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前    言

YS/T XXX《炼钢脱氧用铝渣化学分析方法》分为4个部分：

——第1部分：氟含量的测定方法 离子选择电极法；

——第2部分：金属铝含量的测定 气体容量法；

——第3部分：碳、氮含量的测定 元素分析仪法；

——第4部分：硅、镁、钙含量的测定 电感耦合等离子体发射光谱法；

本标准为YS/T XXX 的第3部分。

本标准按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。

本标准由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）归口。

随着经济的发展，铝的消耗量逐渐增多，铝资源变得紧缺，但铝生产和加工过程产生大量铝渣，同时以铝渣为基础的贸易商品不断出现，为了促进其资源化利用和维护国际贸易秩序，制定本标准。
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本标准参与起草单位：黄岛出入境检验检疫局、山东兖矿轻合金有限公司。
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本标准由全国有色金属标准化技术委员会负责解释
炼钢脱氧用铝渣化学分析方法 
第3部分：碳、氮含量的测定 元素分析仪法

1　 范围

本标准规定了炼钢脱氧用铝渣中碳、氮含量元素分析仪测定方法。
本标准方法适用于炼钢脱氧用铝渣中碳、氮含量元素分析仪的测定。测定范围见表1。
表1 元素及测定范围

	分析元素
	测定范围（质量分数）/%

	C
	0.20%～2.00%

	N
	0.50%～7.00%


2　 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的，凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件，凡是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。
JJF 1321 元素分析仪校准规范
3　 原理

以氦气作载气、氧气作助燃剂，试料在燃烧管和还原管中经过一系列氧化还原反应，其中的氮元素转变为氮气、碳元素转变为二氧化碳，二氧化碳在吸收管中被吸收，从而和氮气分离，氮气测量完毕后二氧化碳再被释放。载气携带组分（氮气和二氧化碳）顺序通过检测热导池，参比热导池只有载气通过，二者组分不同导致热导率不同，检测由此产生的电信号，信号强度和组分成函数关系。检测出的信号强度通过预先校准的函数关系计算试料中含量。
4　 试剂

4.1　 空心氧化铝球（仪器配套专用）；
4.2　 钨粒（仪器配套专用）；
4.3　 氧化铜（仪器配套专用）；
4.4　 铜（仪器配套专用）；
4.5　 银丝（仪器配套专用）；
4.6　 氦气Helium：纯度99.995%；
4.7　 氧气Oxygen：纯度99.995%；
4.8　 苯丙氨酸：分子式C9H11NO2，纯度≥99.0%，N：8.48%，C：65.44%（校准仪器用）；
4.9　 乙二胺四乙酸：分子式C10H16N2O8，分析纯，N：9.57%，C：40.98%（校准仪器用）；
4.10　 锡箔纸 Tin paper：C≤0.0002%（仪器配套专用）。
5　 仪器
5.1　 元素分析仪 Elemental Analyzer：仪器性能应符合JJF 1321的要求，配置载气和反应气中水汽脱除系统。
5.2　 分析天平：精确至0.0001g。
6　 试样的制备

取约10 g均匀样品摊开在称量盒中在105℃烘干2h，置于干燥器中冷却至室温备用。
7　 分析步骤

7.1　 仪器准备

打开电脑，移开样品盘盖子，打开仪器电源等待启动程序结束，开启软件联机，安装样品盘盖子，打开气体，等待仪器升温至正常工作状态。编制通氧参数为：步骤1为通氧时间30S、速率30mL/min；步骤1为通氧时间300S、速率150mL/min。
注1：不同的仪器可能有不同的准备步骤，应按照仪器说明书准备，一种仪器的条件参数见附录A.1。
7.2　 试样及测量次数
以份样取样法称取0.1g试样(6)，精确至0.0001g。独立的进行2次测定，结果取其平均值。
7.3　 仪器空白试验

样品盘中不加任何试剂及样品，按“空白方法”测量，直至仪器显示碳氮读数稳定且符合要求。
注2：推荐的“空白方法”及空白值的意义见附录A.2。
7.4　 试验空白

除不带试样外，其它按7.6执行，设置的试样量应和试样测定的试样量一致。
7.5　 核查及漂移校正 

以漂移校正样品代替试样，其它按7.6执行。测定值在校正样品的不确定度范围之内，可不进行漂移校正。在不确定度范围之外但在容许范围（一般为标称值的10%～15%）之外，则进行漂移校正。如果几个校正样品的测定值都在容许范围之外，应检查仪器状态及校准曲线，必要时重做校准曲线。
7.6　 试样测定
称取0.1g样品，称量精确至0.0001g，用锡箔纸包裹，压实，调用已预先校准的测量方法测量。
7.7　 校准曲线的制作
以校准物质（4.8、4.9）代替试样，用锡箔纸包裹，压实，测量。可称取不同质量的试样量，以保证校准曲线的范围涵盖试样。
注4：一种推荐的曲线制作方法见附录A.3，只要仪器参数没有修改、热导池没有更换和维修，则不需重新校准。
8　 分析结果的计算

以2次结果的算术平均值作为最终结果，最终结果保留至小数点后2位。
9　 精密度

9.1　 重复性

在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过重复性限（r），超过重复性限（r）的情况不超过5%，重复性限（r）按表2数据采用线性内插法或外延法求得。
表2重复性限
	(N/%
	1.07
	3.75
	5.75

	r/%
	0.21
	0.43
	1.19

	(C/%
	0.45
	0.71
	1.39

	r/%
	0.16
	0.24
	0.31


9.2　 再现性

在再现性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过再现性限（R），超过再现性限（R）的情况不超过5%，再现性限（R）按表3数据采用线性内插法或外延法求得。
表3再现性限

	(N/%
	1.07
	3.75
	5.75

	r/%
	0.25
	0.44
	1.25

	(C/%
	0.45
	0.71
	1.39

	r/%
	0.17
	0.25
	0.32


10　 试验报告

试验报告至少应给出以下几个方面的内容：
——试样；
——使用的标准，YS/T ××××.3-201×；
——分析结果及其表示；
——与基本分析步骤的差异；
——测定中观察到的异常现象；
——试验日期。
———————
附录A

(资料性附录)

仪器工作条件

表A.1 vario MACRO CHN仪器参考工作条件
	参数
	值

	燃烧管温度
	960℃

	后燃烧管温度
	900℃

	还原管温度
	830℃

	CO2吸收管温度
	250℃

	氮积分截止阈值
	3mV

	碳积分截止阈值
	3mV

	氦气冲洗
	1S

	充氧延迟
	20S

	自动调零延迟
	60S


表A.2空白方法燃烧参数

	参数
	值

	给氧1持续时间
	1S

	给氧1流量
	1mL/min

	给氧2持续时间
	20S

	给氧2流量
	10mL/min


如果氮含量超出仪器给出的限值，意味着管路泄露；碳含量超出仪器给出的限值，意味着上次燃烧不完全。
表A.3校准物质称量

	苯丙氨酸
	称量/mg
	氮/mg
	碳/mg

	
	10
	0.848
	6.544

	
	20
	1.696
	13.088

	
	30
	2.544
	19.632

	
	40
	3.392
	26.176

	
	50
	4.240
	32.720

	
	60
	5.088
	39.264

	
	70
	5.936
	45.808

	
	80
	6.784
	52.352

	乙二胺四乙酸
	10
	0.957
	4.098

	
	20
	1.914
	8.196

	
	30
	2.871
	12.294

	
	40
	3.828
	16.392

	
	50
	4.785
	20.490

	
	60
	5.742
	24.588

	
	70
	6.699
	28.686

	
	80
	7.656
	32.784
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Chemical analysis method of aluminum slag Part 3: Determination of carbon, nitrogen in aluminum slag  Element analysis method
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