
书书书

中华人民共和国出入境检验检疫行业标准

!"

!

#!"#$

"

!%&%

进出口煤炭中硫!磷!砷和氯的测定

$

射线荧光光谱法

%&'&()*+,'*-+-./01.0(

"

2

3-/

2

3-(0/

"

,(/&+*4,+5431-(*5&

*+4-,1.-(*)

2

-(',+5&6

2

-('

"

$7(,

8

.10-(&/4&+4&/

2

&4'(-)&'(*4)&'3-5

!%&%7&&7%&

发布
!%&&7%'7%&

实施

中 华 人 民 共 和 国
国家质量监督检验检疫总局 发 布

版权所有 · 禁止翻制、电子发售



书书书

前
!!

言

!!

本标准按照
!"

!

#$%$

"

&''(

给出的规则起草#

本标准由国家认证认可监督管理委员会提出并归口#

本标准起草单位$中华人民共和国天津出入境检验检疫局%中华人民共和国山西出入境检验检

疫局#

本标准主要起草人$谷松海%宋义%潘宏伟%郭芬%魏伟%赵发宝#

!

!"

!

#!"#$

"

!%&%

版权所有 · 禁止翻制、电子发售



进出口煤炭中硫%磷%砷和氯的测定

$

射线荧光光谱法

&

!

范围

本标准规定了煤炭中硫%磷%砷和氯含量的
)

射线荧光光谱测定方法#

本标准适用于进出口烟煤%无烟煤和褐煤中硫%磷%砷和氯含量的测定&各元素测定范围见表
$

#

表
&

!

各元素测定范围
*

元
!!

素 测定范围'质量分数(

+ '%&,

"
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/ '%''0

"

'%'('

12 '%'''.

"

'%''.

34 '%'$'
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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#
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#&$&

!

煤的工业分析方法

!"

!

#505

!

煤样的制备方法

!"

!

#50.

!

商品煤样采取方法

!"

!

#5,-

!

煤炭分析试验方法一般规定

!"

!

#66,&

!

分析实验室用水规格和试验方法

!"

!

#$6.(0

!

冶金产品分析方法
!

)

射线荧光光谱仪通则

'

!

方法提要

将煤样研磨至一定细度后压制成片&测量待测元素的
)

射线荧光强度#根据待测元素的
)

射线荧

光强度与待测元素含量之间的定量关系&选用回归方程及数学校正模式&计算出待测元素含量#

(

!

试剂和材料

除另有说明外&所用试剂均为分析纯&水为
!"

!

#66,&

规定的二级水#

(%&

!

二氧化硅&基准试剂&

$'''7

灼烧
$8

&置于干燥器中储存#

(%!

!

氯化钠&基准试剂&

.''7

烘至恒重&置于干燥器中储存#

(%'

!

硼酸&

$'.7

烘
$8

&置于干燥器中储存#

(%(

!

微晶纤维素#

$
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!

气体&流气计数器使用的气体比例是
('*

的氩气和
$'*

的甲烷混合气体#

)

!

仪器

)%&

!

波长色散
)

射线荧光光谱仪&符合
!"

!

#$6.(0

规定#

)%!

!

分析天平&感量为
'%&9

:

#

)%'

!

压片机&压力不小于
&'';<

#

)%(

!

研磨设施&玛瑙%刚玉或碳化钨研钵及研杵&也可使用自动研磨设备#

"

!

取样和制样

按
!"

!

#50.

及
!"

!

#505

的规定进行取样和制样&粒度应小于
'%&99

#

$

!

试样制备

将空气干燥煤样'第
6

章(置于研磨设施的研钵'

.%5

(中&研磨至粒度小于
0.

#

9

#

*

!

分析步骤

*%&

!

试样水分含量测定

按
!"

!

#&$&

规定测试试样'第
0

章(水分含量#称取一定量的空气干燥煤样'第
6

章(&置于

$'.7

烘箱内&于空气流中干燥至恒重#根据试样的质量损失计算水分含量#

*%!

!

试样片制备

准确称取
0

:

经过研磨的试样'第
0

章(和
$

:

微晶纤维素于研磨设施的研钵'

.%5

(中&精确至

'%&9

:

&研磨至充分混匀后&称取约
6

:

&精确至
'%$

:

&以硼酸'

5%-

(镶边垫底&用压片机'

.%-

(在
-'';<

压力下保持
5'2

压制成试样片#用洗耳球吹去表面可能存在的颗粒物质&放入干燥器中#避免接触试

样片表面&防止污染和损伤试样片#

制好试样片后&目测检查试样片是否光滑平整&如试料片存在裂纹%脱落等缺陷应该舍弃&重新制备

合格的试样片#

*%'

!

标准样片制备

所选标准样品应覆盖表
$

中给出的各元素含量范围#采用煤炭有证标准物质%煤炭有证标准物质

互配及煤炭有证标准物质与二氧化硅'

5%$

(%氯化钠'

5%&

(等相互混合等方式组成系列标准样品&参见

附录
1

#

!

将标准样品按照
,%&

制备标准样片#

*%(

!

标准曲线建立

*%(%&

!

测量条件

各元素特征谱线的测量条件通过优化获得&参见附录
"

#

*%(%!

!

标准曲线的制作和校正

用制备的标准样片'

,%-

(&按照'

,%5%$

(选定的测量条件建立标准曲线#可采用经验系数法或线性

&
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回归法校正标准曲线#

#

!

测量

#%&

!

测定次数

对同一空气干燥煤样&平行测定
&

次#

#%!

!

试样测量

制备的试样片&在
,%5%$

选定条件下进行测量#

#%'

!

测试结果的验证

每次分析时&至少使用
$

个含量相近&类型相同的煤炭标准物质验证分析结果#

&%

!

结果计算

所有元素的结果报告均以干基形式给出&按
!"

!

#5,-

的规定以式'

$

(进行空气干燥基与干基结果

换算&用
*

表示$

!

=

"

!

>?=

#

$''

$''

$

%

' (

>?

))))))))))'

$

(

式中$

!

=

"""测试元素干基含量'质量分数(&以
*

表示*

!

>?=

"""测试元素空气干燥基含量'质量分数(&以
*

表示*

%

>?

"""煤样'

0%$

(水分含量'质量分数(&以
*

表示#

&&

!

精密度

在同一实验室&由同一操作者使用相同的设备&按相同的测试方法&并在短时间内对同一被测对象

相互独立进行的测试获得的两次测试结果的绝对差值不大于这两个测定值的算术平均值的
$'*

&以大

于这两个测定值的算术平均值的
$'*

的情况不超过
.*

为前提#
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附
!

录
!

%

'资料性附录(

标准样品的制备

%%&

!

范围

本附录给出了建立工作曲线用标准样品的参考制备方法#

%%!

!

煤炭标准物质的选择

可选择的煤炭有证标准物质包括$

!"@$$$$.

%

!"@$$$$6

%

!"@$$$$0

%

!"@$$$$,

%

!"@$$$$(

%

!"@$$$&'

%

!"@$$$'-A

%

!"@$$$'0=

%

!"@$$$'&=

%

!"@$$$$&B

%

!"@$$$'(?

%

!"@$$$'$;

等
$&

个&

其各元素含量见表
1%$

#

表
%%&

!

煤炭有证标准物质各元素含量
*

煤炭有证标准物质

编号

各元素含量'质量分数(

+ / 12 34

!"@$$$$.

"

'%'-$ '%''$.

"

!"@$$$$6

"

'%''0 '%''-5

"

!"@$$$$0

"

'%'(& '%''.$

"

!"@$$$$,

" " "

'%'$'

!"@$$$$(

" " "

'%'.0

!"@$$$&'

" " "

'%$$

!"@$$$'-A '%&,

" " "

!"@$$$'0= '%(.

" " "

!"@$$$'&= $%6(

" " "

!"@$$$$&B $%$.

" " "

!"@$$$'(? -%.-

" " "

!"@$$$'$; '%5(

" " "

!!

注$+",代表没有给出该元素含量数值#

%%'

!

建立工作曲线用标准样品的配制

为了获得更好的待测元素梯度范围&以煤炭有证标准物质'表
1%$

(互配及煤炭有证标准物质与二

氧化硅'

5%&

(%氯化钠'

5%-

(等按照表
1%&

互相混合配制成
,

个合成标准样品&与煤炭有证标准物质

'

1%&

(共同组成
&'

个标准样品&用于建立工作曲线#合成标准样品中各元素含量见表
1%-

#

5
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表
%%!

!

合成标准样品的配置

合成标准样品 加入物质名称 质量!
:

$

$

!"@$$$$. -%.'''

!"@$$$$6 -%.'''

&

$

!"@$$$$. -%.'''

!"@$$$$0 -%.'''

-

$

!"@$$$$6 -%.'''

!"@$$$$0 -%.'''

5

$

!"@$$$$, -%.'''

!"@$$$$( -%.'''

.

$

!"@$$$$, -%.'''

!"@$$$&' -%.'''

6

$

!"@$$$$( -%.'''

!"@$$$&' -%.'''

0

$

!"@$$$$. &%6'''

+=C

&

5%5'''

,

$

!"@$$$&' 6%(,''

<>34 '%'&''

表
%%'

!

合成标准样品中各元素含量
*

合成标准样品
各元素含量'质量分数(

+ / 12 34

$

$

"

'%'$( '%''&5

"

&

$

"

'%'6& '%''--

"

-

$

"

'%'.' '%''5&

"

5

$

" " "

'%'-5

.

$

" " "

'%'6'

6

$

" " "

'%',5

0

$

"

'%'$$- '%'''.

"

,

$

" " "

'%-$6

!!

注$+",代表没有给出该元素含量数值#
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附
!

录
!

&

'资料性附录(

$

射线荧光光谱仪的测量条件

!!

推荐
)

射线荧光光谱仪的测量条件见表
"%$

&除测量角度外&峰位与背景位的其他测量条件相同#

表
&%&

!

$

射线荧光光谱仪测量条件

元素 分析谱线 晶体
电压!电流

;D

!

91

准直器

'

E

(

检测器

谱峰角度

'

&

!

(

'

E

(

谱峰测量

时间

2

+ +&

"

/F# -'

!

$'' '%56 G3 0.%0(. $''

/ /&

"

/F# -'

!

$'' '%56 G3 ,(%56. $''

12 12&

#

H=G&'' 6'

!

.' '%56 G3I+3 -'%50& $''

34 34&

"

/F# -'

!

$'' '%56 G3 6.%5.. $''

!!

注$

G3

为流气正比计数检测器&

+3

为闪烁计数检测器#
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