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一、任务来源
根据工信厅科[2017] 106 号文《工业和信息化部办公厅关于印发2017年第三批行业标准制修订计划的通知》以及全国耐火材料标准化技术委员会 [2017] 37号文《关于转发第三批行业标准制修订项目计划的通知》，由中钢集团洛阳耐火材料研究院有限公司等单位负责修订行业标准《硅砖定量相分析 X射线衍射法》，计划编号：2017-1307T-YB。
二、主要工作过程 

2.1预研阶段（项目前期调研）
时间：2017年11月-2018年4月
所做的主要工作：
（1）成立标准编制工作组，明确了成员分工和工作时间进度安排等工作；
（2）查阅国外硅砖定量相分析方法，主要研究了新日铁外标法测定硅砖中α-石英相含量的方法。
（3）对试验方法需要的标准样品进行研究和准备。
2.2起草阶段（形成征求意见稿）
时间：2018年5月-2019年9月
所做的主要工作：
（1）对新日铁外标法测定硅砖中α-石英相含量的方法进行梳理，结合YB/T 172-2000技术标准，进行探索性试验。
（2）研究了外标法标准曲线的配置及背景材料的选择。
（3）研究了标准样品α-石英、鳞石英及方石英的制备。

（4）在相同条件下，不同实验室对两未知样品进行盲样测定，经汇总试验数据，并于2019年10月提交征求意见稿。
2.3征求意见阶段（征求意见的收集、处理，形成送审稿）

时间：2019年10月-2019年11月
所做的主要工作：
将征求意见稿发往全国耐火材料标准化技术委员会试验方法分技术委员会的各位委员以及耐火材料有关生产单位、科研机构、施工企业和高校等征求意见。
根据反馈信息对返回的每一条意见进行认真的分析，讨论，并和相关人员和单位进行沟通，形成意见汇总处理表，并对征求意见稿进行修改，形成送审稿。
三、编制依据及标准的编制原则

本标准是综合新日铁外标法测定硅砖中α-石英相含量的方法及YB/T 172-2000技术要求，重新起草，重点详细介绍了α-石英相含量测定方法，并对其标准曲线的配置做了详细规定，鳞石英及方石英的含量可参考α-石英含量测定方法进行测定。
四、标准内容说明

硅砖中一般含有鳞石英、方石英、α-石英及少量玻璃相，鳞石英、方石英、α-石英均为二氧化硅的同素异形体。硅砖的质量技术要求α-石英相尽可能转化，国内一般设计要求残余α-石英相含量不大于1%，而国外一般设计要求残余α-石英相含量不大于0.5%；对硅砖中的鳞石英、方石英的含量不做具体要求。所以，本标准重点详细规定了α-石英相含量的分析方法，鳞石英、方石英的含量可参考α-石英相进行测定。
外标法的技术核心是标准曲线的配置，应尽可能选择有证标准样品。α-石英选择了美国NIST(SRM1878b)标准样品，鳞石英、方石英标准样品按照YB/T 172-2000要求进行制作，选择鳞石英作为背景材料。为了提高α-石英相定量测量精度，选择了0.5 %、1.0 %、2.0 %、3.0 %、4.0 %、5.0 %作为配置点，加上原点7个点作为标准曲线配置点。图1为中钢洛耐院配置的标准曲线，特征峰面积与α-石英相含量呈线性关系。
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图1 α-石英含量测试标准曲线
两个α-石英不同含量的硅砖样品不同实验室进行盲样测试，结果见表1。一共分发7个实验室，其中2个实验室数据无效，1个实验室因设备原因数据未反馈，实际收到4份有效数据。表1结果表明，不同实验室间的复现性非常良好。
表1 不同实验室测试结果

	α-石英含量/%
	样品1
	样品2

	实验室A
	0.4
	2.2

	实验室B
	0.5
	2.2

	实验室C
	0.4
	2.4

	实验室D
	0.4
	2.2


采用该方法与土耳其ERDEMİR钢厂中心实验室进行整批硅砖残余α-石英相定量分析，共采样20块，破碎成小颗粒缩分成两份样品，由各自实验室磨粉制样，并进行标准曲线配置。对比结果见表2。
表2 不同实验室批量测试对比
	序号　
	ERDEMİR钢厂/%
	中钢洛耐院/%

	1
	1.1
	1.1

	2
	1.1
	1.1

	3
	1.0
	0.8

	4
	2.9
	2.4

	5
	1.2
	1.2

	6
	1.3
	1.1

	7
	0.2
	0.3

	8
	0.7
	1.2

	9
	1.3
	1.4

	10
	1.2
	1.7

	11
	2.0
	2.3

	12
	0.6
	0.8

	13
	1.3
	1.1

	14
	0.6
	0.8

	15
	1.0
	0.8

	16
	0.3
	1.3

	17
	1.6
	0.9

	18
	0.5
	0.3

	19
	0.6
	0.7

	20
	0.6
	0.7

	平均值
	1.1
	1.1

	标准偏差
	0.62
	0.54


由此可见，采用本标准在进行整批验收时不同实验室的复现性表现良好，可用于大批量的硅砖验收中α-石英含量的测定。
经试验表明，外标法简单，可操作性强，精度高，重现性好，很好地继承和发展了YB/T 172-2000技术要求。
五、重大分歧意见的处理经过和依据
无重大分歧意见。
六、与国家和行业有关现行的方针、政策、法律、法规和强制性标准的关系

    起草的《硅砖定量相分析 X射线衍射法》与国家和行业有关现行的方针、政策、法律、法规和强制性标准没有相冲突的地方，体现了国家标准和行业标准的一致性和符合性。

七、贯彻标准的要求和措施建议
本标准为重新起草的《硅砖定量相分析 X射线衍射法》，与目前现有的YB/T 172-2000《硅砖定量相分析 X射线衍射法》没有技术冲突，只是详细细化了外标法的技术要求，建议作为行业推荐性标准，立即推广应用。
八、标准的属性

按照我国对于标准的分类，修订后本标准仍为推荐性行业标准。

九、标准技术水平

本标准在技术上与新日铁外标法测定α-石英基本一致，同时继承和发展了YB/T 172-2000，本标准方法简单，可操作性强，精度高，重现性好，达到国际先进水平。
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