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钢铁屑状样品的探讨

黄太忠１,２,周西林∗１,２,王娇娜１,２,王亚森１,２,叶反修３

(１．重庆市计量质量检测研究院,重庆４０１１２３;２．国家铝镁合金及制品质量监督检验中心,重庆４０８４０３;

３．无锡市金义博仪器科技有限公司,江苏无锡２１４１５１)

摘　要:屑状样品其外观呈无规则状态,并具有一定的流动性.在一般情况下,它不能完全覆

盖仪器的激发孔,无法形成一个密闭的氩气气氛,因此不能采用火花放电原子发射光谱法直接

检测.为了能采用该法测定屑状样品,试验将钢铁屑状样品进行分类,根据各类金属屑状样品

的强度和硬度选择合适的制样方法,将样品制备成规则的块状样品.其中塑性和韧性较好的

样品采用冷压法制样,而超高强度、脆性大以及不适合冷压法制样的样品采用熔融法制样.制

备好的样品选择合适的校准曲线,采用控样法,对样品进行定量分析.对样品１０个不同部位

测定的数据进行统计,测定结果的相对标准偏差(RSD,n＝１０)均小于２％,符合标准JJG
７６８—２００５中的 A 级要求.用一级或二级标准物质/样品进行验证,测定值与认定值的差值都

在标准物质规定的不确定度范围内.
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　　火花放电原子发射光谱法是利用元素的特征谱

线对元素进行定性与定量分析的方法.火花放电原

子发射光谱仪通过激发分析面直径大于１０mm 的

块状固体样品,产生发射光谱来测定其化学成分含

量.目前它已广泛应用于黑色及有色金属材料分析

领域,成为快速、准确的分析手段[１Ｇ２].但是由于火

花放电原子发射光谱仪必须使用块状规则样品且在

密闭的氩气气氛下进行工作,因此要求样品的外观

除了有光洁的平面外,还需要足够大的面积完全覆

盖激发孔.即样品与平面的接触方式为面接触[３].
　　屑状样品是金属材料机械加工的废弃物,即金

属材料经过车、铣、镗、钻等过程后的产物[３Ｇ５].屑状

样品属于无规则形状样品,它们与平面接触方式可

能是线接触,也可能是点接触.无论哪一种样品都

无法找到一个完整平面,并且样品还具有一定的流

动性[３].因此,在一般情况下,屑状样品不能完全覆

盖仪器的激发孔,无法形成一个密闭的氩气气氛,因
此不能采用火花放电原子发射光谱法直接检测.在

通常情况下,检测这类样品的化学成分含量,只能将

样品用酸溶解成溶液后,采用原子吸收光谱法、电感

耦合等离子体原子发射光谱法或其他化学湿法等方

法进行分析,与火花放电原子发射光谱法相比,其分

析过程比较繁琐.本文通过对屑状样品分类,根据

不同样品的力学性能,采用合适的制样方法将样

品制备成规则的块状,然后选择仪器软件中合适

的校准曲线,合适的控样,采用控样法对屑状样

品进行分析.

１　实验部分

１􀆰１　仪器及设备

　　TYＧ９０００型全谱直读光谱仪(无锡市金义博仪

器科技有限公司);UHPS超高压压样机(瑞绅葆分

析技术(上海)有限公司);VGIRMＧ０１型全自动真

空气体保护重熔机(瑞绅葆分析技术(上海)有限公

司);光谱样品磨样机.
１􀆰２　仪器工作条件

　　仪器真空系统:连续抽真空,真空度小于３Pa;
钨电极:直径６mm,顶角９０°;分析间隙:３􀆰４mm;氩
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气:纯度不低于９９􀆰９９９％.
　　分析条件:氩气流量１０L/min;冲洗时间１０s;
预燃时间８s;曝光时间６s.
　　熔样机技术条件:石墨坩埚,氩气气氛,自动搅

拌,温度设置为１５５０℃,时间为１０min.
１􀆰３　样品制备

　　屑状样品经无水乙醇或丙酮浸泡除油后,放在

定性滤纸上晾干待用.
１􀆰３􀆰１　带状和节状切屑样品

　　称取２０g左右样品放入压样机中的铝杯内,并
上好盖子,根据材料的抗拉强度设置合适的压力值

和压力保持时间值,压力模式选择缓慢加压.按

“启动”电钮,压样机运行完毕后取出样品块,即可进

行测定.切屑样品的压片实物见图１.

(a)低碳钢样品;(b)合金钢样品.

图１　切屑样品压片实物

Fig􀆰１　Tabletpressingofchipssample

１􀆰３􀆰２　粒状和崩碎切屑样品

　　称取２０g左右样品放入高频熔样机中的石墨坩

埚里,氩气压力设置为０􀆰３MPa,打开氩气开关;然
后将温度设置为１５５０℃,时间为１０min,自动搅拌

模式;打开熔样机的开关,开始运行,运行停止后,关
闭氩气开关;将熔融状的样品倒入铜模中,用水急速

冷却至室温(完成白口化).将样品块在磨样机上抛

出金属光泽,即可进行测定.

２　结果与讨论

２􀆰１　屑状样品分类

　　常见的屑状样品,从外观形状可分为带状切屑、
节状切屑、粒状切屑、崩碎切屑[４Ｇ５].它们的外观、形
成过程及条件见表１.
２􀆰２　样品制备原理

　　屑状样品其外观是无规则形状,并具有一定的

流动性.加工形成过程与其材料的强度、硬度、韧
性、延展性等指标有关,并且大部分情况都是回火或

退火状态下的产物.目前,屑状样品制备有两种.
一种是超高压压样机,其对应的方法是冷压法;另外

一种是全自动真空气体保护重熔机,该设备可抽真

空＋氩气体保护,全程全自动,可摇摆,可自旋,可坩

埚底自然冷却成型或浇铸急冷成型,其对应的方法

是熔融法.冷压法是依据金属材料固有的延展性,
通过外力来改变其外观形状的,制成所需要的样块,
其变化过程是一个物理过程的变化,无化学反应过

程,因此样品中各元素化学成分含量没有发生任何

变化;但是在样品制备后,发现有的样块会有缩孔现

象,只要缩孔不大于０􀆰５mm,不影响测定;如果缩孔

大于０􀆰５mm,需要重新制样或者采用熔融法制样;
目前冷压法只针对碳质量分数在０􀆰８％以内的样品

有效,碳质量分数高于０􀆰８％样品效果不佳.后者

是在氩气气氛下,高温将屑状样品熔化后浇铸成型

的方法.该法中的制样设备高频熔样机最高温度可

以达到１７００℃,可覆盖大部分钢铁屑状样品.上述

两种方法适合单一、均匀介质样品制样;对于单一非

均匀介质需要采用合适的方法将其变为均匀介质后

才能制样.
　　冷压法是否能够成型与金属材料的延展性有

关,而延展性的好坏又与其力学性能有关.钢铁材

料的力学性能主要有强度、硬度、韧性、延展性等指

标.强度表示材料抵抗断裂和过度变形的力学性能
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表１　屑状样品类型及形成条件

Table１　Scratchsampletypesandformationconditions

之一,常用拉伸强度来衡量其强度性能.硬度表示

材料局部抵抗硬物压入其表面的能力,金属材料领

域常用压入硬度来表示,方法是用一定的载荷将规

定的压头压入被测材料,以材料表面局部塑性变形

的大小比较被测材料的软硬.韧性表示材料在塑性

变形和断裂过程中吸收能量的能力.延展性表示材

料在受力而产生破裂之前,其塑性变形的能力.延

展性越好,越有利于拉伸及挤压等通过压力变形方

式制样.上述４种指标与材料的微观组织、结构及

化学成分密切相关.对于钢铁材料而言,化学成分

中碳决定其基本微观组织形态形成,例如石墨、铁素

体、珠光体等,热处理及铬、锰等合金对晶体类型及

形态能产生较大影响,进而决定宏观力学性能.一

般而言,晶粒越细,则金属的强度、塑性和韧性越好.
对该样品而言,重点关注强度和延展性两个指标,特
别是延展性.根据材料表现的延展性优劣,大致可

以将钢材分为塑性材料和脆性材料.大部分低碳钢

及其合金钢属于塑性材料;中碳钢(常见的该类材料

的零部件一般经过正火、淬火、调整等处理)在经过

回火、退火后延展性增加,亦可以进行压延加工;而
高碳钢等属于脆性材料,一般而言不适合压延加工,
需先进行退火等处理,降低脆性、提高塑性,方可进

行压延制样.压延加工作用力的大小与材料的强度

关系密切,强度越大,所需作用力越大.
　　带状和节状切屑的外观(见表１),呈带状或线

状.样品来源是加工塑性材料或中等硬度材料.该

样品的特点是强度与硬度适中,塑性和韧性较好;材
料易变形,其延展性较好.在外力作用下,其外观形

状可发生改变,不易发生断裂,适合塑性加工.另

外,样品在加压变形时,样品接触面的氧化膜被破坏

并被挤出,使纯洁金属接触达到晶间结合,使屑状样

品粘接在一起,形成检测样品所需要的外观形状.
加压方式可以采用缓慢挤压.常见的材料有低碳

钢、中碳钢、合金结构钢、奥氏体不锈钢等.
　　粒状和崩碎切屑的外观(见表１),呈规则或不

规则颗粒状.样品来源是加工硬度较高材料或硬脆

材料.脆性相对塑性而言,一般指材料未发生塑性

变形而断裂的趋势.即材料抗拉强度低于屈服强度

下,材料呈现脆性.该样品的特点是强度与硬度较

高,塑性和韧性较差;即在外力作用下,延展性较差,
样品容易断裂成颗粒状物质,适合铸造加工,因此不

适合冷压法制样,适合熔融法制样.常见的材料有

生铁、铸铁等.
２􀆰３　样品制备

　　根据屑状样品的特点,如果要把屑状样品制备

成规则的、具有足够分析平面的样块,带状切屑和节

状切屑样品适用塑性加工方式制样.塑性加工是使

金属在外力(通常是压力)作用下,产生塑性变形,获
得所需形状、尺寸、组织和性能制品的一种基本金属

加工技术,以往常称压力加工.金属塑性加工的种

类很多,根据加工时工件的受力和变形方式,可分为

体积成形和板料成形.体积成形加工方法有锻造、
轧制、挤压、拉拔;板料成形加工方法有拉伸、弯曲、剪
切[６].综合上述塑性加工方式,如果要想把切屑和节

状切屑样品制备成一个平整的规则块状外形,可采用

挤压成形加工模式.对应的制样方法是冷压法.
　　冷压法是根据金属塑性加工技术中挤压成形加

工模式原理来进行制样.该法是在常温条件下,通
—０４—
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过外力作用将金属外观形状发生永久性变形,以获

得所需形状、尺寸、性能制品的一种加工方法[４].该

法是在室温下,把样品放在冷挤压模腔内,采用冷挤

压方式,产生塑性变形而制成的规则样块.
　　压样机所牵涉到的技术参数主要有压力和时

间.压样机压力的设置与材料的强度、硬度等力学

性能有关,强度对应的物理指标为屈服强度,它是金

属材料发生屈服现象时的屈服极限,也就是抵抗微

量塑性变形的应力.屈服强度代表金属材料对起始

塑性变形抗力.但是在拉伸曲线上,有些金属材料

有明显的屈服点,而另一些金属材料并没有明显的

屈服点,尤其对一些微观组织结构不均匀的材料更

是如此,因此该指标不适合于设置压样机的压力指

标.可用表征金属在静拉伸条件下最大承载能力的

指标抗拉强度来设置.因为它是金属由均匀塑性形

变向局部集中塑性变形过渡的临界值,也就是说拉

伸试样在承受最大拉应力之前,变形是均匀一致的,
但超出之后,金属开始出现缩颈现象,即产生集中变

形;对于没有(或很小)均匀塑性变形的脆性材料,它
反映了材料的断裂抗力,单位为 N/mm２(MPa).即

抗拉强度是抵抗最大变形的能力,屈服强度是抵抗

起始变形的能力.由于抗拉强度代表实际机件在静

拉伸条件下的最大承载能力,并且抗拉强度易于测

定,重现性好,所以是工程上金属材料的重要力学性

能标志之一,广泛用作产品规格说明或质量控制指

标.因此将它作为设置压样机的压力指标的依据是

可行的.
　　压样机的压力设置是样品制备最重要的指标,
如果设置过低,样品不能制备到所需的外观形状,如
果过高,制样的制备时间太长影响工作效率,因此合

适的压力设置在样品制备过程中是必须的.压样机

的压力设置公式(１)如下:

　　　　　F＝
Rm×S
９８００

(１)

式中:F 为压样机设置压力,t;Rm 为样品材料的抗

拉强度,N/mm２;S 为样品片的面积,mm２(该设备

制备后的样片直径为４０mm,面积为１２５６mm２);
９８００为是指换算单位,１t＝９８００N.
　　例如某个碳素钢材料抗拉强度为４５０N/mm２.
经过上述公式换算后,F≈５８t,压样机设置压力应

该为６０t.
　　压样机的时间设置与加压方式有关,由于该样

品采用的缓慢挤压方式制样,根据设备指南要求:
４０t以下不低于１min;４０~８０t不低于２min.因此

压样时间设置为２min.
　　粒状或崩碎切屑样品主要是生铁、铸铁等金属

材料经过切削加工形成的.其外观呈规则或不规则

的颗粒状.其特点是硬度较大、脆性大、塑性较差.
在外力作用下,易破碎,难以改变其外观形状.样品

中的碳多以游离的石墨碳形式存在,其化学成分偏

析较大,由于该样品在化学成分分析时,需要对样品

进行白口化处理,因此,该样品不适合冷压法制样,
只能采用熔融法制样,并完成样品的白口化工作.
２􀆰４　样品分析

　　用冷压法制备的带状或节状切屑样品,分析所

用的校准曲线可以采用仪器软件系统自备的工作曲

线,控样可根据被测样品的牌号选择相同牌号的一

级、二级光谱标准物质(样品).选择好的标准物质

(样品)可采用合适的切削方式将其制备成屑状样

品.然后采用冷压法制备出标准样片作为控样,采
用控样法对样品进行测定.比如:切屑样品的牌号

为２０CrMo,可选择二级光谱标准物质(GBW(E)
０１０３２７２０CrMo合金结构钢),将该标准物质经过切

削后的切屑采用冷压法制备成标准样片,此标准样

片可以作为控样.仪器的激发方式可以采用连续激

发方式,即在样品分析面的一个点(部位)上连续激

发６次.选择最后３次为分析值.注意激发检测过

程中,控样和样品的分析条件必须保持一致以消除

系统误差.
　　粒状或崩碎切屑样品采用熔融法制备,制备出

的样块已经过白口化处理,完全满足火花放电原子

发射光谱法常规分析要求,因此可选择仪器自备的

工作曲线,选择同类型的光谱标准物质作为控样,对
样品进行分析.
　　冷压法是根据材料固有的延展性,通过外力来

改变其外观形状的.而外力大小的设置与材料的

抗拉强度有关.目前该类型压样机的最大压力为

２００t,经 过 换 算,其 对 应 的 抗 拉 强 度 (Rm )约 为

１􀆰６kN/mm２.而抗拉强度在１􀆰６kN/mm２ 以上的

合金 钢 称 超 高 强 度 钢.常 见 牌 号 有 SiMnMoV、
SiMnCrMoV和加有稀土元素的SiMnCrMoV 系列

钢.由于压样机本身的技术原因,目前超高强度钢

的屑状样品采用冷压法不能完全成块.因此还不能

采用冷压法制样.熔融法所用制样设备最高温度可

以达到１７００℃,对于冷压法不能制样的样品可以采

用熔融法制备样品,但对于高于此温度的钢铁切屑

样品不适合.另外镁、铅、锡、砷、汞等易挥发元素容

易损失,导致结果偏低,因此熔融法所制备的样品不

能检测这些元素.要想准确测定该类元素,还要采

用其他分析方法.另外由于火花放电原子发射光谱

法是一种相对分析方法,它的分析数据是根据标准

物质的认定值来获得的;要想对其化学成分准确测
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定,需要相同牌号的标准物质作为控样,因此对于不

知道牌号、不知道化学元素成分组成的未知样品,由
于无法找到合适的标准物质作为控样,所测定的数

据准确度较差,因此要想准确测定该样品的元素组

成及其含量,还要采用其他分析方法.
２􀆰５　精密度试验

　　选择一级标准物质(样品)GSB０３Ｇ１３１８Ｇ００(wC＝
０􀆰３８５％;wSi＝０􀆰２７１％;wMn＝０􀆰６６７％;wCr＝０􀆰７８１％;

wNi＝１􀆰５４％;wMo＝０􀆰２１５％),分别采用冷压法和熔融

法制样,在样片的同一部位连续激发４次,取第４次

数据;在样品１０个不同部位进行同样操作,然后对

这１０个部位的第４次数据进行统计,计算其相对标

准偏差(RSD).从实验结果可知(见表２):其 RSD
均小于２％,符合标准JJG７６８—２００５«发射光谱仪检

定规程»中的A级要求(C、Si、Mn、Cr、Ni、Mo的质量

分数为０􀆰１％~２􀆰０％时,RSD≤２􀆰０％).

表２　标准物质精密度试验结果(n＝１０)

Table２　PrecisiontestresultsofCRM

制样方法

Preparation
method

项目

Item
C Si Mn Cr Ni Mo

制样方法

Preparation
method

项目

Item
C Si Mn Cr Ni Mo

冷压法

测定值

w/％

０．３８０
０．３８２
０．３８３
０．３８５
０．３８６
０．３８４
０．３８７
０．３８２
０．３８５
０．３８６

０．２６８
０．２７３
０．２７１
０．２７２
０．２６９
０．２７０
０．２７４
０．２７１
０．２７４
０．２７１

０．６７１
０．６７０
０．６６３
０．６６５
０．６６４
０．６６１
０．６６９
０．６７２
０．６７０
０．６７４

０．７７２
０．７７６
０．７８９
０．７８６
０．７８５
０．７７３
０．７８１
０．７７４
０．７７９
０．７８８

１．５１
１．５０
１．４９
１．５４
１．５３
１．５８
１．４９
１．４９
１．５４
１．５６

０．２０９
０．２０９
０．２１８
０．２２０
０．２１４
０．２１６
０．２１０
０．２１４
０．２１９
０．２１３

平均值

w/％
０．３８４ ０．２７１ ０．６６８ ０．７８０ １．５２ ０．２１４

RSD/％ ０．５８ ０．７４ ０．６５ ０．８２ １．９ １．９

熔融法

测定值

w/％

０．３８２
０．３７８
０．３７６
０．３８７
０．３８５
０．３８３
０．３８８
０．３８６
０．３８４
０．３８９

０．２７８
０．２７０
０．２７２
０．２７２
０．２７１
０．２７０
０．２７４
０．２７２
０．２７５
０．２７０

０．６６４
０．６６７
０．６６４
０．６６５
０．６７４
０．６７１
０．６６２
０．６７０
０．６６４
０．６７１

０．７７８
０．７７９
０．７８４
０．７８６
０．７８６
０．７７５
０．７８３
０．７７６
０．７７９
０．７８１

１．５３
１．５５
１．５２
１．５４
１．５５
１．５４
１．５２
１．５６
１．５３
１．５２

０．２１２
０．２１６
０．２１８
０．２１６
０．２１４
０．２１６
０．２１４
０．２１４
０．２１２
０．２１６

平均值

w/％
０．３８４ ０．２７２ ０．６６７ ０．７８１ １．５４ ０．２１５

RSD/％ １．１ ０．９５ ０．６０ ０．５０ ０．８５ ０．９０

２􀆰６　样品分析

２􀆰６􀆰１　标准物质分析

　　根据屑状样品分类,按照合适的制样方法对７

个一级或二级标准物质进行对比试验.其测定值与

认定值之间的差值,都在标准物质规定的不确定度

范围内,结果见表３.

表３　标准物质中各元素测定结果

Table３　DeterminationresultsofeachelementinCRMs　　　　　 　　　　w/％

制样方法

Preparation
method

标准物质

CRM
项目

Item

测定结果 Found

C Si Mn P S Cr Ni Cu

冷压法

GBW(E)０１００５７
(９７Ｇ０９)

认定值
测定值

不确定度

０．１９０
０．１９２
０．００３

０．６００
０．５９７
０．０１０

１．３６
１．３７
０．０１

０．０４８
０．０４７
０．００１

０．０３０
０．０２９
０．００２

０．０６２
０．０６２
０．００１

０．０４７
０．０４８
０．００１

０．１１６
０．１１７
０．００３

GBW(E)０１００５５
(９７Ｇ０５)

认定值
测定值

不确定度

０．３７５
０．３７４
０．００３

０．７７０
０．７７２
０．００５

１．８４
１．８３
０．０１

０．０５３
０．０５２
０．００１

０．０４７
０．０４７
０．００１

０．２９０
０．２９２
０．００８

０．０２９０
０．０２９２
０．０１２

０．２２５
０．２２５
０．００６

GBW(E)０１０２３９
认定值
测定值

不确定度

０．６２
０．６２
０．０２

１．７５
１．７５
０．０３

０．７４
０．７４
０．０２

０．０１２
０．０１０
０．００１

０．００７５
０．００７０
０．００１

０．２４４
０．２４４
０．００７

０．０３８
０．０３７
０．００２

０．１１４
０．１１３
０．００６

GBW(E)０１０２０１
认定值
测定值

不确定度

０．０２８
０．０２９
０．００２

０．４４５
０．４４４
０．００７

０．９８
０．９８
０．０１

０．０５０
０．０５２
０．００２

０．００１
０．００１
０．００３

１７．９４
１７．９０
０．０６

８．１８
８．２１
０．０４

１．２３
１．２１
０．０３

熔融法 GBW(E)０１０４０２
认定值
测定值

不确定度

３．２１
３．１８
０．０３

０．５３１
０．５３４
０．００７

０．２２１
０．２２４
０．００３

０．３２４
０．３２０
０．００６

０．０４２
０．０４０
０．００２

０．０７１
０．０７２
０．００２

０．０２０
０．０２０
０．００１
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　　　　　　　　　　　　　　　　　　　续表３　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　w/％

制样方法

Preparation
method

标准物质

CRM
项目

Item

测定结果 Found

C Si Mn P S Cr Ni Cu

熔融法

GBW０１１２３
认定值
测定值

不确定度

２．００
１．９８
０．０２

１．５４
１．５５
０．０１

１．１３
１．１４
０．０１

０．０９６
０．０９５
０．００１

０．０２２
０．０２２
０．００１

０．１２４
０．１２６
０．００２

０．１２５
０．１２６
０．００４

０．１２２
０．１２４
０．００２

GBW(E)
０１０１７７

认定值
测定值

不确定度

４．１３
４．１６
０．０３

１．０２
１．０１
０．０１

０．３４８
０．３５１
０．００８

０．０７８
０．０８０
０．００２

０．０２３
０．０２４
０．００２

　　　　注:不确定度值为标准物质证书提供的.

２􀆰６􀆰２　实际样品分析

　　根据钢铁材料的分类,选择５个有代表性的钢

铁块状样品用铣床将其制备成屑状,对屑状样品分

别采用冷压法和熔融法按照实验方法制样.采用火

花放电原子发射光谱法分别对原样和制备样品进行

分析,结果见表４.

表４　实际样品中各元素测定结果

Table４　Determinationresultsofeachelementinactualsamples　　　　　　　　　w/％

样品

Sample

制样方法

Preparing
method

测定结果 Found

C Si Mn P S Cr Ni Cu Mo

低合金钢
原样

冷压法
熔融法

０．１６６
０．１６６
０．１６５

０．２４８
０．２４７
０．２４８

０．５６８
０．５６６
０．５６８

０．０２１
０．０２１
０．０１９

０．０１３
０．０１３
０．０１２

１．０９
１．１１
１．０８

０．６５４
０．６５４
０．６５４

０．２１１
０．２１０
０．２１２

０．１０８
０．１１０
０．１０９

中合金钢
原样

冷压法
熔融法

０．４８５
０．４８６
０．４８２

０．３５８
０．３５８
０．３５８

０．９２３
０．９２３
０．９２５

０．０２８
０．０２７
０．０２７

０．０１９
０．０１９
０．０１９

０．８６９
０．８７１
０．８７１

０．１１２
０．１１１
０．１１０

０．０３９
０．０３７
０．０３６

０．０２１
０．０２２
０．０２２

不锈钢
原样

冷压法
熔融法

０．０１８
０．０１８
０．０１７

０．５００
０．５０３
０．５０２

０．４８５
０．４８２
０．４８４

０．０２２
０．０２１
０．０２１

０．０３６
０．０３５
０．０３５

１６．１５
１６．１８
１６．２０

１０．９４
１０．９７
１０．９４

０．０６８
０．０６６
０．０６６

２．１３
２．１３
２．１１

碳素弹簧钢
原样

冷压法
熔融法

０．６８２
０．６８２
０．６８２

１．８６
１．８６
１．８８

０．６７５
０．６７３
０．６７３

０．００９０
０．００９３
０．００９２

０．０１９
０．０１８
０．０１８

０．１０１
０．１０３
０．１０３

０．０４６
０．０４５
０．０４５

０．１０８
０．１０７
０．１０８

０．０３４
０．０３６
０．０３４

合金铸铁∗
原样

熔融法
３．２８
３．２５

２．０２
２．０３

０．８６４
０．８６６

０．０８６
０．０８３

０．１２４
０．１２２

５．６８
５．７１

３．８７
３．８３

０．５６３
０．５６２

０．６７９
０．６７７

　　注:∗ 合金铸铁所制备的屑状样品为粒状和崩碎切屑外观,因此不能采用冷压法制样;原样不是白口化样品,不能采用火花放电原子

发射光谱法测定,而需要采用 GB/T２２３系列进行分析;屑状样品经过熔融法白口化后,可以采用火花放电原子发射光谱法测定.

３　结语

　　通过将屑状样品分类,选择不同的制样方法制

备样品,采用控样法,在火花放电原子发射光谱仪上

测定１０组数据进行统计;所测定结果的相对标准偏

差(RSD)均小于２％,符合标准JJG７６８—２００５中的

A级要求.用一级或二级标准物质进行对比试验,
测定值与认定值之间的差值都在标准物质规定的不

确定度范围内.另外,冷压法不能对抗拉强度(Rm)
高于１􀆰６kN/mm２ 的屑状样品进行制样,熔融法所

制备的样品不能用于 材 料 中 易 挥 发 元 素 成 分 分

析,上述两种制样方法都不能对未知样品进行准确

测定.
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SupervisionandInspectionCenterforAluminum Magnesium AlloysandProducts,Chongqing４０８４０３,China;

３．WuxiJinYiBoInstrumentTechnologyCo．,Ltd．,Wuxi２１４１５１,China)

Abstract:Thechipsampleshaveirregularappearanceandcertainflowability．Undernormalcircumstances,
thechipsamplescannotfullycovertheexcitationholeofinstrumenttoformaclosedargonatmosphere．As
aresult,theycannotbedirectlydetectedbysparkdischargeatomicemissionspectrometry．InordertodeＧ
terminethechipsamplesbythismethod,thechipsteelsamplesinexperimentswereclassified．TheapproＧ
priatesamplepreparationmethodwasselectedbasedonthestrengthandhardnessofvariouschipmetal
samples．Thesampleswithgoodplasticityandtoughnesswerecoldpressuresamples,whilethosewith
highstrengthandbrittlenessandunsuitableforcoldpressuresamplesweremeltsamples．Theprepared
sampleswerequantitativelyanalyzedusingsamplecontrolmethodbyselectingthesuitablecalibration
curve．Thedetermineddataoftendifferentpositionsofsamplewereusedforstatisticanalysis．Therelative
standarddeviations(RSD,n＝１０)werealllessthan２％,whichcouldmeetthelevelＧArequirementsin
standardJJG７６８Ｇ２００５．Theprimaryandsecondaryreferencematerials/sampleswereusedforverification．
ThedifferencesbetweentheexperimentalvaluesandthecertifiedvalueswereallwithintherangeofuncerＧ
taintyspecifiedbythecertifiedreferencematerials．
Keywords:sparkdischargeatomicemissionspectrometry;steel;chipsample;compositionanalysis
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