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铝及铝合金中稀土分析方法
  X-射线荧光光谱法测定镧、铈、镨、钕、钐含量
1 范围
本标准规定了铝及铝合金中镧、铈、镨、钕、钐元素的测定方法。

本标准适用于铝及铝合金中镧、铈、镨、钕、钐元素的测定。测定范围：La：0.020%～0.250%、Ce：0.050%～0.600%、Pr：0.005%～0.065%、Nd：0.020%～0.250%、Sm：0.001%～0.015%。
2 方法原理
在包含某种待测元素的样品中,照射一次X射线,就会产生待测元素的荧光X射线。荧光X射线的强度会随着待测元素含量的变化而改变,待测元素含量高,荧光X射线的强度就会变强。根据此原理,如果预先知道已知浓度样品的荧光X射线强度,就可以计算出样品中待测元素的含量。

3 仪器和材料
3.1  波长色散X射线荧光光谱仪：端口铑靶X射线管。

3.2  试样加工设备：车床或铣床。
4 环境
4.1  不应受阳光照射及其他辐射源的辐射。

4.2  不应受大的震动及气体腐蚀。

4.3  分析室应洁净无尘，温度、湿度按仪器要求控制。
5  试样
5.1  试样尺寸
使用X射线荧光光谱仪分析试样时，应保证试样能将样品杯孔径完全覆盖，试样的厚度应保证不被X射线击穿。
5.2 试样加工
试样分析面用车床或铣床加工成光洁的平面。试样车削时可用无水乙醇冷却、润滑，不应用其他润滑剂。

6 分析步骤
6.1  测定次数

分析时应独立进行两次测定，取其平均值。

6.2  校正试验
随同试样分析同类型的标准试样。
6.3  校正
6.3.1  标准曲线的绘制：选择国家级或公认的权威标准样品绘制工作曲线，每个元素都应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，应加配相近的样品补充。

6.3.2  背景校正：对于常量元素可选择测量一个或两个背景。
6.3.3  仪器漂移校正：通过监控样测量校正仪器漂移。
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6.3.4  校准：对有谱线重叠干扰的元素，应进行谱线重叠干扰校正。
6.4  X射线荧光光谱测量
6.4.1  将X射线荧光光谱仪（3.1）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[见附录A]。
6.4.2  测量监控样品：设置监控样品名，测量监控样品中分析元素的X射线强度。监控样品中分析元素的参考强度应与标准样品在同一次开机中测量，以保证仪器漂移校正的有效性。
6.4.3  测量标准样品：输入标准样品名，测量标准样品中分析元素的X射线强度。
6.4.4  测量未知样品：启动定量分析程序，测量监控样品，进行仪器漂移校正。测量与未知样品同批制备的标准样品。标准样品中元素的分析结果要满足表1规定的重复性要求。输入未知样名，测量未知样。
7 分析结果的计算
测量标准样品的X射线强度，得到强度与浓度的一次或二次方程。二次方程可通过最小二乘法计算。求出校准曲线常数a、b、c，并保存在计算机的定量分析软件中。根据未知样品的X射线强度，由计算机分析软件按公式（1）计算含量并自动打印出测量结果。
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式中：
Wi—元素i的含量；
Ii —元素i的射线强度；
a、b、c—曲线系数。
8  精密度
8.1  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，在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1所列数据采用线性内插法求得。
表1 

	元素
	质量分数/%
	重复性限（r）/%
	元素
	质量分数/%
	重复性限（r）/%

	La
	0.022
	0.0023
	Pr
	0.0062
	0.0010

	
	0.069
	0.0035
	
	0.0185
	0.0012

	
	0.245
	     0.0038/0.01
	
	0.0634
	0.0016

	Ce
	0.056
	0.0028
	Nd
	0.020
	0.0022

	
	0.182
	0.0051
	
	0.064
	0.0031

	
	0.592
	0.0070/0.01
	
	0.214
	0.0037

	Sm
	0.0010
	0.00022
	-
	-
	-

	
	0.0035
	0.00027
	
	-
	-

	
	0.0113
	0.00075
	
	-
	-


8.2  允许差
实验室之间分析结果的差值应不大于表2所列允许差。
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表2
	元素
	质量分数/%
	允许差/%
	元素
	质量分数/%
	允许差/%

	La

	0.020～0.025
	0.003
	Pr

	0.0050～0.0075
	0.0010

	
	>0.025～0.050
	0.007
	
	>0.075～0.010
	0.0012

	
	>0.050～0.075
	0.010
	
	>0.010～0.025
	0.003

	
	>0.075～0.100
	0.012
	
	>0.025～0.050
	0.007

	
	>0.100～0.25
	0.015
	
	>0.050～0.065
	0.010

	Ce
	0.050～0.075
	0.010
	Nd
	0.020～0.050
	0.007

	
	>0.075～0.100
	0.012
	
	>0.050～0.075
	0.010

	
	>0.100～0.25
	0.015
	
	>0.075～0.100
	0.012

	
	>0.25～0.50
	0.03
	
	>0.100～0.25
	0.015

	Sm
	0.0010～0.0025
	0.0003
	—
	
	

	
	>0.025～0.050
	0.007
	
	
	

	
	>0.050～0.075
	0.010
	
	
	

	
	>0.075～0.100
	0.012
	
	
	

	
	>0.100～0.15
	0.015
	
	
	


9 质量保证与控制
应用标准样品，使用时至少每半年校核一次本方法标准的有效性。当过程失控时，应找出原因。纠正错误后，重新进行校核。

附录A

(资料性附录)

X射线荧光光谱仪工作参数
根据设备，在真空条件下，各元素测量条件见表A.1。

表A.1

	分析元素

Channel
	分析线

Line
	分析晶体

Crystal
	准直器

Collimator
	探测器

Detector
	电压

KV
	电流

mA
	角度

Angle（°2θ）
	PHD

	La
	LA
	LiF200
	150um
	Flow 
	50
	50
	82.9406
	15-70

	Ce
	LA
	LiF200
	150um
	Flow
	50
	50
	79.0294
	12-70

	Pr
	LA
	LiF200
	150um
	Flow
	50
	50
	75.3710
	15-70

	Nd
	LA
	LiF200
	150um
	Flow 
	50
	50
	72.1298
	15-69

	Sm
	LA
	LiF200
	150um
	Flow
	50
	50
	66.2564
	15-69
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