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前    言

YS/T 273.13—200X共分为14部分，本部分为第11部分。
本部分是对YS/T 273.11—1994《天然和人造冰晶石中硫量的测定  X-射线荧光光谱分析法》的修订，与YS/T 273.11—1994相比，主要变化为：
——试样研磨时，不加粘结剂，直接研磨，加丙酮或无水乙醇作分散剂，防止结块；

——试样压片时，用硼酸垫底；

——增加了精密度度（重复性）条款。
本部分参照采用ISO 5938—1979《工业用天然和人造冰晶石及氟化铝—硫含量的测定—X-射线荧光光谱法》。
本部分由全国有色金属标准化技术委员会提出并归口。

本部分由抚顺铝厂负责起草。

　  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：张爱芬、马慧侠、张树朝、刘丕旺。
本部分由全国有色金属标准化技术委员会负责解释。

本部分所代替标准的历次版本发布情况为:

——GB/T 8154.11—1987、YS/T 273.11—1994
YS/T 273.11—200X
冰晶石化学分析方法和物理性能测定方法

第11部分  x射线荧光光谱分析法测定硫含量

1 范围

本部分规定了冰晶石中硫含量（以硫酸根表示）的测定方法。

本部分适用于冰晶石中硫含量的测定。测定范围0.01% ～2.00%。

2 方法原理

按一定比例将试样和粘结剂混合、研磨，然后加压制成样片。用配有铑（或铬、钨）靶x射线荧光光谱仪测定硫的Ka射线强度。根据标准样片的硫的Ka线的强度制作的校准曲线计算出试样中硫的含量。

采用研磨方法和加压制片方法来消除粒度效应和表面效应对荧光强度的影响。

3 试剂

3.1 丙酮或无水乙醇。
3.2 冰晶石（光谱纯）。
3.3 无水硫酸钠（光谱纯）。

3.4 硫酸钠标准溶液：称取20.000 g无水硫酸钠（3.3）溶于水，将溶液移入1L容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此标准溶液1mL含20.0g硫酸钠，相当于含0.0135g硫酸根。

3.5 硫酸钠标准溶液：称取100.000g无水硫酸钠（3.3）溶于水，将溶液移入1L容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此标准溶液1mL含100.0mg硫酸钠，相当于含0.0676g硫酸根。

4 仪器和设备

一般实验室用仪器设备及

4.1 研磨机及研钵：研钵以能研磨30g～100g试样为宜，研磨试样的极限粒度约在20µm以下。

4.2 压片机及模具：压制厚度至少8mm，压力在25MPa以上，模具内径以在35mm以上为

宜。

4.3 X射线荧光光谱仪：配有铑（或铬、钨）靶x射线管，安装有常用分光晶体、真空系统、自动脉冲高度分析器及流气正比计数器。

5 试样

试样预先在105℃～110℃烘箱中烘2h，并放于干燥器中冷却至室温备用。

6 分析步骤

6.1 压片
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6.1.1 称量：称取20.000g干燥试样（5）放在研钵中（3.1），加入2~5滴丙酮或无水乙醇（3.1），以防止试样结块，并用研磨机研磨20秒。

注：确定研磨时间应以条件试验为依据，使试样和标样能达到之极限粒度。

6.1.2压片：将研磨混合好的试样（6.1.1）三分之二以上倒入模具（4.2），用压片机（4.2）加压至总压力25MPa以上，并保持15s时间将粉末压成小块。取出样片保存于干燥器内。 

6.2 标定

6.2.1 标准样片的制备：于一系列大小适当的表面皿内加入20.000g冰晶石（3.2），按表1指定的体积加入硫酸钠标准溶液（3.4和3.5），逐滴将溶液加在粉末表面中心，注意不要湿到表面皿上，对含量高的标准样片，按表1加固体硫酸钠（3.3），放入烘箱中烘12h以上，按照6.1.1和6.1.2的步骤进行研磨、混合和压片。标准样片保存在干燥器中。

表1 标准样片含硫量

	硫酸钠标准溶液

或固体
	加入量
	相当于SO42-的重量，g
	相当于SO42-的含量，%

	3.4
	0mL

0.5mL

1.0mL

1.5mL
	0

0.00676

0.01352

0.02028
	0

0.0338

0.0676

0.1014

	3.5
	0.5mL

1.0mL

1.5mL
	0.0338

0.0676

0.1014
	0.169

0.338

0.507

	3.3
	0.2071g

0.2662g

0.3550g

0.4733g

0.5916g
	0.1400

0.1800

0.2400

0.3200

0.4000
	0.700

0.900

1.200

1.600

2.000


6.2.2 谱测量：

将仪器（4.3）预热使其稳定。根据x射线管型号调节管电流，根据x射线荧光光谱仪的型号选定工作参数[见附录A]。将标准样片放到测量位置上，在规定的操作条件下测量每一个标准样片的硫的Ka线的强度。

6.2.3 校准曲线的绘制

以标准样片中硫的Ka线的强度I（净计数率）为纵坐标，相应的硫量（以SO42-的重量百分数表示）为横坐标，绘制校准曲线。

6.2.4计算校准曲线

将标准样片中硫酸根的含量和相对应的硫的Ka线的强度输入计算机进行回归计算。可
得出计算公式：

SO42-（%）=a+ bI··························（1）

或  SO42-（%）=a+bI+I2 ·······················（2）

两式中：

a、b、c均为回归系数，I为Ka线的强度。

可以根据X-射线荧光光谱仪（4.3）配备计算机的情况在6.2.3或6.2.4中任选一款
6.3 测量
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将6.1中未知试样样片放入仪器（4.3）并按照6.2.2的步骤测量试样中硫的Ka线的强度I。

在测定试样样片时，选定一个硫酸根含量适中的标样样片同时测定，以求出仪器漂移系数，并用来校正仪器漂移对测定试样的影响。

6.4 空白试验：

空白试验相当于作标定时的零点。

7 分析结果的计算

由测得的试样样片中硫的Ka线的强度I从校准曲线（6.2.3）查出相应的硫含量，或者用（6.2.4）的任一计算公式计算出硫的含量。

8 精密度

7.1 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，在以下给出的范围内，这两次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)按以下数据采用内插法求得。
硫酸根的质量分数（%）： 0.32      0.89     1.87

重复性限 r （%）：      0.013     0.023    0.027

7.2 允许差

实验室间分析结果的差值不大于下表2所列允许差。

   表2  允许差                                %

	含硫量 （SO42-）
	允许差

	0.01～0.05

﹥0.05～0.15

﹥0.15～0.50

﹥0.50～1.20

﹥1.20～2.00
	0.01

0.02

0.04

0.07

0.10


8 质量保证与控制

应用国家标准样品或行业标准样品标样或内控标准样品，使用时至少每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。
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附录A

资料性附录
X射线荧光光谱仪工作参数

	仪器元件或特征
	工作参数

	X射线管高压

X射线管电流 Cr靶

Rh靶

W 靶
	50KV

35mA

40mA

50mA

	真空度

硫的Ka波长

分光晶体

峰位角度

准直器

探测器

测量时间
	1.33Pa

0.5373nm

PET(异戊四醇)

75.85

粗

流气正比计数器

100s


                       



















