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高频燃烧红外吸收法测定镍基
耐蚀合金中碳和硫
杨晓倩,谭胜楠,戚振南,郭圣洁
(河钢集团钢研总院,河北石家庄０５００００)

摘　要:以含量相近的镍基合金标准物质绘制校准曲线,对高频燃烧红外吸收法测定镍基耐蚀

合金中碳和硫的实验条件进行了探讨,着重考察了助熔剂的种类及其用量、称样量对测定的影

响.结果表明:分别以０􀆰３０g纯铜Ｇ０􀆰３０g纯铁和０􀆰４０g纯铁Ｇ１􀆰５０g纯钨为助熔剂对碳和硫

进行测定时,试样燃烧完全,红外吸收峰型对称、平滑,测得结果的相对标准偏差(RSD)最小.
称取(０􀆰３００±０􀆰００５)g试样进行碳和硫的测定,熔融后试样不会外溢且测得结果的相对标准

偏差最小.结果表明,碳含量校准曲线线性相关系数r＝０􀆰９９９８,检出限为０􀆰０００１２％,定量

限为０􀆰０００４０％.硫含量校准曲线线性相关系数r＝０􀆰９９９９,检出限为０􀆰０００１１％,定量限为

０􀆰０００３６％.将实验方法应用于３个镍基耐蚀合金试样中碳和硫的测定,测得结果分别在

０􀆰００５３％~０􀆰１５６％和０􀆰００１１％~０􀆰００３２％之间,测得结果的相对标准偏差(RSD,n＝６)分别小

于１％和小于３％.按照实验方法对镍基耐蚀合金试样进行测定,并分别加入不同含量的基准试

剂碳酸锂对样品中碳含量进行加标回收实验,加入不同含量的基准试剂硫酸钾对样品中硫含量

进行加标回收试验,回收率分别在９５％~１０４％和９６％~１０５％之间.
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　　镍基耐蚀合金是指以镍为基体,含镍大于５０％
(质量分数,下同),具有一定高温强度等综合性能并

且能够耐氧化或水溶液介质腐蚀的合金.镍基耐蚀

合金按成分又可以分为镍铜合金、镍铬合金、镍钼合

金等.镍基耐蚀合金在诸多工业腐蚀环境中具有独

特的抗腐蚀性能,被广泛应用于石化、能源、海洋、航
空航天等领域[１].镍基耐蚀合金中硫元素会通过硫

化作用和氧化作用生成硫化氢,并和原油中的环烷

酸共同作用弱化其抗腐蚀性能[２].碳作为晶界强化

元素,关系到镍基耐蚀合金的制备过程,对其化学性

能也有影响,因此准确测定镍基耐蚀合金中的碳和

硫含量尤为重要.

　　高频燃烧红外吸收法具有分析速度快、精度高

等特点广泛应用于金属材料[２Ｇ４]、矿石[５Ｇ６]中碳和硫

的测定.对于镍基合金中的碳和硫含量检测已有标

准GB/T２１９３１􀆰１—２００８«镍、镍铁和镍合金 碳含量

的测定 高频燃烧红外吸收法»和 GB/T２１９３１􀆰２—

２００８«镍、镍铁和镍合金 硫含量的测定 高频燃烧红

外吸收法»,但研究发现采用该方法规定的１g称样

量时,镍基耐蚀合金样品熔融物会有逸出现象.且

在国标“助熔剂和促进剂”部分,指出了“铜、纯铁、
钨、镍”为常用的促进剂,“锡、铜锡混合,铜和钨”是
可以满足实验要求的助熔剂,但并未对具体助熔剂

用量做出明确规定.

　　以异标建立校准,以纯铁和钨锡为助熔剂,高频

燃烧Ｇ红外吸收法测定镍基合金中碳和硫[７Ｇ８]的方法

已有报道.本文在前人工作基础上,对助熔剂种类

及其用量、称样量等测定条件进行了优化,以含量相

近的镍基合金标准物质绘制校准曲线,建立了高频

燃烧红外吸收法测定镍基耐蚀合金中碳和硫的方

法.方法用于测定不同工艺制备的镍基耐蚀合金,
结果满意.

１　实验部分

１􀆰１　主要仪器及工作条件

　　CSＧ６００高频红外碳硫分析仪(美国 LECO 公

司),其 工 作 条 件 如 下 所 示:高 纯 氧 气,纯 度 在

９９􀆰９９９％以上;氧气工作压力为０􀆰２４MPa;动力气
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为氮气,工作压力为０􀆰２８MPa.高频红外碳硫分析

仪设定参数:吹扫时间为１０~１５s,延迟时间为２０s,
功率为１００％,分析时间为４０~５０s,比较器水平为

１~３.

　　BSA１２４S电子天平(德国赛多利斯),灵敏度为

０􀆰１mg;坩埚:火神牌超低碳陶瓷坩埚(湖南醴陵金

利化工厂):２５×２５(φ×h,mm).

１􀆰２　主要试剂与标准物质

　　钨锡助熔剂５０２Ｇ１７３(LECO 公司);纯铁助熔

剂(南 京 博 奇 分 析 仪 器 有 限 公 司):w (C)≤
０􀆰００１０％,w (S)≤ ０􀆰００１０％;纯 铜 助 熔 剂

NCS１５００１３(钢研纳克检测技术有限公司):w(C)≤
０􀆰００１０％,w(S)≤０􀆰０００７％;钨助熔剂 NCS１５０００１
(钢研纳克检测技术有限公司):w(C)≤０􀆰０００８％,

w(S)≤０􀆰０００５％;碳酸锂基准试剂(天津红岩化学

试剂有限公司);硫酸钾基准试剂(天津科密欧化学

试剂有限公司).

　　精密合金标准物质 GBW０１５０２(上海钢铁研究

所):w(C)＝０􀆰００１５％,w(S)＝０􀆰００５６％;镍基合

金标准物质 NIMONIC９０１(BureauofAnalysedSamＧ
plesLtd．):w(C)＝０􀆰０３３％,w(S)＝０􀆰００２８％;哈氏

合金标准物质 Hastelloy２１５XHC５(MBHAnalytiＧ
calLtd．):w(C)＝０􀆰１３２％,w(S)＝０􀆰０２２％;耐热合

金标准物质 GBW０１６２４(钢铁研究总院,国家钢铁材

料测试中心):w(C)＝０􀆰４０％,w(S)＝０􀆰００４１％.

１􀆰３　实验方法

１􀆰３􀆰１　坩埚的预处理

　　将坩埚开口向上依次摆放于马弗炉内,在通入

氧气的条件下设定马弗炉温度为１０００℃,恒温２h,
待冷却后放干燥器中保存待用.

１􀆰３􀆰２　助熔剂的预处理

　　分别称取纯铁、纯钨、纯铜助熔剂各１􀆰０g置于

马弗炉内,设置４５０℃烘烧２h;称取１􀆰０g钨锡助熔

剂置于马弗炉内,设置２００℃烘烧２h.

１􀆰３􀆰３　试样中碳和硫含量的测定

　　碳含量的测定:称取(０􀆰３００±０􀆰００５)g试样于

坩埚中,加入０􀆰３０g纯铜助熔剂和０􀆰３０g纯铁助熔

剂,按设定好的仪器操作步骤进行测定,同时进行空

白试验.

　　硫含量的测定:称取(０􀆰３００±０􀆰００５)g试样于

预先加入０􀆰４０g纯铁助熔剂的坩埚中,加入１􀆰５０g
纯钨助熔剂,按设定好的仪器操作步骤进行测定,同
时进行空白试验.

２　结果与讨论

２􀆰１　助熔剂的预处理

　　助熔剂作为实验反应中的要素,其空白含量也

对实验结果产生一定影响,助熔剂表面易吸附气体

杂质[９],因此使用前应对其进行预处理.分别称取

纯铁、纯钨、纯铜助熔剂各１􀆰０g置于马弗炉内,于

４５０℃烘烧２h进行预处理;称取１􀆰０g钨锡助熔剂

置于马弗炉内,于２００℃烘烧２h进行预处理.按照

实验方法分别对为未经预处理和经过预处理的助熔

剂进行碳和硫的空白测定,结果见表１.由表１可

知,经过预处理后,碳和硫空白值均较未经过处理时

低很多,其中碳空白在０􀆰０００２２％~０􀆰０００３５％之

间,硫空白在０􀆰００００７％~０􀆰０００１１％之间.因试样

中碳含量的范围是０􀆰００５３％~０􀆰１６％,硫含量的范

围是０􀆰００１１％~０􀆰００３２％,所以经处理后,助熔剂

的空白含量可忽略.

表１　不同助熔剂经预处理前后碳和硫的空白含量

Table１　Theblankvalueofcarbonandsulfurin
differentfluxwithandwithoutpreＧtreatment

w/％　

助熔剂

Flux

碳空白

Theblankvalueofcarbon
硫空白

Theblankvalueofsulfur

未经预处理

Without
pretreatment

预处理后

With
pretreatment

未经预处理

Without
pretreatment

预处理后

With
pretreatment

纯铁 ０．０００７７ ０．０００３５ ０．０００３２ ０．０００１１
纯钨 ０．０００７１ ０．０００２６ ０．０００３４ ０．０００１２
纯铜 ０．０００７８ ０．０００２２ ０．０００５ ０．００００８
钨锡 ０．０００６９ ０．０００２３ ０．０００２１ ０．００００７

２􀆰２　助熔剂种类

　　镍基耐蚀合金熔点较高,不加助熔剂时样品无

法完全燃烧[１０],所以需添加助熔剂促进其充分燃烧

才能保证检测结果的准确性.选用镍基耐蚀合金

Inconel６２５,分别采用钨锡Ｇ纯铁、纯铜Ｇ纯铁、纯钨、
纯铁Ｇ纯钨进行助熔剂的选择试验,样品燃烧后坩埚

状况,碳和硫的红外吸收峰情况以及测得结果的相

对标准偏差(RSD)见表２.由表２可知,当采用“纯
铜Ｇ纯铁”助熔时,试样熔融效果较好,碳峰型对称、
平滑,碳测得结果的RSD最小.这可能是因为与只

用纯铁助熔相比,纯铜放在坩埚底层可减轻熔融时

爬壁现象[１１],防止了样品飞溅.当采用“纯铁Ｇ纯

钨”助熔剂时,试样熔融效果较好,硫峰型对称、平
滑,硫测得结果的RSD最小.这可能是因为纯铁助

—７４—
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表２　不同助熔剂助熔的试验现象和结果

Table２　Testphenomenonandtheresultswithdifferentflux　　　　　　　　　　％

助熔剂

Flux
试验现象

Testphenomenon
红外吸收曲线的情况

Situationofinfraredabsorptioncurve

RSD(n＝６)

C S

钨锡Ｇ纯铁 燃烧不完全,坩埚内表面有凹坑 碳、硫峰型不平滑. ２．５ ２．６
纯铜Ｇ纯铁 燃烧完全,坩埚内表面光滑 碳峰型对称、平滑;硫峰型不平滑. ０．４０ ３．０

纯铁 试样飞溅,坩埚内表面光滑 碳峰型对称,硫峰型不对称. ２．０ ３．７
纯铜 燃烧完全,坩埚内表面光滑 碳峰型平滑;硫峰型不对称. １．７ ３．４

纯钨 坩埚内表面有凹坑,燃烧后粉尘多
碳峰型不稳定;硫峰型平滑度欠佳,
碳和硫的红外吸收曲线均有拖尾. １．９ ２．３

纯铁Ｇ纯钨 燃烧完全,坩埚内表面无凹坑 碳峰型不对称;硫峰型对称、平滑. １．５ ０．６

熔增加了试样的导磁性,再加入纯钨后,钨燃烧后的

氧化物不易与二氧化硫反应,且挥发出的三氧化钨

离开熔池后覆盖在管道中尚存的三氧化二铁上,阻
止了管道对硫的吸附[１２],弥补了只用纯铁助熔的弊

端.因此,实验选择采用不同的助熔方案来测定碳

和硫,测定碳含量时选用“纯铜Ｇ纯铁”助熔剂;测定

硫含量时选用“纯铁Ｇ纯钨”助熔剂.

２􀆰３　助熔剂用量

２􀆰３􀆰１　碳的测定

　　按照实验方法,选择不同量铜和不同量铁的组

合作为助熔剂对镍基耐蚀合金 KＧ５００进行试验,结

果见表３.由表３可见,采用０􀆰１０g铜Ｇ０􀆰１０g铁助

熔时,熔样不平滑,有浅凹坑,红外吸收曲线有拖

尾,这有可能是因为助熔剂用量过少,使得试样中

的碳释放不完全所致;采用０􀆰２０g铜Ｇ０􀆰２０g铁助熔

时,试样熔融效果有改善,个别熔样有凹坑,红外吸

收曲线有拖尾;采用０􀆰３０g铜Ｇ０􀆰３０g铁助熔时,熔
样光滑,并且峰型对称无拖尾,测定结果的 RSD 最

小;采用０􀆰４０g铜Ｇ０􀆰４０g铁助熔时,试样有飞溅现

象,这可能是因为助熔剂用量加大使得反应过于剧

烈所致.实验选择测定碳的助熔剂用量为０􀆰３０g
铜Ｇ０􀆰３０g铁.

表３　不同助熔剂用量测定镍基耐蚀合金KＧ５００试样中碳时的试验现象和测定结果

Table３　TestphenomenonandthedeterminationresultsofcarboninnickelＧbasedcorrosionresistantalloy
KＧ５００samplewithdifferentmassofflux

试验编号

Test
No．

助溶剂质量

Fluxmass

熔样现象

Fusion
phenomenon

红外吸收曲线的情况

Situationofinfrared
absorptioncurve

测定值

Found
w/％

RSD
(n＝６)/

％

１ ０．１０gCuＧ０．１０gFe 熔样不平 有拖尾 ０．１２５ ３．５
２ ０．２０gCuＧ０．２０gFe 个别熔样不平 有拖尾 ０．１２７ １．４
３ ０．３０gCuＧ０．３０gFe 熔样光滑 峰型对称无拖尾 ０．１３０ １．０
４ ０．４０gCuＧ０．４０gFe 光滑,熔样飞溅 无拖尾 ０．１２５ ３．１

２􀆰３􀆰２　硫的测定

　　按照实验方法,选择不同量铁和不同量钨的组

合作为助熔剂对镍基耐蚀合金 KＧ５００进行试验,结
果见表４.如表４所示,当选用０􀆰４g铁Ｇ１􀆰５０g钨为

表４　不同助熔剂用量测定镍基耐蚀合金KＧ５００试样中硫时的试验现象和测定结果

Table４　TestphenomenonandthedeterminationresultsofsulfurinnickelＧbasedcorrosionresistantalloy
KＧ５００samplewithdifferentmassofflux

试验编号

Test
No．

助溶剂用量

Fluxmass

熔样现象

Fusion
phenomenon

红外吸收峰的情况

Situationofinfrared
absorptionpeak

测定值

Found
w/％

RSD
(n＝６)/

％

１ ０．３０gFeＧ１．３０gW 熔样不平滑,有凹坑 曲线不平滑有拖尾 ０．００３３ ３．６
２ ０．４０gFeＧ１．３０gW 个别熔样有凹坑 曲线无拖尾 ０．００３５ ２．４
３ ０．４０gFeＧ１．５０gW 熔样光滑 曲线对称无拖尾 ０．００３７ １．５
４ ０．４０gFeＧ１．７０gW 熔样光滑,有粉尘 曲线无拖尾 ０．００３５ １．６
５ ０．５０gFeＧ１．７０gW 熔样光滑,有飞溅,粉尘多 曲线无拖尾 ０．００３４ ２．６
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杨晓倩,谭胜楠,戚振南,等．高频燃烧红外吸收法测定镍基耐蚀合金中碳和硫．
冶金分析,２０２０,４０(２):４６Ｇ５２

助熔剂时,熔样光滑,红外释放曲线对称无拖尾,测
得结果的 RSD 最小.故实验选择测定硫的助熔剂

用量为０􀆰４g铁Ｇ１􀆰５０g钨.

２􀆰４　称样量

　　称样量太大,试样容易燃烧不完全,使得结果易

偏低;称样量太少,称量误差会较大,影响测定结果

的稳定性[１３].国标 GB/T２１９３１􀆰１—２００８及 GB/T
２１９３１􀆰２—２００８中建议称样量为１􀆰００００g,因此,首
先以称样量为１􀆰０g进行碳和硫测定试验.结果表

明,当称样量为１􀆰０g时,会造成熔融物逸出.故降

低称样量,依次在称样量为０􀆰１０~０􀆰６０g的范围内

对耐蚀合金Inconel７５１进行试验,结果见表５.由表

５可见,测量碳时,若称样量在０􀆰２０~０􀆰３０g之间,
测定结果的RSD在２％以内,相对较小;若称样量在

０􀆰４０~０􀆰６０g之间,测定结果的 RSD大于４％,故选

定称样量为０􀆰３０g.测量硫时,若称样量在０􀆰２０~
０􀆰３０g之间,测定结果的 RSD 在４％以内,相对较

小,故选定称样量为０􀆰３０g.综上所述,测定碳和硫

表５　称样量对镍基耐蚀合金中碳和硫测定结果的影响

Table５　Influenceofsamplemassonthedeterminationresultsofcarbonandsulfurin
nickelＧbasedcorrosionresistantalloy

称样量

Samplemass/g
元素

Element
测定值

Foundw/％
平均值

Averagew/％
RSD/

％

０．１０
C
S

０．０３３５,０．０３１８,０．０３２１,０．０３３１,０．０３０４,０．０３１９
０．００２９５,０．００２８３,０．００３１１,０．００３２４,０．００２９８,０．００２７９

０．０３２１
０．００３０

３．４
５．７

０．２０
C
S

０．０３２８,０．０３２１,０．０３３４,０．０３３５,０．０３３８,０．０３２９
０．００２７１,０．００２９５,０．００２７８,０．００２９３,０．００２８６,０．００２８３

０．０３３０
０．００２８

１．６
３．２

０．３０
C
S

０．０３３１,０．０３２４,０．０３３４,０．０３３５,０．０３３８,０．０３２９
０．００２８２,０．００２８９,０．００２７８,０．００２８４,０．００２７９,０．００２９８

０．０３３２
０．００２９

１．５
２．６

０．４０
C
S

０．０３２３,０．０３１５,０．０３３５,０．０３４６,０．０３１６,０．０３１１
０．００２４１,０．００２５３,０．００２６７,０．００２６４,０．００２６４,０．００２８１

０．０３２０
０．００２６

４．２
５．２

０．５０
C
S

０．０２７４,０．０３０１,０．０３０９,０．０３０７,０．０２９４,０．０２８１
０．００２７４,０．００２６１,０．００２５５,０．００２６３,０．００２８８,０．００２７３

０．０２９４
０．００２７

４．８
４．４

０．６０
C
S

０．０３１１,０．０２９４,０．０３０４,０．０３０７,０．０２９２,０．０２７１
０．００２５３,０．００２４９,０．００２７３,０．００２８３,０．００２６５,０．００２６１

０．０２９７
０．００２６

４．９
４．８

的称样量都选择为０􀆰３０g.

２􀆰５　校准曲线和检出限

　　高频燃烧红外吸收法测定碳和硫含量是一种

相对测量方法,在量值溯源时,应尽量使用组成相

近的同类型标准物质作校准曲线,由于无同牌号

标准物质,所以参阅异标校准的文献[１４],选择与试样

含量相近的镍基标准物质建立校准曲线,再分析其

他镍基标准物质,对校准系数进行确认.选用精密

合金 标 准 物 质 GBW０１５０２、耐 热 合 金 标 准 物 质

GBW０１６２４建立碳含量的校准曲线,其线性回归方

程为y＝１􀆰０５８７x＋０􀆰０００６,相关系数r＝０􀆰９９９８,
检测范围是０􀆰００１５％~０􀆰４％;选用镍基合金标准

物质 NIMONIC９０１和哈氏合金标准物质 HastelＧ
loy２１５XHC５验证校准曲线的可靠性,结果见表６.
选用镍基合金标准物质 NIMONIC９０１、哈氏合金标

准物质 Hastelloy２１５X HC５建立硫含量的校准曲

线,其线性回归方程为y＝１􀆰０７７２x＋０􀆰０００１,r＝
０􀆰９９９９,检测范围是０􀆰００２８％~０􀆰０２２％;选用精密

合金 标 准 物 质 GBW０１５０２、耐 热 合 金 标 准 物 质

GBW０１６２４验证校准曲线的可靠性,结果见表６.

　　依次在灼烧过的陶瓷坩埚中加入０􀆰３０g纯铜助

熔剂、０􀆰３０g纯铁助熔剂,输入０􀆰３００g称样量,连续

分析１０次,以３倍空白标准偏差计算得到碳的检出

限为０􀆰０００１２％,将检出限的３􀆰３倍作为定量限,定

表６　校准曲线验证结果

Table６　Theverificationresultsofcalibrationcurve　　　　 　　w/％

元素 Element 标准物质 CRM 标准值 Standardvalue 测定值 Found

C
NIMONIC９０１

Hastelloy２１５XHC５
０．０３３
０．１３２

０．０３１８,０．０３２２,０．０３３２
０．１３１,０．１３３,０．１３１

S
GBW０１５０２
GBW０１６２４

０．００５６
０．００４１

０．００５２２,０．００５５１,０．００５６２
０．００４０９,０．００３９６,０．００３８４
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YANGXiaoＧqian,TANShengＧnan,QIZhenＧnan,etal．Determinationofcarbonandsulfurin
nickelＧbasedcorrosionresistantalloybyhighfrequencycombustioninfrared

absorptionmethod．MetallurgicalAnalysis,２０２０,４０(２):４６Ｇ５２

量限为０􀆰０００４０％.依次在灼烧过的陶瓷坩埚中加

入０􀆰４０g 纯 铁 助 熔 剂、１􀆰５０g 纯 钨 助 熔 剂,输 入

０􀆰３００g称样量,连续分析１０次,以３倍空白标准偏

差计算得到硫的检出限为０􀆰０００１１％,将检出限的

３􀆰３倍作为定量限,定量限为０􀆰０００３６％.

２􀆰６　精密度试验

　　分别选取 Monel４００、KＧ５００、Inconel７２５共３个

镍基耐蚀合金试样,按照实验方法连续测定６次,计
算碳和硫测定结果的平均值和相对标准偏差,结果

见表７和表８.

表７　镍基耐蚀合金试样中碳的精密度试验

Table７　PrecisiontestofcarboninnickelＧbasedcorrosionresistantalloysamples

试样编号

SampleNo．
测定值

Foundw/％
平均值

Averagew/％
RSD(n＝６)/

％
KＧ５００ ０．０８３１,０．０８２４,０．０８２５,０．０８３９,０．０８３５,０．０８４３ ０．０８３１ ０．７７

Monel４００ ０．１５７,０．１５５,０．１５５,０．１５６,０．１５４,０．１５７ ０．１５６ ０．７８
Inconel６２５ ０．００５２３,０．００５２１,０．００５２６,０．００５２５,０．００５３１,０．００５２９ ０．００５３ ０．７０

表８　镍基耐蚀合金试样中硫的精密度试验

Table８　PrecisiontestofsulfurinnickelＧbasedcorrosionresistantalloysamples

试样编号

SampleNo．
测定值

Foundw/％
平均值

Averagew/％
RSD(n＝６)/

％
KＧ５００ ０．００３２４,０．００３１５,０．００３２１,０．００３２８,０．００３２５,０．００３２４ ０．００３２ １．４

Monel４００ ０．００１０８,０．００１０６,０．００１１２,０．００１０９,０．００１１２,０．００１０９ ０．００１１ ２．１
Inconel６２５ ０．００１８３,０．００１７５,０．００１７４,０．００１７９,０．００１７７,０．００１８１ ０．００１８ ２．０

２􀆰７　加标回收试验

　　按照实验方法,对镍基耐蚀合金试样 KＧ５００、

Monel４００进行测定,并分别加入不同含量的基准试

剂碳酸锂对试样中碳含量进行加标回收试验,加入

不同含量的基准试剂硫酸钾对试样中硫含量进行加

标回收试验,结果见表９和表１０.

表９　镍基耐蚀合金试样中碳的加标回收试验

Table９　RecoverytestofcarboninthesampleofnickelＧbasedcorrosionresistantalloy

试样编号 SampleNo． 测定值 Foundw/％ 加标量 Addedw/％ 测得总量 Totalfoundw/％ 回收率 Recovery/％

０．０４０９ ０．１２２ ９５
KＧ５００ ０．０８３１ ０．０８２３ ０．１６７ １０２

０．１１８ ０．１９８ ９７
０．１６３ ０．２５１ １０３

Monel４００ ０．１５７ ０．１５２ ０．３０４ ９７
０．２６１ ０．４２７ １０４

表１０　镍基耐蚀合金试样中硫的加标回收试验

Table１０　RecoverytestofsulfurinthesampleofnickelＧbasedcorrosionresistantalloy

试样编号 SampleNo． 测定值 Foundw/％ 加标量 Addedw/％ 测得总量 Totalfoundw/％ 回收率 Recovery/％

０．００１５４ ０．００４７０ ９６
KＧ５００ ０．００３２３ ０．００３３３ ０．００６５４ ９９

０．００４８５ ０．００８２５ １０４
０．００６４６ ０．００９６１ ９９

Monel４００ ０．００１０８ ０．００１０１ ０．００２１４ １０５
０．００２１３ ０．００３２２ １０１
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DeterminationofcarbonandsulfurinnickelＧbased
corrosionresistantalloybyhighfrequency
combustioninfraredabsorptionmethod

YANGXiaoＧqian,TANShengＧnan,QIZhenＧnan,GUOShengＧjie
(HBISGroupTechnologyResearchInstitute,Shijiazhuang０５００００,China)

Abstract:TheexperimentalconditionsforthedeterminationofcarbonandsulfurinnickelＧbasedcorrosion
resistantalloybyhighfrequencycombustioninfraredabsorptionmethodwerediscussedbypreparingcaliＧ
brationcurveusingcertifiedreferencematerialofnickelＧbasedalloywithsimilarcontent．Theeffectofflux
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type,dosageandsamplingmassonthedeterminationwasmainlyinvestigated．Theresultsshowedthatthe
combustionofsamplewascompleteandtheinfraredabsorptionpeakwassymmetricalandsmoothunder
thefollowingconditions:０􀆰３０gofpurecopperＧ０􀆰３０gpureironand０􀆰４０gofpureironＧ１􀆰５０gofpure
tungstenwereusedasfluxforthedeterminationofcarbonandsulfur．Meanwhile,therelativestandarddeＧ
viations(RSD)ofresultswereminimal．When(０􀆰３００±０􀆰００５)gofsamplewasusedforthedetermination
ofcarbonandsulfur,thesamplewouldnotoverflowaftermeltingandtheRSDsofmeasurementresults
wereminimal．TheresultsindicatedthatthecorrelationcoefficientofthecalibrationcurveofcarbonconＧ
tentwasr＝０􀆰９９９８．Thelimitofdetectionwas０􀆰０００１２％andthelimitofquantificationwas０􀆰０００４０％．
Thecorrelationcoefficientofthecalibrationcurveofsulfurcontentwasr＝０􀆰９９９９．Thelimitofdetection
was０􀆰０００１１％andthelimitofquantificationwas０􀆰０００３６％．Theexperimentalmethodwasappliedfor
thedeterminationofcarbonandsulfurinthreenickelＧbasedcorrosionresistantalloysamples．Thefound
resultswereinrangeof０􀆰００５３％Ｇ０􀆰１５６％and０􀆰００１１％Ｇ０􀆰００３２％,respectively．TheRSD(n＝６)ofdeＧ
terminationresultswaslessthan１％and３％,respectively．ThenickelＧbasedcorrosionresistantalloysamＧ
plewasdeterminedaccordingtotheexperimentalmethod．Thespikedrecoverytestsofcarbonandsulfur
insamplewereconductedbyaddingdifferentdosagesofstandardreagents(lithiumcarbonateandpotassiＧ
umsulfate,respectively)．Therecoveriesforcarbonandsulfurwere９５％Ｇ１０４％and９６％Ｇ１０５％,respecＧ
tively．
Keywords:nickelＧbasedcorrosionresistantalloy;highfrequencycombustioninfraredabsorptionmethod;

carbon;sulfur
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