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 前 言 

本文件按照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》的规定

起草。 

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专利的责任。 

本文件由河南省人造金刚石微粉产品质量检验检测中心提出。 

本文件由河南省质量协会归口。 

本文件起草单位：  

本文件主要起草人：  
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人造金刚石微粉灰分含量检测技术规范 

1 范围 

本文件规定了采用燃烧失重法测定人造金刚石微粉灰分含量的方法原理、仪器设备、检测步骤、结

果计算、试验报告及不确定度评估要求。 

本文件适用于人造金刚石微粉灰分含量的检测。 

2 规范性引用文件 

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；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 35477—2017 超硬磨料 人造金刚石微粉 

JB/T 3914 超硬磨料 取样方法 

3 术语和定义  

本文件没有需要界定的术语和定义。 

4 燃烧失重法测定灰分 

方法原理 

在高温灼烧条件下，人造金刚石微粉中的碳被氧化生成二氧化碳，残留物质为灰分。通过准确称量

灼烧前后试样质量，以残留物质量与原始干燥试样质量的百分比表示灰分含量。 

仪器设备 

4.2.1 箱式电阻炉：温度可控，最高加热温度不低于 1200℃。 

4.2.2 电子天平：分度值为 0.0001g。 

4.2.3 坩埚:容量 30mL～50mL，耐高温灼烧。 

4.2.4 干燥器：内盛变色硅胶或无水氯化钙。 

4.2.5 铂坩埚钳：耐高温、耐腐蚀，适用于高温环境下坩埚的夹取。 

4.2.6 镊子：干燥、清洁、坚硬，便于夹取坩埚。 

4.2.7 样品勺：干燥、无污染。 

4.2.8 不锈钢托盘：坚固，易清洁。 

4.2.9 石棉网：耐高温，干净无屑。 

5 检测步骤 

检测环境：温度 15℃～30℃，相对湿度 30%～70%。 

将箱式电阻炉升温至 1000℃。 

用铂坩埚钳将两个洁净的坩埚放置箱式电阻炉内灼烧 30分钟，取出后放置在石棉网上稍冷，置于

干燥器中冷却至室温，称量。重复灼烧 30分钟，直至前后两次称量质量差小于 0.0003 g，视为恒重。 

用天平分别称量两个坩埚的质量并做好记录。 

用样品勺向两个坩埚中分别加入（1.0000±0.1000）g人造金刚石微粉样品,均匀平铺，称量坩埚

与样品总质量，做好记录（精确到 0.0001g）。 

称量时，应用镊子夹取坩埚，不得用手直接接触。 



T/HNAFQ XXXX—XXXX 

4 

用铂坩埚钳将两个装有被测样品的坩埚放置在 1000℃箱式电阻炉内，灼烧 120分钟。若烧失不充

分，应延长灼烧时间至恒重。 

用铂坩埚钳取出坩埚，放置在石棉网上，稍冷，放入干燥器中冷却 30分钟，降至室温。 

称量灼烧后坩埚与残留物总质量并做好记录（精确到 0.0001g）。 

首次使用该方法前应进行不确定度评估，样品检测应在评估有效期内进行。 

6 结果计算与表述 

试验记录应填写在记录表中。 

计算方法，根据盛有待测样品的坩埚及灼烧前后的质量，按照（1）式计算被测微粉样品的灰分含

量。 

𝑊 = (
𝑚3−𝑚1

𝑚2−𝑚1
) × 100%…………………………………………………………………（1） 

𝑊 -人造金刚石微粉的灰分含量百分比（%） 

𝑚1-空白坩埚质量（g） 

𝑚2-坩埚与样品质量（g） 

𝑚3-灼烧后坩埚与残留质量（g）。 

以两次平行测定结果的算术平均值为最终结果，有效数字保留到小数点后两位。 

平行检测结果的相对偏差应不大于 10%，否则应重新测定。 

7  试验报告 

试验报告至少应给出以下几个方面的内容： 

a) 试样名称； 

b) 所使用的标准； 

c) 所使用的方法； 

d) 分析结果； 

e) 试验过程中观察到的异常现象； 

f) 试验人员； 

g) 试验日期。 
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附 录 A 

（资料性） 

不确定度的相关说明 

 

A.1 在人造金刚石微粉灰分含量分析方法用于产品检测前，首先应执行本程序进行不确定度评估。评估

有效期为1年。 

A.2 分析不确定度来源 

人造金刚石微粉灰分含量分析结果计算公式如（1）式所示。 

 

 

                               （1） 

 

根据（1）分析，分析结果不确定度分量包括三项，如（2）式所示。 

3
2

2
2

1
2

mmmw  ++=           （2） 

Uw-分析结果不确定度 

Um1-空白坩埚称量不确定度 

Um2-样品与坩埚称量不确定度 

Um3-灼烧后坩埚与残留物称量不确定度 

根据偏导原理，可推导出各不确定度分量，计算公式如下： 

 

 

△m1；△m2；△m3分别代表空坩埚、带有样品的坩埚以及灼烧后坩埚的称量不确定度，它们的不确定

度都等同于空坩埚的称量不确定度。Um2是一个无穷小量，可以忽略不计。 

A.3 确认分析结果的不确定度： 

       (3) 

取包含因子k=2，扩展不确定度Uwc=2×Uw，对应包含概率为95%。 

A.4 评估不确定度分量 

取分析常用的坩埚，称量10次，计算标准偏差，将标准偏差与天平给定的不确定度，按照不确定度

合成原理计算出不确定度，然后按照（3）的计算方法计算分析结果的总不确定度。 
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