、检测手段及硬质合金产业发展趋势制订的。

本标准的附录A和附录B为规范性附录。

本标准由中国有色金属工业协会提出。

本标准由全国有色金属标准化技术委员会归口。

本标准由九江有色金属冶炼厂负责起草。

本标准由株洲硬质合金集团有限公司和宁夏东方钽业股份有限公司参加起草。

本标准由全国有色金属标准化技术委员会负责解释。
本标准主要起草人：张  浩、张俊峰、张江峰、匡国珍、唐德胜。

碳 化 钽 粉

1　 范围

本标准规定了碳化钽粉的要求、试验方法、检验规则和标志、包装 、运输、贮存及订货单内容。

本标准适用于碳化氧化钽（或钽粉）制得的碳化钽粉。产品供生产硬质合金的添加剂等用。

2　 规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。
GB/T 3249  难熔金属及化合物粉末粒度的测定方法——费氏法

GB/T 5314  粉末冶金用粉末的取样方法

GB/T 15076（所有部分）钽铌化学分析方法

3　 要求

3.1　 产品分类

3.1.1　 产品按化学成分分为三个牌号：TaC-1、TaC-2 、TaC-3。
3.1.2　 产品按物理性能分为三种型号：10、15、30。
3.2　 化学成分

各牌号产品的化学成分应符合表1的规定。

	产品牌号
	TaC-1
	TaC-2
	TaC-3

	TaC
	≥99.5
	≥99.0
	≥99.0

	总碳
	≥6.2
	≥6.2
	≥6.2

	杂

质

含

量

不

大

于
	游离碳
	0.10
	0.15
	0.15

	
	N
	0.025
	0.05
	0.05

	
	Al
	0.005
	0.005
	0.01

	
	Ca
	0.005
	0.005
	0.01

	
	Fe
	0.05
	0.1
	0.2

	
	K
	0.003
	0.005
	0.01

	
	Na
	0.003
	0.005
	0.02

	
	Nb
	0.3
	1.0
	1.0

	
	Si
	0.008
	0.01
	0.02

	
	Ti
	0.008
	0.015
	0.02

	注：TaC的含量为百分之百（100%）减去表中杂质实测总和的余量。


表1　                                 %         
3.3　 物理性能

各型号产品的费氏平均粒径应符合表2的规定。

表2　                                   μm     

	产品型号
	10
	15
	30

	费氏平均粒径
	≤1.0
	>1.0~1.5
	>1.5~3.0


3.4　 各牌号与各型号产品的氧含量应符合表3的规定。

表3　                                          %       
	产品牌号
	TaC-1
	TaC-2
	TaC-3

	产品型号
	10
	15
	30
	10
	15
	30
	10
	15
	30

	氧含量，不大于
	0.25
	0.20
	0.15
	0.25
	0.20
	0.15
	0.30
	0.25
	0.20


3.5　 外观质量

3.5.1　 产品为黄褐色粉末。

3.5.2　 产品无目视可见的夹杂物。

4　 试验方法

4.1　 产品的化学成分中总碳量的仲裁分析方法按附录A规定进行。

4.2　 产品的化学成分中游离碳量的仲裁分析方法按附录B规定进行。

4.3　 产品的化学成分中N、O、Al、Fe、Nb、Si、Ti的仲裁分析方法按GB/T 15076规定进行，其它杂质含量的分析按供需双方认可的方法进行。

4.4　 产品物理性能的检验按GB/T 3249规定进行。

4.5　 产品的外观质量用目视检查。

5　 检验规则

5.1　 检查和验收

5.1.1　 产品应由供方技术监督部门进行检验，保证产品质量符合本标准（或订货合同）的规定，并填写质量证明书。

5.1.2　 需方应对收到的产品按本标准的规定进行检验，如检验结果与本标准（或订货合同）的规定不符时，应在收到产品之日起3个月内向供方提出，由供需双方协商解决。如需仲裁，仲裁取样在需方共同进行。

5.2　 组批

产品应成批提交验收，每批应由同一牌号、同一混合料组成。

5.3　 检验项目

每批产品应进行化学成分、物理性能、外观质量的检验。
5.4　 仲裁取样

产品取样应符合表4的规定。
	检验项目
	取样与制样方法
	要求的章条号
	试验方法的章条号

	化学成分
	按 GB/T 5314规定进行
	3.2、3.4
	4.1、4.2、4.3

	物理性能
	按 GB/T 5314规定进行
	3.3
	4.4

	外观质量
	逐批
	3.5
	4.5


5.5　 检验结果判定

5.5.1　 化学成分仲裁分析结果与本标准规定不符时，按批判不合格。或重定牌号，或退货。

5.5.2　 物理性能仲裁分析结果与本标准规定不符时，按批判不合格。

5.5.3　 外观质量与本标准规定不符时，按批判不合格。

6　 标志、包装、运输、贮存

6.1　 标志

6.1.1　 每瓶产品应附标签，标明生产厂名称、商标、牌号和批号。

6.1.2　 产品应包装成箱，每箱应注明：

a）生产厂名称、商标；

b）产品名称和牌号；

c）批号。

6.2　 包装、运输、贮存

6.2.1　 产品用双层盖塑料瓶包装，每瓶净重不大于5kg，严密封口后置于箱中。

6.2.2　 产品运输时必须用防雨运输工具。

6.2.3　 产品应存放于无酸、碱气氛之处，不得露天堆放，严防受潮。

6.2.4　 产品的存放期不宜超过一年。

6.3　 质量证明书

每批产品应附有质量证明书，其上注明：

a）供方名称、地址、电话、传真；

b）产品名称和牌号；

c）批号；

d）净重和件数；

e）各项分析检验结果和技术监督部门印记；

f）本标准编号；

g）出厂日期（或包装日期）。

7　 订货单（或合同）内容

本标准所列材料的订货单（或合同）内应包括下列内容：

a）产品名称；

b）牌号；

c）杂质含量、物理性能等特殊要求；

d）数量；

e）本标准编号；

f）其他需要协商或增加本标准以外要求的内容。

规范性附录

气体容量法测定碳化钽粉中的总碳量
A.1　 范围

本标准规定了碳化钽粉中总碳含量的测定方法。

本标准适用于碳化钽粉中总碳含量的测定。测定范围：0.05%~20%。

A.2　 方法提要

试料中的总碳在高温的氧气流中，碳被氧化成二氧化碳，二氧化碳与其他残余气体被导入量气管，二氧化碳与吸收液瓶中的氢氧化钾作用生成碳酸钾。根据两次测定气体体积之差，计算碳含量。

A.3　 试剂和材料

A.3.1　 氢氧化钾（≥82%）。

A.3.2　 硫酸（ρ1.84g/mL）。

A.3.3　 甲基红指示剂。
A.3.4　 水准液，量取25mL硫酸（A.3.2）于1000mL容量瓶中，以水稀释至刻度，加入几滴甲基红指示剂（A.3.3），混匀。
A.3.5　 吸收液，称取400g氢氧化钾（A.3.1）置于200mL烧杯中，加水100mL溶解，移入1000mL容量瓶中，加水稀释至刻度，混匀。

A.3.6　 瓷舟，长85mm，于1200℃氧气流中灼烧2小时。

A.3.7　 氧气（≥99.5%）。

A.3.8　 含碳的标准样品。

A.4　 仪器与设备

A.4.1　 容量定碳装置。

A.4.2　 管式炉，功率2kW，最高温度应达到1350℃。

A.5　 分析步骤

A.5.1　 试料

称取0.15克试样，精确至0.0001g。

A.5.2　 空白试验

随同试料做空白试验。

A.5.3　 校正试验

选择碳含量和试样碳含量相接近的含碳的标准样品（A.3.8），随同试料测定，其值与标准值之差的绝对值不得大于标准允许差。

A.5.4　 测定

A.5.4.1　 接通管式炉的电源，使炉温升至工作温度1200℃。

A.5.4.2　 打开氧气瓶阀，控制一定流速，并检查进气系统是否漏气。

A.5.4.3　 将试料（A.5.1）置于瓷舟（A.3.6）内，迅速推入到管式炉瓷管的高温区，立即塞好塞子。

A.5.4.4　 试料在氧气（A.3.7）流下预烧1分钟后，打开量气管的进气活塞，使燃烧后的混合气体慢慢进入量气管内，此过程约需3分钟。

A.5.4.5　 当量气管内的水准液（A.3.4）降至量气管的三分之一时，立即关闭进气活塞，校好零点。

A.5.4.6　 打开量气管的三通活塞，使量气管和吸收液（A.3.5）瓶相通，通过升高平液水准瓶，将量气管内的气体压入吸收瓶中。

A.5.4.7　 通过降低平液水准瓶，将吸收瓶中的残余气体回到量气管内。

A.5.4.8　 反复两次吸收后，记下量气管标尺所对应的读数值。

A.5.4.9　 记下工作时的温度和气压值，从《气象常用表》中查出修正系数K。

A.6　 分析结果的计算与表述

按下式计算总碳的百分含量：

C总（%）=                ×100%

式中：K——由《气象常用表》中查得的修正系数；

ｍ1——量气管标尺的读数值，单位为克（g）；

ｍ０——试料的质量，单位为克（g）。

A.7　 允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表A.1所列允许差。

                   表A.1                                     %

	碳含量
	允许差

	0.05~0.10
	0.01

	>0.10~0.50
	0.02

	>0.50~1.00
	0.05

	>1.00~5.00
	0.10

	>5.00
	0.15


规范性附录

高频—红外吸收法测定碳化钽粉中的游离碳量
A.8　 范围

本标准规定了碳化钽粉中游离碳含量的测定方法。

本标准适用于碳化钽粉中游离碳含量的测定。测定范围：0.02%～0.5%。

A.9　 方法提要

试料中的游离碳在高频感应炉内，于氧气流中燃烧生成二氧化碳，利用载气将二氧化碳载入红外线吸收器测定。

A.10　 试剂和材料

A.10.1　 钨锡混合助熔剂：C≤0.0005%。

A.10.2　 氢氟酸：优级纯（ρ 1.15g/ml）。

A.10.3　 硝酸：优级纯（ρ 1.42g/ml）。

A.10.4　 氧气（≥99.5%）。

A.10.5　 陶瓷坩埚（ф×h：25mm×25mm），在1200℃马弗炉中预烧2小时，冷却后放置在干燥器中。

A.10.6　 含碳的标准样品。
A.11　 仪器与设备

A.11.1　 高频—红外吸收仪。

A.11.2　 高频炉功率：1.0Kw~2.5Kw。
A.12　 试料

称取0.2g试样，精确至0.0001g。于铂金皿中，加2ml氢氟酸（B.3.2）和2ml硝酸（B.3.3），于低温电炉中加热至试样完全熔解，冷却后加入15ml沸水水解，再继续加热至约2ml，冷却后用垫有酸洗石棉的底部有孔的铂金坩埚进行减压抽滤，用约500ml沸水分几次洗涤酸洗石棉至中性，取出后在恒温箱里105℃烘2小时。
A.13　 分析步骤

A.13.1　 空白试验

随同试料做空白试验。

A.13.2　 仪器校准

选择碳含量和试样碳含量相接近的含碳的标准样品（B.3.6），随同试料测定，其值与标准值之差的绝对值不得大于标准允许差。

A.13.3　 测定

A.13.3.1　 将试料移入陶瓷坩埚（B.3.5）中，加入1.3g钨锡混合助熔剂（B.3.1）。
A.13.3.2　 将盛试样的陶瓷坩埚放入燃烧室，然后按仪器说明书规定程序操作。记录测试结果。
A.14　 允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表B.1所列允许差。

                                       表B.1                                       %

	游离碳含量
	允许差

	0.02～0.10
	0.015

	＞0.10～0.50
	0.03
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