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前   言
本文件按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则  第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。
本文件是GB/T 6609《氧化铝化学分析方法和物理性能测定方法》的第30部分。GB/T 6609已经发布了以下部分：
——第1部分：电感耦合等离子体原子发射光谱法测定微量元素含量；
——第2部分：300℃和1000℃质量损失的测定；

——第3部分：钼蓝光度法测定二氧化硅含量；
——第4部分：邻二氮杂菲光度法测定三氧化二铁含量；
——第5部分：氧化钠含量的测定；

——第6部分：火焰光度法测定氧化钾含量；

——第7部分：二安替比林甲烷光度法测定二氧化钛含量；

——第8部分：二苯基碳酰二肼光度法测定三氧化二铬含量；
——第9部分：新亚铜灵光度法测定氧化铜含量；
——第10部分：苯甲酰苯基羟胺萃取光度法测定五氧化二钒含量；

——第11部分：火焰原子吸收光谱法测定一氧化锰含量；
——第12部分：火焰原子吸收光谱法测定氧化锌含量；

——第13部分：火焰原子吸收光谱法测定氧化钙含量；

——第14部分：镧-茜素络合酮分光光度法测定氟含量；

——第15部分：硫氰酸铁光度法测定氯含量；

——第16部分：姜黄素分光光度法测定三氧化二硼含量；

——第17部分：钼蓝分光光度法测定五氧化二磷含量；

——第18部分：N,N-二甲基对苯二胺分光光度法测定硫酸根含量；

——第19部分：火焰原子吸收光谱法测定氧化锂含量；

——第20部分：火焰原子吸收光谱法测定氧化镁含量；

——第21部分：丁基罗丹明B分光光度法测定三氧化二镓含量；

——第22部分：取样；

——第23部分：试样的制备和贮存；

——第24部分：安息角的测定；

——第25部分：松装密度的测定；

——第26部分：有效密度的测定  比重瓶法；

——第27部分：粒度分析  筛分法；
——第28部分：小于60μm 的细粉末粒度分布的测定  湿筛法；

——第29部分：吸附指数的测定；

——第30部分：微量元素含量的测定 波长色散X射线荧光光谱法；

——第31部分：流动角的测定；

——第32部分：α-三氧化二铝含量的测定 x-射线衍射法；

——第33部分：磨损指数的测定；

——第34部分：三氧化二铝含量的计算方法；

——第35部分：比表面积的测定  氮吸附法；

——第36部分：流动时间的测定；

——第37部分：粒度小于20μm 颗粒含量的测定；
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件代替GB/T 6609.30-2009《氧化铝化学分析方法和物理性能测定方法 第30部分 X射线荧光光谱法测定微量元素》，与GB/T 6609.30-2009相比，除了编辑性改动外，主要变化如下：
a)增加了标准题目中“波长色散”描述，明确是X射线荧光分析方法中的波长色散X荧光分析方法（见标题，2009年版的标题）；
b)增加了“2 规范性引用文件”（见第2章，2009年版的第2章）；
c)增加了“3 术语和定义”（见第3章）；
d)保留2009版本技术内容，将其编辑性修改为“5 熔融制样法”，技术性内容保持不变，仅对文本进行编辑性修改（见第5章，2009年版的第4章-第8章）；
e)增加了“6 研磨压片法”内容，采用研磨压片法，规定了样品制样规范，称样量、样品研磨条件、压片规范等内容，并增加方法的重复性限和允许差（见第6章）；
本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC243）提出并归口。

本文件起草单位：中铝郑州有色金属研究院有限公司、xxxx。

本文件主要起草人：XXXX、XXXXX。

本文件及其所代替文件的历次版本发布情况为：

——2009年首次发布GB/T 6609.30-2009；
——本次为第一次修订。
引    言
GB/T 6609《氧化铝化学分析方法和物理性能测定方法》是氧化铝化学分析方法和物理性能测定方法的系列标准，该系列标准包含氧化铝试样制备贮存、水分灼减测定、化学元素成分分析、粒度分析、松装密度等多种化学和物理分析操作的技术规范，标准在氧化铝贸易结算、化学元素比对、电解铝生产等多领域应用广泛。本文件规定了波长色散X射线荧光光谱法测定氧化铝中微量元素含量的操作技术规范。
由于氧化铝工业连续生产及时性的需要，国内外很多氧化铝或电解铝厂均采用XRF分析，氧化铝XRF分析标准主要有GB/T 6609.30-2009和 ISO 23201:2015，但都采用同一种制样技术，即采用高温熔融制样法。由于熔融法制样熔剂稀释的方法要求，其荧光强度下降较严重，可能影响低含量的硅、磷、钛等超低元素测定，压片法制样由于操作简便、高荧光强度、成本优势，使得该方法在行业内得到发展应用。

本次修订是在原GB/T 6609.30-2009版基础上，将原有的熔融制样方法列为方法一，加入压片法方法二，并制定相关的重复性限和允许差。标准中压片法内容的增加，增强了XRF方法的灵活性，扩大了相关XRF法的制样途径，弥补标准和实际测定的脱节；压片制样方法的详细规范将进一步提高相关企业压片法的操作规范性，重复性限和允许差的制定将为XRF分析提供精确度标尺，为氧化铝相关企业的氧化铝压片法分析对比、交流提供依据；通过本标准的修订工作，完善后的标准将重新指导实际XRF分析测定工作，为各单位提供科学合理的测定比对数据，减少相关方分析测定纠纷，同时进一步健全完善了氧化铝化学元素测定分析体系。
氧化铝化学分析方法和物理性能测定方法 第30部分:
微量元素含量的测定 波长色散X射线荧光光谱法
1  范围

本文件规定了氧化铝中微量元素的测定方法，本文件适用于熔盐电解法冶金用氧化铝，对于其他氧化铝品种可参考使用本方法。
本文件规定了波长色散X 射线荧光光谱法测定氧化铝中微量元素钠、硅、铁、钙、钾、钛、磷、钒、锌和镓(用氧化物表示为Na2O、SiO2、Fe2O3、CaO、K2O、TiO2、P2O5、V2O5、ZnO和Ga2O3)的测定，测定范围根据标准样品或标准物质的含量范围确定，表1为参考范围。
表1 测定范围
	组分
	测量范围/%
	组分
	测量范围/%

	Na2O
	0.10～1.00
	TiO2
	0.0010～0.010

	SiO2
	0.0050～0.10
	P2O5
	0.0010～0.030

	Fe2O3
	0.0050～0.10
	V2O5
	0.0010～0.010

	CaO
	0.010～0.15
	ZnO
	0.0010～0.020

	K2O
	0.0010～0.10
	Ga2O3
	0.0010～0.050


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 6609.22 氧化铝化学分析和物理性能测定方法  取样
GB/T 6609.23 氧化铝化学分析和物理性能测定方法  试样制备和贮存
GB/T 8170  数值修约规则与极限数值的表示和判断
JJG 810 中华人民共和国国家计量检定规程  波长色散X射线荧光光谱仪
3  术语和定义
    本文件没有界定的术语和定义。
4 试样

4.1 按照GB/T 6609.22取样，按照GB/T6609.23制样。
4.2试样应预先于300℃±5℃干燥2 h，置于干燥器中冷却至室温。
5  熔融制样法
5.1原理
试样用无水四硼酸锂和偏硼酸锂混合熔剂熔融，以消除矿物效应和粒度效应，并铸成适合X射线荧光光谱仪测量形状的玻璃片，测量玻璃片中待测元素的荧光X射线强度。根据校准曲线或方程来分析，且进行元素间干扰效应校正。校正方程用系列标准样品建立。样品经混合熔剂熔融，氧化铝中杂质元素含量很低，基体影响很小，可以不进行基体校正。用有证标准样品验证。
5.2 试剂

5.2.1熔剂：四硼酸锂和偏硼酸锂混合熔剂[Li2B4O7（12）+LiBO2（22）]，优级纯。熔剂含有一定水分，应在700℃灼烧2 h，在干燥器中冷却备用。 
5.2.2脱模剂：溴化锂饱和溶液或碘化铵溶液（300 g/L）。
5.2.3监控样品：监控样品应是均匀稳定的玻璃片，含有所有校准元素，其浓度应使其计数率的统计误差小于或等于校准元素的计数率统计误差。
5.3 器具及仪器

5.3.1 铂-金合金坩埚（95%Pt+5%Au）。

5.3.2 铂-金合金铸模（95%Pt+5%Au）。铸模材料底厚度约1mm，使其不易变形。

注：熔样器皿和铸型模可合二为一。若试样在坩埚中熔融后直接成型，则要求坩埚底面内壁平整光滑。

5.3.3 熔样炉：能加热到1050 ℃~1250 ℃，可以控温的电阻炉或高频感应炉。也可以采用自动熔融设备，最高温度不低于 1200 ℃， 且可控制温度，控温精度±15℃以内。

5.3.4 波长色散X射线荧光光谱仪，端窗铑靶X射线管。按照JJG 810检验仪器的精密度。
5.3.5 烘箱：能控制温度在300℃±5℃。

5.3.6干燥器：干燥剂是活性氧化铝（活性氧化铝应在使用前在300℃±5℃加热活化）或五氧化二磷。
5.4 试验步骤

5.4.1平行试验
平行做两次试验，取其平均值。
5.4.2校正试样
    校正试样应该是和被测试样相似，有合理的元素分布梯度的国家级氧化铝列标准样品或有证标准样品。每个元素都有一个具有足够的含量范围又有一定梯度的标准系列。如上述标样不能满足时，应加配适当人工配制校准样品补充之。
5.4.3试样片的制备

5.4.3.1 混合：根据测量设备和铸模规格称取适量的混和熔剂（5.2.1）和试样（4.2）。试样和混合熔剂的称量质量比例为1:2~1:5均可，放入铂-金合金坩埚（5.3.1）内搅拌均匀，加入3滴脱模剂（5.2.2）。
5.4.3.2 熔融：将混合试料（5.4.3.1）放入熔样炉（5.3.3）在1100℃下℃熔融15min，熔融过程要转动坩埚，使粘在坩埚壁上的小熔珠和样品进入熔融体中。每隔一定时间，熔样炉（5.3.3）自动摇动坩埚，将气泡赶尽，并使熔融物混匀。
5.4.3.3 浇铸：将熔融试样（5.4.3.2）在铸模（5.3.2）中浇铸成型。将坩埚内熔融物倾入已加热至800℃以上的铸模中。将铸模移离炉膛，冷却。已成型的玻璃圆片与铸模剥离。试样在坩埚中熔融后直接成型的应在冷却前摇动坩埚，赶出气泡。
5.4.3.4 样片的保存：熔融好的样片应该不结晶、无裂纹、没有气泡。取出样片，在非测量面贴上标签，直接测定或放于干燥器内保存，防止吸潮和污染。测量时，只能拿样片的边缘，以避免X射线测量面的沾污。
5.4.4校正
5.4.4.1 背景校正：对于测定元素可选择一个或两个背景。
5.4.4.2 仪器漂移校正：通过测量监控样品校正仪器漂移。
5.4.4.3 校正曲线的绘制
5.4.4.3.1标准试样片的制备：选择校正试样（5.4.2）作为标准样品绘制校准曲线，制备过程按5.4.3中进行。
5.4.4.3.2校准与校正：Ti Kβ对V Kα重叠，V Kβ对Cr Kα重叠，可分别用其强度进行校正，其他元素不存在谱线重叠干扰。样品经混合熔剂熔融，氧化铝中杂质元素含量很低，基体影响很小，可以不进行基体校正。
5.4.5光谱测量
5.4.5.1 将X射线荧光光谱仪（5.3.4）预热使其稳定。根据X射线管型号调节管电压和管电流。根据X射线荧光光谱仪的型号选定工作参数（参见附录A）。
5.4.5.2测量漂移校正样品：设置监控样品名，测量监控样品中分析元素的X射线荧光强度。监控样品中分析元素的参考强度必须与标准样品在同一次开机中测量，以保证漂移校正的有效性。

5.4.5.3测量标准样品：输入标准样品名称，测量标准样品中分析元素的X射线荧光强度。
5.4.5.4测量未知样品：启动定量分析程序，测量与未知样品同批制备的标准样品或新制备标准样品，如果分析结果要满足表2规定的重复性要求，可以直接进行未知样品测定，输入未知样品名，测量未知样品，读取测定结果。如果标准样品对照结果未能满足表2规定，应该测量监控样品，进行仪器漂移校正，如果校正后仍不满足要求，应进行问题查找，重新校正曲线或重新制作工作曲线，直至标准样品对照满足表2要求。
5.5 精密度

5.5.1  重复性

在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，这以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过表2给定的重复性限（r），超过重复性限(r)的情况不超过5%。重复性限（r）按表2数据采用线性内差法或外延法求得。

表2 重复性
	组分
	含量
%
	r
%
	组分
	含量
%
	r
%

	Na2O
	0.31
	0.0062
	TiO2
	0.00068
	0.00048

	
	0.50
	0.011
	
	0.0028
	0.00071

	
	0.67
	0.020
	
	—
	—

	SiO2
	0.018
	0.0029
	P2O5
	0.00071
	0.00045

	
	0.042
	0.0061
	
	0.0031
	0..0011

	
	0.10
	0.0077
	
	—
	—

	Fe2O3
	0.0049
	0.00085
	V2O5
	0.00038
	0.00051

	
	0.012
	0.0014
	
	0.0016
	0.00074

	
	0.053
	0.0063
	
	—
	—

	CaO
	0.038
	0.0018
	ZnO
	0.0011
	0.00024

	
	0.076
	0.0032
	
	0.0029
	0.00016

	
	0.11
	0.0034
	
	0.0049
	0.00023

	K2O
	0.0064
	0.00079
	Ga2O3
	0.011
	0.00026

	
	0.031
	0.0017
	
	0.015
	0.00065

	
	0.070
	0.0027
	
	0.018
	0.00074


5.5.2  允许差

实验室之间分析结果的差值不大于表3所列允许差。

表3 允许差
	组分
	含量
%
	允许差
%
	组分
	含量
%
	允许差
%

	Na2Oa
	0.10～1.20
	0.0521C+0.005
	TiO2
	0.0010～0.010
	0.0013

	SiO2
	0.0050～0.050
	0.0080
	P2O5
	0.0010～0.050
	0.00090

	
	﹥0.050～0.15
	0.012
	Ga2O3
	0.0010～0.020
	0.0020

	
	﹥0.15～0.30
	0.016
	
	﹥0.020～0.060
	0.0030

	Fe2O3
	0.0050～0.015
	0.0040
	V2O5
	0.0010～0.0050
	0.0010

	
	﹥0.015～0.060
	0.0060 
	
	﹥0.0050～0.010 
	 0.0015

	
	﹥0.060～0.10
	0.010
	
	﹥0.010～0.015
	0.0020

	CaO
	0.010～0.030
	0.0060
	ZnO
	0.0010～0.0075
	0.0010

	
	﹥0.030～0.10
	0.015
	
	﹥0.0075～0.010
	0.0016

	
	﹥0.10～0.15
	0.030
	
	﹥0.010～0.020
	0.0022

	K2O
	0.0010～0.012
	0.0010
	

	
	﹥0.012～0.050
	0.0060
	

	
	﹥0.050～0.12
	0.012
	

	   a  C是样品的氧化钠的平均含量（质量分数）


6  研磨压片法

6.1原理
将试样和分散剂或粘结剂按一定比例混合、研磨，然后加压制成适合X射线荧光光谱仪测量的样片，测量样片中待测元素的X射线荧光强度，根据校准曲线或方程来分析测定试样中的元素含量。校准曲线或方程用系列标准样品建立，应进行元素间干扰效应校正，用有证标准样品验证。
6.2 试剂
6.2.1分散剂：丙二醇或满足重复性测定要求的其他试剂。

6.2.2 镶边垫衬材料：工业纯及以上硼酸、铝环、聚乙烯环。
6.2.3 氧化铝系列标准样品：标准样品应该是和被测试样相似的氧化铝列标准样品或有证标准样品，标准样品的每个元素都应有足够的含量范围又有一定梯度。
6.2.4监控样品：监控样品应是均匀稳定的样片，含有所有校准元素，其浓度应使其计数率的统计误差小于或等于校准元素的计数率统计误差。
6.2.5 乙醇：分析纯。

6.2.6标准溶液：标准溶液应包含钠、铁、钙、钾、钛、磷、钒、镓、锌等元素。
6.2.7高纯试剂：氧化铝、碳酸钠、二氧化硅、三氧化二铁、二氧化钛、碳酸钙、碳酸钾、磷酸钙、氧化锌、三氧化二镓等，纯度达到优级纯或光谱纯。

6.3  仪器和设备

6.3.1电烘箱：能控制在300℃±5℃。
6.3.2震动研磨机及碳化钨研钵。
6.3.3压片机及模具：压片机总压力在25t以上，模具的内径以在35mm以上为宜。
6.3.4 波长色散X射线荧光光谱仪：配有端窗铑靶X射线管。 
6.3.5 干燥器：干燥剂是活性氧化铝（活性氧化铝应在使用前在300℃±5℃加热活化）或五氧化二磷。
6.3.6 称量瓶：含盖，直径50 mm-70 mm。
6.4  分析
6.4.1平行试验
平行做两次试验，取其平均值。
6.4.2 校正试样
随同被测试样同类型的标准样品（6.2.3）。每个元素都有一个具有足够的含量范围又有一定梯度的标准系列。如上述标准样品不能满足时，参考附录B使用标准溶液（6.2.6）或高纯试剂（6.2.6）进行人工配制补充之。
6.4.3试样片的制备

6.4.3.1 称量：称取10.0 g～15.0 g试样（4.2）于称量瓶（6.3.6）中。
6.4.3.2 试样的混合和研磨：将称量好的试样倾倒入碳化钨研钵（6.3.2）中，加入一定量的分散剂（6.2.1），于振动研磨机（6.3.2）中研磨一定时间，同时达到混合和研磨的目的。因不同实验室之间试剂、研磨器材等方面的差异，确定研磨时间应以条件试验为依据。推荐研磨条件：10.0 g试样，加入2滴丙二醇，研磨100 s。被测试样和校准试样（6.4.2）的制样条件要一致。每一次研磨后都需要乙醇（6.2.5）清洗料钵，避免污染。
6.4.3.3 压片：将研磨、混合好的试样（6.4.3.2）倒入模具（6.3.3），利用镶边垫衬材料（6.2.2）镶边，用压片机（6.3.3）加压至总压力为20t以上，并保持20s以上，取出样片直接测定或保存于干燥器内。
6.4.4校正曲线的绘制
6.4.4.1标准样片的制备：选择校正试样（6.4.2）绘制工作曲线，标准试样片的制备按6.4.3步骤进行。
6.4.4.2 测量条件：各元素特征谱线的测量条件通过优化获得，通常须测试不同浓度的实际样品，测量条件参考附录A。

6.4.4.3校准方程：可根据仪器情况选择合适的校准方程，对有谱线重叠干扰的元素，须进行谱线重叠干扰校正。氧化铝基体中需要测定的元素含量较低，可以不考虑基体效应的影响。
6.5.5 X射线荧光光谱测量

6.5.5.1仪器漂移校正：在建立校正曲线同时，设置监控样品名，测量监控样品中分析元素的X射线荧光强度，为后续仪器漂移校正提供初始测量强度。监控样品中分析元素的初始测量强度必须和标准试样片在同一次测定，以保证漂移校正的有效性。可采用单点校正或两点校正，时间间隔根据仪器的稳定性确定。

6.5.5.2测量标准样品：输入标准样品名称，测量标准样品中分析元素的X射线荧光强度。
6.5.5.3测量未知样品：启动定量分析程序，测量与未知样品同批制备的标准样品或新制备标准样品，如果分析结果要满足表4规定的重复性要求，可以直接进行未知样品测定，输入未知样品名，测量未知样品，读取测定结果。如果标准样品对照结果未能满足表4规定，应该测量监控样品，进行仪器漂移校正，如果校正后仍不满足要求，应进行问题查找，重新校正曲线或重新制作工作曲线，直至标准样品对照满足表4要求。
6.6精密度

6.6.1  重复性

在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，这两个测定值的绝对差值不超过表4给定重复性限（r），超过重复性限(r)的情况不超过5%。重复性限（r）按以下数据采用内差法或外延法求得。

表4重复性
	组分
	含量
%
	r
%
	组分
	含量
%
	r
%

	Na2O
	0.19
	0.015
	TiO2
	0.0009
	0.0004

	
	0.29
	0.020
	
	0.0022
	0.0006

	
	0.42
	0.035
	
	0.0039
	0.0009

	SiO2
	0.0096
	0.0035
	P2O5
	0.0008
	0.0005

	
	0.026
	0.0050
	
	0.0020
	0.0008

	
	0.058
	0.0070
	
	—
	—

	Fe2O3
	0.0080
	0.0008
	V2O5
	0.0008
	0.0005

	
	0.017
	0.0011
	
	0.0020
	0.0007

	
	0.025
	0.0017
	
	—
	—

	CaO
	0.010
	0.0013
	ZnO
	0.0006
	0.0003

	
	0.035
	0.0021
	
	0.0024
	0.0005

	
	0.11
	0.0070
	
	0.0049
	0.0009

	K2O
	0.012
	0.0010
	Ga2O3
	0.0078
	0.0008

	
	0.028
	0.0016
	
	0.016
	0.0016

	
	0.038
	0.0022
	
	—
	—


6.6.2  允许差

实验室间分析结果的差值不大于表5所列允许差。

表5允许差
	组分
	含量
%
	允许差
%
	组分
	含量
%
	允许差
%

	Na2O
	0.10～0.29
	0.030
	TiO2
	0.0009～0.0039
	0.0017

	
	﹥0.29～0.42
	0.045
	
	﹥0.039～0.010
	0.0030

	
	﹥0.42～1.00
	0.060
	
	—
	—

	SiO2
	0.0050～0.026
	0.0085
	P2O5
	0.0008～0.020
	0.0020

	
	﹥0.026～0.058
	0.010
	
	﹥0.0020～0.020
	0.0030

	
	﹥0.058～0.10
	0.015
	
	—
	—

	Fe2O3
	0.0050～0.017
	0.0030
	V2O5
	0.0008～0.0020
	0.0010

	
	﹥0.017～0.025
	0.0045
	
	﹥0.0020～0.010 
	0.0025

	
	﹥0.025～0.10
	0.010
	
	—
	—

	CaO
	0.010～0.035
	0.0050
	ZnO
	0.0006～0.0049
	0.0015

	
	﹥0.030～0.10
	0.011
	
	﹥0.0049～0.020 
	0.0020

	
	﹥0.10～0.15
	0.030
	
	—
	—

	K2O
	0.0010～0.028
	0.0030
	Ga2O3

	0.0010～0.016
	0.0025

	
	﹥0.028～0.038
	0.0060
	
	﹥0.016～0.050
	0.0050

	
	﹥0.038～0.10
	0.010
	
	—
	—


7 质量保证与控制

每周或每两周应使用标准样品（国家标准样品、行业标准样品或内控标准样品）对本标准方法的有效性进行校核，即标准样品的测定值与标准值（或标示值）的绝对差值应满足表2或表4要求。如果不能满足校核要求应找出原因，纠正错误后，重新进行校核，必要时重新制作工作曲线。
8 试验报告
试验报告至少应给出以下几个方面的内容： 

—— 试样；

—— 本文件编号；

—— 所使用的方法，需注明“熔融法”或“压片法”；

—— 分析结果及其表示；

—— 与基本分析步骤的差异；

—— 测定中观察到的异常现象；
—— 试验日期。
附录A

根据设备，在真空条件下，各元素测量条件见表A。

表A
	分 析 线  
	准直器
	探测器
	晶体1）
	2θ角（°）

	Na Kα
	粗
	Flow2)
	PX1或

TIAP
	28或

55

	Si Kα
	粗
	Flow
	PET(PE)
	109

	Fe Kα
	粗
	Duplex3）或Flow
	PX10或

LiF200
	57

	Ca Kα
	粗
	Flow
	PX10或

LiF200
	113

	K Kα
	粗
	Flow
	LiF200
	137

	Ti Kα
	粗或细
	Flow
	LiF200
	86

	P Kα
	粗
	Flow
	Ge(111)4)
	141

	V Kα
	粗
	Flow
	LiF200
	77

	Zn Kα
	粗
	Scint5)
	LiF200
	42

	Ga Kα
	粗
	Scint
	LiF200
	39


注：1）已有2d值更大的人工合成多层膜晶体用于分析轻元素。
2) 流气正比计数管。

3）封闭式正比计数管。
4) 对PKα线推荐采用不反射二级线的Ge（111）晶体，若用 PET晶体，应扣除CaKαⅡ线对PKα线干扰。

    5） 闪烁计数器。
附录B
校准标准样品配制
使用氧化铝标准试样（6.2.3）、标准溶液（6.2.6）、高纯试剂（6.2.7），可以混配出多组参考校准标准样品，以弥补标样梯度缺失问题。可使用氧化铝标准试样和标准溶液或高纯试剂单独配制，也可以混合配制。
示例1 使用氧化铝标准试样和标准溶液配制标准样品操作：
a) 将市售100μg/g（根据实验室供应商条件自选）的标准溶液稀释50倍，配制2μg/g（稀释浓度可根据需配制的梯度进行计算调节）的溶液；
b) 使用玻璃称量瓶称取10 g标准样品（标样可根据梯度需要自选），用小勺在样品中间拨出一凹槽，使用移液管加入1mL（根据配制浓度调接加入体积）的稀释后溶液，溶液应缓慢滴加入凹槽中，总加入体积不宜超过2mL，避免溶液过多引起外流；
c）将加入溶液的称量瓶放入烘箱，110℃烘干不少于2h，彻底将水分祛除。
d）按照按照相应步骤制备样片。

上述示例1中的操作为压片法配制标样参考操作，熔融法可以根据坩埚中的称样量，配制稀释溶液和计算相应溶液加入量。
示例2：使用氧化铝标准试样和高纯试剂配制标准样品操作：
a)高纯试剂应作如下处理：氧化铝、二氧化硅试剂取样品≥1g，在1200℃±25℃灼烧2h，在干燥器里冷却至室温；三氧化二铁、二氧化钛、氧化锌、三氧化二镓等试剂取样品≥1g，在 1000 ℃±25 ℃灼烧1h，在干燥器里冷却至室温备用；碳酸钠、碳酸钾、五氧化二钒、磷酸钙试剂，在600 ℃±25 ℃灼烧1h，在干燥器里冷却至室温备用；碳酸钙试剂，在300 ℃±5 ℃灼烧1h。
b）使用玻璃称量瓶称取10g标准样品（根据梯度需要自选），加入1mg（根据梯度调节加入量）高纯试剂，配制或稀释试样；
c）按照相应步骤制备样片。

上述示例2中的操作，因加入纯物质量极小，主要适用于压片法配制标样参考操作，如使用高纯氧化铝稀释试样得到低含量参考标样，可以选用示例2方法。
由于高纯试剂称量质量过小，称量易引起误差，优先推荐使用示例1中氧化铝标准试样和标准溶液配制标准样品。
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