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高纯四氯化锗红外透过率的测定方法
警告——使用本文件的人员应有正规实验室的实践经验。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规规定的条件。
1　 范围

本标准规定了高纯四氯化锗红外透过率的测定方法。
本标准适用于高纯四氯化锗红外透过率的测定，测定范围为0～100%。
2　 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

GB/T 3723  工业用化学产品采样安全通则
GB/T 6040  红外光谱分析方法通则

GB/T 6680  液体化工产品采样通则
3　 方法提要
傅立叶变换红外光谱仪产生干涉光。干涉光在分束器会合后通过四氯化锗吸收池，通过四氯化锗样品后含有样品信息的干涉光到达检测器，然后通过傅立叶变换对信号进行处理，最终得到透过率与波数的红外吸收光谱图。
4　 仪器 

4.1　 红外光谱仪

傅立叶变换红外光谱仪，分辨率不低于4cm-1,透过率精度优于0.1%。

4.2　 吸收池

池体:耐腐蚀，不污染产品，壁厚2 mm～4 mm，外径24 mm～26 mm,长度100 mm±0.1 mm。具有两个进出口，其外径为6 mm～8 mm，与池体垂直焊接。

窗口：抛光锗片，厚度2 mm,锗片和池体之间的连接应保证密封。
4.3　 其他
样品吸收池、管道和所有用具在使用前应进行洁净和干燥处理。
5　 测试环境
5.1　 取样及测试环境相对湿度RH≤45%，温度T=25℃±2℃。
5.2　 无振动，无电磁干扰，无机械冲击。
6　 测试步骤

6.1　 仪器准备

仪器准备按GB/T 6040的规定进行。

6.2　 取样
通过洁净的管道使样品流入吸收池中。

6.3　 测试
扫描背景光谱，将空样品吸收池置于红外光谱仪样品仓中，其位置应保证光路从池体窗口中平行穿过。

将装有四氯化锗样品的吸收池置于红外光谱仪样品仓中，保持扫描空样品吸收池背景的位置。

样品扫描，采集4000 cm-1～1000 cm-1波数范围内的样品光谱。

在样品光谱扣除背景光谱，手动多点调整样品光谱的基线至100%。

标出样品光谱图中吸收峰的透过率。

绘制4000 cm-1～1000 cm-1波数范围内的样品光谱图。

7　 测试结果的计算

高纯四氯化锗的透过率用T表示，数值以%计，按式（1）计算
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式中：

T——样品在分析波数处的透过率，单位为百分比（%）；

I——样品在分析波数处的最大吸收峰处为透过样品的辐射能；

I0 ——入射光线的辐射能。
。

8　  允许差

8.1　 仪器差：一次取样不同仪器之间的测量误差绝对值不大于1%。
8.2　 精密度：一次取样不同实验室之间的测量误差绝对值不大于5%。

9　 质量保证和控制
应用国家级标准样品或行业级标准样品（当前两者没有时，也可用控制标样替代），每周或每两周校核一次本分析方法的有效性。当过程失控时，应找出原因，纠正错误后，重新进行校核。 
10  试验报告
试验报告至少应包括以下内容：

a) 试样信息；

b) 仪器型号；

c) 试验环境；
d) 测试结果；

e) 本标准编号；

f) 测试日期及测试者；

g) 其他。
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