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灰岩和 白云岩的 射线荧光光谱分析
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摘要 使用 粉末压片法可直接侧定灰岩和白云岩中的主要化学成分
,

对样品进行 巧而 研磨和使用 心

的制样压力
,

可以减小基体效应中的粒度效应
,

再通过数学校正法消除基体效应中的吸收
、

增强效应
,

分析结

果的准确度和精密度可与化学法相比
。
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引言

石灰岩和白云岩是用途十分广泛的非金属材料

之一 其主要化学成分为碳酸钙和碳酸镁 分析测试

中
,

以氧化物的形式计量
,

其次为
,

从几
,

残仇
,

从
,
气

,

几 等
。

准确
、

快速地测定其化

学成分
、

含量
,

是对该资源进行评价及开发利用的重

要环节
,

以多元素测量见长的 射线荧光光谱法可

以满足这一要求
。

在 射线荧光光谱分析中
,

影响结果准确度的

主要因素是吸收
、

增强效应和矿物效应
。

减小吸收
、

增强效应的有效办法是数学校正法
。

矿物效应的主

要方面是粒度效应
,

使用熔融稀释制样法可以消除

粒度效应
,

但降低了灵敏度
,

对低含量元素尤为突

出
。

为了克服这一缺点
,

可确定制样条件
,

直接采用

粉末压片法
。
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八山工

较度效应

粒度大小的变化会引起荧光强度的变化
,

通过

研磨可以改变粒度的大小
。

为了说明这种变化
,

选

定一灰岩样品 份
,

每份
,

其粒度为 目
,

用不

同的时间研磨
,

而后压制成形
,

测量各元素的强度
,

耳
卜巨

淤

,掩

︵的山工

图 荧光强度与研磨时间的关系

其变化关系如图 所示
。

从图中可以看出 随着研

磨时间的加长 即粒度的减小
,

先是
,

和 的

荧光强度减小
,

和 荧光强度增加 但随后趋于

稳定
,

即增大研磨时间粒度减小不再对改进强度起

作用
。

这个达 到稳定 的最 小研磨 时 间大约是

而

改变制样压力也可以改变粒度对荧光强度的影

响
,

增大压力使荧光强度增加
,

其结果如图 所示
。

从图中可以看出 压力大于 护
,

荧光强度

趋于稳定
。

实验表明
,

制样条件为 研磨 巧而 制样压力

为 护
。

图 荧光强度与压力的关系

标准样品

本方法 所 选 择 的标 准样 品为 丽心
,

从心 肠
,

价
,

以
,

璐
。

吸收
、

增强效应

在 丑
,

法定量分析中
,

由于吸收
、

增强效应的

影响
,

测量元素的强度与其浓度可能不呈正比关系
,

这将增大测量结果的误差
,

必须对其校正
。

常用的

校正方法就是数学校正法
。

在利用理论 系数的数学校正法中
,

熔融法制

样取得了令人满意的效果〔
’
·

〕。 粉末压片法因矿物

效应的影响虽没有被广泛采用
,

但其优点是显而易

见的 不易被污染
,

可以克服因样品稀释灵敏度降低

和增高检测限
。

上述实验表明 可以采用适当的制

样方法使荧光强度趋于稳定
,

使矿物效应的影响减

至最小
,

再使用理论 系数校正吸收
、

增强效应
,

从

而有效消除基体影响
。

按这种方法
,

对实际样品进

行测量
,

同时对不研磨的样品也进行测量 两组测量

结果与用熔融法 测量结果的比较见表
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解

刀
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数据评价

检出限

检出限的计算公式 对于 的置信度

瓜
与 石习了

式中 为单位含量的计数率 为背景计数率

为总计数时间
。

根据表 中各分析元素的测量条件
,

得出的各

分析元素的检出限见表
。

该方法的检出限明显优
于熔融法〔’

,

有利于低含量元素的测定
。

衰 分析元幸的检出限《
一

元索 肠 凶 从伪 几场 狗 伪 叭 侧阮 肠伪

与 创万 仪】 创万 田 以犯 仪巧

精密度

利用上述制样方法
,

对 一 肠 制备 个

样片
,

按表 的条件进行测量
,

将所得结果进行统

计
,

其统计结果见表
。

表中测定元素的
,

即本法有良好的重现性
。

衰 分析元索的精密度

元素 匆 扣 从伪 几场 暇 书场 州加 残伪

月 即 麟 位

准确度

从表 可以看出
,

样品经过研磨后
,

粉末法和熔

融法的测量结果基本一致
。

而且和标样的推荐值吻

合
。

结论

由于理论系数仅能校正吸收
、

增强效应
,

粒度矿物效应的影响没有得到校正
。

通过适当的样

品制备
,

可以使粒度效应减小
,

再使用理论系数的数

学校正法校正基体的吸收
、

增强效应
,

能有效地消除

基体影响
,

得到符合要求的分析结果
。

本实验表明

对于灰岩和白云岩类样品
,

通过适当的样品制备
、

使

用理论系数可以校正粉末样品的基体效应
。

在
,

法中
,

大量使用标样是至关重要的
,

这就会使测量结果带有标样的明显痕迹 即能够准

确测量的未知样品必须
“

属于
”

标准样品的范围
,

否

则
,

测量结果的可靠性会大大降低
,

甚至可能是完全

错误的
。

这在实际工作中会受到很多的限制
,

对于

元素含量梯度较大的灰岩和白云岩来说尤为突出
。

本法可以减少标样的使用数
,

削弱这种限制
。

对于粉末样品来说
,

使用理论系数法校正基

体效应 会受到很多限制
。

本实脸结果证实 对于

组成范围变化较小的灰岩和白云岩来说
,

粉末压片

法可以替代熔融制样法
。

使用理论系数法校正后可

以得到满意的结果
。
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