1.打开仪器电源及氧气，并调节氧气出气量为0.04MPa。
2.依次向坩埚中加入硅钼粉、锡粒及称好的样品，如样品体积膨松，可用不锈钢压实，如样品为铁、焦碳、矿石、炉渣、不锈钢，还需在样品上下各加一层纯铁助溶剂（各种物质加入量见注①～④），粉末状样品还需用锡箔包裹。
3.打开“前氧”“后控”开关，并调节流量计流量为100L/h左右。
4.按一下“引弧”钮（时间为0.2—0.5秒），使样品燃烧。
5.集中精力进行碳的滴定，确保碳的终点色为浅蓝色，并保证标样与试样的滴定终点色完全一致，记录下滴定的消耗的体积（ml）。
6.滴定硫吸收液，使硫吸收液颜色呈亮绿色，记录下滴定消耗的体积（ml）。
7.如继续测定，则将硫吸收液放去一半，并加入一些新的硫吸收液；如结束操作，则将硫吸收液放完，以免污染硫杯，影响观察终点色。
8.关闭“前氧”，待流量计浮球下降至底部，再关闭“后控”，取出坩埚，倒去残渣。
9.如继续测定，则将碳吸收液放去少许，约在碳杯隔板处；如结束操作，则不必放去，长期不用可放完。
10.硫吸收液在每次进行测定前应先滴定呈现亮绿色；碳吸收液在每次进行测定前应先烧废样调至浅蓝色。
11.先进行标样的定标操作，再进行试样的测定。
注① 硅钼粉，锡粒加入量一般为0.3g。
    ②纯铁助熔剂加入量一般为1g。
    ③锡箔用量一般为0.5g。
    ④样品称量根据其含量而定，一般如下：普钢，低合金钢，不锈钢为1g；生铁，铸铁称500mg或250mg；铁合金、石焦油为100mg—250mg；焦碳为50mg。
