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摘要: 分析 LecoTC-4OO 氧氮分析仪应用过程中影响氧氮分析结果准确性的因素 * 认为使用该仪器进行分 析

测 试时 * 首先必须保证所用试剂及器材( 氦气 ~ 高氯酸镁 ~ 碱石棉 ~ 助熔剂 ~ 石墨坩锅D 的有效性 * 其次要根据具

体情况 * 选择适宜的标样进行校正 * 确定最佳分析功率 ~ 分析时间 ~ 助熔剂及称样量 * 以保证 分 析 结 果 的 准 确

性 O
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Abstract: The inf luence factors in measuring nitrogen and oxygen by using TC4OO nitrogen/
oxygen determinator Were discussed in this paper. In order to obtain high accuracy* all agents and
materials including helium* magnesium perchlorate* soda asbestos* f lux and graphite crucibles
must be checked before using* and should be kept in activity conditions during determination. The
suitable standard samples must be used for a good calibration curve. Besides* the analyzing poWer*
analysis time* f lux and sample s mass are important for the experiment.
Key words: standard sample calibration* nitrogen/oxygen determination* accuracy

美国 Leco 公司生产的 TC-系列氧氮分析仪具

有自动化程度高 ~ 灵敏度高 ~ 准确度高及分析速度快

等特点 * 已用于金属 ~ 合金 ~ 陶瓷等物料中氧 ~ 氮的测

定[1~ 7]O 我院引进的 TC-4OO 氧氮分析仪经安装调试

合格后 * 先后用于多种材料的氧氮分析 O 本文分析

TC-4OO 氧氮分析仪应用过程中影响氧氮分析准确

性的因素 * 为充分发挥该类仪器的作用 * 更好地为科

研和生产服务提供参考 O

! 仪器原理

Leco TC-4OO 氧氮分析仪是以电极脉冲炉作热

源 * 利用氮气和氦气的热导性能相差较大以及二氧

化碳对红外光谱具有选择性吸收的特点 * 采用氦气

为载气 * 将试样置于石墨坩埚中熔融 * 样品释放出的

氧与石墨坩埚中的碳发生反应生成二氧化碳 * 由红

外检测器测定其氧含量"释放出的氮由 TC#热导池

测定氮含量 * 测定过程由计算机控制 O

$ 影响分析结果准确性的因素

$.! 仪器校正

TC-4OO 氧氮分析仪是通过与标准样品的标准

值比较而获得被测样品的氧氮含量 * 校正系数直接

影响到测定结果 O 仪器校正的关键在于标准物质的

选择 * 不同物质的物理化学性质各异 * 其熔融性也不

一样 * 因而 * 即使是含量相近的样品 * 在同一检测器

所产生的信号也会有很大差异"而不同含量的同一

样品 * 检测时产生的信号也不一定呈线性[4]O
在日常分析中 * 一般采用与待分析试样基体相

同 ~ 含量相近的标准样品来校准仪器 O 然而 * 新材料

的研究日新月异 * 在分析测试领域不可能有品种齐

全且含量适宜的标样供选用 O 因此 * 使用 TC-4OO 分

析特殊样品时 * 可采用标准加入法进行校正 * 即在待



测试样中加入含量相近的类似标样一起熔融测定 
根据标样氧氮含量及加入量确定校正系数 
2. 2 空白值

空白值对测定结果影响很大 低而稳定的空白

值是保证测试结果准确可靠的重要因素之一 这一

点 在低含量样品的测定时尤为重要 空白值的大小

受石墨坩埚 氦气的净化程度 助熔剂质量以及仪器

密封性等因素的影响 4  石墨坩埚经高温脱气 助熔

剂经表面处理 均可有效降低空白值 5  
因此 在正式使用 TC-400 氧氮分析仪分析前 

应进行多次空白值的测量 直到得到的峰值稳定 方
可进行仪器校正和样品分析 
2. 3 载气

在 使 用 TC-400 氧 氮 分 析 仪 进 行 测 试 时 载 气

的作用是吹刷空气 将样品释放的气体载送到检测

池和为热导池提供参比气 因此 载气纯度对分析结

果有直接的影响 分析中需要采用纯 度 不 低 于 99.
99%的氦气作为载气 进入仪器的载气需先进行净

化 经 过 脱 氧 去 除 二 氧 化 碳 及 水 分 后 进 入 检 测 系

统 由表 1 可以看到 N2 和 O2 与 H2O CO CO2 Ar
的热导系数都较为接近 且都远小于载气的热导系

数 一旦有任何一种气体随同 N2 一同进入热导池 
势必造成氮的检测结果偏高 
表 l 常见气体的热导系数 6 

气 体 分子式
热导系数

( cal/ c - S-   105)

氦气 He 33. 0
氧气 O2 5. 7
氮气 N2 5. 6
水 H2O 4. 0
一氧化碳 CO 5. 4
二氧化碳 CO2 3. 3
氩气 Ar 3. 8

正常情况下 由屏幕观察到的曲线起点应从坐

标轴 O 点开始 若曲线计 数 起 点 较 高 基 本 可 以 判

断为气体不纯 可能有某种干扰气体随同分析气流

一起进入热导池 且该种气体在载气中存在量较大 
此类故障经常发生在气瓶中的氦气快用尽时 这是

因为干扰气体的分子量都大于氦气的分子量 气瓶

在长期静止放置的过程中 氦气与干扰气体在气瓶

中有一定程度的分层现象 气瓶下部的干扰气体的

密度远大于上部 当钢瓶的余压小于 5 MPa 时 不
可继续使用 

另外 如果发现净化装置中的高氯酸镁结块或

碱石棉变白 则表示该试剂已经失效 应及时更换;

当设备长时间处于停机状态时 开机后一定要对所

有试剂进行检查并对失效试剂进行更换 
2. 4 石墨坩埚

在氧氮分析过程中 石墨坩埚的作用有两个:经
电极脉冲炉加热 提供样品熔融处理所需的热量;为
还原样品中的氧提供碳源 石墨坩埚在生产和存放

的过程中 会有一定量游离态的氧和氮附着于坩埚

中 引起空白值的变化 因此石墨坩埚在样品熔融

前 必须先进行脱气处理 脱气加热功率要稍高于分

析加热功率 以保证脱氧脱氮完全 脱气的时间过

短 杂质未脱完全 则会造成分析结果偏高 且重复

性差;时间过长 会导致分析时间延长 不同样品应

根据脱气后的分析结果来确定脱气时间的长短 一

般选择 30S 
2. 5 分析功率

通常加热功率越高 越有利于试样中氮的释放

提取 但温度太高 易烧坏电极 缩短电极的使用寿

命 且易造成石墨挥发 粉尘太厚 以致污染和堵塞

气路 因此在保证试样完全熔融 气体被充分提取的

前提下 选择一个较低的加热功率为上策 对于一般

样品 选择脱气功率为 5800W 分析功率为 5200W 
特殊样品可适当调高加热功率 
2. 6 分析时间

由于各种试样的熔融情况不同 分析时间也应

作相应调整 当输出峰值特别低时 应设置较高的比

较水平 以排除分析结束前无效的输出值 并防止漂

移 而最短分析时间应加大 我们的经验是把最短分

析时间设定为 30S 比较水平设定为 1%  观察屏幕

的氧氮曲线 若峰值在 30S 前出现 其基线平坦 氧

氮释放曲线良好 无拖尾现象 说明试样熔融状况良

好 仪器的分析条件设置合理 
2. 7 助熔剂

使 用 TC-400 氧 氮 分 析 仪 分 析 一 般 的 钢 铁 试

样 不需加助熔剂 而对于熔点较高的合金 陶瓷等

材料 则需加入一定量的助熔剂以降低熔点 使试样

中的氧氮完全释放出来 对粉状试样而言 适当的助

熔剂既能包裹试样 防止样品飞溅 又能降低待测试

样的熔点 从而降低熔样温度 
常 用 的 气 体 分 析 助 熔 剂 有 Sn 箔 (囊 )  Ni 箔

(篮)  Ni-Sn 混合助熔剂 镍助熔剂在高温条件下与

样品形成一种低熔点合金 增强样品熔融性;锡助熔

剂使气体更易从熔体中释放出来 试验发现:对氧的

释放 用镍和镍加锡作助熔剂均可获得良好的助熔

效果;而对氮的释放 用镍助熔和镍加锡混合助熔剂
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效果亦较好 不加助熔剂和使用单一锡助熔剂 结果

系统偏低 考虑到减少空白值 最好使用单一镍助熔

剂 镍助熔剂与样品质量比为 3 1 1O 1 时熔渣

分布均匀 熔融效果良好 分析时选择两者的比例为

5 1 
   称样量

称样量过少 称样误差大 且受空白和仪器波动

影响较大 同时峰值过小 则 TC-4OO 氧氮分析仪的

灵敏度就会不够 一般来说 适当地增加称样量 可
以减小称样误差 但称样量过大 熔融性不好 气体

释放不完全 同时峰值将有可能超出测试范围 实际

操作时 应视样品含量及是否需加助熔剂确定称样

量 

 结束语

通 过 上 述 分 析 可 以 看 出 使 用 TC-4OO 氧 氮 分

析仪进行测试 要得到准确稳定的检验结果 首先必

须保证所用试剂及器材<氦气 高氯酸镁 碱石棉 助
熔剂 石墨坩埚>的有效性 其次要根据具体情况 选
择适宜的标样进行校正 确定最佳分析功率 分析时

间 助熔剂及称样量 同时 仪器的维护 保养也很重

要 只有在实践中不断的摸索 认真总结 才能充分

发挥仪器的作用 更好地为生产和科研服务 
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4 结束语

三点比较式臭袋法[1]是环境监测中一个比较特

殊的标准推荐方法 由于该方法需要利用 6 名嗅辨

员的嗅觉能力来进行测定 所以在测定时将会受到

来自性别 年龄 时间 注意力和温湿度等方面因素

的影响 从而使得在测定过程中不时出现个别嗅辨

员状态时好时坏的情况 偶尔还会出现同一个监测

对象的环境对照样品的小组正解率会比厂界样品的

高 或者同一个样品在上午测定时的小组正解率很

低 而在下午测定时却很高的现象 因此 在运用该

方法进行臭气浓度测定时应注意来自性别 年龄 时
间 注意力和温湿度等方面因素的影响 并针对这些

影响因素做好各方面细节工作 尽量避免或最大程

度地减少影响 保证测定结果的精密度和准确度 

参考文献:

[1] GB/T 14675-93.空气质量恶臭的测定三点比较式臭

袋法[S].

1O5靳晓珠等:氧氮分析影响因素探讨


