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Ｘ射线荧光光谱法分析镁砂中的主次成分
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摘　要　采用镁 砂 标 准 样 品 作 为 校 准 样 品，建 立 了 熔 融 制 样 Ｘ射 线 荧 光 光 谱 法 测 定 镁 砂 中 ＭｇＯ，

Ａｌ２Ｏ３，ＳｉＯ２，ＣａＯ，Ｐ２Ｏ５，Ｆｅ２Ｏ３ 的方法。采用熔融法为样品片和校准片的制备方法，选择四硼酸锂－偏硼

酸锂（６７＋３３）为助熔剂，１．００ｍＬ　ＬｉＢｒ溶液为脱模剂，熔融温度为１　１００℃，熔融时间２０ｍｉｎ。对镁砂

样品测定的相对标准偏差（ＲＳＤ）小于３％，对不同镁砂标准样品进行测定，方法的测定结 果 与 认 证 值 相

吻合。
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０　前言

镁砂是冶金及焊剂生产行业中广泛应用的原材

料［１］。镁砂中化学成分的分析一般采用传统的化学

分析法，分析周期长，且大多需分离干扰元素。国内

在这方面的报道较少，且多数方法采用粉末压片法

或简单经验系数校正，并不能很好地消除样品基体

的吸收－增强效应［２－３］。本文采用熔融玻璃片法制样，
建立 了 Ｘ射 线 荧 光 光 谱 快 速 分 析 镁 砂 中 ＭｇＯ，

Ａｌ２Ｏ３，ＳｉＯ２，ＣａＯ，Ｐ２Ｏ５，Ｆｅ２Ｏ３ 等化学成分的方法［４］。

１　实验部分

１．１　仪器设备

Ａｘｏｉｓ　Ｘ射线荧 光 光 谱 仪（荷 兰 帕 纳 科 仪 器 公

司）；ＤＹ　５０１型电热熔融设备（上海宇索仪器公司）；

Ｐｔ－Ａｕ坩埚和模具。

１．２　试剂

四硼酸 锂－偏 硼 酸 锂（６７＋３３）：在８００℃灼 烧

２ｈ后置于 干 燥 器 中 备 用；溴 化 锂 溶 液（３００ｇ／Ｌ）；

Ｐ１０气 体（９０％氩 气＋１０％甲 烷）；镁 砂 标 准 样 品：



ＪＲＲＭ　４０１，ＪＲＲＭ　４０２，ＪＲＲＭ　４０３，ＪＲＲＭ　４０５，ＪＲＲＭ
４０６，ＪＲＲＭ　４０７，ＪＲＲＭ　４１０（日本耐火物质技术协会）。

１．３　试样

１０５℃干燥２ｈ，粒度不大于１５０μｍ。

１．４　样品片的制备

准确称取０．７００　０ｇ试样，７．０００ｇ混合助熔剂

于铂黄金坩埚内，混匀，加入１ｍＬ溴 化 锂 脱 模 剂，
按如下程序制得熔融片：熔融温度１　１００℃，熔融时

间２０ｍｉｎ，静止时间１．５ｍｉｎ。

１．５　测量条件

Ｘ射线荧光光谱仪测定条件见表１。

表１　待测组分测量条件

Ｔａｂｌｅ　１　Ｍｅａｓｕｒｉｎｇ　ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ　ｏｆ　ａｎａｌｙｚｅｄ　ｅｌｅｍｅｎｔｓ
组分 谱线 晶体 ２θ／（°）

ＳｉＯ２ Ｓｉ－Ｋα ＰＥ　００２　 １０９．１９６　０
Ａｌ２Ｏ３ Ａｌ－Ｋα ＰＥ　００２　 １４５．０２９　２
ＭｇＯ　 Ｍｇ－Ｋα ＰＸ１　 ２２．９３４　８
ＣａＯ　 Ｃａ－Ｋα ＬｉＦ　２００　 １１３．１２９　０
Ｐ２Ｏ５ Ｐ－Ｋα Ｇｅ　１１１　 １４０．９８８　４
Ｆｅ２Ｏ３ Ｆｅ－Ｋα ＬｉＦ　２２０　 ８５．８４９　８

２　结果与讨论

２．１　熔融法制片

熔融法制样可以消除颗粒效应，减少甚至消除基体

的吸收－增强效应［５］，样片表面光滑均匀，耐辐射性较好。
（１）样品制备温度的优化

在９５０，１　０００，１　０５０，１　１００，１　１５０℃下 进 行 了

样品 片 的 制 备 实 验，结 果 表 明，样 品 熔 融 温 度 在

１　１００℃时，制得的样品片表面光滑、无气泡且比较

均匀。故实验选择的样品熔融温度为１　１００℃。
（２）样品制备时间的优化

实验了在１　１００℃下５，１０，１５，２０，２５ｍｉｎ的样

品熔融时间，结果发现５～１５ｍｉｎ样品没有完全成

为熔融体，熔融时间在２０ｍｉｎ以上熔融体均匀，符

合实验要求。故实验选择２０ｍｉｎ为样品熔融时间。
（３）脱模剂用量的选择

在样品中加入０．７５，１．００，１．５０ｍＬ的ＬｉＢｒ溶液制

备样品，加入０．７５ｍＬ　ＬｉＢｒ时，并没有形成表面光滑且

均匀 的 熔 融 体，且 容 易 出 现 样 品 破 碎 的 情 况。加 入

１．００ｍＬ　ＬｉＢｒ溶液后，制得的样品片符合实验要求，制备

成功率较高，故选择加入１．０ｍＬ　ＬｉＢｒ溶液作为脱模剂。

２．２　基体效应的校正

实验采用熔融法制备样品，可以消除大部分的试样

粒度效应和矿物效应，降低了吸收－增强效应［６］。在实验

中，我们采取理论α系数法校正基体干扰，效果良好。

２．３　校准样品及标准曲线

在表１的仪器设备参数下进行了７个镁砂标准

样品的测定，各待测组分标准曲线的线性相关系数、
检出限如表２所示。

表２　待测组分线性相关系数及检出限

Ｔａｂｌｅ　２　Ｒｅｌａｔｅｄ　ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｓ　ａｎｄ　ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ　ｌｉｍｉｔｓ

组分 线性相关系数 检出限／％
ＳｉＯ２ ０．９９９　７　 ０．００１
Ａｌ２Ｏ３ ０．９９９　６　 ０．００１
ＭｇＯ　 ０．９９９　８　 ０．００２
ＣａＯ　 ０．９９９　４　 ０．００２
Ｐ２Ｏ５ ０．９９９　２　 ０．００１
Ｆｅ２Ｏ３ ０．９９９　５　 ０．００２

２．４　准确度及精密度评定

选择镁 砂 标 准 样 品ＪＲＲＭ　４０４和４２６，在 优 化

好的条件下进行了１０次测定，统计了１０次测定结

果的平均值和相对标准偏差，结果如表３所示。相

对标准偏差 均 在３％以 下，方 法 的 精 密 度 较 好。对

标准样品的测定值与认证值基本吻合。

表３　准确度和精密度评定

Ｔａｂｌｅ　３　Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ　ａｎｄ　ａｃｃｕｒａｃｙ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ ／％

组分
ＪＲＲＭ　４０４

认证值 平均值 ＲＳＤ
４２６

认证值 平均值 ＲＳＤ
ＳｉＯ２ １．２２　 １．２４　 １．２９　 １．１４　 １．１２　 １．０６
Ａｌ２Ｏ３ ６．０１　 ６．０４　 １．４８　 ０．３４　 ０．３６　 ２．１７
ＭｇＯ　 ８８．０２　 ８８．０８　 ０．３２　 ９５．２０　 ９５．２６　 ０．４９
ＣａＯ　 １．７９　 １．７６　 １．１４　 ２．０１　 ２．０２　 １．８６
Ｐ２Ｏ５ ０．０５３　 ０．０５４　 ２．３２　 ０．１０　 ０．１１　 ２．６１
Ｆｅ２Ｏ３ ２．９１　 ２．８８　 １．２０　 ０．７４　 ０．７２　 １．４６

３　结论

用Ｘ射线 荧 光 光 谱 法 定 量 分 析 镁 砂 中 ＭｇＯ，

Ａｌ２Ｏ３，ＳｉＯ２，ＣａＯ，Ｐ２Ｏ５，Ｆｅ２Ｏ３ 等 组 分，方 法 简 单，
可操作性高，方法的准确度高，精密度好，可作为镁

砂样品的快速分析方法。
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