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铅及铅合金化学分析方法  锡、锑、砷、铋、铜、镉、钙、银含量的测定  波长色散X射线荧光光谱法

1　 范围

本标准规定了铅及铅合金中锡、锑、砷、铋、铜、镉、钙、银含量的波长色散X射线荧光光谱法测定方法。

本标准适用于铅及铅合金中锡、锑、砷、铋、铜、镉、钙、银的测定，测定范围见表1。
表1　 元素及测定范围

	分析元素
	测定范围（质量分数）/%

	Sn
	1.0～17.0

	Sb
	0.80～7.5

	As
	0.10～2.5

	Bi
	0.15～1.4

	Cu
	0.05～0.80

	Cd
	0.10～0.65

	Ca
	0.10～2.0

	Ag
	0.08～1.0


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，仅所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 16597  冶金产品分析方法 X射线荧光光谱法通则

GB/T 6379.2  测量方法与结果的准确度(正确度与精密度) 第2部分确定标准测量方法重复性与再现性的基本方法

GB/T 1031  产品几何技术规范(GPS) 表面结构 轮廓法 表面粗糙度参数及其数值
3　 原理

X射线管产生的初级X射线照射到平整、光洁的样品表面，产生的特征X射线经晶体分光后，探测器在选择的特征波长相对应的2θ角处测量X射线荧光强度。根据校准曲线和测量的X射线荧光强度，计算出样品中锡、锑、砷、铋、铜、镉、钙和银的质量分数。

4　 试剂与材料

4.1　 P10气体（90 %的氩和10 %甲烷的混合气体）。
4.2　 有证铅及铅合金标准物质：光谱用标准试块。各元素至少应有3块标准样品，其含量应有一定的梯度，并覆盖待测元素的测定范围。

5　 仪器与设备

5.1　 波长色散X射线荧光光谱仪，符合GB/T 16597的规定。

5.2　 试验加工设备：车床或铣床。

6　 标准物质和试样制备

6.1　 所有试样及标准物质分析面应为平面，且有效待测面直径大于光谱仪所选测量区域或直径。一般要求有效待测面直径为30 mm～50 mm。

6.2　 标准物质和样品分析面用车床或铣床加工成平面，并保证在制样过程中试样不氧化。

6.3　 标准物质和试样的加工方法以及加工后的表面粗糙度应基本一致，轮廓的最大高度Rz≤6.3 μm。待测面应均匀，清洁，没有裂纹、空洞和疏松等缺陷。必要时可以在测量前用超声波清洗。试样应及时测量，如果试样暴露于空气中超过24 h，测量前应重新加工待测面。

7　 试验步骤

7.1　 测量条件

各元素测定的特征谱线以及特征谱线的测量条件通过优化获得，X射线荧光光谱仪的测量条件参见附录A。

7.2　 标准曲线的绘制

选取不少于3块铅及铅合金标准物质按照6进行制备，并按7.1确定的测量条件测定各元素特征谱线的X射线荧光强度，选择合适的方法进行基体效应校正和谱线干扰校正，制作标准曲线。

7.3　 测定

7.3.1　 校正

选择合适的校正样品进行仪器的校正。可采用单点校正或两点校正，校正的间隔时间可根据仪器的稳定性决定。当更换流气计数器的气体后，必须进行仪器校正。

7.3.2　 试样测定

仪器预热并稳定后，按选定的测量条件测定样品中待测元素特征谱线的X射线荧光强度。

8　 试验数据处理  

9　 精密度

10　 试验报告
试验报告至少应给出以下几个方面的内容：

—— 试验对象；

—— 所使用的标准（包括发布或出版年号）；

—— 所使用的方法（如果标准中包括几个方法）；

—— 结果；

—— 观察到的异常现象；

—— 试验日期。

附　录　A 
（资料性附录）
X射线荧光光谱仪测量条件

A.1　 X射线荧光光谱仪条件
推荐X射线荧光光谱仪条件见表A.1。

表A.1　 X射线荧光光谱仪条件
	元素
	谱线
	分光晶体
	准直器/μm
	检测器
	滤光片/μm
	管流/mA
	管压/kV
	峰位
	测量时间

s
	脉冲幅度

	Sn
	Sn Kα
	LiF200
	300
	Scint.
	Brass (400)
	60
	66
	14.0074
	20
	23-73

	Sb
	Sb Kα
	LiF200
	300
	Scint.
	None
	60
	66
	13.4234
	20
	25-75

	As
	As Kβ
	LiF200
	300
	Scint.
	Al(200)
	60
	66
	30.4450
	20
	25-75

	Bi
	Bi Lα
	LiF200
	300
	Scint.
	Brass (400)
	60
	66
	33.0034
	20
	25-75

	Cu
	Cu Kα
	LiF200
	300
	Scint.
	Al(200)
	60
	66
	45.0136
	20
	28-78

	Cd
	Cd Kα
	LiF200
	300
	Scint.
	Brass (400)
	60
	66
	15.2748
	26
	19-69

	Ca
	Ca Kα
	LiF200
	300
	Flow
	None
	30
	133
	113.1192
	28
	24-74

	Ag
	Ag Kα
	LiF200
	300
	Scint.
	Brass (400)
	60
	66
	15.9746
	20
	20-70
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