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本标准负责起草单位：山东出入境检验检疫局、中国铝业股份有限公司郑州研究院。
本标准参与起草单位：山东兖矿轻合金有限公司。

本标准主要起草人：王皓冉 岳春雷 郭兵 石磊 李波 张庆建 韦艳琴 徐兆锋 孔丽 

本标准由全国有色金属标准化技术委员会负责解释。
炼钢脱氧用铝渣物相分析  X射线衍射法
警告：使用本标准的人员应有正规实验室工作的实践经验。本标准并未指出所有可能的安全问题。使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法律法规规定的条件。

1  范围 

本标准规定了X射线衍射法分析炼钢脱氧用铝渣物相的方法。
本标准适用于炼钢脱氧用铝渣的物相分析。
2  规范性引用文件
下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

JJD 1014 多晶X-射线衍射仪
3  方法原理
试样经破碎、缩分、研磨，制备成分析样品，采用X射线衍射法对样品进行物相分析，将衍射谱图中各衍射峰的晶面间距（d）和相对强度（I）值与PDF卡片中标准物质的d值和I值进行比较，确定试样物相组成。
4  试剂和材料
4.1  载玻片。
4.2  样品盒。
4.3  零点校正用标准片（如：Si片（美国国家标准与技术局，代号：SRM640））。
5  仪器和设备
5.1  X射线衍射仪：符合JJD1014的规定。
5.2  标准筛：100目、325目。
5.3  研磨机。
5.4  玛瑙研钵。
5.5  鼓风干燥箱：温度可达105℃，控温精度±2℃。
6  样品制备
试样应先破碎，全部通过100目标准筛，采用四分法缩分成约5g。在105 ℃±5 ℃下至少干燥2 h后置于干燥器中备用。
7  分析步骤
7.1 试样制备
用玛瑙研钵将烘干后的试样研磨至全部通过325目标准筛，若用玛瑙研钵研磨困难，可用振动磨。取适量分析试样均匀地填充在样品盒中，压平，制成平滑的样片用于测定。
7.2 测量条件
优化X射线衍射分析条件，X射线衍射仪的定性分析条件参见附录A。
7.3 测定
    将平滑样片（7.1）置于样品台，按照设定好的扫描程序，采集X射线衍射图谱。
7.4 数据处理
采用合适的分析软件，对步骤7.3中所得图谱进行分析，得出试样晶面间距（d值）和相对衍射强度（I/I0值），d值测量相对误差应在±0.01Å。
8  结果判定
8.1 采用Hanawalt定性相分析法，其判定程序见附录B中的图B1；采用计算机检索定性相分析法，其判定程序见附录B中的图B2。
8.2 炼钢脱氧用铝渣中常见物相有金属铝、氮化铝、铝镁尖晶石、a-氧化铝、β-氧化铝、γ-氧化铝、硅、冰晶石、氯化钠、氯化钾、石英、萤石等。
8.3 炼钢脱氧用铝渣中常见物相对应的PDF卡片见表1。
表1
	 物相
	PDF卡片

	铝
	65～2869

	氮化铝
	25～1133

	铝镁尖晶石
	82～2424

	a-氧化铝
	10～173

	β-氧化铝
	79～2288

	γ-氧化铝
	47～1308

	硅
	27～1402

	冰晶石
	82～217

	氯化钠
	88～2300

	氯化钾
	75～296

	石英
	85～1054

	萤石
	88～2301

	︰
	︰



附 录 A

（资料性附录）

A.1 Ｘ射线衍射仪的参考定性分析条件

Ｘ射线衍射仪的参考定性分析条件见表A.1。
表A.1一般分析条件
	项目
	检测条件

	Ｘ射线靶材
	铜

	管电压（kV）
	40

	管电流（mA）
	40

	单色器（去除Ｋβ线）
	Ni过滤器

	发散狭缝（mm）DS
	0.2

	防散射狭缝（mm）SS
	3

	探测器
	固体检测器

	扫描范围（2θ）（º）
	5～90

	步长 （°/step）
	0.02

	扫描速度（sec/step）
	0.5


附录B

（资料性附录）

X射线衍射定性相分析法

B.1 Hanawalt法

   图B.1 是Hanawalt法的一般步骤

 SHAPE  \* MERGEFORMAT 



图B.1 Hanawalt法分析步骤

B.2 计算机检索定性相分析

 图B.2是计算机检索的一般步骤。

 SHAPE  \* MERGEFORMAT 



图B.2 计算机定性相分析的步骤
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