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前 言

本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起

草。

本文件由中国轻工业联合会提出。

本文件由全国烟花爆竹标准化技术委员会归口。

本文件起草单位：湖南省烟花爆竹产品安全质量检验中心。

本文件主要起草人：赵元成。

GB/T XXXXX-1是下列系列标准的一部分：

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第1部分：总则

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第2部分：六氯代苯含量的测定 气相色谱法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第3部分：铅和铅化合物含量的测定 火焰原子吸收光谱法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第4部分：铅和铅化合物含量的测定 X-射线荧光光谱法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第5部分：铅和铅化合物含量的测定 电感耦合等离子体原子

发射光谱法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第6部分：粒度小于40µm锆含量的测定 电感耦合等离子体

原子发射光谱法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第7部分：氯酸盐含量的测定 化学滴定分析法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第8部分：砷含量的测定 氢化物发生-原子荧光光谱法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第9部分：汞含量的测定 氢化物发生-原子荧光光谱法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第10部分：硝化纤维素中氮含量的测定 硫酸亚铁滴定法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第11部分：磷含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱

法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第12部分：苦味酸含量的测定 高效液相色谱法
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烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第 4 部分：铅和铅化合物含量的
测定 X-射线荧光光谱法

1 范围

本文件规定了用x射线荧光光谱法(XRF)测定烟花爆竹烟火药中铅和铅化合物含量的测定方法。

本方法适用于烟花爆竹烟火药中铅含量的测定。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；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。

ISO 22863-1 烟花-特定化学物质的检测方法 第1部分 总则。

3 术语和定义

GB/T XXXXX.1中界定的术语和定义适用于本文件。

4 方法原理

在XRF分析中，x射线源照射样品。源可以是x射线管或密封的放射性同位素。当样品受到x射线照

射时，源x射线可能会被样品原子散射或吸收。当一个原子吸收源x射线时，入射的辐射会把电子从原子

的最内层移走，产生空位。来自外层的电子将填补内层的空缺，并发射x射线光子。发射出的x射线的能

量取决于壳层与初始空位的能量之差以及填补空位电子的能量之差。每个原子都有特定的能级，所以发

射的辐射是该原子的特征。通过测量辐射的能量，就有可能确定样品中存在哪些元素。通过测量发射能

量的强度，就有可能量化样品中某种特定元素的含量。

该试验方法使用能量色散x射线荧光(EDXRF)光谱法检测均质烟火药剂中的铅(Pb)含量。该方法适

用于含铅质量分数在(100 ~ 50 000)mg/kg范围内的烟火药剂。质量分数小于100mg /kg (100 ppm)时，应

采用其他测试方法。

管样检测器组件的几何形状（摆放）需要保持恒定。因此，通常将样品制备成压缩的平面圆盘，然

后放置在离管窗很近的地方，对放置和样品圆盘表面的平整度严格要求以保证x射线通量可重复。

5 仪器

5.1 尼通 XL3t900S 便携式 XRF 光谱仪或等效的 XRF 分析仪。

5.2 分析天平：精度 0.1 mg。

5.3 烘箱：能够保持(105±5)℃的温度。

5.4 室温干燥器。
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6 标准物质与化学试剂

6.1 铅（Pb）标准溶液：1000mg/L。
6.2 变色硅胶：SiO2＞95 %。

7 校准

如果仪器自动校准程序无效时，按下列方法制定校准曲线。

使用铅标准溶液（6.1）配制浓度不同的铅含量溶液，使用XRF光谱仪(5.1)，得到校准曲线。根据

最小二乘法，用二次回归公式或线性回归公式得到标准参考铅含量与x射线强度的关系如公式(1)所示：

  2
Pb Pb PbW aI bI c ...............................................................................................(1)

式中：

WPb——铅含量, 单位为毫克每千克 (mg/kg)；

IPb——铅的x射线强度；

a、b、c——系数(在线性函数方程的情况下，a =0)。

当校准使用外部数据时，通过分析多个参考数据来验证校准。

8 程序

8.1 打开并加热 XRF 分析仪，至少持续 15 分钟。

8.2 按照仪器操作手册要求使用 NIST 参考标准(见第 7 条)对 XRF 分析仪(5.1)进行校准。

8.3 将样品(约 10g)放入烤箱(5.3)，105℃烘干至少两小时(最好是四小时)，之后将其转移至室温干

燥器(5.4)干燥至恒重，并观察样品是否足够均匀。

8.4 将干燥至恒重的样品装入样品盘中，尽量保持样品表面光滑，使探头与样品有良好的接触。

8.5 样品测量时间不得少于 60s。

8.6 应重复测量样品不同位置至少两次。

8.7 利用 XRF 分析仪计算样品的铅(Pb)含量，单位为 mg/kg，四舍五入精确到 1mg/kg，根据分析范围

的不同，有效数字最多可为 3 位。

8.8 计算减去水分含量后的干燥质量，并报告基于干燥样品质量的结果。

9 准确度与精密度

该检测方法的准确性和精密度可在未来对照参考样品的实验室间研究的基础上发展。对于较小的测

量值，通常可以使用相对标准偏差在25%的新型改进技术。

10 试验报告

试验报告应至少包括以下信息：

——测试实验室的名称和地址；

——签发日期；

——参考本文件；
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——样品的必要说明以及如何根据ISO 22863 1获得样品；

——定性分析和定量分析的识别；

——分析结果；

——执行测试时发生的任何异常。
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