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1、 前言
    镨钕镝合金标准分析方法的制定是根据产品标准的制定而制定的，根据全国稀土标准化技术委员会的工作安排，由包头稀土研究院起草并制订镨钕镝合金中碳含量的国家标准分析方法。

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。测定范围：0.010%~0.30%，
2.2 仪器与试剂
2.2.1 钨助熔剂。

2.2.2 锡助熔剂。

2.2.3 超低碳硫坩埚（经1100℃灼烧1h）。

2.2.4 标准样品：在含碳量0.010%~1.00%范围内选择三个合适的标样。
2.2.5 高频-红外碳硫仪。

2.2.6 氧气（≥99%）。
2.3 工作曲线的校正
利用固体碳硫专用标钢（2.2.5.1）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

称取两份试料0.20-0.30g（2.2.4），精确至0.001g，加入坩埚（2.2.3）中，加入1.5g钨助熔剂（2.2.1）和0.3g锡助熔剂（2.2.2）。在高频-红外碳硫仪（2.2.5）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。
3、结果与讨论
3.1 助熔剂的选择

3.1.1 助熔剂的选择

分别用钨、钨＋锡、纯铁＋钨＋锡，来检测2#的镨钕镝合金样品，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1。

表1 助熔剂对比实验

	助熔剂
	测定值/%

	钨
	0.0765
	0.0770
	0.0767
	0.0770
	0.0759
	0.0760

	钨+锡
	0.0803
	0.0792
	0.0810
	0.0782
	0.0785
	0.0797

	纯铁+钨+锡
	0.0785
	0.0805
	0.0786
	0.0797
	0.0782
	0.0797


3.1.2 助熔剂量的选择
参考GB/T 12690.1—2002（钨0.9g、锡0.1g）、GB 5686.5—88（钨1.5g、锡0.3g），用2号镨钕镝统一样选择助熔剂的合理用量，实验结果见表2。
表2 助熔剂量的选择
	编号
	助熔剂用量/g
	测定值/%

	1
	0.9+0.1
	0.0761
	0.0764
	0.0773

	2
	1.5+0.3
	0.0792
	0.0788
	0.0804


由表1可以看出，加纯铁助熔剂和不加纯铁助熔剂分析结果均在误差范围内，为了节约试剂，本方法采用不加纯铁助熔剂，由表2可以看出，两种加入量比较合适，所以本方法采用第2种助熔剂用量的配比。
3.2 称样量的选择
选用钨1.5g、锡0.3g做为助熔剂，称样量的大小决定了样品燃烧、释放碳的程度，测定结果见表3.2。
表3 称样量的选择
	试样重量/ g
	0.0502
	0.1008
	0.1515
	0.2032
	0.2507
	0.3024
	0.3509
	0.4157

	含碳量/%
	0.0825
	0.0810
	0.0790
	0.0785
	0.0788
	0.0779
	0.0782
	0.0776


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0.200-0.300g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
	C含量/%
	平均值/%
	SD
	RSD/%

	1号
	0.2134
	0.0258
	0.0265
	0.00071
	2.68

	
	0.1946
	0.0260
	
	
	

	
	0.1898
	0.0262
	
	
	

	
	0.2245
	0.0272
	
	
	

	
	0.2034
	0.0269
	
	
	

	
	0.2058
	0.0258
	
	
	

	
	0.2512
	0.0264
	
	
	

	
	0.1954
	0.0278
	
	
	

	
	0.1987
	0.0275
	
	
	

	
	0.2355
	0.0259
	
	
	

	
	0.2078
	0.0263
	
	
	

	2号
	0.2253
	0.0786
	0.0791
	0.0014
	1.77

	
	0.2506
	0.0777
	
	
	

	
	0.2148
	0.0801
	
	
	

	
	0.1986
	0.0782
	
	
	

	
	0.2156
	0.0779
	
	
	

	
	0.2218
	0.0793
	
	
	

	
	0.2065
	0.0782
	
	
	

	
	0.1983
	0.0810
	
	
	

	
	0.2351
	0.0782
	
	
	

	
	0.1923
	0.0821
	
	
	

	
	0.2061
	0.0787
	
	
	

	3号
	0.2123
	0.273
	0.273
	0.0030
	1.11

	
	0.2005
	0.273
	
	
	

	
	0.2466
	0.276
	
	
	

	
	0.1996
	0.276
	
	
	

	
	0.2157
	0.274
	
	
	

	
	0.2318
	0.271
	
	
	

	
	0.2442
	0.272
	
	
	

	
	0.2098
	0.267
	
	
	

	
	0.2319
	0.278
	
	
	

	
	0.2506
	0.271
	
	
	

	
	0.1978
	0.275
	
	
	


4.2 加标回收实验
向2号统一样中加入碳含量为0.049%，等称样量标准样品，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号
	0.1945
	0.128
	100

	
	0.1696
	0.131
	105.9

	
	0.2006
	0.126
	95.7

	
	0.1982
	0.130
	103.9

	
	0.1571
	0.132
	107.9

	
	0.2254
	0.130
	103.8

	
	0.2139
	0.126
	95.7

	
	0.2032
	0.127
	97.75


在含量为0.0791%的镨钕镝样品中进行加标回收试验，回收率在95.7%～107..9%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镨钕镝合金中碳量的测定。
