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前  言

本标准按照GB/T 1.1—2009《标准化工作导则  第1部分：标准的结构和编写》的规定编制。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别这些专利的责任。
本标准由广东省特种设备行业协会归口。

本标准起草单位： 

本标准主要起草人：。

本标准为首次发布实施。
石墨烯中碳、氢、氧、氮、硫元素含量的测定

范围

本标准适用于石墨烯、碳纳米管、石墨、富勒烯的碳、氢、氧、氮、硫元素含量的测定。
本标准规定了用元素分析仪测定碳、氢、氧、氮、硫元素的含量。本标准适用的测定范围：碳 0.0004 mg ~20 mg；氢 0.0002 mg ~3 mg；氮 0.0001 mg ~15 mg；硫 0.0005 mg ~6 mg；氧 0.0002mg~3mg。
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。

JY/T 017  元素分析仪方法通则

SN/T 4764-2017 煤中碳、氢、氮、硫含量的测定 元素分析仪法
方法提要

碳、氢、氮、硫分析

样品中的碳、氢、氮、硫在通入氧气的高温燃烧管中被氧化成二氧化碳、水、氮氧化物和硫化物的混合气体。混合气体由载气带入还原管，氮的氧化物经过还原全部转化成氮气并直接进入热导检测系统进行测定，而二氧化硫、水蒸气和二氧化碳依次被相应的吸附柱吸附，再依次加热脱附进入过热导检测器，计算机通过检测器响应值和样品重量自动计算出样品中碳、氢、氮、硫含量。

氧分析

样品中的氧在裂解管中高温（1150℃）裂解，氧原子和过量的碳反应生成一氧化碳，进入一氧化碳吸附柱，再次加热后脱附进入热导检测器，计算机通过检测器响应值和样品重量计算出样品氧含量。
试剂、材料及环境条件 
试剂
标准物质：国家一级标准或等同于国家一级标准。表1列举了部分用以标定标准曲线的物质，使用者可选取也可根据需求另行选择。
材料

氦气：纯度不低于 99.99%。

氧气：纯度不低于 99. 99%。

氮气或空气。

混合气：氮气:氢气为95:5（体积比），纯度不低于99.99%。

表1
	
	名称
	分子式
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	C、N、H、S
	磺胺
	C6H8N2O2S
	41.81
	16.27
	4.68
	18.62
	-

	
	磺胺酸
	C6H7NO3S
	41.61
	8.09
	4.07
	18.50
	-

	
	乙酰苯胺
	C8H9NO
	71.09
	10.36
	6.71
	0.00
	-

	
	L-胱氨酸
	C6H12N2O4S2
	30.00
	11.67
	5.00
	26.67
	-

	O
	苯甲酸
	C7H6O2
	-
	-
	-
	-
	26.23


试验室环境条件

试验室环境温度：（23±3）℃，相对湿度：30%~50%。

仪器

元素分析仪：一种能同时分析碳、氢、氧、氮、硫元素的仪器设备，由进样器、载气、燃烧管（1150℃）、还原管（850℃）、混合气体分离系统、热导池检测器等部分组成。性能要求参照JY/T 017。
电子天平：感量0.01mg。 

真空干燥箱：室温~200℃±1℃范围内的程控恒温，且真空保压4h后，真空度不高于133Pa。
压片装置：能提供0~20MPa的压力。
分析步骤
样品制备
取适量试验样品置于真空干燥箱65℃±5℃干燥2h后停止加热，保持干燥箱真空干燥状态至室温条件后待用。

称取2 mg~20 mg（精确至0.001mg）真空干燥后的试验样品于锡箔中。
用压片装置对6.1.2待测样品锡箔缓慢施压，施加压力4 MPa ~5MPa，贮存于干燥器中备用。 

仪器检查
启动仪器，检查仪器的气密性，若不堵塞、不漏气，进行后续检测。
空白试验
对仪器进行连续空白试验，直至各元素的空白响应值低于仪器设计要求的空白值要求。如不能达到请查明原因，重新进行空白试验。
条件化试验
选取与待测样品元素含量接近的样品，进行4次平行试验，舍去第一次测量结果，对后3次试验结果进行计算，各元素的最大偏差值在1.2倍重复性限内，表明仪器稳定，可进行后续试验。否者查明原因，重新进行条件化试验。

标准曲线拟合

CHNS模式：选择两种种或两种以上种标准物质，通过改变标准物质的称样量，使各元素的绝对含量应覆盖仪器相应的检测范围。拟合方法选择三次，标定点数不少于20个。

O模式：选择一种或多种标准物质，通过改变标准物质的称样量，使氧元素的绝对含量应覆盖仪器相应的检测范围。拟合方法选线性（一次），标定点数不少于20个。
碳、氢、氮、硫的测定
日常校正
选取与待测样品元素含量相近的标准物质，称取适当质量的样品进行5次平行试验，试验结果与标准物质含量进行对比得到比例数值，取5次结果的算术平均值作为日常校正系数。日常校正系数如在仪器规定的范围内可用，超出范围需查明原因，重新标定标准曲线。
待测样品测定
称取适量待测样品，根据进样量设置适当的仪器参数，每个样品进行两次平行试验。
氧的测定
仪器转换成氧模式，其他操作步骤同6.4.1~6.4.2，每个样品做两次平行试验。
结果计算
漂移校正

选取标准试剂，按照仪器操作步骤进行“漂移校正”，校正系数会自动保存到所使用的方法中，选中测试的样品进行重新计算，得到最后结果。

感量因子的计算

在标准试剂中某元素的感量因子按式（1）计算：
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式中：
K—标准样品中某元素的感量因子，mg/mV(mg/mm2)；
t—标准样品中某元素的理论质量分数，%；
ms—标准样品的质量，mg；
Is—标准样品的积分值，mV(mm2)。

注：上述结果可由仪器自动计算出来。
元素质量分数的计算

元素（碳、氢、氧、氮、硫）的质量分数按式（2）计算：
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式中：
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 — 碳（氢、氮、氧、硫）元素的质量分数，％；
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— 平均感量因子（算术平均值），mg/mV(mg/mm2)；

I—样品的积分值，mV(mm2)； 

m— 样品的质量，mg。

注：上述结果可由仪器自动计算出来。
精密度

分辨率

碳、氢、氮、硫：≤0.0001mg；氧：≤0.0002mg。
相对标准偏差（RSD）

碳：RSD≤0.5%(或标准试剂标定值)；氢、氧、氮、硫：RSD≤1%（或≤标准试剂标定值）。
重复性

在重复性条件下获得的两次测定结果的绝对差不大于这两个测定值的算术平均值的8%。

再现性

在再现性条件下获得的两次测定结果之差不大于算术平均值的10%。
试验报告

试验报告应包括以下内容：

本标准编号；

试样代号和标志；

送样单位和人员；

使用仪器型号及试验条件；

试验结果；

本试验未作规定的附加操作，以及能影响试验结果的任何其他因素；

试验人员及日期。
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