
粉末冶金材料高硫测定方法

钢铁中硫是有害杂质
，

其含量需要严格控制
。

而

粉末冶金材料中
，

为了提高和改善制品性能
，

往往需

要加人或渗入百分之几甚至更高的硫或硫化物
。

因此

用于测定低硫的方法及与之相适应的标准钢样均满足

不了测定高含硫量的要求
。

本文对粉末冶金材料的高

硫测定方法进行了探讨
。

�
�

基准物质的选择
�

钢铁中硫的测定普遍采用燃

烧一碘量法
。

此法用含量相当的经重量法定值的标钢

定碘液浓度
。

鉴于钢铁生产中硫含量较低
，

故此法不能

用于高硫测定
。

因此
，

需要选择适宜的基准物质来标

定碘液的浓度
。

本方法选择硫酸钡作为基准物质来标

定碘标准溶液的浓度
。

硫酸钡结构 组 成 稳 定
，

不风

化
、

不潮解
，

理论含硫 量 为 ��
�

���
，
��� 。℃开 始 分

解
，

在高温氧化流中分解产生二氧化硫
�

�
�

助溶剂的选 择
�

硫酸钡 的 熔 点 为������
，

在

������开始微弱分解
。

在管式炉的使用温度范围内
，

必

须加助熔剂来降低熔点
。

本方法经过条件试验
，

认为选

择五氧化二钒作助熔剂
，

硫酸钡分解最快
、

最完全
�

�
�

分解温度的选择
�

为了选择二氧化硫分解率最

高的分解温度
，

进行了温度对分解率影响的实验
，

并

作出了温度一分解率曲线
。

试验证明
，

硫酸钡在助溶

剂作用下
，
������就可以熔解

，

产生二氧化硫和三氧

化硫
，

在不同温度下分解率不同
。

在 ����
“
�时分解率

最高
�

因此
，

试验温度确定为��。 。 。
�

口

�
�

二氧化硫回收率的测定
�

二氧化硫回收率是衡

量硫酸钡能否作为燃烧一碘量法测量基准 物 质 的依

据
。

试验数据表明
，

在助 溶 剂 作 用 下
，

硫 酸 钡在

��� 。 “
�时二氧化硫的分解率可以稳定在��一��肠的范

围内
，

因而可以作为基准物质
。

�
�

准确度
�

用硫酸钡标定碘液浓度测定含硫理论

值为�
�

��帕的标准样品 �加八法制备�
�
另取上述碘

液稀释��倍后用标钢标定其浓度
，

然后将该浓度值乘

以��后计算标准样品含量 �即分别用硫酸 钡 和 标 钢

标定的碘液浓度来计算标准样品的含硫量�
。

试验结

果表明
，

用标钢标定浓度进行计算的结果相对误差为

��肠
，

而用硫酸钡标定浓度进行计算的结果相对误差

只有�肠
�

本方法适应粉末冶金材料中 硫 的 测 定 的 特 殊

性
，

提高了试验准确度
�
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��铂粉末锻钢齿轮预制坯的

真空浇结

试样为粉末锻造齿轮的预制坯
。

原料粉末为铁一

钥共还原粉
，

内含还原 氧。
�

�一 �
�

�呢
，

碳 约 。 �

��肠
，

酸不溶物约�
�

��肠
，

总铁约���
。

混料时分别加入碳
。 �

��肠
， 。 �

��肠
， 。

�

���
，

以试验测定碳在真空烧结

中的变化
。

另加油酸。 �

�肠
，

机油�
�

���作 润 滑剂
，

混粉�小时
。

真空烧结在上海电炉厂的���� 一加�真

空电阻炉中进行
。

该炉具有耐火砖炉衬
，

炉膛体积为

娜�� � ��。 。
，

可装料����
，

有强迫炉膛水冷装 置
，

额

定功率 ����
，

阻丝加热最高温度������
，

工作真空度

�� ��’ “ ����
。

压坯在真空烧结前脱油处理
，

以防止

润滑剂在真空中加热时发生干馏
，

污染真空系统和制

品
�

脱油在氢气保护下进行
，

在�� 。 ℃下处理�� 分 钟

至�小时
。

将脱油后压坯放人炉膛
，

用机械泵将 炉 内

抽至�� �。 一 �����
，

即可开始通电加热
�

真 空 炉 加

热后
，

真空度下降
，

在�叻 ℃时有 一个 低 值
。

此时
，

对应于粉末压还
，

释放出所吸附的�
��和空气

�

当温

度达到��� 一 ��� ℃时形成第二个低值
，

对应于粉末压

坯中的氧化铁被 碳 所 还 原
，

释 放 出��
�

在����一

���。 ℃形成第三个低值
，

���� ，

��。 ��
等金属氧化物

均能被碳还原
。

保温过程中真空度逐渐上升
，

至保温

结束时达了只 ��
一 �����

。

在 断 电冷 却过程中
，

真空

度可达�� ��一 �����
。

真空烧结应注意如下问题
�

�
�

压制润滑剂在真空烧结前的处理

对以硬质酸锌和机油为润滑剂 �加入量分别为粉

末总重的。 �

�一 。 �

��和 。 �

���的试样进行直接 真 空

烧结实验
。

烧结件呈乌黑色
，

表面为一厚层碳膜
，

内

部呈黑黄色 �在其破断面上�
，

破断面近表面处色深

黑
，

内层色泽为浅黄黑色
，

此为试样被油类在真空下

加热干馏后的生成物污染所致
，

因此必须在真空烧结

前进行脱油处理
。

脱油压坯经真空烧结后仍有一薄层膜
，

压溃后断

面仍有轻度污染
，

呈淡黄色
。

故须采用更易于挥发的

油酸作粉末内润滑剂
，

以保证制品的烧结质量
。

�
�

真空烧结制品含碳量的控制

采用如前所述原料粉末和工艺压制出试样
。

脱油

并经真空烧结后化验其含碳量
，

结果如表 �
。

测 定 试

样各层含碳量
，

结果如表�
。

表�表明
，

真空烧结后制

品表面及心部含碳量相同
。


