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前 言

GB／T 25050--2010／ISO 8050：1988

本标准等同采用国际标准ISO 8050：1988{镍铁锭或块成分分析用样品的采取》(英文版)。

为便于使用，本标准做了下列编辑性修改：

——“本国际标准”一词改为“本标准”；

——用小数点“．”代替作为小数点的逗号“，”；

——删除国际标准的前言；

——规范性引用文件采用国家标准；

本标准附录A为规范性附录；附录B、附录c和附录D为资料性附录。

本标准由中国钢铁工业协会提出。

本标准由全国生铁及铁合金标准化技术委员会归口。

本标准起草单位：山西太钢不锈钢股份有限公司。

本标准主要起草人：刘爱坤、王瑁、戴学谦、刘伟。



1范围

GB／T 25050--20IO／ISO 8050：1988

镍铁锭或块

成分分析用样品的采取

本标准规定了镍铁锭或块成分分析用样品采取的方法。

本标准适用于镍铁锭或块成分分析用样品的采取。

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 21933．1镍铁镍含量的测定丁二酮肟重量法(GB／T 21933．1—2008，ISO 6352：1 985，

IDT)

GB／T 25049镍铁(GB／T 25049--2010，IS0 6501：1988，MOD)

3浇铸取制样

3．1取样

3．1．1 采用取样勺取出份样”浇铸于模中，以获得适于化学分析和仪器分析的小锭样品。小锭一般呈

椎台形。其尺寸范围如下：

——高：100 mm～140 mm；

——上台直径：35 mm～50 mm；

——下台直径：30 mm～40 mm。

应使用可使样品迅速冷却锭模材料，如采用大型铜模。小锭样品应无裂纹和气孔，通常加入线状的

或片状的铝(每kg使用1 g～2 g的铝)来保证其无裂纹和气孔。较高的小锭顶部常常出现气孔疏松等

缺陷，但可以保证小锭底部完好、致密均匀、无缺陷，适合分析。一般120 mm高的样品，从底部算起，至

少有70 mm完好。

3．I．2小锭样品切成圆片后用于仪器分析，需要用若干个样品，对每个样品进行数次分析，以获得与屑

状样品化学分析同样准确的结果。

因此，在浇铸时，要按一定时间间隔，取一定数量的小锭样品。附录A中规定了所取的小锭样品的

个数和每个小锭分析的次数。

由于某种意外原因导致个别样品小锭不能使用或含有裂纹或气孔，以至于分析的样品不足，则应从

浇铸的锭上再取样，每炉选择5个锭，按4．1I 3步骤进行。

3．2制样

3．2．1切割

可以使用切割砂轮(如金刚砂或刚玉砂轮)，从每个小锭样品底部(直径小的一端)10 mm～15 mm

处将其切割成两块。为了避免样品受热导致金属组织结构改变，切割时宜用水冷却。

3．2．2制备碎屑样品

切片后较大部分按照以下方式之一制备碎屑样品，将从选择的小锭样品中获取的所有屑状样品合

1)份样是在单次操作中取得批的一部分，本标准中指熔融金属的部分。
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在一起构成实验室样品，再按第5章的程序处理制得分析样品。

注：从小锭上切割下来较小的片，切割表面经适当加工后．可用于仪器分析(如X射线荧光分析或发射光谱分析)。

所分析的小锭样品的数量和每个小锭样品的测定次数见附录A。

3．2．2．1钻取

将切片后较大部分的新切割的表面朝上，对试料块钻取碎屑。规定使用直径为20 mm的钻头，钻

孔的深度为50 ram(不要钻透)，以得到100 g以上的屑状样品。可以使用类似附录D中图D．3的装

置”收集所有屑状样品。钻屑技术条件参见附录D。

3．2．2．2铣削

将切片后较大部分的新切割面的四周用刚玉或金刚石砂轮研磨干净，在切割表面上铣削约20 mm，

以获得100 g铣屑，收集所有铣屑。铣削技术条件参见附录D。

4锭或块的取制样

4．1取样

4．1．1单炉组批

使用3．1条中规定执行(按随机取样规则取5个锭或块)。

4．1．2多炉组批

所取的锭或块的最少数量N与一批镍铁的质量T有如下关系，计算结果见表1：

5 t～80 t的批量：N一50；

80 t～500 t的批量：N一54一T／20。

其中：丁为一批镍铁的质量，单位吨(t)。

表1 多炉组批锭或块的取样数量

镍铁吨位7"／t 所取锭或块数Ⅳ

5～80 So

lOO 49

140 47

200 44

240 42

300 39

340 37

400 34

440 32

500 29

500～I 000 29

经供需双方协商，可以增加锭或块的数量。当采用不同运货方式时，参见附录B随机取样规则。

4．1．3清洗

通过洗、刷或擦仔细清洁每个锭或块的表面，消除铸造金属上的所有杂物(土、灰尘、油等)。

将选取的锭或块组成大样。

4．2制样

制样分为钻取或铣取，应保证碎屑不受工具、灰尘或油脂的污染，特别要保持干燥。机械加工的技

2)该装置应由不污染碎屑的材料构成，适合于油冷钻头而不适用于压缩空气冷却的钻头
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术条件参见附录D。

有些镍铁样品很硬，需要注意选择适宜的刀具和切削条件。如果样品经预先退火，易加工性将大大

提高，比较容易制取碎屑。参见附录D中D．2。

4．2．1钻取

采用高速工具钢或碳化钨钻头在每个锭或块上一点钻取，其深度达厚度的一半。钻取时，如果先从

一个锭或块的上表面钻取，则下一个从其下表面钻取。钻头直径为12 mm～20 lTErl，最常用的是15 mm～

17 mm。适宜的钻头例子及其使用条件参见附录D。

弃掉最初钻取的表皮碎屑，收集之后的所有屑状样品。收集屑状样品的装置应由不污染屑状样品

的材料制成，参见附录D中D．3。

4．2．2铣取

采用金刚砂或刚玉(氧化铝)砂轮切割锭或块，选择合适的薄片进行铣取。用刚玉或金刚砂研磨砂

轮将待铣面的四周清理干净，再用合适的铣刀铣取碎屑，收集所有屑状样品。适宜的铣刀及使用条件参

见附录D。

钻取或铣取的屑状样品至少为1 kg。

5实验室样品的处理

实验室样品由3．2．2或4．2得到的屑状样品组成。

5．1清洗

所有实验室样品用丙酮清洗两次(或一次用纯丙酮，一次用纯乙醚)，消除机械工具给屑状样品带来

的污染(润滑剂、灰尘等)。然后在空气中挥发排除溶剂”，将样品置于100℃～110℃的烘箱中至少干

燥0．5 h。

5．2破碎

由单炉(见4．1．1)得到的屑状样品比较均匀，不需要破碎，可以直接按照5．3进行处理。

由从多炉(见4．1．2)组批得到的屑状样品，均匀化很重要。如果屑状样品不相互粘连，则很容易

混合。

注：碎屑的形状主要由钻取或铣取工艺决定，参见附录D。

在所有情况下，将屑状样品破碎，均匀性会更好。

屑状样品的易破碎性取决于：

——镍含量：如果超过35％，合金具有延展性，不能破碎；

——杂质含量(特别是碳)：高碳镍铁比低碳镍铁更易破碎。

使用不会造成污染的合适破碎机破碎镍铁。实验室常用振动式破碎机，破碎时间一般为10 s～

30 s。可以使用碳化钨材质或特种耐磨钢材质的研钵。不能使用球式或棒式破碎机。

对于镍含量小于35％的镍铁，采用破碎时间30 s一般可全部过筛：

——对于低碳镍铁(Lc)用筛iL 2．5 mm的筛子；

——对于中、高碳镍铁(MC和HC)用筛孔0．8 ii3．iil的筛子。

如果破碎机不能一次处理全部样品，则将屑状样品分成几份逐次破碎。

5．3均匀化

样品必须充分均匀化，可以利用机械均质器或反复交替铲取，或通过二分器数次混匀全部材料。

5．4样品分配

对于低碳(Lc)镍铁，每份样品应存放在带塞玻璃瓶中。不能因塞子磨损造成污染，特别是碳污染；

不允许与纸、纸板、橡胶、软木或塑性材料接触。采制样的所有阶段同样要注意这些问题。特别是碎屑

3)使用纯的有机溶剂，使其尽可能完全挥发，保证能够使用仪器分析方法测定碳和硫。
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不应在纸上处理(最好用铝箔)。

对于中、高碳(MC和HC)镍铁，每份样品可以存放在厚的聚乙烯袋中，样品份数根据相关方的

要求。

用二分器或旋转式分配器把样品分成若干份，每份100 g。最少份数应为：

——买方1份；

——卖方1份；

——仲裁1份；

——保留1份。
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附录A

(规范性附录)

浇铸小锭所取个数和分析次数的规定

A．1 采用仪器分析浇铸的小锭时，其精密度与屑状样化学分析近似。尤其是镍含量的测定”。

为了达到此精度，浇铸和分析的小锭数量应足够充分，以保证样品对于供货批具有代表性。此外，

可对每个小锭进行单次或多次测定，计算平均值。

再者，各生产厂进行浇铸、取样或仪器分析的条件可能各不相同。因此，规定了浇铸小锭所取个数

和分析次数的通用规则。

A．2通用规则

小锭所取数量：(4～8)个。

小锭所分析数量：(2～5)个。

每个小锭的测定次数：(1～3)个。

所取小锭的数量要大于所分析小锭的数量，因为必须保证足够的小锭数量，以避免例外情况，比如

有的小锭有夹杂和气孔等缺陷”。

用三个实例简单描述如何遵守通用规则。

例一：

在浇铸过程中定期取8个小锭，然后切割其中5个，每个测量1次。如果有1个小锭有缺陷，则从

剩余的3个小锭中任取1个测量。最终结果是5个测定结果的平均值。

例二：

在浇铸过程中定期取5个小锭，切割后，选其中3个小锭，任选2个小锭各分析2次，分别计算平均

值。如果2个小锭镍含量平均值的偏差小于0．2％，则4次测定的平均值为最终结果。

如果偏差大于o．2％，则将选出的3个小锭，重新处理表面后，分别再测定1次，最终结果为7个测

定结果的平均值。若有偏离的数据，可去掉1或2个数据后再取平均值。

例三：

使用小锭制取碎屑。

在浇铸过程中定期取5个小锭，切割后选其中3个小锭的较大的部分，然后按照3．2．2．2操作制取

碎屑。也可以从例一和例二所述的小锭上取碎屑。

收集所有碎屑，按正文第5章进行操作。

以上例子所描述的程序，是为了使镍含量测定达到所期望的精密度。实际上，作为一种简单的方法

还可以得到所有别的待测元素十分准确的测定结果。

4)化学分析方法采用GB／T 21933．1。

5)如有争议，切割所有小锭，选取所需数量的完好的片进行测定。
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B．1概述

附录B

(资料性附录)

在提供的M个样本中选择其中N个的方法

从总体中抽取一个样本，不管采用何种方法，首先应注意两点：

a)对抽样的(镍铁锭或块)样本的定义；

b)抽样过程本身。

为了保证抽样代表性，抽样总体中的任一样本都有相同的概率被抽取。

B．2样本构成总体的定义方法

可以使用两种方法：一是从总体中随机取样；另一种是按规则定期取样，只是第一个样本设置为随

机抽取。

B．2．1随机取样

在这个方法中，N个样本(或从M个对象中组合N个)中任何可能的样本具有同等的概率。

我们假定一批货物包含M个样本，编号从l到M。那么问题就简化为从M个整数中随机取出N

个不同的整数。

为了达到这个目的，首先将N个随机数均匀分布在o～1的间隔内，有些表格直接给出了这些数。

其他(如表B．1)只给出了o～9的几行，随机排列，真正的均匀分布可以很容易的获得，即将整数部分设

为零，按表中显示的设定n位，取n位。

例如：

表B．2是一随机数表的摘录，该随机数表在本标准中可以找到的一些具体情况。

从o～1均匀分布的随机数字是5位小数，5位一组按照行或列或其他有规则的方式排列。取每列

的头5个数为例，获得如下数字排列：

10275

28415

34214

61817

数字实际上是：0．102 75一o．284 15一o．342 14一o．618 17，等等。

注：在表B．2中，行和列之间的空格只是为了阅读的方便。

假设z，，I。，⋯⋯，z。是一系列均匀分布得到的N个数字，所有的这些数乘以整数M，是OhM之

间随机选择的一个数。

Mxl，M岛，⋯，MxN

将这些实数取整后加1：

E，一[Mz，]"I-1

E2一[Mx。]+i

E。一[胁。]+1
式中．[Mj。]是Mx．的整数部分。

这些整数E1，E。，⋯，E。就标记了M个对象中的N个样本。

如果在这个过程中有E。的结果相同，那么就添加另外的I。值，直到获得N个不同的E，值。
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B．2．2系统定期制样

在本方法中，提供的M个样本中组成Ⅳ个，不是所有这些样品具有相同的概率。

实际上，在这些数很大时，这种概率是零，虽然任何指定样本有(至少接近)成为样品一部分的相同

概率。这个近似荒谬的结果可以用单个样品的不独立性来解释。

M／M的系数，比如说是Q，计算后，如果这个除法还有余数，比如R(R<N)，就忽略了。

在序列1，2⋯⋯，Q一1，Q中随机选择一个整数，举例，按照B．2．1中描述的方法，选取这个数为

H，组成样品的样本用整数来定义：

H，Q+H。ZQ+H，⋯(N一1)Q+H

从中可以看出，用这个方法M—NQ个样本被忽略了，在随机数表中只有一个描述是必要的。因为

被描述样本的所有可能的样品具有不等概率，因此，在这种情况下不能应用的样品变动，有必要指定理

论公式来计算。除非是这些样本是精心搭配的，而实际上这是非常困难的。

B．3 jv个锭或块的选取

在构成样本的M项中在理论上已经用整数E，，E∥一，Ej加以区别的N个锭或块，取样的操作仍
然在不可忽略以下事实的情况下进行，因为锭或块一般是没有识别标志的。

可考虑两种情况：要加以取样的供货批可能是整批(不加包装)的，或者是被分批装在托盘、卡车、小

手推车等工具中的。

B．3．1 供货批以整批提供的情况

以整批提供的供货批，只有在其所有部分都可移动的情况下才能正确的取样。当这样做时，可取出

数字Et，E∥”，E。的锭或块，以组成所需的一次样品。
B．3．2供货批以若干批或若干组件提供的情况

在这种情况下，可以通过先区别不同组件(托盘或小手推车)中的不同的锭或块，避免移动所有供货

批中的锭或块。

这样做，要对指明它们中每一种的锭或块号码(数字)的供货批起草一份清单，以及在这些批次中所

有的锭数或块数(当它们在接连的计算中显示出来时，正如在表B．1第三列中示出的例子)。

让之前已经用B．2条款中标明的方法定义过的指明锭或块的数字E-，E：，⋯，Ew为例，如：

110，132，167，404，489，827，859，959，1 109，1 288；

那么通过将这些数字与批次顺序中累积的分组件数字相比较，就可很容易地确定特定的，从中选取

样品的每一个锭或块的分组件。

有可能发生这样的情况，即从某些批次中不需要选取锭或块。在由大量分批次组成的重要委托情

况下，它们中多数可能是这样的情况，特别是如果样本规模比较小时更是如此。这将会使搬运作业很

节省。

这样区别的锭或块将从它们各自的分组件中，用B．3．1中叙述的方法取样。

表B．1锭或块的累积数量

分组件 锭或块的数量 锭或块的累计数量 取自分组件的锭或块的顺序数

A 200 200

110．132，167

B 200 400

C 150 550

404，489
D 250 800

E 250 l 050 827，859，959

F 150 1 200 1 109

G lOO 1 300 1 288
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衰B．2随机数衰

10 27 53 96 23 7l 50 54 36 23 54 31 04 82 98 04141215 09 26 78 25 47 47

28 41 56 6l 88 64 85 27 2018 83 36 36 05 56 39 71 65 09 62 94 76 62ll 89

34 21 42 57 02 591918 97 48 80 30 03 30 98 05 24 67 70 07 84 97 50 87 46

61 81 77 23 23 82 8211 54 06 53 28 70 58 96 44 07 39 55 43 42 34 43 39 28

61151813 54 16 86 20 26 88 90 74 80 55 09 14 53 90 51 17 52 01 63 01 59

9l 76 21 64 64 44 91 13 32 97 75 31 62 66 54 84 80 32 75 77 56 08 25 70 29

oo 97 79 08 06 37 30 28 59 85 53 56 68 53 40 01 74 39 59 73 3019 99 85 48

36 4618 34 94 75 20 80 Z7 77 78 9l 6916 oo 08 4318 73 68 67 69 61 34 25

88 98 99 60 50 65 95 79 42 94 93 62 40 89 96 43 56 47 71 66 46 76 29 67 02

04 37 59 87 21 05 02 03 2417 47 97 81 56 51 92 34 86 01 82 55 51 3312 91

63 62 06 34 4,1 94 21 78 55 09 72 76 4516 94 29 95 81 83 83 79 88 01 97 30

78 47 23 53 90 34 41 92 45 71 09 23 70 70 07 12 38 92 79 43 14 8511 47 23

87 68 6215 43 5314 36 59 25 54 47 33 7015 59 24 48 40 35 50 03 42 99 36

47 60 9210 77 88 59 5311 52 66 25 69 07 04 48 68 64 71 06 61 65 70 2212

56 88 87 59 41 65 20 04 67 53 95 79 88 37 31 50 41 00 94 70 81 831710 33

02 57 45 86 67 73 43 07 34 48 44 26 87 93 29 77 09 61 67 84 06 69 44 77 75

31 54141317 48 6211 90 60 6812 93 64 Z8 46 24 7918 76 14 60 25 51 01

28 5016 43 36 28 97 85 58 99 67 22 52 76 23 24 70 36 54 54 59 28 61 7l 96

63 29 62 66 50 02 63 45 52 38 67 63 47 54 75 83 24 78 43 20 92 6313 47 48

45 65 58 26 51 76 96 59 38 72 86 57 45 71 46 44 67 7614 55 44 88 01 6212

39 65 36 63 70 77 45 85 50 5l 7413 39 35 22 30 53 36 02 95 49 34 88 73 61

73 71 9816 04 2918 94 51 23 76 51 94 84 86 79 93 96 38 63 08 58 25 58 94

72 20 56 2011 72 65 71 08 86 79 57 9513 91 97 48 72 66 48 09 7117 24 89

7517 26 99 76 89 37 20 70 Ol 77 3l 6l 95 46 26 97 05 73 5l 53 3318 72 87

37 48 60 82 29 81 3015 3914 48 38 75 93 29 06 87 37 78 48 45 56 oo 84 47

68 08 02 80 72 83 71 46 30 d9 8917 95 88 29 02 39 56 03 46 97 74 06 5617

14 23 98 61 67 70 52 85 01 50 01 84 02 78 43 10 62 9819 41 18 83 99 47 99

49 08 96 21 44 25 27 99 41 28 07 41 08 34 66 19 42 74 39 91 41 96 53 78 72

78 37 06 08 43 63 61 62 42 29 39 68 9510 96 09 24 23 00 62 5612 80 7316

37 2l 3417 68 68 96 83 23 56 32 84 6015 3l 44 73 67 34 77 9115 79 74 58

14 29 09 34 04 87 83 07 55 07 76 58 30 83 64 87 29 25 58 84 86 50 60 oo 25

58 43 28 06 36 49 52 83 5114 47 56 91 29 34 05 87 31 06 95 12 45 57 09 09

10 43 67 29 70 80 62 80 03 42 lO 80 21 38 84 90 56 35 03 09 4312 74 4914

44 38 88 39 54 86 97 37 44 22 00 95 01 31 76 1716 29 56 63 38 78 94 49 81

90 69 5919 51 85 39 52 8513 07 28 37 07 61 1116 36 27 03 78 86 72 04 95

41 4710 25 82 97 05 31 03 61 20 26 36 3l 62 68 69 86 95 44 84 95 48 46 45

91 9414 6319 75 891l 4711 31 56 3419 09 79 57 92 36 59 14 93 87 81 40

80 06 5418 66 0918 94 0619 98 40 0717 81 22 45 44 8411 24 62 20 42 31

67 72 77 63 48 84 08 31 55 58 24 33 45 77 58 80 45 67 93 82 75 7016 08 24

59 40 2413 27 79 26 88 86 30 01 31 6010 39 53 56 47 70 93 85 81 56 39 38

05 90 35 89 95 01 6116 96 34 50 7813 69 36 37 68 53 37 31 71 26 35 03 71

44 43 80 69 98 46 68 0514 82 90 78 50 05 62 77 7913 57 44 59 6010 39 66

61 81 31 96 98 00 57 25 60 59 46 72 6018 77 55 66lZ 62ll 08 99 55 64 57

42 88 0710 05 24 98 65 63 21 47 21 61 88 32 27 80 30 21 60 10 92 35 3612

77 94 30 05 39 2810 99 00 27 12 73 73 9912 49 99 57 94 82 96 88 5717 91

78 8319 7616 94．11 68 84 26 23 54 20 86 85 23 86 66 99 07 36 37 34 92 09

87 76 59 61 81 43 63 64 61 61 65 76 38 95 90 18 48 27 45 68 27 23 65 30 72

91 43 05 96 47 55 78 99 95 24 37 55 86 78 78 01 48 41 19 lO 3519 54 07 73

84 97 77 72 73 09 62 06 65 72 8712 49 03 60 4115 20 76 27 50 47 02 29 16

87 41 60 76 83 44 88 96 07 80 83 05 83 38 96 73 70 66 81 90 30 5610 48 59
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附录C

(资料性附录)

计算要选取组成一次样品的锭或块数N的公式

C．1概述

数学推理和实例是根据镍含量来确定的，也适用于其他元素。

确定镍有关的方差V包括取样方差和分析方差：

y：v。+坠

式中：

v。——取样方差；

U⋯分析方差；
n——分析数目。

取样方差可以按如下分解：

V。一丙1×(等““)
式中：

N一一选取的锭或块数；
r——每个锭或块的取样点数(用于钻孔的钻7L数，或用于铣削的铣削面数}；

y，——每个锭或块内镍含量波动的方差{在锭或块中的变异}；

V．——炉内镍含量波动的方差{同一炉内锭或块之间的变异)；

v。⋯一炉间镍含量波动的方差{不同炉之问的变异)。

在实际情况中，炉间镍含量的波动范围为(^一￡)到(k+1+e)。k是一个整数，e是镍含量在k％到

(^+1)％，每一炉镍含量测量的不确定度。在应用中￡取0．15％，则波动范围为1．30％。在所有情况

下，这一数字都大于实际情况，因此可以保证大样的代表性。

C．2 V。的计算

在一批M个锭或块中消耗性地(取而不补充)随机取Ⅳ个锭或块，y。就可以明确的使用纯数学的

方法计算。在两种定义明确的情况下，计算可以得出了以下公式。

C．2．1最不利的情况

批次由两炉组成，第一炉镍含量为(^一￡)，第二炉镍含量为(^+1+e)：

V。一业芋×而M--N⋯⋯⋯⋯⋯⋯(c．3)
C．2．2中等情况

某一批次的镍铁，镍含量在(k--e)～(^+1+E)之间规律地分布

u一号笋×措 (C．4)

也就是说，对于V。来说，其值是之前情况的I／3。

在N／M≤O．10的情况下，假设非消耗性地(取但补充)取样，也就是用1代替(M--N)／(M一1)项

没有引人明显的误差：

在E=0．15时，

V。=o．42(在第一种情况下)，
9
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V。一0．14(在第二种情况下)。

C．3 V，和y。的估计

在生产商的工厂里对每炉进行的观察，其数值均在0．005～0．05之间(仅在例外情况下才会出现最

大值)。

C．4 V。的值

由式(2)表明，vr项和y，项对于y。来说很小，所以可以得出结论：

一一每个锭或块选择多个取样点是没有用的，因此选择r—l；
——y。的值基本上来自于炉内的变化和随机抽取的锭或块的数目。

在实际情况中，U≈o．01，这相当于单独的确定0．1％的标准偏差(质量分数)。

为了得到口一1和Vo—v。≈o．01，采用上面提到的y。、y-和Ⅵ的数值，对N选择以下数值：

在最不利的情况下，N一50I在中等情况下，N--20。

当n大于1时；V。几的值减小，如果要减小y。相对于U／口的重要性，那么就应增加上面的N值。

需要指出，N翻倍的实验成本大于a翻倍，然而，在N翻倍前，U等于y。时，对V的测定影响是相

同的。

C．5根据批次规模的Ⅳ值

c．5．1一炉组批

在锭中和锭间的方差是很小的，而在这种情况下，y。为零。若选N一5，则有V。<o．01。

c．5．2在20 t和80 t之间的批

这些批有(2～5)个组成，每个16 t～20 t。

采用最不利的情况，有N一50。

c．5．3在80和500t之间的批(最大吨位)

500 t的情况，存在很大的概率是上面提到的中等情况，或者说比较有利的情况。于是合乎逻辑的

是抽取的锭或块的数目在吨位从80 t逐步增加到500 t时逐步减少。

得出公式：
下

N一55一志
式中，T为批次的吨位。

谨慎起见，最后采用了以下公式：
11

N一54一熹
6u

这样稍稍增加了N的数值。

注：在原则上，某一批次的吨位不应该超过500 t。如果买方和供应方之间有协议，那么委托件可以处于500 t和

1 000t，显然。上面的公式不再适用，因为1 000t，得到N=4，小于C．5．1的值。

事实上，20 t混合的条件与500 t(25炉)或1 000 t(50炉)是相同的，于是可以认为始终是在c．2．2

所述的中等情况下。

可以认为，抽取的锭或块的数目，从500 t到1 000 t是恒定的(N一29)。

因此在实际情况中可以采用两个步骤：

——将委托件以不超过500 t的吨位划分；

——从整个委托件中抽取N一29个锭或块。

显然，第二个解决方案显著减小了从锭或块取屑状样品的工作量，同时又能确保同样的精度；前提

是对单一批反复分析，从而使分析的不确定度不超过两批以上批次分析时的不确定度。

】0
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单炉组批时，一般取(2～4)个锭或块就有代表性了。若采用N一5肯定更加有代表性。

多炉组批时，取样的不确定度与组批的范围和被抽取的锭或块的数目N有关。

在c．5．1、C．5．2和c．5．3中的三个例子中，推荐的取样方法对于保证V。<o．01是足够的。

如果分析本身重复几次，而且要求U≤U几，那么增加N值。

上述推论和结论只有在批次的M样本中取N个(锭或块)，在随机取样的基础上进行的才是有效

的。(参见附录B)
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附录D

(资料性附录)

钻和磨的技术条件

D．1概述

小块镍铁之间的硬度有相当大地变化，这取决于镍含量的级别以及其他元素的含量(主要是碳和

硅)。

当硬度在180维氏硬度到600维氏硬度之间(或相当的硬度范围)，小块镍铁被认为是非常硬。也

可使用切片工具，当在使用切片工具是需要谨慎选择。因为切片时需要一直保持干燥以避免任何污染。

注意：钻和磨是最常用的加工手段。在一般需求时，也可能使用刨平工具修磨，需要在切下来的表

面上修磨。这种设备是速度比较慢。

D．2镍铁硬度非常大的情况

当加工非常困难，包括工具装备以及随之严重的碎屑污染，或者根本无法制样，对材料进行热处理

(回火)。实际操作过程依金属硬度和金相结果而定。比如，回火对硬度超过180维氏硬度的情况有效，

回火可能用于小块样品或者是小锭上切下来的片，按如下操作：

将锭、锭的部分或块在高温炉中，于650℃～800℃加热2 h～4 h，然后停止加热，缓慢冷却一

晚上。

如果时间有要求，锭、部分锭或块样品可以使用沙授冷却至200℃以下。这种方法与在空气中操作

比较，减少了样品表面的氧化，脱碳层有0．5 mm～l tin_tel厚度。切片的表面经过热处理之后不能使用。

表层往下的2 mm～3 mm需要切掉，余下的保留，或者弃掉表层2 mm～3 mm的样品。

D．3切片工具的选择

使用的切片工具应该由合适类型和等级的钢制成，尽可能的降低工具导致的碎屑污染。

表D．1是高速工具钢的列表。

对于高碳、铬和钴含量的样品，要确认工具硬度}钼可以防止碎屑粘附在工具上。

对高硬度镍铁(比如硬度大于180维氏硬度)，工具中钴含量大于或等于7．5％，s11型最合适。

对低硬度镍铁，钴含量大约5％，如$12型。

表D．1高速工具钢

类型 S9 S10 S11 S12

名称 HSl2卜5 5 HSl0-4—3—10 HS2—9—1—8 HS7—4—2—5

C／％ 1．45～1．60 1．20～1．35 1．05～1．20 1．05～1．20

Co／％ 4．70～5．20 9．50～10．5 7．50～8 50 4．70～5．20

cr／％ 3．50～4．50 3 50～4．50 3．50～4．50 3．50～4．50

Mo／％ 0．70～1．00 3．20～3．90 9．00～10．0 3．50～4 20

v／％ 4．75～5．55 3．00～3．50 0．90～1．40 1．70～2．20

W／％ 11．5～13．0 9．00～10．0 1．30～1．90 6．40～7．40

回火后最低硬度 65 66 66 66

HRC66相当于约900维氏硬度。

12
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对碳化钨工具，选择的类型耐磨而有韧性，避免工具磨损或破裂，可以从M10，M20，M30类型中

选择。

注：本条款中的数据仅供参考。资料来源于该领域有实践经验的实验室。

D．4其他注意事项

尽可能避免切片工具和样品加工间的震动。

金属钻取时，应使用短但不是很薄的钻头(直径不小于12 mm，最好是15 mm～20 mm)。小螺纹角

对钻取也是有利的；比如，15。螺纹角的钻头比30。螺纹角的钻头更有益于减少震动。

使用锥柄钻头(莫尔斯锥度座No．2和No．3)令人满意。

铣刀相对于其直径也应短。

最后，设备应牢固。这对于研磨加工容易实现，而对于钻取，不管是否装备了磨样台都更难以达到。

将工具装配到轴上时，应使用满足要求的固体媒介：标准锥度SA40或者SA50。

D．5加工参数

加工规格包括：

——刀具很少加热，所以不会变旧；刀具磨损可以根据检验加工的碎屑判断；轻微的发黄可以接受，

但决不能发蓝。

每齿的走刀量，不能低于磨或钻的最小值，因此，样品不能经过加工硬化；正常操作刀具，避免震动、

磨损和非正常加热。

必须考虑表D．2中参数，以获得一个好的折衷方案。

这些参数的关系表达式如下：

y。一揣
y2

“5而
(涉及上述内容时有效)

好的加工条件需要选择合适的y。和a值，然后根据仪器调整N和u的值。

表D．3给出了推荐参数实例。

对低硬度的金属加工，可增加表D．3中给出的最大值。

在实际操作中要获得这些规范，加工过程中应在下列范围内操作：

N一30～100转／min钻取

40～i00转／rain磨

V2—3～i0钻取

5～20 mm／mln磨

表D．2推荐参数

符 号 参 数 测量单位

N 刀具转速 转／min

D 钻头和铣刀的直径

d 齿数‘

u 刀速线速度

y2 磨样时横进刀或纵进刀率钻取时纵进刀率

每齿进刀量 mm／齿

8机械术语，每一齿对应一格槽。
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表D．3推荐参数实例

yl Vl 口 口 口

刀具 最大 一般 最大 一般 最小

mm／齿 mm／齿 mm／齿

高速铜钻头 4 2～3 0．05 0．04 0．03

碳化钨钻头 10～12 4～7 O．03 0．02 0．015

高速钢(带破碎功能)铣刀 6 2～3 0．03 0．015～0．02 0．01

高速钢端铣刀 6 2～4 0．05 0．03～0．04 0．02

D．6适合的刀具实例

以下描述仅供参考。每个国家不同的制造厂商提供适当的切削工具，选择这些工具进行实验，读者

应能很容易得到这些参数。

只有现场的亲眼检查切削唇缘试验才可以得到值得信赖的结论。某种类型的刀具在某家实验室表

现出色，也许在另一家没有那么好。以下仅仅是一部分实例。

D．6．1高速钢钻头

直径：15 mm～20 mm。

莫尔斯锥度：No．2～3。

可用长度：60 mm～70 111132。

螺纹角：15。(或，低于该值，30。)。

点角度：140。(或低于该值，130。，但不能更低)。

后角(间隙角)：5。～7。。

后问隙角：约15。。

前角(刀面角)：

钻头刃：3倾角，后角、后间隙角和web clearance修磨后角。

修磨横刃允许有1 mm～2 mm的十字刀刃。

D．6．2碳化物钻头

直径；大约15 mm。

可用长度：约35 mm。

莫尔斯锥度：No．2。

螺纹角：10。～15。(或，低于该值，30。)。

点角度：130。。

后角：2。～4。。

后间隙角：约15。。

前角：正的(-ff螺纹角在同一个方向)，可能是2。～5。。

钻头刃：3倾角，后角、后间隙角和修磨横刃。

图D．1碳化物钻头
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在D．6．1中提到的修磨横刃应用在此。在这里，不要将十字刀刃减小到小于1t'P．III是非常重要的，

否则，这点破碎的风险非常高。

这种钻头不能用于最硬的镍铁，当硬度增加，点破碎的风险越高。碳化物末端非常重要。由于堵塞

在孔洞里的碎屑产生摩擦力。

D．6．3钻头

见表D．4和图D．2。

这些钻头用压缩空气代替机油。出于这种目的需要用一种特殊的连接环。

这种钻头不使用高钴和钼的钢制造。因此，它们不能用于非常高硬度的镍铁。

图D．3所示的碎屑接收器，应用于碎屑钻取技术。

表D．4油孔钻头的特点

钻头直径

】5 875m皿 19 0,50mm

总长 241．3mm 266．7mm

钻取深度 123．825 mm i49．225 mm

螺旋角 34。 34。

点角 1180 i180

后角‘ 100 10。

后间隙角‘(大概值) 104 100

8在钻头的空白边和侧面的交叉处测量。

b可以改变此角度以提高性能。

图D．2油孔钻
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D．6．4碎屑铣刀

16

圈D．3收集钻屑的装置

图D．4碎屑铣刀



直径：20 mm～30 rfllTi。

齿(凹槽)数：4，5或6。

纵向剖面图：

每个凹槽边缘的长度：大致成型的切边，圆形切面。

可用长度：30 mm～45 mm。

后角：3。～4。。

前角：2。～5。。

底托：SA40或SA50锥度的底座。

这种铣刀可用于圆柱体。

切削深度：0．5 mm～2 rflm，依据材料的硬度。

D．6．5端头铣刀

直径：20 mm～50 mm。

莫尔斯锥度：No．3或No．4。

齿(凹槽)数：4，5或6。

可用长度：35 mm～75 mm。

后角：4。～6。。

前角：2。～5。。

这种铣刀更适用于圆柱体的端面。

图D．5端头铣刀

GB／T 25050--2010／iso 8050：1988



GB／T 25050--2010／iso 8050：1988

D．6．6模制铣刀头

国庞
图D．6模制铣刀头

直径：50 mm～80 mm。

齿(凹槽)数：6或者lo。

可用长度：10 mm～15 mm。

后角：4。～6。。

前角：2。～5。。

底托：SA40或SA50锥度的底座。

这种铣刀只用于端面，和端头铣刀相同的情况下适用。

切削深度：0．5 mm～2 mm，依据材料的硬度。

在一些生产厂家的现场实验中，可以发现，这种刀具产生最小的磨损(或铣刀使用至报废最大可能

的允许次数)。

注：在用于镍铁加工时，碳化钨铣刀比钢制铣刀寿命短。


