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高频感应燃烧红外吸收法测定铁硅硼
非晶合金薄带中碳

刘　攀１,张　毅１,常国梁１,张欣耀１,２

(１．中国船舶重工集团公司第七二五研究所(洛阳船舶材料研究所),河南洛阳４７１０２３;

２．河南省船舶及海工装备结构材料技术与应用重点实验室,河南洛阳４７１０２３)

摘　要:碳对铁硅硼非晶合金薄带的性能有重要影响.讨论了高频感应燃烧红外吸收法测定

铁硅硼非晶合金薄带中碳含量的方法,优化了样品尺寸、称样量、助熔剂等关键参数.确定的

最佳工作条件如下:将铁硅硼非晶合金薄带剪切为尺寸不大于５mm×５mm 的碎片;称取

０２g样品于陶瓷坩埚中,按照０２g锡Ｇ０４g铁Ｇ１７g钨,或０２g锡Ｇ１７g钨的顺序加入多元混

合助熔剂;采用钢铁标准样品校准仪器.结果表明:样品尺寸对测定结果有显著影响,较大的样

品尺寸会导致测定值偏低;称样量,助熔剂种类、用量及加入顺序对测定结果有轻微影响.采用

０２g锡Ｇ０４g铁Ｇ１７g钨作助熔剂时,方法空白值为(２２±９７)μg/g(n＝１０),检出限为０００３％,
定量限为００１０％.采用０２g锡Ｇ１７g钨作助熔剂时,方法空白值为(４４±６７)μg/g(n＝１０),
检出限为０００２％,定量限为０００７％.综上,实验方法的定量限为０００７％~００１０％.将实

验方法用于铁硅 硼 非 晶 合 金 薄 带 实 际 样 品 分 析,结 果 的 相 对 标 准 偏 差(RSD,n＝８)小 于

３５％,加标回收率为９０％~１０７％.
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　　材料、信息、能源是现代社会发展的三大支柱.
非晶合金(或称为金属玻璃)是连接上述三大支柱的

一种战略新兴材料,在国防、电子信息、能源等高新

技术领域有着重要的应用价值与潜力,近年来逐步

迈入商业化应用的新时代.其中,铁硅硼非晶合金

是以铁、硅、硼为基本组分,用急速冷却等特殊工艺

使内部原子呈现无序化排列的合金.受非晶形成能

力的限制,一般以细丝、薄带等低维材料形态存在.
铁硅硼非晶合金具有高饱和磁感应强度、高磁导率、
低矫顽力和低功率损耗等特点,可应用于电网、电
子、航空等领域,是制造各类高频变压器、电源开

关、感应器、记录磁头、噪声滤波器等关键构件的

重要材料[１Ｇ４].

　　硅、硼、碳及过渡性金属元素等成分对铁硅硼非

晶合金薄带的性能有重要影响.GB/T１９３４５—

２００３«非晶纳米晶软磁合金带材»[３](已被 GB/T
１９３４５１—２０１７[５]、GB/T１９３４５２—２０１７[６]所替代)
推荐采用 GB/T２２３«钢铁化学分析方法»(如光度

法、滴定法、重量法)测定铁、硅、硼、碳、磷、铬、钒、
铜、钴、镍、钼、铌等化学成分.针对传统湿法分析方

法无法满足现代实际检验需求(尤其是检测效率)的
现状,相关机构和学者陆续报道了火花源原子发射

光谱法或 X 射线荧光光谱法测定铁、硅、硼的方

法[７Ｇ８],并在探索性构建电感耦合等离子体原子发射

光谱法测定硅、硼、磷及过渡性金属元素的方法体

系.关于碳元素的测定,除 GB/T１９３４５—２００３推

荐采用 GB/T２２３７１—１９９７«钢铁及合金化学分析

方法 管式炉内燃烧后重量法测定碳含量»[９]外,国
内外鲜见其他方法的公开报道.

　　高频感应燃烧红外吸收法是现行无机固体材料

碳硫分析的常规方法[１０Ｇ１２],在钢铁[１３]、钕铁硼[１４]、
硅钢[１５]、硅铁[１６]、硼铁[１７]、工业硅[１８]等相关材料的

碳含量测定中得到了成熟的应用.本文采用钢铁标

准样品建立仪器校准系数,通过优化样品尺寸、样品

称样量、助熔剂种类及用量与加入顺序等方法参数,
建立了高频感应燃烧红外吸收法测定铁硅硼非晶合
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金薄带中碳含量的分析方法.

１　实验部分

１１　主要仪器

　　CSＧ８００碳硫分析仪(德国ELTRA 公司),工作

条件:氧气减压阀设定为０２５MPa;氧气流量为１８０
L/h;最大、最小分析时间分别为６０、３０s;比较电平

为２０mV.CP６４电子分析天平(德国Sartorius公

司):d＝０１mg;称量勺(１勺约１７g钨).

１２　材料和样品

１２１　材料

　　陶瓷坩埚、坩埚盖(醴陵市茶山万财坩埚瓷业有

限公司):使用前于箱式高温炉中经１０００℃灼烧４
~６h,随炉冷却至室温,取出、保存于干燥器中备

用;氧气(洛阳能量工贸有限公司):V/V≥９９５％.

　　钨粒(NCS１５０００１),批次为 NCS２０１９Ｇ(１１Ｇ１７):
粒度为０４~１０mm,纯度不小于９９５％,w(C)≤
００００８％; 锡 粒 (NCS１５０００５ ), 批 次 为

NCS２０１８０１２８:粒度为０４~１２mm,纯度不小于

９９９％,w(C)≤００００８％;铁粒(NCS１５０００６),批
次为 NCS２０１５０１２７:w(C)≤０００２０％.上述助熔

剂均购于钢研纳克检测技术股份有限公司.

１２２　标准样品(CRM)

　　仪器单点校准用标准样品:易切削钢 YSBC
１１１１１bＧ９９(钢铁研究总院,国家钢铁材料测试中

心),w(C)＝００９２％,标准不确定度u＝０．００４％;
系数验证用标准样品:纯铁 GSB０３Ｇ１６７０Ｇ２００４(山
东省冶金科学研究院标准样品研究所),w(C)＝
００１２％,标 准 差 s＝０００２％;工 业 纯 铁 GBW
０１４０４a(太钢(集团)有限公司钢铁研究所):w(C)＝
００２７％,标准差s＝０００３％;碳硫分析用钢铁标

样(牌号不明)YSBC１１１４０aＧ２０１１(钢铁研究总

院分析 测 试 研 究 所,钢 研 纳 克 检 测 技 术 有限公

司):w(C)＝００４１％,标准差s＝０００２％;１０＃钢

YSBC１１１０２aＧ９３(冶金工业部钢铁研究总院):

w(C)＝０１２７％,标准差s＝０００３％;加标试验用

标准 样 品:易 切 削 钢 YSB C１１１１１bＧ９９、YSB C
１１１４０aＧ２０１１.

１２３　试验样品

　　铁硅硼非晶合金薄带样品,厚度约２５μm,有磁

性.其中,１＃、２＃牌号为１K１０１,w(Si)＝８％~１０％,

w(B)＝１２％~１４％;３＃~５＃主要成分:w(Si)＝
３％~６％,w(B)＝１％~３％,w(M)≤１０％,M 为

铜、镍、铌、钴等过渡金属元素.

１３　实验方法

１３１　样品制备

　　佩戴手套,用剪刀将铁硅硼非晶合金薄带剪切

为尺寸不大于５mm×５mm 的小碎片,留用待测.
必要时,用丙酮或乙醇清洗、微热干燥.

１３２　仪器校准

　　(１)测定１７g钨助熔剂的系统空白,按信号峰

的积分面积予以扣除.(２)称取０３g钢铁标准样

品,加入１７g钨助熔剂,采用单标准点校准程序确

定仪器校准系数.系统空白和标准样品至少平行测

定３次.

１３３　样品分析

　　(１)测定多元混合助熔剂的空白值,按信号峰的

积分面积予以扣除.空白值至少平行测定３次.
(２)准确称取０２g(精确至００００１g,下同)待测样

品碎片于坩埚中,加入多元混合助熔剂,盖上坩埚

盖,按仪器说明书测定碳含量.空白试验应与待测

样品所用助熔剂保持一致.除非特殊说明,多元混

合助熔剂为０２g锡Ｇ０４g铁Ｇ１７g钨,铁的加入量

误差应控制在±００２g.

２　结果与讨论

２１　样品尺寸

　　考察样品尺寸对高频感应燃烧红外吸收法测定

１＃、２＃、５＃样品中碳元素的影响.按１３１将样

品制备为尺寸不大于５mm×５mm 的小碎片;将样

品随机剪切为面积大于 １０mm×１０mm(部分达

１５mm×１５mm)的(不规则)大碎片作为对照组.
按１３实验方法测定两组碎片,结果列于表１.

　　由表１可见,样品尺寸对测定结果有显著影响.
尺寸较大时,碳容易释放不完全,造成测定值偏低约

００１％,且相对标准偏差(RSD)提高约５倍、精密度

变差.这可能是因为铁硅硼非晶合金薄带碎片轻

薄、松散,堆积密度小,在坩埚中难压实;当样品尺寸

大时,堆积密度显著降低,呈蓬松状置于坩埚中,助
熔剂颗粒因重力漏滑至底层,无法接触中上层样品

碎片,未能完全发挥助熔效果;同时,样品熔融时易

发生喷溅,这也会造成碳释放不完全或样品损失.
为确保样品熔融完全、碳释放完全,实验选择将铁硅

硼薄带样品剪切为碎片,尺寸不大于５mm×５mm.

２２　称样量

　　根据文献[１０]可知,高频感应燃烧红外吸收法

测定钢铁中碳含量的常规称样量为０１~０５g.如

前文所述,铁硅硼非晶合金薄带碎片堆积密度小,称
—５２—
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表１　样品尺寸对铁硅硼非晶合金薄带中碳测定值的影响

Table１　EffectofsamplesizeonanalyticalresultsofcarboninFeＧSiＧBamorphousalloystrip
样品编号

Sample
No．

尺寸

Size

测定值

Found
w/％

平均值

Mean
w/％

极差

Range
w/％

相对标准

偏差 RSD
(n＝７~９)/％

熔体

Melt

信号峰

Signal
peak

１＃
小碎片

大碎片
０．０６６,０．０６７,０．０６６,０．０６６,０．０６４,０．０６４,０．０６４,０．０６５

０．０４５,０．０５２,０．０５７,０．０５９,０．０６２,０．０５２,０．０５６
０．０６５
０．０５４

０．００４
０．０１７

２．０
１０．５

正常

偶有喷溅

近正态,平滑

近正态,平滑

２＃
小碎片

大碎片
０．０８１,０．０７９,０．０８１,０．０８１,０．０８０,０．０８０,０．０７９,０．０７８

０．０６０,０．０６８,０．０６２,０．０７１,０．０７１,０．０６２,０．０７４,０．０６２,０．０６５
０．０８０
０．０６６

０．００３
０．０１４

１．４
７．７

正常

偶有喷溅

近正态,平滑

近正态,平滑

５＃
小碎片

大碎片
０．１０１∗ ,０．１０１∗ ,０．０９８∗ ,０．０９７∗ ,０．０９５∗ ,０．０９９∗ ,０．１００∗ ,０．０９６∗

０．０９８,０．１００,０．０８０,０．０９５,０．０８１,０．０９２∗ ,０．０９４∗
０．０９８
０．０９１

０．００６
０．０２０

２．１
８．８

偶见凹坑

偶有喷溅

近正态,平滑

近正态,平滑

　　注:∗ 表示混合助熔剂为０２g锡Ｇ１７g钨.

样量大于０３g时,样品和助熔剂的堆积体积约占坩

埚容积的１/３及以上.为避免样品喷溅影响碳的释

放及助熔剂效果,限定称样量在０３g以内.

　　以２＃样品为例,在 ００５~０３g范围内,按

００５g增幅步长研究称样量对铁硅硼非晶合金薄带

中碳含量测定的影响,结果见表２.由表２可见,称
样量对测定结果的影响较小.在００５~０２５g范围

内,熔体正常,信号峰平滑、近似正态,碳释放较完

全,测定结果的相对标准偏差为１３％~５１％,精密

度较好.需注意,称样量为０２５g,坩埚内壁易出现

红色喷溅物.称样量为０３g时,熔体中心易出现凹

坑,峰形逐渐展宽,偶有不良数据,精密度变差;推测

系待测碎片堆积体积大,在熔融时发生喷溅,导致碳

释放不完全、不及时,造成结果偏低.综合考虑称量

误差、样品代表 性 等 因 素,建 议 称 样 量 应 控 制 在

０１~０２５g之间,最佳称样量为０２g.

表２　称样量对铁硅硼非晶合金薄带２＃样品碎片中碳测定值的影响

Table２　Effectofsamplemassonanalyticalresultsofcarbonin２＃samplechipofFeＧSiＧBamorphousalloystrip

称样量 Samplemass/mg

设计

Designvalue
实际

Practicalvalue

测定值

Found
w/％

平均值

Mean
w/％

极差

Range
w/％

RSD
(n＝６)/

％

熔体

Melt

信号峰

Signal
peak

５０ ５７±９ ０．０８２,０．０８４,０．０８４,０．０７８,０．０７３,０．０８０ ０．０８０ ０．０１１ ５．１ 正常 平滑、近似正态

１００ １０４±１０ ０．０７８,０．０７７,０．０８２,０．０７９,０．０８０,０．０８１ ０．０７９ ０．００５ ２．３ 正常 平滑、近似正态

１５０ １４３±６ ０．０７６,０．０８６,０．０７６,０．０８０,０．０７８,０．０８０ ０．０８０ ０．０１０ ４．５ 正常 平滑、近似正态

２００ ２００±１０ ０．０８１,０．０７９,０．０８１,０．０８０,０．０７９,０．０７８ ０．０８０ ０．００３ １．４ 正常 平滑、近似正态

２５０ ２４６±４ ０．０８０,０．０７７,０．０７９,０．０７８,０．０８０,０．０８０ ０．０７９ ０．００３ １．３ 有喷溅物 平滑、近似正态

３００ ３０５±１３ ０．０６３,０．０７５,０．０７８,０．０８０,０．０７９,０．０８０ ０．０７６ ０．０１７ ８．５ 中心有凹坑 展宽

２３　助熔剂

　　钨、铁、锡是高频感应燃烧红外吸收法的常用助

熔剂[１９].根据无机材料碳硫分析的２００项试验的统

计结果[１０Ｇ１１],近半样品所用钨助熔剂的最佳用量为

１５~１８g(约１勺),故本文将钨粒设定为１勺称样

量(１７g).在此基础上,重点研究了不同助熔剂种

类、用量及加入顺序对２＃样品中碳含量测定的影

响,结果列于表３和表４.表３、表４中的数据已分

别扣除不同种类及用量的助熔剂(尤其是铁)引入的

空白值.

　　由表３可知,助熔剂的种类对测定结果(碳释放

率、精密度)有轻微影响,具体表现如下:(１)仅使用

钨助熔剂时,熔体出现凹坑,峰形扁宽,峰高仅有正

常值的１/２至２/３,尾部拖尾,偶见有连贯性凸起小

峰.(２)使用铁Ｇ钨二元助熔剂时,峰形底部展宽,偶

有轻微拖尾.(３)使用锡Ｇ钨二元助熔剂时,信号峰

平滑、近似正态,测定结果较一致,精密度较好;多数

熔体正常,但部分熔体出现凹坑,测定值高低与熔体

是否有凹坑未发现显著性关系.(４)使用锡Ｇ铁Ｇ钨三

元助熔剂时,熔体正常、光滑,信号峰平滑、近似正

态,测定结果较一致,精密度较好.

　　在锡Ｇ钨二元助熔剂,或锡Ｇ铁Ｇ钨三元助熔剂的

基础上,进一步探讨了锡、铁用量的影响.结果表

明:(１)锡的最佳用量均为０２g.(２)铁用量在０２~
０５g范围内,熔体正常、平滑,无凹坑;但用量为

０５g时,坩埚四壁有喷溅物.根据表３给出的试验

结果及相对标准偏差,不加铁,或铁量在０２~０４g
范围内均能得到较好的测定结果,其用量的影响较

为有限.综上关于助熔剂种类、用量的试验分析,优
选多元混合助熔剂组合为０２g锡Ｇ０４g铁Ｇ１７g钨,
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表３　助熔剂种类及用量对铁硅硼非晶合金薄带２＃样品中碳测定值的影响

Table３　Effectoffluxtypeandmassonanalyticalresultsofcarbonin２＃sampleofFeＧSiＧBamorphousalloystrip

助熔剂
种类及用量

Fluxtypeandmass

测定值

Found
w/％

平均值

Mean
w/％

极差

Range
w/％

RSD
(n＝３~８)/

％

熔体

Melt

信号峰

Signal
peak

１．７g钨 ０．０８０,０．０７８,０．０８２,０．０７４ ０．０７８ ０．００８ ４．３ 凹坑不平
扁宽、拖尾,
尾部见小峰

０．３g铁Ｇ１．７g钨 ０．０８２,０．０８０,０．０７８ ０．０８０ ０．００４ ２．３ 正常 略扁宽、轻拖尾

０．１g锡Ｇ１．７g钨 ０．０７９,０．０７９,０．０７９ ０．０７９ ０．００１ ０．５０ 偶见凹坑 平滑、近似正态

０．２g锡Ｇ１．７g钨
０．０８２,０．０８０,０．０８１,０．０８２
０．０７６,０．０７７,０．０７９,０．０７９

０．０８０ ０．００６ ２．６ 偶见凹坑 平滑、近似正态

０．３g锡Ｇ１．７g钨 ０．０８１,０．０８０,０．０７９,０．０７８,０．０７９,０．０７５ ０．０７９ ０．００６ ２．７ 偶见凹坑 平滑、近似正态

０．２g锡Ｇ０．１g铁Ｇ１．７g钨 ０．０７７,０．０７８,０．０７７ ０．０７７ ０．００１ ０．８０ 正常 平滑、近似正态

０．２g锡Ｇ０．２g铁Ｇ１．７g钨 ０．０７８,０．０８０,０．０７９ ０．０７９ ０．００２ １．３ 正常 平滑、近似正态

０．２g锡Ｇ０．３g铁Ｇ１．７g钨 ０．０７９,０．０８１,０．０７８,０．０７８,０．０７９ ０．０７９ ０．００３ １．５ 正常 平滑、近似正态

０．２g锡Ｇ０．４g铁Ｇ１．７g钨
０．０８１,０．０８３,０．０８２,０．０７９
０．０８１,０．０８０,０．０８４,０．０８０

０．０８１ ０．００４ １．９ 正常 平滑、近似正态

０．２g锡Ｇ０．５g铁Ｇ１．７g钨 ０．０７９,０．０８４,０．０８０ ０．０８１ ０．００５ ３．２ 轻微喷溅 平滑、近似正态

０．１g锡Ｇ０．４g铁Ｇ１．７g钨 ０．０７９,０．０７６,０．０７４ ０．０７６ ０．００６ ３．８ 正常 平滑、近似正态

０．３g锡Ｇ０．４g铁Ｇ１．７g钨 ０．０７９,０．０８０,０．０７８ ０．０７９ ０．００１ ０．９０ 正常 平滑、近似正态

其次为０２g锡Ｇ１７g钨.

　　表４探讨了助熔剂、样品的加入顺序对测定结

果有影响.结果表明:锡Ｇ样Ｇ钨的加入顺序对碳的测

定有造成异常偏低的风险,怀疑是底部的锡熔融生

成氧化锡粉后阻碍了铁硅硼非晶合金薄带碎片在微

区的充分熔融和碳的完全释放.综上,最佳顺序如

下:称取待测铁硅硼非晶合金薄带碎片于坩埚中,再
准确依次称入多元混合助熔剂.

表４　助熔剂、样品加入顺序对铁硅硼非晶合金薄带２＃样品中碳测定值的影响

Table４　Effectoftheadditionorderoffluxandsampleonanalyticalresultsofcarbonin
２＃sampleofFeＧSiＧBamorphousalloystrip

助熔剂、样品加入顺序

Additionorderof
fluxandsample

测定值(n＝３~８)
Found
w/％

平均值

Mean
w/％

极差

Range
w/％

RSD/
％

熔体

Melt

信号峰

Signal
peak

０．２g样Ｇ０．２g锡Ｇ１．７g钨
０．０８２,０．０８０,０．０８１,０．０８２
０．０７６,０．０７７,０．０７９,０．０７９

０．０８０ ０．００６ ２．６ 偶见凹坑 平滑、近似正态

０．２g锡Ｇ０．２g样Ｇ１．７g钨 ０．０８２,０．０８４,０．０８０,０．０６８ ０．０７９ ０．０１６ ９．２ 凹坑,锡灰 偶见多峰

０．２g锡Ｇ０．４g铁Ｇ０．２g样Ｇ１．７g钨 ０．０７６,０．０７８,０．０７７ ０．０７７ ０．００１ １．０ 正常 平滑、近似正态

１．７g钨Ｇ０．２g样Ｇ０．２g锡Ｇ０．４g铁 ０．０７８,０．０７９,０．０７７ ０．０７８ ０．００１ ０．８０ 正常 平滑、近似正态

０．２g样Ｇ０．２g锡Ｇ０．４g铁Ｇ１．７g钨 ０．０８０,０．０７９,０．０７８ ０．０７９ ０．００２ １．２ 正常 平滑、近似正态

０．２g锡Ｇ０．４g铁Ｇ１．７g钨Ｇ０．２g样 ０．０７６,０．０７７,０．０７９ ０．０７７ ０．００３ １．８ 正常 平滑、近似正态

０．２g样Ｇ０．２g锡Ｇ０．４g铁Ｇ１．７g钨,
持坩埚振荡二次 ０．０７７,０．０７８,０．０７９ ０．０７７ ０．００２ １．３ 正常 平滑、近似正态

２４　检出限与定量限

　　样品标称质量以０２０g计,按１３３实验方法

测定多元混合助熔剂的方法空白值(已预先扣除１７g
钨助熔剂的系统空白),并按空白值标准偏差的３倍

和１０倍分别计算方法的检出限和定量限[２０].采用

０２g锡Ｇ０４g铁Ｇ１７g钨作助熔剂时,方法空白值

为(２２±９７)μg/g(n＝１０),检出限为０００３％,定量

限为００１０％.采用０２g锡Ｇ１７g钨作助熔剂时,
方法空白值为(４４±６７)μg/g(n＝１０),检出限为

０００２％,定量限为０００７％.综上,实验方法的定量

限为０００７％~００１０％.

２５　仪器校准

　　铁硅硼非晶合金薄带属于铁基材料,故选择钢

铁标准样品校准仪器.采用易切削钢标准样品 YSB
C１１１１１bＧ９９基于单标准点校准程序确定仪器的校

准系数.采用系列不同材质、成分、碳含量的钢铁标

准样品验证校准系数的准确性,结果列于表５.
　　由表５可见,在００１３％~０１３％范围内,偏倚
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表５　钢铁标准样品中碳的测定结果

Table５　Determinationresultsofcarboninsteelcertifiedreferencematerials

标准
样品

CRM

测定值(n＝６~８)
Found
w/％

平均值

Mean
w/％

标准差

s
w/％

极差

Range
w/％

认定值

Certified
w/％

偏倚

Bias
w/％

GSB０３Ｇ１６７０Ｇ２００４ ０．０１２,０．０１３,０．０１４,０．０１２,０．０１３,０．０１２ ０．０１３ ０．００１ ０．００２ ０．０１２±０．００２ ＋０．００１
GBW０１４０４a ０．０２６,０．０２７,０．０２６,０．０２７,０．０２６,０．０２６,０．０２５ ０．０２６ ０．００１ ０．００２ ０．０２７±０．００３ －０．００１

YSBC１１１４０aＧ２０１１ ０．０４１,０．０４０,０．０４１,０．０４０,０．０３９,０．０４０,０．０４１,０．０４１ ０．０４０ ０．００１ ０．００２ ０．０４１±０．００２ －０．００１
YSBC１１１１１bＧ９９ ０．０９２,０．０９２,０．０９３,０．０９２,０．０９２,０．０９０ ０．０９２ ０．００１ ０．００３ ０．０９２±０．００４ ０．０００
YSBC１１１０２aＧ９３ ０．１３０,０．１２８,０．１２４,０．１３２,０．１３２,０．１３２ ０．１３０ ０．００３ ０．００８ ０．１２７±０．００３ ＋０．００３

不大于０００３％,测定结果在认定值的扩展不确定度

(两倍标准差)范围内.以碳的信号峰积分面积(V

s)为纵坐标,以碳的质量(系样品量和认定值的乘积,

μg)为横坐标,上述系列钢铁标准样品的线性回归方

程为y＝０３４１x－０３２２,相关系数r＝０９９８,线性关

系较好.上述结果表明,采用钢铁标准样品基于单标

准点校准程序确定的校准系数准确、可靠.

　　钢铁标准样品的标称质量按０３g计,上述验证

用标准样品中碳的质量为３６~３８１μg,完全覆盖本

文条件优化及精密度和回收率试验范围,保障了实

验数据具有良好的溯源性.

２６　精密度试验

　　按照实验方法,对铁硅硼非晶合金薄带实际样

品进行重复性试验,结果见表６.由表６可见,在碳

质量分数为００５％~０１０％范围内,分析结果的相

对标准偏差(n＝８)均小于３５％.

表６　铁硅硼非晶合金薄带实际样品中碳的分析结果

Table６　DeterminationresultsofcarboninactualsamplesofFeＧSiＧBamorphousalloystrip
样品编号

SampleNo．
测定值

Foundw/％
平均值

Meanw/％
极差

Rangew/％
RSD

(n＝８)/％
１＃ ０．０６６,０．０６７,０．０６６,０．０６６,０．０６４,０．０６４,０．０６４,０．０６５ ０．０６５ ０．００４ ２．０

２＃
０．０８１,０．０７９,０．０８１,０．０８１,０．０８０,０．０８０,０．０７９,０．０７８

０．０８２∗ ,０．０８０∗ ,０．０８１∗ ,０．０８２∗ ,０．０７６∗ ,０．０７７∗ ,０．０７９∗ ,０．０７９∗
０．０８０
０．０８０

０．００３
０．００６

１．４
２．６

３＃ ０．０７５,０．０７８,０．０８０,０．０８２,０．０７８,０．０８１,０．０８１,０．０７８ ０．０７９ ０．００７ ２．９
４＃ ０．０５７∗ ,０．０５３∗ ,０．０５６∗ ,０．０５６∗ ,０．０５８∗ ,０．０５５∗ ,０．０５３,０．０５７ ０．０５６ ０．００５ ３．４
５＃ ０．１０１∗ ,０．１０１∗ ,０．０９８∗ ,０．０９７∗ ,０．０９５∗ ,０．０９９∗ ,０．１００∗ ,０．０９６∗ ０．０９８ ０．００６ ２．１

　　注:∗ 表示混合助熔剂为０２g锡Ｇ１７g钨.

２７　加标回收试验

　　对表６中１＃、２＃、５＃样品进行加标回收试验.准

确称取００８~０１５g样品,并输入样品质量,再准确加

入０１０~０３５g钢铁标准样品YSBC１１１１１bＧ９９、YSBC
１１１４０aＧ２０１１,加入三元混合助熔剂,按１３３测定加

标混合物的碳含量.回收率试验结果列于表７.

表７　铁硅硼非晶合金薄带实际样品的加标回收试验结果

Table７　RecoverytestresultsofcarboninactualsamplesofFeＧSiＧBamorphousalloystrip

样品编号

Sample
No．

称样量

Sample
mass/mg

本底量

Background
value/μg

标准样品
编号

CRM No．

标样称样量

CRM mass/
mg

加标量

Added/

μg

测定总量

Totalfound/

μg

回收率

Recovery/
％

１＃

１５１．３
１０７．７
７５．０
１３１．０

９８．７
７０．３
４９．０
８５．５

YSBC１１１１１bＧ９９
YSBC１１１４０aＧ２０１１
YSBC１１１４０aＧ２０１１
YSBC１１１４０aＧ２０１１

１０６．８
２３７．７
２２０．６
１８０．７

９８．３
９７．５
９０．４
７４．１

１８７．２
１６３．５
１４３．４
１５９．６

９０
９６
１０４
１００

１００．１ ７９．９ YSBC１１１１１bＧ９９ １２９．４ １１９．０ １９４．８ ９６
２＃ ８５．５ ６８．２ YSBC１１１４０aＧ２０１１ ２６６．３ １０９．２ １６８．３ ９２

８２．０ ６５．４ YSBC１１１１１bＧ９９ ３４６．５ ３１８．８ ３５７．３ ９２
１１７．９ １１５．９ YSBC１１１４０aＧ２０１１ １５５．８ ６３．９ １８１．８ １０３

５＃ １０９．６ １０７．７ YSBC１１１４０aＧ２０１１ １５１．７ ６２．２ １７４．０ １０７
１１７．５ １１５．５ YSBC１１１１１bＧ９９ １８３．４ １６８．７ ２６７．３ ９０
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刘攀,张毅,常国梁,等．高频感应燃烧红外吸收法测定铁硅硼非晶合金薄带中碳．
冶金分析,２０２０,４０(９):２４Ｇ３０

３　结语

　　本文建立了高频感应燃烧红外吸收法测定铁硅

硼非晶合金薄带中碳含量的分析方法,初步满足了

该产品生产和科研检测需求.限于产品种类,尚未

对００５％以下或０１％以上碳质量分数的铁硅硼非

晶合金薄带及其他成分的铁基非晶合金的适用性进

行充分的验证.鉴于非晶合金成分的复杂性及硅、
硼对高频感应燃烧红外吸收法测定碳的不利影

响[２１],未来将继续开展方法的适用性验证工作.
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DeterminationofcarboninironＧsiliconＧboronamorphous
alloystripbyhighfrequencyinductioncombustion

infraredabsorptionmethod

LIUPan１,ZHANGYi１,CHANGGuoＧliang１,ZHANGXinＧyao１,２

(１．LuoyangShipMaterialResearchInstitute,Luoyang４７１０２３,China;２．HenanKeyLaboratoryofTechnologyand
ApplicationofStructuralMaterialsforShipandMarineEquipment,Luoyang４７１０２３,China)

Abstract:CarbonhasanimportanteffectonthepropertiesofironＧsiliconＧboronamorphousalloystrip．The
determinationofcarboncontentinironＧsiliconＧboronamorphousalloystripbythehighfrequencyinduction
combustioninfraredabsorptionmethodwasstudied．Thekeyparameterssuchassamplesize,samplemass
andfluxwereoptimized．Theoptimumexperimentalconditionswereobtainedasfollows:theironＧsiliconＧ
boronamorphousalloystripsamplewascutinchipswithsizelessthan５mm×５mm;０２gofsamplewas
weighedandtransferredintoceramiccrucible,thenmultiplefluxeswereadded(０２goftinＧ０４gofironＧ
１７goftungsten,or０２goftinＧ１７goftungsten);theinstrumentwascalibratedusingcertifiedreference
materialsofsteel．Theresultsshowedthatthesamplesizehadasignificanteffectontheanalysisresults,

andlargersamplesizewouldleadtolowerdeterminationvalues．Thesamplemass,aswellasthetype,

dosageandadditionsequenceoffluxhadaslighteffectontheanalysisresults．When０２goftinＧ０４gofiＧ
ronＧ１７goftungstenwereusedasflux,theblankvalueofmethodwas(２２±９７)μg/g(n＝１０)．Thelimit
ofdetectionwas０００３％,andthelimitofquantificationwas００１０％．When０２goftinＧ１７goftungsten
wereusedasflux,theblankvalueofmethodwas(４４±６７)μg/g(n＝１０)．Thelimitofdetectionwas
０００２％,andthelimitofquantitationwas０００７％．Therefore,thelimitofquantitationofmethodwas
０００７％Ｇ００１０％．TheproposedmethodwasappliedfortheanalysisofironＧsiliconＧboronamorphousalloy
stripactualsample．Therelativestandarddeviations(RSD,n＝８)ofdeterminationresultswerelessthan
３５％．Thespikedrecoverieswerebetween９０％and１０７％．
Keywords:ironＧsiliconＧboron;amorphousalloy;strip;carbon;highfrequencyinductioncombustion;inＧ
fraredabsorptionmethod;samplesize
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