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1、 前言
    镧镁合金国家标准分析方法的制定是根据产品标准的制定而制定的，根据全国标准化委员会稀标委的工作安排，由包头稀土研究院起草制订镧镁合金中碳含量的分析方法。
基于国家标准分析方法需具备较广泛的适用性，本试验采用高频－红外法测定碳含量，在参考国家标准分析方法的前提下，充分试验了助熔剂对碳量测定的影响因素，确定了此方法。此方法具有准确性好、分析快速等优点。
2、 实验部分 
2.1 方法提要
试料在助熔剂存在下，于高频感应炉内，氧气氛中熔融燃烧，碳呈二氧化碳释出，以红外线吸收器测定。
2.2 仪器与试剂
2.2.1 纯铁助熔剂。
2.2.2 钨助熔剂。
2.2.3 锡助熔剂。
2.2.4 超低碳硫坩埚（经1100℃灼烧1h）。
2.2.5 标准样品：在含碳量0.0050%~1.00%范围内选择三个合适的标样。
2.2.6 高频-红外碳硫仪（检测器灵敏度：0.001µg/g）。
2.2.7 氧气（≥99%）。
2.3 工作曲线的校正
利用固体碳硫专用标钢（2.2.5）校正高频-红外碳硫仪上碳的工作曲线。
2.4 处理试样
测定碳含量的样品呈屑（块）状。 
注：加工、处理试样时，确保试样清洁，防止污染。
2.5 实验方法
准确称取两份0.2g试样（2.4），精确至0.001g，加入坩埚（2.2.4）中，向坩埚（2.2.4）中加入1.5g钨助熔剂（2.2.2），在高频-红外碳硫仪（2.2.6）上独立地进行平行测定，其测定值的相对误差不大于5%时，取其平均值。
注：本实验用2号样品作为条件实验样品。
3、结果与讨论
3.1 助熔剂的选择
3.1.1 助熔剂种类的选择
分别用钨、纯铁＋钨、纯铁＋钨＋锡、钨＋锡，检测已知碳含量为0.037%的镧镁的样品，在称样量和仪器状态不变的情况下，只改变助熔剂的种类，实验结果见表3.1.1。
表3.1.1 助熔剂对比实验
	助熔剂
	测定值/%

	钨
	0.039
	0.036
	0.040
	0.038
	0.039
	0.038

	纯铁+钨
	0.028
	0.027
	0.029
	0.028
	0.029
	0.028

	纯铁+钨+锡
	0.034
	0.037
	0.033
	0.036
	0.032
	0.036

	钨+锡
	0.043
	0.039
	0.032
	0.034
	0.035
	0.037


由以上对比实验可见：镧镁合金中镁的含量较高，为防止样品在燃烧过程中发生喷溅，所以本实验采用钨助熔剂来测定镧镁样品。
3.1.2 助熔剂量的选择
选择钨助熔剂的合理用量，实验结果见表2.1.2。
表2.1.2 助熔剂量的选择
	编号
	助熔剂用量/g
	测定值/%

	1
	0.9
	0.031
	0.030
	0.031

	2
	1.0
	0.029
	0.028
	0.030

	3
	1.2
	0.041
	0.040
	0.038

	4
	1.5
	0.036
	0.037
	0.038

	5
	1.7
	0.030
	0.030
	0.029

	6
	2.0
	0.033
	0.034
	0.031

	7
	2.3
	0.030
	0.029
	0.033


由表2.1.2可以看出助熔剂为1.5g时结果最佳，故选择1.5g助熔剂量为本实验所用。
3.2 称样量的选择
选用钨1.5g做为助熔剂，称样量的多少决定了样品燃烧、释放碳的程度，测定结果见表3.2。
表3.2 称样量的选择
	试样重量/ g
	0.050
	0.100
	0.150
	0.200
	0.250
	0.300
	0.350
	0.400

	含碳量/%
	0.040
	0.042
	0.036
	0.036
	0.037
	0.029
	0.038
	0.032

	
	0.044
	0.041
	0.035
	0.035
	0.036
	0.040
	0.029
	0.033


由表3.2可见，称样量太少对空白的引入较大，而称样量过高，则样品在有限的助熔剂中可能会影响到碳的释放情况，所以采用0.150-0.250g作为本实验的最佳称样量。
4、精密度实验
4.1 统一样精密度实验汇总
表4.1精密度数据表
	编号
	称样量/g
	碳含量/%
	平均值/%
	SD
	RSD/%

	1 低
	0.185
	0.0052
	0.0055
	0.00060
	10.91

	
	0.194
	0.0048
	
	
	

	
	0.158
	0.0058
	
	
	

	
	0.167
	0.0051
	
	
	

	
	0.200
	0.0062
	
	
	

	
	0.205
	0.0048
	
	
	

	
	0.199
	0.0056
	
	
	

	
	0.173
	0.0063
	
	
	

	
	0.198
	0.0056
	
	
	

	
	0.235
	0.0064
	
	
	

	
	0.205
	0.0049
	
	
	

	2 中
	0.225
	0.0363
	0.0369
	0.0016
	4.34

	
	0.250
	0.0391
	
	
	

	
	0.214
	0.0385
	
	
	

	
	0.178
	0.0374
	
	
	

	
	0.215
	0.0352
	
	
	

	
	0.221
	0.0343
	
	
	

	
	0.206
	0.0376
	
	
	

	
	0.198
	0.0384
	
	
	

	
	0.235
	0.0349
	
	
	

	
	0.192
	0.0376
	
	
	

	
	0.206
	0.0369
	
	
	

	3 高
	0.182
	0.0461
	0.0487
	0.0016
	3.29

	
	0.241
	0.0503
	
	
	

	
	0.186
	0.0482
	
	
	

	
	0.233
	0.0469
	
	
	

	
	0.201
	0.0475
	
	
	

	
	0.196
	0.0498
	
	
	

	
	0.167
	0.0492
	
	
	

	
	0.178
	0.0511
	
	
	

	
	0.234
	0.0486
	
	
	

	
	0.215
	0.0502
	
	
	

	
	0.208
	0.0478
	
	
	


4.2 加标回收实验
向2号统一样中加入碳含量为0.027%等称样量的标准样品，进行回收率实验，结果见下表4.2。
表4.2加标回收实验
	编号
	称样量/g
	测量值/%
	回收率/%

	2中
	0.189
	0.0637
	99.3

	
	0.235
	0.0628
	95.9

	
	0.221
	0.0650
	104.1

	
	0.244
	0.0624
	94.4

	
	0.150
	0.0648
	103.3

	
	0.248
	0.0618
	92.2

	
	0.233
	0.0654
	105.6

	
	0.198
	0.0622
	93.7


在含量为0.0369%的镧镁样品中进行加标回收试验，回收率在92.2%～105.6%之间，该方法的准确度可以满足检测要求。
5、结论
    通过研究助熔剂选择试验、空白确定实验以及称样量的选择试验，最终确定实验方案，完成精密度及加标回收试验，说明本试验方法可以完全满足镧镁合金中碳量的测定。
