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前    言

GB/T6609共有37个部分，本部分为第32 部分。

本部分修改采用了AS 2879.3-1991《氧化铝 第三部分X-射线衍射法测定a-Al2O3含量》。为方便对照，在附录A中列出了本部分的章条和对应的AS 2879.3-1991章条的对照表。

本部分修改采用AS 2879.3-1991将其前言、规范性引用文件、参考文献删除。并根据国内的具体情况增加和修改了一些规定，这些规定用垂直单线标识在它们所涉及的条款的页边空白处。

——删除了测定的范围；

——对原有的4个计算公式合并成一个。

本部分的附录A为资料性附录。

本部分由中国有色金属工业协会提出。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会归口。

本部分由中国铝业股份有限公司郑州研究院、中国有色金属标准计量质量研究所负责起草。

本部分由中国铝业股份有限公司郑州研究院起草。

本部分主要起草人：XXX、XXX、XXX、XXX。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会负责解释。

本部分为首次发布。
GB/T 6609.32—200X
氧化铝化学分析方法和物理性能测定方法

第32部分  a-Al2O3含量的测定

X-射线衍射法
1 范围
本标准规定了用X-射线衍射法测定氧化铝中a-Al2O3含量。

本标准适用于氧化铝a-Al2O3含量的测定。
2 方法原理
测定样品和a-Al2O3含量为100%标准样品的（012）（d值为3.48Å）晶面的衍射峰的面积。从样品和标准样品的（012）晶面的衍射峰的净面积比来计算样品a-Al2O3的含量。

注：（012）晶面不与其它相态氧化铝的衍射峰重叠。

3 试剂
3.1 在测定过程中，除非特别指明，只用分析纯试剂和蒸馏水
3.2.1 氧化铝，—级

注：用于制备a-Al2O3含量为100%标准样品的氧化铝的类型可能会影响测量衍射峰的强度。不同级别的冶金级氧化铝也可能衍射峰的强度不同。

3.3 盐酸（ρ20=1.16g/mL）。

3.4 盐酸（10%）：将312mL的盐酸(3.3)注入1L的烧瓶中,加水至1L,混匀。

3.5 a-Al2O3含量为100%的标准样品制备。
3.5.1 称取约100g氧化铝（3.2），放入600mL的烧杯中，加250mL的盐酸（3.4）。用电磁搅拌器在常温下搅拌3小时，用快速滤纸过滤，用水洗涤滤纸和残余物，完全除去盐酸。

3.5.2 将洗好的氧化铝在烘箱中于105℃±5℃干燥2小时。将烘干后的氧化铝置于铂金皿中，在高温炉中升温至1300℃。在1300℃下灼烧至少24小时。取出，放置在干燥器中，冷却至室温。

4 仪器

4.1 X-射线衍射仪

4.2 高温炉：可以控制在1300℃±50℃。

5 试样的制备

用采集槽或旋转缩分器取50g测试样品，仔细清扫时，防止细颗粒的样品损失。测试样品前要混和均匀。

6 步骤
6.1  测定次数

对同一试样应独立地进行两次测定，取其平均值。
6.2  试样制备

用取样勺取部分试样（5）放在玛瑙研磨中研磨，测试试样和标准样品粒度要研磨至小于45μm。测试
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试样和标准样品都要用平行样。如果发现某一过程不理想或遗忘，需要重新制样。

6.3  测定
选择X-射线衍射仪合适的测试条件，测定试样（012）晶面衍射峰的面积和本底面积。对于CuKa线，（012）晶面的2θ角为25.58°。每个样品记录
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一张衍射图。测定顺序表述如下：

6.3.1 有一个试样测定顺序为：标样（1），T1（1），T1（2），标样（2）。

这里：
Tn(1)— 第n个试样的第一次测定, n=1,2,3……
Tn(2)— 第n个试样的第二次测定, n=1,2,3……
6.3.2 有两个试样测定顺序为：标样（1），T1（1），T2（1），标样（2）,T1（2），T2（2），标样（3）。

6.3.3 有三个试样测定顺序为：标样（1），T1（1），T2（1），T3（1）,标样（2）,T1（2），T2（2），T3（2）标样（3）。

6.3.4有四、五个试样时，平行样不能连续测定，中间必须测定标准样品，并且间隔不能超过四个试样。

7 测定结果的计算：

按公式（1）计算a-Al2O3的百分含量： 
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公式（1）中：

It  — 测试样品衍射峰的净面积；
IS  — 标准样品衍射峰的净面积；

n  — 标准样品的测定次数； 

8 精密度
按照AS2850由来自不同实验室的6个测试人员完成了精密度测试。每个测试人员完成了7个测试样品中的4个样品。从测试结果计算出95%的置信度(见表1)。

表1根据本标准得到的a-Al2O3的结果

	样品编号
	a-Al2O3的平均含量（%）
	重现性/r
	再现性/R

	氧化铝样品S-044
	4
	0.5
	0.6

	氧化铝样品S-040
	5
	0.5
	0.6

	氧化铝样品S-039
	7
	0.3
	0.7

	氧化铝样品S-045
	15
	0.6
	1.1

	氧化铝样品S-041
	17
	1.3
	1.5

	氧化铝样品S-042
	27
	1.6
	2.4

	氧化铝样品S-043
	42
	2.9
	3.5


根据这些数据，表2给出了预期的精度。
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表2 Al2O3测定的精度数据

	a-Al2O3含量的平均值%
	r
	R

	≤10
	0.7
	1.0

	>10
	8%平均值
	10%平均值


9 检验报告

检验报告包括下面的内容:

a) 样品名称。

b) 取样日期。

c) 检测完成的日期。

d) 测试样品a-Al2O3的含量，用%表示。

e) 如果用了标准样品，标出其名称。

f) 从已计算的平均数得到可以接受的结果的个数。

g) 测试过程中发现的可能影响结果的异常现象。
h) 采用的标准。
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附录A

（资料性附录）

表A.1 本部分章条编号与AS 2879.3-1991章条编号对照表

	本部分章条编号
	对应的国际标准章条编号

	1
	1

	2
	3

	3
	4

	4
	5

	5
	6

	6
	7

	7
	8

	8
	9

	9
	10
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