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[bookmark: BKQY]前  言
本标准按照GB/T 1.1-2009 给出的规则起草。
本标准代替YB/T 172-2000《硅砖定量相分析 X射线衍射法》。本标准是在YB/T 172-2000的基础上进行修订的。与YB/T 172-2000 相比，除编辑性修改外主要技术变化如下：
——删除原理中的计算公式；
——增加了每个试样测试的试样片的数量要求；
——增加了标准曲线的建立；
——增加了结果与计算。
本标准由全国耐火材料标准化技术委员会（SAC/TC 193）提出并归口。
本标准起草单位： 
本标准主要起草人：
本标准所代替标准的历次版本发布情况为：
——YB/T 172-2000。

YB/T 172—XXXX

I
[bookmark: _Hlk21462451][bookmark: StandardName]硅砖定量相分析 X射线衍射法
范围
[bookmark: _Hlk21463392]本标准规定了硅砖中α-石英相定量分析X射线衍射法的术语和定义、原理、设备、标样、试样制备、标准曲线的建立、试验步骤、结果与计算和试验报告。
本标准适用于硅砖中α-石英的定量分析，硅砖中鳞石英及方石英的定量分析也可参考本标准。
规范性引用文件
下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
JJG 629多晶X射线衍射仪检定规程
术语和定义

X射线强度 X-ray intensity
指X射线衍射分析中特征峰扣除背景后衍射峰的大小，可用衍射峰的高度或面积来表示。

分析线 analysis lines
需要对其强度进行测量并据此判定被分析物相含量的特征谱线。

同素异形体 polymorph
[bookmark: OLE_LINK5][bookmark: OLE_LINK6]化学组成相同而结构不同的矿物，如鳞石英、方石英、α-石英的组成均为SiO2，但结构各不相同。

择优取向 preferred orientation
非金属材料由于试样粒度粗或压制试样时用力过大等因素使某一衍射面的衍射强度异常增大。
原理
[bookmark: _Hlk21466624]对多相混合试样进行X射线衍射测量时，待测相的X射线衍射强度与该相在试样中的含量成正比，与多相混合试样的质量吸收系数成反比。硅砖中鳞石英、方石英及α-石英均为二氧化硅的同素异形体，采用外标法进行定量相分析。
设备
多晶X射线衍射仪，仪器综合稳定度应满足JJG 629的A级要求，其他指标需满足C级要求。
研磨仪，研磨体为玛瑙或碳化钨材质，能将试样研磨至粒度不大于0.030 mm。
分析天平，感量0.1 mg。
干燥箱，110±5 ℃。
干燥器。
试样压片装置。
标样
[bookmark: OLE_LINK7]α-石英标样
已知α-石英含量且其质量分数不小于95%，经X射线衍射及偏光显微镜鉴定除α-石英外未发现其他物相，X射线衍射谱线明锐，无宽化现象。
鳞石英标样
鳞石英有多种，必须选用高温窑炉中经长期使用后的硅砖，切下工作带经X射线衍射及偏光显微镜鉴定为鳞石英，如果有少量玻璃相或方石英，定量计算时，必须乘以校正系数。
方石英标样	
以SiO2含量大于99%的熔融石英粉，磨细至小于0.088 mm细粉，压制成块状，经1 500 ℃煅烧，保温4 h，X射线衍射及偏光显微镜鉴定完全是方石英，无玻璃相，油浸法测出折射率为1.486 6±0.002 4。
试样制备
将试样除去表皮破碎，通过四分法缩分，并磨细至不大于0.030 mm粉末试样15 g。
通常采用背装法或侧装法。试样片的测试面应平整，装样密度均匀，厚度一致，移动试样片，中间粉末不会洒落或裂开。每个试样应制取5个试样片。
标样的制备要求与试样相同，包括样品架尺寸、数量及颗粒度大小。
标准曲线的建立
α-石英标样和鳞石英标样置入干燥箱110±5 ℃干燥至恒量，再移至干燥器内冷却至室温。
用分析天平分别称取适量的α-石英标样和鳞石英标样，用鳞石英标样稀释α-石英标样，分别配置成α-石英相含量为0.5%、1.0%、2.0%、3.0%、4.0%、5.0%的混合物。充分混合，直到均匀一致。
按照7.2制成标准样片，按照第9章进行分别测试α-石英相含量为0.5%、1.0%、2.0%、3.0%、4.0%、5.0%混合物的α-石英相衍射强度，按衍射峰的面积(A)或高度(h)表示。若配制的标准混合物数量有限，可测试完重新装样再重复测试，一共测试5次，取其平均值。
根据含有0.5%、1.0%、2.0%、3.0%、4.0%、5.0%α-石英相的混合样衍射峰的面积(A)或高度(h)建立工作曲线，α-石英相含量为横坐标，其对应的衍射峰的面积(A)或高度(h)为纵坐标。
遇到特征峰特别宽的时候，采用高度测量精度应比面积测量更好。
[bookmark: _GoBack]由于测量精度、粉末的填充和随机误差等因素衍射谱线强度可能不稳定。因此，测试前要求利用已知石英含量的标准样品检查衍射仪。
试验步骤
试验条件
靶材
CuKα或CoKα。
扫描速度
2θ角的扫描速度应不大于l °/min。
狭缝系统
发散狭缝选用1 °。
接受狭缝选用0.3 mm或0.6 mm。
分析线的选择
α-石英用（101）面：CoKα:30.5 °〜31.5 °；CuKα:26 °〜27 °。
鳞石英用（1010）面：CoKα:23 °〜24.5 °；CuKα:20 °〜21 °。
方石英用（101）面：CoKα:24.5 °〜26 °；CuKα:21.5 °〜22.5 °。
如果方石英（101）面与鳞石英（0002）面有重叠，可按图1作峰形分解后再计算方石英的衍射强度。
[image: image1]
方石英（101）面与鳞石英（0002）面有重叠
衍射强度的测量
对试样选定的分析线进行扫描。如有择优取向则需重新制样和加用旋转样品台。每个样品至少测试5次，记录每次衍射峰的面积(A)或高度(h)，并计算其平均值。如样品数量有限，可以拆除样品重新装样测试。
测试时如出现择优取向可重新制样或加用旋转样品台。
结果与计算
根据建立的标准曲线，采用插值法计算试样的α-石英相含量平均值，结果精确至小数点后1位。
试验报告
试验报告应包含以下内容：
试验材料的描述，包括制造商、型号、批号等；
所执行的标准
试验机构名称；
试验结果平均值；
试验日期。
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