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GB／T 5158．4--201 I／iSO 449卜4：1989

GB／T 5158<<金属粉末还原法测定氧含量》分为四个部分：

——第1部分：总则；

——第2部分：氢还原时的质量损失(氢损)；

——第3部分：可被氢还原的氧；

——第4部分：还原一提取法测定总氧量。

本部分为GB／T 5158的第4部分。

本部分等同采用ISO 4491—4：1989((金属粉末还原法测定氧含量第4部分：还原一提取法测定总

氧量》。

为便于使用，本部分做了下列编辑性修改：

a)“本国际标准”一词改为“本部分”；

b) 用小数点“．”代替作为小数点的逗号“，”；

c)删除国际标准的前言。

本部分代替GB／T 5158．4 2001《金属粉末总氧含量的测定还原一提取法》。

本部分与GB／T 5158．4—2001相比，主要变化如下：

——删除了IsO前言；

——增加了规范性引用文件；

——将原标准中与ISO 4491—4：1989有差异的部分修改为一致。

本部分的附录A是资料性附录。

本部分由中国有色金属工业协会提出。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会归口。

本部分由中南大学粉末冶金研究院、山东揽月科技有限公司、中国有色金属工业标准计量质量研

究所。

本部分主要起草人：郑灵芝、廖寄乔、奉冬文、王世宏、周萍。

本部分所代替标准的历次版本发布情况为：

——GB／T 5158．4 2001。
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1范围

GB／T 5158．4—201 1／ISO 4491-4：1989

金属粉末还原法测定氧含量

第4部分：还原一提取法测定总氧量

GB／T 5158的本部分规定了高温还原一提取法测定金属粉末中不大于2％(质量分数)的总氧含量

的方法。

经协商同意，也可以用于测定烧结金属材料中的总氧含量。

本部分适用于各种金属、合金、碳化物(硬质合金)以及在测试条件下无挥发性组分的混合物粉末。

样品可以是粉末状，也可以是压块状。

粉末按供给状态进行分析。本方法不适合于含有润滑剂或粘结剂的粉末。如果样品中含有润滑剂

或粘结剂，只有在首先采用某方法能完全除去这些物质而又不影响氧含量的情况下可以使用本方法。

本部分应结合GB／T 5158．1使用。

2规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文

件。凡是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。

GB／T 5158．1金属粉末还原法测定氧含量第1部分：总则(ISO 4491—4：1989，IDT)

3原理

总氧含量的测定是将试料置于高温石墨坩埚中于真空或惰性气氛下加热，使试料中的氧转化为碳

的氧化物。这些碳的氧化物被提取出来并完全转化为一氧化碳或二氧化碳，再通过用合适的气体分析

方法测定。

实际采用的测定总氧含量的方法具有以下特点：

a)反应室的环境

——真空或惰性气流(氮气、氩气、氦气)。

b)石墨坩埚

——单个的(即仅用于一份试料的测定)或叠加的(即同一坩埚用于连续几份试料的测定)。

C)反应介质

——固体，即试料倒人石墨坩埚中，待测金属没有熔化即还在固态就已发生了还原反应。

——金属浴，即为了加速某些金属的还原反应，可采取首先制备一种能溶解试料中的碳和金属

的易熔金属(如铂、锡、铁、镍)浴。

d)加热

——连续加热，即试料装入预先加热至反应温度的石墨坩埚中，还原反应持续为一固定的时

间，大约为几分钟。

——脉冲加热，即将有试样的冷坩埚进入炉中加热，持续几秒高功率脉冲，还原反应在脉冲产

生的高峰温度下(高达3 000℃)非常快速地进行。

e)氧的测定
1
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检测一氧化碳或二氧化碳有几种方法可以采用。这两种情况均采用一种化学转化装置，将被

测氧完全转化为一氧化碳或二氧化碳。普遍采用的分析方法有：

——容量法(检测一氧化碳)；

——色谱法(检测一氧化碳)；

——红外吸收法(检测二氧化碳)；

——热导法(检测一氧化碳和二氧化碳)；

——库仑法(检测二氧化碳)。

4仪器和材料

适于测定金属粉末中氧含量的仪器由以下主要部件组成：

a)坩埚，由高纯石墨加工而成；

b) 高温下对石墨坩埚脱气的装置；

c)室温下真空或惰性气氛中进样和脱气的装置；

d)与预测温度相匹配的气体提取装置；

e)除水纯化装置；

f)测定一氧化碳或二氧化碳的检测装置。

所需材料将取决于所用设备的类型，如高纯载气(氦气或氩气)。

必要时，检测装置要用高纯气体(一氧化碳、二氧化碳)或经检定合格的金属参考标准样品进行

校准。

5试料

称取两份试料进行分析。试料进入仪器之前可选用下述几种方法制备：

a) 直接称取试料投入脱气后的坩埚。

b) 取适量粉末样品于一小圆柱模具中，不加任何润滑剂或粘结剂，以100 raN／ram2～200 raN／ram2

的压力单轴压制，并测得压坯质量。

c)取适量粉末样品包在一已知质量的由高纯铂、锡、镍或铁一镍箔制成的小囊中，然后称取试料和

囊的合量，箔的氧含量可预先测得。

d)在样品压实的情况下，则取样品的合适碎块称重作为试料。

所有试料称重应精确至0．1 mg。

如果使用金属箔囊只是为了便于试料的投入，那么囊的质量应尽量轻。但是，当制作囊的材料(某

种金属)可用于形成某种便于气体的提取所需的金属浴时，囊的质量则要根据针对某特定分析所推荐的

金属浴与试料的质量之比来确定。

当石墨坩埚与金属浴用于几次连续的分析时，每次提取气体之前要先对金属浴脱气。

应保持金属浴与试料之质量比大于推荐的最小值。必要时，在金属浴脱气之后定时加入金属碎片。

试料量的选择取决于仪器的灵敏度和预期的氧含量，通常，试料量选择在0．1 g～1 g。

6步骤

6．1通则

对于使用的各种不同类型仪器以及待测的各种不同类型金属、合金和碳化物(硬质合金)，将氧的测

定条件规定出来是不现实的。应该指出，特别当还原反应以固相进行且连续加热时，反应会慢，氧化物
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达到完全还原的时间将取决于氧的含量。

对于测试某一特定类型的材料和某一给定的氧含量范围，推荐通过预先试验确定最佳条件。一般

采用对同一样品进行系列化(条件)试验。提高还原程度(升温或延长反应时间)直到氧含量测试值达到

最大并恒定。其他试验条件(或参数)(如，金属浴的采用)也可作相应的变化。

特别建议采用与样品同类的有证标准物质来验证或校正所选的工作条件。

6．2空白试验和校正

通常，空白试验是在与测定样品所选定的条件相同的测试条件下进行，但不含试料。必要时，按仪

器制造厂家提供的说明书来校准、验证仪器是否处于正常工作状态。一般用纯气(一氧化碳，二氧化碳)

或经检定氧含量的标准物质进行校正。

6．3测试

按仪器使用说明书结合所选用的试验条件(见6．1)进行测试。附录A中列出一些金属粉末还原条

件的例子。

7结果的表述

7．1允许差

两次测定的差值应不超过表1中所列值。

7．2最终结果

报出两次测定的算术平均值，并按表1进行修约。

表1

氧的质量分数／％ 两次测定结果的最大允许差 结果精确至／％

≤0．005 平均值的20％ 0．000 5

>0．005～0．Ol 平均值的10％ 0．001

>0．0l～0．02 平均值的10％ 0．002

>o．02～o 05 平均值的5％ 0．002

>O．05～o．1 平均值的5“ 0．005

>O．1～0．2 平均值的5％ 0．01

>0．2～o．5 平均值的5％ 0．02

>0．5～1．0 平均值的5％ 0．05

>1．0～2．0 平均值的5％ 0．1

8试验报告

试验报告应包括下列信息：

a)本标准编号；

b)鉴别试样所需的细节；

c)有关润滑剂和粘接剂的去除方法

d)所用设备的型号；
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4

e)有关的试验条件(温度、时间、是否采用金属浴或金属囊等)

f)所得的结果(见7．2)；

g)本标准中未规定的操作和选项；

h)可能影响试验结果的任何情况。
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附录A

(资料性附录)

所选金属粉末中氧的提取条件举例

表A．1

金属粉末 反应介质 金属浴／试料质量比之最小值 温度8／℃

铁、钢 无需金属浴或囊 —— 2 000

钛 镍浴 12 o 1 2 100

钛、错、铪 铂囊和铂浴 20 o 1 2 100

钼、钨 无需金属浴 —— 2 400

铌、钽 镍和锡浴 5：1 2 400

铝 铜浴 5：1 2 400

铜 无需金属浴
—— 1 900

硬质合金混合物 铁一镍和锡囊 4：1 2 400

4这些温度是用于连续加热(时间长短为1 min～10 rain，取决于气体含量)的实际值。用脉冲炉提取时通常在

3 000℃以上进行。通常4 s～20 s就足以反应完全。
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