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摘　要　研究了碳硫分析在不同钨助熔剂加入量及不同分析时间的条件下所得碳、硫元素含量,首次

结合分析曲线验证最佳条件, 并对碳、硫分析可能存在的误差进行浅析。
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1　引言
随着科技快速发展以及科研生产的需求增多,红外碳硫分析仪的应用也越来越广泛,它可以快

速、准确地检测金属、陶瓷、矿石、玻璃等物质中的碳、硫含量, 且操作简便。颜正国[ 1]等利用红外碳

硫分析仪检测 1900℃下所合成的 B4C-C 复合粉体中的碳元素含量。骆艳华
[ 2]
等制备了不同含硫量

的四氧化三锰、二氧化锰、硫酸锰混合物后,用高频红外碳硫分析仪分析各混合物中的硫含量。林光

西等[ 3]通过高频-红外碳硫仪测定硫铁矿中的碳含量。此外,红外碳硫分析仪还被用来测定水泥中

的碳、硫含量。

红外碳硫分析仪的工作原理,如图 1所示: 待测试样置于高频炉(或管式炉)中,在助熔剂的作

用下,通氧燃烧,生成的二氧化硫和二氧化碳分别被导入硫检测池和碳检测池。二氧化碳和二氧化

硫对红外线有选择性吸收,符合朗伯-比耳定律,通过测量吸收强度,间接确定待测试样中碳、硫元

素的百分含量 [ 4—6]。

图 1　红外碳硫分析仪原理图



2　实验部分

2. 1　仪器与试剂

CS 800红外碳硫仪(北京纳克分析仪器有限公司) ; CP 64电子天平(德国赛多利斯集团) ;坩埚

�25mm×�25mm(北京纳克分析仪器有限公司)。

助熔剂: 纯钨粒 20—40目(山东省冶金科学研究院) ;标样(合金钢, 455) :碳含量为 0. 08%(中

国鞍钢钢铁研究所) ,硫含量为 0. 027% (中国鞍钢钢铁研究所)。

助 燃 气: 氧 气 纯 度: ≥ 99. 99%, 210—420Pa, 207—414kPa; 压 缩 空 气: 420—630Pa,

414—620kPa;电源: 230V (交流电)±10%, 50/ 60Hz。

2. 2　参数选择

分析时间为 30、50、70s,后来根据所得实验数据,增加了 40s。

钨助熔剂加入量为 1. 5g(助熔剂与标样质量比为 5∶1)、1. 2g (助熔剂与标样质量比为 4∶1)、

0. 9g(助熔剂与标样质量比为 3∶1)、0. 6g(助熔剂与标样质量比为 2∶1)、0. 3g(助熔剂与标样质量

比为 1∶1)、0. 15g(助熔剂与标样质量比为 1∶2)、0. 05g(助熔剂与标样质量比为 1∶6)、0. 03g(助

熔剂与标样质量比为 1∶10) , 后来根据所得实验数据,增加了 0. 4g 和 0. 5g。

2. 3　试样中碳、硫分析

预热仪器:打开压缩空气和氧气瓶阀, 主电源开关扳到位置 2。打开计算机中的测试软件。预热

仪器 15min。

空白样测试:将空白坩埚放于炉子坩锅托上,按 F5键,炉子托盘上升关闭,进行分析实验。再

按以上步骤重复操作一次。

标样测试:将空白坩锅放于天平上,稳定后清零。加入所定加入量的助熔剂钨粒后清零。再加

入一定质量的标准样( 300±10mg) , 按F4键或手动输入数字。把坩埚移到炉子坩锅托上,按F5键,

托盘上升关闭,进行分析实验。

3　结果与讨论

3. 1　分析时间

在分析过程中,分析时间持续过长或过短都会导致分析精度的下降
[ 7]
。

钨助熔剂加入量为 1. 2g 时,改变分析时间,所得标样碳、硫元素百分含量如表 1和表 2所示。

表 1　钨助熔剂加入量为 1. 2g,不同分析时间所测碳元素百分含量

分析时间

( s)

C 测量值 1

( % )

C 测量值 2

( % )

C 测量值 3

( % )

平均值

( % )

30 0. 0749 0. 0794 0. 0797 0. 0780

40 0. 0808 0. 0806 0. 0798 0. 0804

50 0. 0799 0. 0797 0. 0810 0. 0802

70 0. 0788 0. 0835 0. 0813 0. 0812

表 2　钨助熔剂加入量为 1. 2g,不同分析时间所测硫元素百分含量

分析时间

( s)

S测量值 1

( % )

S测量值 2

( % )

S测量值 3

( % )

平均值

( % )

30 0. 0233 0. 0193 0. 0218 0. 0215

40 0. 0265 0. 0261 0. 0273 0. 0266

50 0. 0269 0. 0270 0. 0273 0. 0271

70 0. 0272 0. 0278 0. 0278 0. 0276
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　　所用标样碳元素含量: 0. 08% ,硫元素含量: 0. 027%。分析时间分别设定为 30、50、70s,进行实

验后得出, 50s一组较接近标样值, 碳元素测得值为 0. 0802% ,硫元素测得值为0. 0271%。再进一步

将分析时间设定为 40s,实验得到碳元素测得值为 0. 0804% ,硫元素测得值为 0. 0266%。比较数据

来看,分析时间为 50s的一组最接近标样值,即准确性相对最高。

图 2　钨助熔剂加入量为 1. 2g, 分析时间为 30s 时,

碳硫定性分析曲线

图 3　钨助熔剂加入量为 1. 2g ,分析时间为 40s 时,

碳硫定性分析曲线

图 4　钨助熔剂加入量为 1. 2g, 分析时间为 50s 时,

碳硫定性分析曲线

图 5　钨助熔剂加入量为 1. 2g ,分析时间为 70s 时,

碳硫定性分析曲线

　　从碳、硫分析曲线中,也可以看出分析时间对碳、硫分析的影响。如图 2—5, 分析时间为 30s

时,曲线后期并未延伸完全,戛然而止,试样燃烧不充分; 分析时间为 70s时,曲线早已趋于平稳, 说

明试样完全燃烧无需 70s如此长的时间;图 3和图 4差别不大,相比较而言,当分析时间设置为 50s

时,燃烧更加完全。

3. 2　助熔剂钨粒的加入量

在碳、硫分析中,助熔剂是不可或缺的。加入一定量的助熔剂,一方面可降低待测试样的熔点,

使其易于燃烧, CO2和 SO2 能顺利逸出;另一方面助熔剂在氧气流中氧化燃烧,能放出大量的热, 提

高炉温,进而有助于试样燃烧。钨粒在大于 650℃时通氧就开始氧化, 并放出 195. 8kCal/ mol的热

量[ 8] ,它具有发热值高,熔透气性好,燃烧时不飞溅, 空白值低等特点。钨粒燃烧后生成三氧化钨,可
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消除硫的吸附,从而保证了碳、硫分析结果的可靠性。

图 6　分析时间为 50s 时,不同钨助熔剂加入量

得到的碳元素含量百分比

图 7　分析时间为 50s 时,不同钨助熔剂加入量

得到的硫元素含量百分比

由图 6可以看出,当钨助熔剂加入量为 0. 03g 和 0. 05g 时, 所测碳元素含量与标样(碳元素含

量 0. 08% )相差很大,分别为 0. 0098%、0. 0612%。钨助熔剂含量为 0. 5、0. 6、0. 9、1. 2、1. 5g 时,结

果与标样碳元素含量较为接近, 分别为 0. 0800%、0. 0804%、0. 0803%、0. 0802%、0. 0796%。

由图 7可以看出, 当钨助熔剂加入量为 0. 03g 和 0. 05g 时,试样中的硫元素含量不能准确地被

检测出,只得到微量。当钨助熔剂加入量高于 0. 6g 时, 所测硫元素含量数值在 0. 027% (标样中硫

元素含量)上下起伏很小,并在 1. 5g 时得到最接近的测得值 0. 0271%。

综上所述, 一方面考虑节能降耗,另一方面确保待测试样能充分燃烧以得到其碳、硫元素的准

确百分比含量,本实验中 0. 6g 为钨助熔剂最佳加入量。

3. 3　误差分析

实验过程中的误差大致可分为仪器误差、试样误差和分析人员误差 3种。仪器误差的产生可能

是由于对炉子防护罩和坩埚托清理不完全、未及时更换试剂管内试剂(如催化剂氧化铜、吸水剂高

氯酸镁)、分析天平未校准等原因造成的,可通过日常及时对仪器维护及保养解决;试样误差主要是

在制样、取样过程中出现的误差,例如在钻取过程中钻床有污物、微量杂物等混入到试样中,解决方

法是分析人员制样前清洁钻床, 对于不合格的试样, 重新取样,多次实验;分析人员误差是指由于分

析人员操作不当所引入的误差, 比如未等天平归零便称取试样、试样掉到坩埚以外等等,因此,分析

人员在分析过程中要严格遵循操作规程操作[ 9]。

4　结论
通过改变碳、硫分析的分析时间和助熔剂钨粒的加入量, 对 300±10mg 的标样进行实验,得到

最佳分析时间为 50s,最佳钨助熔剂加入量为 0. 6g,并首次通过不同分析时间实验所得的分析曲线

对实验结果进行验证。
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