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    本标准参照了ISO 9516:1992《波长色散x射线荧光光谱法测定铁矿石中硅、钙、镁、铝、钦、锰、磷、

硫和钾》，并根据我国水泥X射线荧光分析的实际情况制定。

    本标准的附录A为规范性附录。
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公司、成都先达核测控设备有限公司。
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水泥X射线荧光分析通则

范围

    本标准规定了X射线荧光分析水泥中化学成分的通则。

    本标准适用于采用X射线荧光光谱仪及其它以测量元素特征X射线为基础的分析仪器对水泥中

化学成分进行测定；采用上述仪器对水泥生料、熟料及原、燃料中的化学成分进行测定时，可参照本标准

进行。

2 规范性引用文件

    下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本标准 ，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研

究是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注 日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

    GB／r817。 数值修约规则

    GB/T 12573 水泥取样方法

    GB/T 15000. 5 标准样品工作导则（5) 化学成分标准样品技术通则

    JJG 1006 一级标准物质

术语和定义

    下列术语和定义适用于本标准。

3. 1

    校准样品 calibration material

    用于校准分析仪器，使分析仪器将检测到的物理量换算成相应化学成分质量分数的一批样品。

3.2

    标准样品 certified reference material(CRM)

    具有一种或多种性能特征，经过技术鉴定附有说明仁述性能特征的证书，并经国家标准化管理机构

批准的一批样品。

3.3

    X射线荧光分析用系列国家标准样品 certified reference materials for X-ray fluorescenceanalysis
    可用于校准 X射线荧光分析仪等分析仪器的化学成分相关联的成套标准样品。

    溯源 trace

    测量结果通过不间断的通道（带有指定的不确定度），通向较高水平或权威的标准器，通常是国家或

国际标准器。

3.5

    不确定度 uncertainty

    测定结果表达式中说明数值范围的那一部分，它表示真值以给定的概率落在此范围内。

3.6

    试样片 specimen

    指放置在试样室里，进行 X射线强度测量的物质。
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3.7

    熔融铸片样片 glass disc specimen
    将试样用熔剂熔解，然后倒入特制的模具，按特定的冷却制度冷却所得到的分析表面平滑、无明显

裂纹等缺陷的试样片。

3.8

    粉末压片样片 powder disc specimen

    将试样制成特定细度的粉末，然后在特定的条件下加压成型所得到的具有一定强度且分析表面平

滑、无明显裂纹等缺陷的试样片。

X射线荧光分析的基本原理

4. 1 当化学元素受到电子、质子、。粒子和离子等加速粒子的轰击或受到X射线管、放射性同位素源等

发出的高能辐射的激发时，可放射特征X射线，称之为元素的荧光X射线。当激发条件确定后，均匀样

品中某元素的荧光X射线强度是样品中该元素质量分数的函数，计算方法见式（1):
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    式中：

    I— 待测元素的荧光X射线强度；

    Us－一样品的质量吸收系数；

    C— 待测元索的质量分数；

    Q— 比例常数。

4.2 样品的质量吸收系数与样品的化学组成相关。其对待测元素荧光X射线强度的影响可采用下述

三种方法之一消除：

    a) 采用与待测样品化学成分相近的标准样品进行补偿校正；

    b） 采用适当的数学公式进行数学校正；

    C 综合采用标准样品和数学公式进行补偿及数学校正。

4.3 样品的颗粒度效应和矿物效应等非均匀性影响，采用与待测样品相近的标准样品进行补偿校正，

也可采用将样品熔融制成玻璃片的方法消除。

5 系列校准样品及其溯源

5.1 系列校准样品应探讨使用与待测试样相同的物料进行配制，对于质量分数小于1％的成分可用纯

化学试剂配制。系列校准样品中各成分的质量分数范围必须涵盖待测试样中各成分的质量分数。

5.2 系列校准样品的制备应符合GB/T 15000.5或JJG 1006的要求，可参照相应的系列国家标准样

品研制方法制备。

5.3 系列校准样品的定值方法应符合GB/T 15000. 5或JJG 1006的要求，可参照GB/T 176进行，但

要用水泥国家标准样品或相应的其他国家标准样品进行溯源。用于溯源的国家标准样品中的主成分质

量分数应尽可能与待定值的校准样品相近。

5.4 校准样品中各成分测定结果的不确定度应小于允许偏差的1/3,

    测定结果的不确定度S按式（2)计算：

              S
0 ＝ z。＿1、 二

      一 咖
··．·．·．．··············．．···⋯ （2）

式中：

人n一三1－ 显著性水平为0.05，自由度为n-1的t分布置信因素；

5一— 坝」定结果的标准偏差；
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n一一测定次数。

6 仪器工作条件选择

    对于新购仪器或对仪器进行维修、部件更换后，应按6.1进行仪器稳定性测定；稳定性合格后，按

6. 2选择仪器的工作条件。仪器正常运行时，每隔6个月，应按6.1进行仪器稳定性实验；稳定性合格

后，按6.2选择仪器的工作条件。

6. 1 仪器稳定性测定

    任取一个按5.1制备的校准样品，对全部待测成分分别连续进行21次测定，各成分的最小计数按

式（3)计算：

              。C

Iv m：一 （“·3下
（3）

式中：

Nmm— 待测成分的最小计数值，单位为脉冲数；

  C— 待测成分的质量分数；

  r— 一待测成分的允许差（见表1)o

对该成分进行测量的最小计数时间按式（4)计算：

（4）Nm．n一1
 
 
一一

  式中：

  丁一一待测成分的最小测定时间，单位为秒（s);

Nm,n— 由式（3)确定的待测成分最小计数值，单位为脉冲数；

  I— 待测成分的计数率，单位为脉冲数每秒（cps),

  仪器的稳定性用变异系数￡表示，见式（5):

      /Z（N。一N)z
      勺 20

e＝ — X 100
                N

（5）

    式中：

    。— 变异系数；

    N— 待测成分计数的平均值；

  N‘— 待测成分单次计数值。

    计算的变异系数不应超过0. 5倍的相对允许差，即。毛0. 5 r/C时，表明仪器稳定；若计算的。＞

0. 5 r/C，表明仪器不稳定，重复这个检验，若计算结果仍表明仪器不稳定，应确定超差的原因并排除

故障。

6.2 仪器工作条件的选择方法

    参考分析仪器的使用说明书，选择适当的仪器工作条件，用X射线荧光分析用水泥系列国家标准

样品作为校准样品对分析仪器进行校准，然后再任选其中三个标准样品作为试样进行测定，测定结果的

误差为分析仪器测定结果的准确度。各化学成分误差的最大值小于室内允许差的0.71倍时，所选条件

为仪器的工作条件；否则，需对仪器工作条件进行调整。

6.3 仪器的准确性校验

    在按6. 2选定的工作条件下，用按5. 1制备的系列校准样品对分析仪器进行校准后，可随时用按

5. 1制备的任一标准样品作为试样进行测定，各化学成分的误差小于室内允许差的。. 71倍时（允许使

用校正样品对仪器的漂移进行校正），仪器的稳定性良好，可进行试样的测定。
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7 工作曲线的制作

    在按6. 2选定的工作条件下，用校准样品对分析仪器进行校准和工作曲线的制作，由工作曲线求得

的标准样品各化学成分的计算值与标准值之间误差的最大值应小于室内允许差的0.71倍。

8 试样片的制备

8.1 水泥按GII/T 12573方法进行取样，送往实验室的样品应是具有代表性的均匀样品。采用四分法

缩分至约100 g，经。.08 mm方孔筛筛析，用磁铁吸去筛余物中的金属铁，将筛余物经过研磨后使其全

部通过0. 08 mrr、方孔筛。将样品充分混匀后，装人带有磨日塞的瓶中井密封。

8.2 试料可做成熔融铸片样片、粉末压片样片或其他形式的样片。

8.3 制备熔融铸片样片时，试料的熔融温度、熔融时间及铸片的条件等应与校准样品完全相同。

8.4 制备粉末压片样片时，试样的粉磨条件和压片压力、保压时间等应与标准样品完全相同

8.5 制备其他形式的样片时，若试样需进行处理，处理方法与标准样品相同。

9 试样的测定

    用与制作工作曲线相同的仪器工作条件对试样进行测定，并利用工作曲线计算试样中各化学成分

的质量分数。

10 允许差

    各成分测定结果的允许差见表1。

                                        表 1 测定结果允许差 单位为百分数

化学成分 Si0 Ale 0, Fe, ():, 1'i( ) Ca0 MgO s0, K, 0 Na（）

允许差 0.2（） 0.20 （）．15 0.05 0.25 0.15 0. 15 0. 10 0.10

11 测定结果的数据处理

11. 1 测定值的验收

    当平行两份样片的测定结果偏差不大于表I所列允许差，可子以平均，1十算最终分析结果。如两者

之差大于允许差时，则应按附录A的规定，进行追加分析和数据处理。

11.2 最终结果的计算

    试样的有效测定值的算术平均值为最终测定结果。平均值计算至小数第四位，并按GB/T 8170数

值修约规则的规定修约到小数第二位。
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      附 录 A

    （规范性附录）

验收试样分析值程序

IX，一Xzh r X＝（X,＋XZ)/2

IX；一X3I<，．2r峰 进行X3
X,>X3,X3之
极差（1.2r 纠 X＝（X,+XZ+X3)/3

进行X� X, 进行X,

X�Xz,弋，X,之极差提1.3r X＝（X,+X2+XJ+X<)/4

X�XZ,X3,X；之中值

X,，XZ，X3，X4— 试样的有效分析值；

— 试样允许差。
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