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摘　 要：采用高频感应燃烧红外吸收法测定高碳硅铁中的碳含量。通过样品称样量、纯铁加入量、锡粒加入量和钨
粒加入量等一系列实验，确定了最佳的分析条件。实验结果表明，按 １ ５０ ～ １ ７０ ｇ纯铁、０ ０８ ～ １ ２０ ｇ试样、０ ３０ ｇ
锡粒、１ ３０ ～ １ ５０ ｇ钨粒的加入顺序，试样熔融状态良好，精密度实验结果的相对标准偏差为 ０ ５９％，加标回收率
为 ９９ １６％ ～１００ ３４％，满足化学分析的要求。该分析方法操作简单、分析速度快，准确度和精密度高，满足了高碳
硅铁进厂检测的要求。
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　 　 高碳硅铁即碳含量较大的硅铁，也叫硅碳合金、
高碳硅，是一种的新型转炉用合金品种，在炼钢过程

中具有集渣、脱氧、提高炉温等作用。因其价格较传

统冶金材料低，可以代替硅铁等昂贵的冶金材料，降

低生产成本的同时提高利润。

碳含量是检测高碳硅铁质量的一项重要指标，
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炼钢使用的高碳硅铁中碳含量指标要求大于 ２０％。
目前，２０％左右高碳硅铁中碳含量的检测方法在现
有的标准及文献资料中还未有涉及，而经典的气体

容量法［１］，因检测流程复杂，耗时长等缺点，不能满

足日常生产的需求，因此，准确、快速测定硅铁中碳

含量有非常重要的意义。测定样品中碳含量的快速

方法一般为高频感应燃烧红外吸收法［２ － ７］。本文对

高碳硅铁的助熔剂种类及用量、称样量进行了实验，

在无高碳硅铁标准样品的情况下，通过配制混合标

样进行回收率实验，验证了方法的准确性。

１　 实验部分
１． １　 主要设备与材料

高频红外碳硫仪：ＣＳ８００ 型，德国埃尔特公司；
电子天平：ＢＳＡ２２４Ｓ － ＣＷ 型，感量为 ０ ０００ １ ｇ，赛
多利斯科学仪器（北京）有限公司；陶瓷坩埚：

Φ２５ ｍｍ ×２５ ｍｍ，并在 １ ０００ ℃的高温马弗炉中灼
烧 ４ ｈ，冷却后，置于放有变色硅胶的干燥器中保存；
纯铁：Ｃ型，粒度 ＜ １ ２５ ｍｍ，Ｃ％ ＜０ ０００ ５％，Ｓ％ ＜
０ ０００ ５％，醴陵市茶山万财坩埚瓷业有限公司；锡
粒：粒度 ０ ４２５ ～ ０ ８５０ ｍｍ，Ｃ％≤０ ０００ ８％，Ｓ％≤
０ ０００ ５％，醴陵市茶山万财坩埚瓷业有限公司；钨
粒：粒度 ０ ４２５ ～ ０ ８５０ ｍｍ，Ｃ％≤０ ０００ ８％，Ｓ％≤
０ ０００ ５％，醴陵市茶山万财坩埚瓷业有限公司；高
纯氧气：纯度 ＞ ９９ ９５％，作载气；氮气：纯度 ＞
９９ ５％，作动力气；碳化硅标准样品：ＹＳＢＣ ２８６８８—
２０２１，碳含量标准值为 ３０ ２１％，山东省冶金科学研
究院有限公司；硅铁标准样品：ＹＳＢＣ １８６０１—０８，碳
含量标准值为 ０ １９％，重庆钢铁股份公司钢铁研究
所；无水高氯酸镁；二氧化碳吸收剂；镀铂硅胶。高

碳硅铁试样：试样在 １０５ ～ １１０ ℃鼓风干燥箱内干燥
２ 小时，点取不少于 ３０ ｇ 试样研磨，并全部通过
０ ０７５ ｍｍ筛子。
１． ２　 分析原理

试样在氧气流中通过高频感应炉加热、燃烧，生

成的混合气体除尘后先通过二氧化硫红外吸收池检

测，然后除硫，再将 ＣＯ 转化成 ＣＯ２，最后流经 ＣＯ２
红外吸收池检测，由计算机计算出碳元素含量。

１． ３　 实验方法
称取一定量样品于陶瓷坩埚中，加入适量助熔

剂，按仪器操作说明书进行测定。扣除空白值后，对

碳工作曲线校正后，仪器自动计算出高碳硅铁中的

碳含量。

２　 结果与讨论
２． １　 称样量与助熔剂实验

高频感应燃烧红外吸收法一般使用纯铁、锡粒、

钨粒、铝粉等作为助熔剂［８］，可以提高试样的燃烧

温度，或降低试样的熔点，从而加速试样燃烧，提高

ＣＯ２ 和 ＳＯ２ 释放率。
试样称样量过多，试样燃烧不充分，检测结果偏

低；称样量过少时，检测结果的代表性差。

本实验使用纯铁、锡粒和钨粒作为助熔剂，按表

１ 中称样量和助熔剂量进行正交实验。从表 １ 结果
可知，称样量为 ０ １０ ｇ，纯铁助熔剂量为 １ ５０ ｇ，锡
粒助熔剂量为 ０ ３０ ｇ，钨粒量为 １ ５０ ｇ 时燃烧效果
较好。

表 １　 称样量与助熔剂量正交实验表

序号
称样量

／ ｇ

纯铁量

／ ｇ

锡粒量

／ ｇ

钨粒量

／ ｇ
燃烧效果

１ ０． １０ ０． ５０ ０． １０ １． ００ 燃烧不完全

２ ０． ２０ ０． ５０ ０． ２０ １． ５０ 燃烧不完全

３ ０． ３０ ０． ５０ ０． ３０ ２． ００ 燃烧不完全

４ ０． ３０ １． ００ ０． １０ １． ５０ 燃烧不完全

５ ０． １０ １． ００ ０． ２０ １． ００ 燃烧不完全

６ ０． ２０ １． ００ ０． ３０ １． ００ 燃烧不完全

７ ０． ２０ １． ５０ ０． １０ １． ００ 燃烧不完全

８ ０． ３０ １． ５０ ０． ２０ １． ００ 燃烧不完全

９ ０． １０ １． ５０ ０． ３０ １． ５０ 燃烧完全

１０ ０． １０ １． ００ ０． ２０ ２． ００ 燃烧不完全

２． ２　 称样量优化实验
分别称取 ０ ０６ ｇ、０ ０８ ｇ、０ １０ ｇ、０ １２ ｇ、０ １５ ｇ

高碳硅铁试样，在纯铁助熔剂量为 １ ５０ ｇ、锡粒助熔
剂量为 ０ ３０ ｇ、钨粒量为 １ ５０ ｇ 的条件下实验，结
果见表 ２。从表 ２ 结果可知，称样量在 ０ ０６ ～ １ ２０ ｇ
范围内，碳含量检测结果稳定，精密度良好。考虑称

样量较少时，称量带来的误差较大、检测结果的代表

性差等因素，确定试样称样量在 ０ ０８ ～ １ ２０ ｇ 范围
内为宜。

２． ３　 纯铁助熔剂量优化实验
在称样量一致，锡粒助熔剂量为 ０ ３０ ｇ 和钨粒

量为 １ ５０ ｇ条件下，分别加入 １ ３０ ｇ、１ ５０ ｇ、１ ７０ ｇ

６９
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纯铁助熔剂进行高碳硅铁试样碳含量检测，结果见

表 ３。从表 ３ 结果可知，纯铁助熔剂加入量在
１ ５０ ～１ ７０ ｇ范围内，碳含量检测结果稳定，精密度
良好。

表 ２　 不同称样量碳含量检测结果

称样量 ／ ｇ 碳含量检测值 ／ ％ 均值 ／ ％ 最大值 ／ ％ 最小值 ／ ％ 极差 ／ ％ Ｓ ＲＳＤ ／ ％

０． ０６ ２１． ５５４ １，２１． ４９０ ５，２１． ２７９ １，２１． ７２２ ６，２１． ４６３ ４ ２１． ５０１ ９ ２１． ７２２ ６ ２１． ２７９ １ ０． ４４３ ５ ０． １６０ ２ ０． ７５

０． ０８ ２１． ３０１ ４，２１． ３９５ ５，２１． １６０ ３，２１． ４３１ ４，２１． ２５９ １ ２１． ３０９ ５ ２１． ４３１ ４ ２１． １６０ ３ ０． ２７１ １ ０． １０８ ５ ０． ５１

０． １０ ２１． ４０６ ７，２１． ２７６ ４，２１． ３５５ １，２１． ３８４ ４，２１． ２９８ ４ ２１． ３４４ ２ ２１． ４０６ ７ ２１． ２７６ ４ ０． １３０ ３ ０． ０５５ ５ ０． ２６

０． １２ ２１． ３０７ ４，２１． ６５９ ６，２１． ４１３ ９，２１． ３８３ ０，２１． ５１９ ２ ２１． ４５６ ６ ２１． ６５９ ６ ２１． ３０７ ４ ０． ３５２ ２ ０． １３６ ６ ０． ６４

０． １５ １７． ６９３ ０，１８． ５４６ ７，２０． ９７１ ５，１８． ９８９ ６，１９． １９７ ９ １９． ０７９ ７ ２０． ９７１ ５ １７． ６９３ ０ ３． ２７８ ５ １． ２０５ ０ ６． ３２

表 ３　 不同纯铁助熔剂量碳含量检测结果

纯铁量 ／ ｇ 碳含量检测值 ／ ％ 均值 ／ ％ 最大值 ／ ％ 最小值 ／ ％ 极差 ／ ％ Ｓ ＲＳＤ ／ ％

１． ３０ ２１． ３９５ ９，２１． ０９８ ４，１９． ７８０ ９，２０． ８９５ １，２１． ４５１ ９ ２０． ９２４ ４ ２１． ４５１ ９ １９． ７８０ ９ １． ６７１ ０ ０． ６７８ １ ３． ２４

１． ５０ ２１． ４０６ ７，２１． ２７６ ４，２１． ３５５ １，２１． ３８４ ４，２１． ２９８ ４ ２１． ３４４ ２ ２１． ４０６ ７ ２１． ２７６ ４ ０． １３０ ３ ０． ０５５ ５ ０． ２６

１． ７０ ２１． ２１９ １，２１． ２２９ ７，２１． １２６ ８，２１． ４９０ ８，２１． ２１９ １ ２１． ２５７ １ ２１． ４９０ ８ ２１． １２６ ８ ０． ３６４ ０ ０． １３７ １ ０． ６５

２． ４　 钨粒助熔剂量优化实验
在称样量和纯铁助熔剂量一致，锡粒助熔剂量

为 ０ ３０ ｇ 条件下，分别加入 １ ３０ ｇ、１ ５０ ｇ、１ ７０ ｇ
钨粒助熔剂进行高碳硅铁试样碳含量检测，结果见

表 ４。从表 ４ 结果可知，钨粒助熔剂加入量在
１ ３０ ～１ ５０ ｇ范围内，碳含量检测结果稳定，精密度
良好。

表 ４　 不同钨粒助熔剂量碳含量检测结果

钨粒量 ／ ｇ 碳含量检测值 ／ ％ 均值 ／ ％ 最大值 ／ ％ 最小值 ／ ％ 极差 ／ ％ Ｓ ＲＳＤ ／ ％

１． ３０ ２１． ４６２ ９，２１． ３６８ ９，２１． ４２９ ７，２１． ４３８ ７，２１． ３１７ ９ ２１． ４０３ ６ ２１． ４６２ ９ ２１． ３１７ ９ ０． １４５ ０ ０． ０５９ １ ０． ２８

１． ５０ ２１． ４０６ ７，２１． ２７６ ４，２１． ３５５ １，２１． ３８４ ４，２１． ２９８ ４ ２１． ３４４ ２ ２１． ４０６ ７ ２１． ２７６ ４ ０． １３０ ３ ０． ０５５ ５ ０． ２６

１． ７０ ２０． ０１２ ０，１９． ５９１ ６，１６． ６８２ ０，２１． ０４６ ９，２１． ３８０ ９ １９． ７４２ ７ ２１． ３８０ ９ １６． ６８２ ０ ４． ６９８ ９ １． ８６０ ６ ９． ４２

２． ５　 精密度实验
在确定的最佳实验条件下，对另一高碳硅铁试

样的碳含量连续测定 １２ 次，计算测定结果的标准偏

差和相对偏差，结果见表 ５。由表 ５ 可知，测定结果
的标准偏差为 ０ １４２ ９，相对标准偏差为 ０ ５９％，满
足化学分析结果相对标准偏差（ＲＳＤ）＜ ５％的要求。

表 ５　 精密度实验结果

测定值 ／ ％ 平均值 ／ ％ Ｓ ＲＳＤ ／ ％

２３． ９０２ ４ ２４． １２４ ５ ２４． ２２５ ６ ２３． ９６４ ２ ２４． ２０１ ２ ２４． １１２ ９

２４． ２５８ ４ ２４． ０６１ ７ ２４． ３８４ ６ ２４． １６８ ０ ２３． ９４１ ８ ２４． ２１９ ２
２４． １３０ ４ ０． １４２ ９ ０． ５９

２． ６　 回收率实验
因市场上无高碳硅铁标准样品在售，故选用碳

化硅标准样品 ＋硅铁标样样品的合成标样进行回收

率实验，测定结果见表 ６。由表 ６ 数据可知，样品回
收率在 ９９ １６％ ～ １００ ３４％，符合满足回收率
９５％ ～１０５％的要求。

７９
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表 ６　 回收率实验结果（质量分数） ％

碳值合成方案 碳合成值 碳测定值 回收率

ＹＳＢＣ ２８６８８—２０２１ 的碳化硅标准样品 ０． ０４０ ０ ｇ ＋

ＹＳＢＣ １８６０１—０８ 硅铁标样样品 ０． ０６０ ０ ｇ
１２． １９８ ０ １２． ０９５ ６ ９９． １６

ＹＳＢＣ ２８６８８—２０２１ 的碳化硅标准样品 ０． ０８０ ０ ｇ ＋

ＹＳＢＣ １８６０１—０８ 硅铁标样样品 ０． ０２０ ０ ｇ
２４． ２０６ ０ ２４． ２８７ ９ １００． ３４

３　 结束语
高频感应燃烧红外吸收法测定高碳硅铁中碳含

量的最佳分析条件以 １ ５０ ～ １ ７０ ｇ 纯铁 ＋ ０ ３０ ｇ
锡粒 ＋ １ ３０ ～ １ ５０ ｇ 钨粒作为混合助熔剂，按
１ ５０ ～ １ ７０ ｇ纯铁、０ ０８ ～ １ ２０ ｇ 试样、０ ３０ ｇ 锡
粒、１ ３０ ～ １ ５０ ｇ钨粒的加入顺序，试样熔融状态良
好，试样中碳释放完全。本方法操作简单，分析速度

快，精密度实验结果的相对标准偏差（ＲＳＤ）为
０ ５９％，加标回收率在 ９９ １６％ ～ １００ ３４％，不仅满
足化学分析结果相对标准偏差（ＲＳＤ）＜ ５％和加标
回收率 ９５％ ～ １０５％的要求，还规范了高碳硅铁中
碳含量的检测流程，满足了日常生产检测的要求。
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