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摘　要　高纯铝粉在粉末冶金领域应用广泛，其碳含量的高低对材质的物理性能有较大影响，研究快速

准确测定高纯铝粉中碳含量方法具有实际意义。采用高频感应燃烧红外碳硫仪测定高纯铝粉中碳含

量，优化实验条件，建立高纯铝粉中碳含量测定的高频燃烧红外吸收光谱法。实验表明，称取０．１ｇ试

样，在１９８０Ｗ分析功率下，按照２．４∶０．２∶０．２质量比例搭配钨、锡、铁助熔剂碳分析效果最佳。将该

方法应用于试样中（碳质量分数为０．０２３％）碳的测定，相对标准偏差ＲＳＤ＝３．７％（狀＝１１）。在试样中

加入碳标准物质进行加标回收实验，加标回收率为９９．０％～１０２％。方法检出限为０．０００３％，测定下限

为０．００３０％。方法满足高纯铝粉中碳含量的快速检测要求。
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前言

铝合金种类繁多，因具备密度小、比强度高，耐

腐蚀等优异性能，在建筑、交通运输、机械制造、航空

航天乃至民用方面应用普遍［１］。高纯铝粉作为铝合

金的重要制备原料，碳组分不仅影响铝粉纯度，还随

工艺过程进入合金，影响合金的韧性，脆性等。因

此，高纯铝粉要求尽可能低的碳含量。关于高纯铝

粉中碳的检测方法，目前国内还未见报道，只有部分

铝合金中碳的高频红外测定方法可供参考。张庸

等［２］报道了镍铝粉末中碳的测定方法，选用纯化学

物质绘制标准曲线，纯铁加钨锡混合助熔剂方案，唐

伟［３４］分别报道了钒铝合金及铝钛碳中间合金中碳

的测定方法，均采用一定比例的纯铁、纯钨加纯锡为

助熔材料。

越活泼的金属，气体分析难度越大［５］。铝粉化

学性质活泼，具有易燃、易氧化，氧化过程中急剧放热

等性质。为保证测定结果的准确性，需进行必要的实

验条件研究。本文参照前人经验，对高纯铝粉中碳测

定的高频燃烧红外吸收光谱法进行了实验探索，对该

分析方法过程中样品量、助熔剂选择及配比、分析功

率等，进行对比实验和优化选取，通过实验现象比对

及数据分析，确定最佳分析条件，建立了高频燃烧红

外吸收光谱法测定高纯铝粉中碳含量分析方法。

１　实验部分

１１　仪器和试剂

ＣＳ６００型高频感应燃烧红外吸收碳硫分析仪

（美国力可公司），ＢＳ１２４Ｓ型电子精密天平（赛多利

斯科学仪器（北京）有限公司）。纯钨助熔剂（狑Ｃ＜

０．０００８％），纯铁助熔剂（狑Ｃ＜０．０００５％），纯锡助

熔剂（编号５０１０７６，美国 ＬＥＣＯ 公司），高纯氧气

（纯度不小于９９．９９％），高纯氩气（纯度不小于

９９．９９％），高纯超低碳硫分析专用坩埚（湖南醴陵市

金利坩埚瓷厂）于１２００℃灼烧４ｈ，冷却至常温后

置于干燥器中储存备用。

碳标准物质：

１）标样１碳含量标称值为０．００５０％，编号：

９Ｔ１０８３５５１６Ｅ；２）标样２碳含量标称值为０．０１５％，

编号：９Ｔ１０８３５２１２Ａ；３）标样３碳含量标称值为

０．０４０２％，编号：２８ＨＳ５１０１１。

１２　仪器工作条件

ＣＳ６００型高频燃烧红外碳硫分析仪的工作条件

见表１。

表１　犆犛６００型高频红外碳硫仪工作参数

犜犪犫犾犲１　犠狅狉犽犻狀犵狆犪狉犪犿犲狋犲狉狊狅犳犆犛６００犺犻犵犺犳狉犲狇狌犲狀犮狔犻狀犳狉犪狉犲犱犮犪狉犫狅狀狊狌犾狆犺狌狉犿犲狋犲狉

分析功率／Ｗ 动力气压力／ＭＰａ 载气压力／ＭＰａ 载气流量／（ｍ３·ｈ－１） 吹扫时间／ｓ 分析时间／ｓ

１９８０ ０．２８ ０．２４ １．８×１０－４ ２０ ３０

高碳池输出／Ｖ 低碳池输出／Ｖ 镀铂硅胶炉温度／℃ 氧化铜炉温度／℃ 恒温箱温度／℃ 比较器水平／％

＞１．５ ＞１．５ ３５０ ６００ ５０ １．０

１３　实验方法

１．３．１　仪器检查

ＣＳ６００型高频红外碳硫仪开启前，应先进行必

要的设备维护并确认其运行状态。确认稳压电源指

示为２２０Ｖ，动力气（高纯氩气）及载气（高纯氧气）

压力表总压＞５ＭＰａ。更换燃烧管及炉头金属过滤

器，保证炉头清洁无污染。检查气路净化试剂及催

化试剂，如有结块、失效现象需及时处理。

设备预热时间≥１ｈ，气路漏气检查无异常，并

确认设备工作参数为表１。

１．３．２　仪器校正

１）空白校正：坩埚内加入２．４ｇ钨粒、０．２ｇ锡

粒和０．２ｇ铁粒助熔剂进行测定，重复测量３～５

次，选择有效测量值进行空白校正。

２）标样校正：坩埚中依次加入０．１０００ｇ标准

样品、２．４ｇ钨粒、０．２ｇ锡粒和０．２ｇ铁粒助熔剂，

重复测量３～５次，选择有效测量值进行仪器校正，

得到新的校正系数并引入后续测量。

１．３．３　样品测定

在灼烧处理过的超低碳硫专用坩埚中称取

０．１０ｇ（精确至０．０００１ｇ）高纯铝粉，适当搅拌使样

品均匀平铺于坩埚底部，依次称取２．４ｇ钨粒、０．２ｇ

锡粒和０．２ｇ铁粒覆盖于高纯铝粉表面，于高频红

外碳硫仪进样测定，试样中碳含量（质量分数）按校

正系数由设备自带软件自动计算得出。

２　结果与讨论

２１　称样量选择

称样量决定样品测定值的准确性及助熔剂的用

量，称样量过小可能导致较大的称量误差以及样品

测定值的不稳定性，称样量过大则会使样品分解不

充分，碳无法充分释放，从而影响测定结果［６］。实验

９６



中国无机分析化学 ２０２１年

在不同称样量（０．０５～０．５ｇ）下连续测定７次，分别

以碳的测定值与称样量的关系作图，见图１。

图１　称样量对碳的测定结果影响

犉犻犵狌狉犲１　犈犳犳犲犮狋狅犳狊犪犿狆犾犲狑犲犻犵犺狋

狅狀犱犲狋犲狉犿犻狀犪狋犻狅狀狉犲狊狌犾狋狊狅犳犮犪狉犫狅狀

由图１可知，在称样量为０．１ｇ时，高纯铝粉中

碳元素测得结果的ＲＳＤ相对较小，分析精密度较高，

且燃烧过后坩埚内光滑平整，综合考虑上述因素，实

验称样量选取０．１０ｇ。

２２　助熔剂的选择

助熔剂起助熔、发热、搅拌作用，其种类选择是影

响分析结果好坏的关键因素［７］。实验分别以纯钨、钨

锡、钨锡纯铁、纯钨纯铁、纯钨纯锡、纯钨纯锡纯

铁等搭配方案进行助熔剂的选择实验，结果见表２。

由表２可知，用纯钨、钨锡时，样品均未充分燃

烧，说明样品的导磁性较差，需要添加铁来增强导磁

性。铁的高导磁性，可促进样品燃烧完全，使燃烧平

稳，抑制铝粉局部剧烈燃烧［８］；但仅添加铁，测定结果

仍不理想，是由于试样铝及助熔剂钨均为高熔点金属，

需添加锡来降低熔点，提高熔渣的流动性，使其快速反

应。采用纯钨纯锡纯铁助熔剂时可见：坩埚底部光滑

平整，熔融效果较好，碳释放曲线峰形良好且测定值稳

定性高。因此实验选择纯钨纯锡纯铁三元助熔剂。

表２　不同助熔剂对铝粉中碳测定影响

犜犪犫犾犲２　犈犳犳犲犮狋狅犳犱犻犳犳犲狉犲狀狋犳犾狌狓狅狀犱犲狋犲狉犿犻狀犪狋犻狅狀狅犳犮犪狉犫狅狀犻狀犪犾狌犿犻狀狌犿狆狅狑犱犲狉 ／％

助熔剂种类 实验现象 碳测定值 碳平均值 相对标准偏差ＲＳＤ

纯钨 坩埚底部不光滑，释放曲线双峰、拖尾 ０．０２２ ０．０１６ ０．０１５ ０．０１９ ０．０２２ ０．０１９ １７．４

钨锡 坩埚底部有孔洞，曲线双峰 ０．０１９ ０．０１６ ０．０１７ ０．０１３ ０．０２０ ０．０１７ １６．１

钨锡纯铁 坩埚少量喷溅，曲线光滑 ０．０２３ ０．０２０ ０．０１９ ０．０１８ ０．０２０ ０．０２０ ９．４

纯钨纯铁 坩埚底部有孔洞，曲线稍有拖尾 ０．００１９ ０．００２９ ０．００３８ ０．００５９ ０．００５２ ０．００３９ ４１．５

纯钨纯锡 坩埚底部有孔洞，曲线拖尾 ０．００８５ ０．０１２ ０．０１５ ０．０１０ ０．０２０ ０．０１３ ３４．８

纯钨纯锡纯铁 坩埚熔池平整，曲线光滑 ０．０２３ ０．０２２ ０．０２０ ０．０２１ ０．０２２ ０．０２２ ５．３

２３　助溶剂的用量

助熔剂的用量对于分析是重要的影响因素，由

于每次添加助熔剂的重量不一致，熔样效果不统一，

容易造成累积误差［９］。参照文献［１０］对锡粒、纯铁和

钨粒３种助熔剂的量进行正交实验。正交实验表中

锡粒量的３水平分别为０．１、０．２、０．３ｇ；纯铁量的３

水平分别为０．１、０．２、０．３ｇ；钨粒量的三水平分别为

２．０、２．２、２．４ｇ。选取Ｌ９（３
４）正交实验表进行实验，

结果见表３。以犚值从大到小（表３）可知：三种助

熔剂对实验结果的影响从大到小依次为锡量、钨量、

铁量。

由表３可知，以犓值最大的原则，锡粒量在０．３ｇ、

纯铁量在０．２ｇ、钨粒量在２．２ｇ的条件下，高纯铝

粉中碳的测定结果最佳。同时，由表３中数据可知，

钨粒量在２．２～２．４ｇ、锡粒量在０．２～０．３ｇ、纯铁量

在０．２～０．３ｇ的条件下计算出的犓 值比较接近，

且根据实验过程中，坩埚熔池情况发现，实验５坩埚

燃烧后表面光滑、无气泡，碳的积峰曲线平滑完整，

所以综合选定锡粒量０．２ｇ、纯铁量０．２ｇ、钨粒量

２．４ｇ为高纯铝粉中碳的测定最佳助熔剂选择。

表３　正交实验结果

犜犪犫犾犲３　犚犲狊狌犾狋狊狅犳狅狉狋犺狅犵狅狀犪犾犲狓狆犲狉犻犿犲狀狋

试验号 锡粒量／ｇ 纯铁量／ｇ 钨粒量／ｇ 误差 碳平均值／％

１ ０．１ ０．１ ２．０ １ ０．０１８０

２ ０．１ ０．２ ２．２ ２ ０．０２０８

３ ０．１ ０．３ ２．４ ３ ０．０１９３

４ ０．２ ０．１ ２．２ ３ ０．０２２３

５ ０．２ ０．２ ２．４ １ ０．０２３１

６ ０．２ ０．３ ２．０ ２ ０．０２１２

７ ０．３ ０．１ ２．４ ２ ０．０２２２

８ ０．３ ０．２ ２．０ ３ ０．０２１５

９ ０．３ ０．３ ２．２ １ ０．０２３６

犓１ ０．０１９４ ０．０２０８ ０．０２０２ ０．０２１６

犓２ ０．０２２２ ０．０２１８ ０．０２２２ ０．０２１４

犓３ ０．０２２４ ０．０２１４ ０．０２１５ ０．０２１０

犚 ０．００３０ ０．００１０ ０．００２０ ０．０００６

２４　高频分析功率选择

高频感应炉通过电子管振荡电路，产生高频电

磁场，感应样品，与试样产生涡流热效应，使其在富
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氧的环境下燃烧。高频炉功率的高低影响试样的燃

烧状态，进而影响碳的释放效果［１１］。实验在１３２０

Ｗ（６０％）～２２００Ｗ（１００％）不同高频功率下对铝粉

试样进行平行测定３次，以碳测定均值及燃烧效果

考察分析效果，结果见表４。

表４　不同分析功率对铝粉中碳测定影响

犜犪犫犾犲４　犈犳犳犲犮狋狅犳犪狀犪犾狔狋犻犮犪犾狆狅狑犲狉狅狀犮犪狉犫狅狀犿犲犪狊狌狉犲犿犲狀狋

分析功率

比值／％

实际分析

功率／Ｗ

碳平均

值／％
实验现象

６０ １３２０ ０．０１４ 少量喷溅，燃烧不完全，熔体不光滑

７０ １９５４ ０．０１４ 少量喷溅，燃烧不完全，熔体不光滑

８０ １７６０ ０．０１６ 轻微喷溅，燃烧不完全，熔体不光滑

９０ １９８０ ０．０２３ 无喷溅，燃烧完全，熔体光滑

１００ ２２００ ０．０２１ 无喷溅，燃烧完全，熔体光滑

表４可见，高频功率为１９８０Ｗ时，试样燃烧效

果最为理想，随着分析功率降低，试样燃烧不完全，

测定值也呈降低趋势。故最终选择仪器高频功率为

１９８０Ｗ（９０％功率）。

２５　线性方程及方法检出限

采用３个标准样品建立校准工作曲线，每个标准样

品至少测定３次，以已认证的碳质量为横坐标（犡），吸

收峰面积为纵坐标（犢）建立标准工作曲线，实验数据见

表４。实验的线性方程为犢＝１．０４９４５犡＋０．０００６６，

相关系数为０．９９９８。按照实验方法称取１１份２．４ｇ

钨助溶剂＋０．２ｇ锡助溶剂＋０．２ｇ铁助溶剂，分析

空白碳含量得到空白平均值ωＣ＝０．０００７％，标准

偏差（ＳＤ）＝０．０００１％，以空白值数据的３倍标准

偏差计算得出方法检出限为０．０００３％，以空白值数

据１０倍标准偏差计算得出方法测定下限为０．００３０％，

结果见表５。

表５　线性方程测定结果

犜犪犫犾犲５　犜犺犲犾犻狀犲犪狉犲狇狌犪狋犻狅狀狉犲狊狌犾狋狊狅犳犲狓狆犲狉犻犿犲狀狋狊

标样 标准样品认证值／％ 碳测定值／％ 峰面积

标样１ ０．００５０

０．００４９ ０．０００４６

０．００５１ ０．０００４７

０．００５０ ０．０００４９

标样２ ０．０１５

０．０１５０ ０．００１３０

０．０１４６ ０．００１２９

０．０１５１ ０．００１３４

标样３ ０．０４０２

０．０４０５ ０．００４０

０．０４０７ ０．００３９

０．０４０６ ０．００３９

２６　精密度实验

按照实验所选定的方法和条件，连续１１次测定

高纯铝粉样品中的碳含量，如表６所示，样品的平均

值为０．０２３％，相对标准偏差ＲＳＤ为３．７％。

表６　精密度测定结果

犜犪犫６　犜犺犲狆狉犲犮犻狊犻狅狀狉犲狊狌犾狋狊狅犳犲狓狆犲狉犻犿犲狀狋狊（狀＝１１） ／％

样品名称 测定值 平均值 标准偏差 相对标准偏差ＲＳＤ

铝粉 ０．０２３ ０．０２２ ０．０２２ ０．０２１ ０．０２３ ０．０２２ ０．０２３ ０．０２２ ０．０２４ ０．０２３ ０．０２２ ０．０２３ ０．０００８２ ３．７

２７　加标回收实验

按照实验方法，对同种铝粉中的碳含量进行测

定，并在０．１ｇ铝粉样品中分别加入０．０５０、０．１００、

０．１５０ｇ 的 ９Ｔ１０８３５２１２Ａ 钢 标 准 样 品 （ωＣ ＝

０．０１５％）进行加标回收实验，结果见表７。

表７　加标回收实验结果

犜犪犫犾犲７　犚犲狊狌犾狋狊狅犳狉犲犮狅狏犲狉狔狋犲狊狋

试样 测定值／％ 加标量／％ 测得总量／％ 回收率／％

铝粉 ０．０２３

０．００７５ ０．０３１１ １０２

０．０１５０ ０．０３７６ ９９．０

０．０２２５ ０．０４５５ １００

３　结语

采用高频感应燃烧红外吸收法测定高纯铝粉中

的碳含量，方法具有高的准确度、精密度，以及低的

检出限和测量下限，且操作便捷，分析快速，是高纯

铝粉中碳含量检测的理想方法。
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