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混凝土外加剂质量控制：红外光谱
1 范围
本文件规定了用于混凝土外加剂产品成分一致性合格检验红外光谱法的术语和定义、原理、试验条件、仪器设备及材料、试验步骤、试验数据处理、判定规则以及试验报告。
本文件适用于普通减水剂、高效减水剂、高性能减水剂、防冻剂、泵送剂、缓凝剂、早强剂和引气剂共八种有机类混凝土外加剂。
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。
GB/T 1146.1  中国电子行业超纯水国家标准

GB/T 21186  傅立叶变换红外光谱仪
GB/T 32199  红外光谱定性分析技术通则

3 术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。
基准样品  reference sample

在同一车间经同一设备采用同一工艺生产的至少三批次产品的均匀混合物。其中，至少三批次产品是指经GB/T 8076验证后性能指标均符合标准要求的物质。

基准谱图  reference spectrum

按照本文件规定的试验条件和试验方法测试得到的基准样品的红外谱图。
受检谱图  tested sample spectrum

按照本文件规定的试验条件和试验方法测试得到的受检样品的红外谱图。
相关系数  correlation coefficient

用于反映受检谱图和基准谱图相关程度的统计指标。

4 原理
通过计算经相同试验条件及方法测得的受检谱图与基准谱图之间的相关系数来评价受检样品的成分一致性，从而对混凝土外加剂的生产质量进行控制。
5 试验条件
温度15 ℃～30 ℃，相对湿度应小于70 %。

6 仪器设备及材料
6.1 傅里叶变换红外光谱仪
应符合GB/T 21186的规定。
6.2 压片机
压力≥150 KN。

6.3 模具
具有适宜的强度和尺寸，能承受压力且不易变形，用其压制的样品能满足红外光谱分析的需要。
6.4 研钵
应为玛瑙、氧化铝或碳化硼材质。
6.5 烘箱
可升温温度≥100 ℃。

6.6 分析天平
精度0.0001 g。

6.7 取样器
精度不低于0.1 μL的注射器或移液枪。

6.8 溴化钾
光谱纯。
6.9 窗片
直径25 mm，厚度4 mm的溴化钾晶片。

6.10 去离子水
符合GB/T 1146.1要求的去离子水。
7 试验步骤
7.1 制样
7.1.1 固体或粉末样品
按照GB/T 32199规定的方法进行制样，其中，受检样品与基准样品的所有制样条件相同。

7.1.2 液体样品
液体样品可采用两种方法进行制样：
a) 涂抹法
通过去离子水稀释或蒸馏法将液体外加剂样品的浓度调整至7.0 wt.%～15.0 wt.%，采用取样器量取6.0μL～10.0μL的样品溶液均匀涂抹于窗片表面，将窗片置于红外灯下直至样品被完全烘干。其中，受检样品与基准样品的溶液浓度和取样量相同。
b) 压片法
采用去离子水配制浓度为0.2 wt.%的样品溶液，量取(5.0±0.1）mL样品溶液置于洁净的容器中，加入(2.9000±0.0050)g的溴化钾，搅拌直至溴化钾完全溶解，将溶液置于烘箱中，在(105±5)℃下烘干至恒重，将烘干的样品转移到研钵中研磨，磨细后进行压片制样。研磨和压片操作应符合GB/T 32199的规定。
7.2 测试
设置仪器测试条件为：扫描波段范围4000 cm-1～400 cm-1，光谱分辨率不低于4 cm-1，扫描次数至少8次；将7.1中制备好的样品在上述测试条件下进行红外测试。其中，受检样品谱图和基准谱图采用相同测试条件所得。

8 试验数据处理
相关系数按式（1）计算：
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式中：
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---受检谱图与基准谱图之间的相关系数；
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 ---表示基准谱图第[image: image8.png]


个元素（[image: image10.png]


=1,2,3,……,n）峰高或峰面积，n为谱峰的总数；
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 ---表示受检谱图第[image: image14.png]


个元素（[image: image16.png]


=1,2,3,……,n）峰高或峰面积，n为谱峰的总数；
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---表示基准谱图[image: image19.png]


个元素峰高或峰面积的平均值；
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--表示受检谱图[image: image22.png]


个元素峰高或峰面积的平均值。

9 判定规则
当受检谱图与基准谱图的相关系数r≥0.96时，判定产品成分一致性检查合格；

当受检谱图与基准谱图的相关系数r＜0.96时，判定产品成分一致性检查不合格。

10 试验报告
试验报告至少应该包括以下内容：
c) 试验依据；
d) 报告日期、试验日期及受检样品的生产日期；
e) 试验人员和试验地点；
f) 生产单位；

g) 报告编号；
h) 基准样品的种类、名称和型号；
i) 受检样品种类、名称和型号；
j) 采用的制样方法（固体或粉末样品以及液体样品采用压片法制样时，应记录受检样品和溴化钾用量；液体样品采用涂抹法时，应记录受检样品浓度和取样量）；
k) 主要仪器和测试条件；
l) 试验中观察到的所有异常现象；
m) 本文件或引用文件中未规定的但可能影响结果的任何操作；
n) 受检谱图和基准谱图以及相关系数r；
o) 试验结果：受检样品的成分一致性检查合格或受检样品的成分一致性检查不合格。
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