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粉末压片
@

能量色散
`

射线荧光光谱法测定

基夫赛特直接炼铅炉渣中的主要组分

王军学

!株洲冶炼集团股份有限公司 质量保证部分析中心"湖南 株洲
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摘
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要
!

采用粉末样品直接压片法!使用自制校准样品在布鲁克
;#C5QVACAR̀

光谱仪上通过各种

基体干扰校正手段!建立了基夫赛特直接炼铅炉渣中
?T

!

[(

!

%-

!

Z)

!

;'D

#

!

%/D

的测定工作曲线!并考察

了样品粒度$制样条件对结果的影响以及考核了压片精度和方法准确度%方法简便快捷$精密度高$准

确度满足主产工艺指标要求%

关键词
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主要组分&基夫赛特直接炼铅炉渣&能量色散
`
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作者简介!王军学!男!高级工程师!主要从事光谱分析及研究工作%
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前言

@̀

射线荧光光谱法作为一门广泛应用的实验

室分析技术已为人们所熟悉!它能对各种形式的样

品"固$液$气$泥浆等#进行直接$快速$多元素分析!

分析浓度范围广!分析成本低!具有独特的特点%近

年来!这种分析技术开始走出化验室!走向生产现

场!在流程控制中发挥出积极的作用*

"

+

%其中以放

射源激发$

;'@?2Q

或
;RR

作为探测器的能量色散
`

射线荧光光谱仪由于其分辨率高$占地空间小$价格

相对便宜!是一种越来越被广泛应用的分析仪器!目

前在冶金$地质矿山$石油化工$水泥生产$宇宙探测

等领域的现场分析和过程控制分析中发挥着重要的

作用*

#@E

+

%基夫赛特直接炼铅是目前炼铅技术比较

成熟及环境污染较小的冶炼方法!适合现代工业的

发展趋势%该项目中的主要产品炉渣中的各主要组

分检测结果是衡量冶炼过程控制是否达标的主要依

据%通过自制校准样品!直接粉末压片在布鲁克
;#

C5QVACAR̀

光谱仪建立了各主要组分的工作曲

线!检测结果令人满意!快速准确地满足了生产的要

求%
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!

实验部分

$&$

!

仪器及材料

;#C5QVACAR̀

光谱仪"德国布鲁克公司!

?O

靶
`

射 线 管!

F$ X

#'

;# C5QVAC ;?A%@

BC5

AR̀ 分析软件%

FA@?%"b"$$

制样粉碎机"长沙开元仪器有限

公司#!

ee+@F$

压样机"长春科光机电有限公司#%

硼酸"分析纯#!实验用水为二次去离子水%

$&.

!

校准样品的制备及定值

在已有各元素分析结果的生产样品中!按不同

含量梯度选取不少于
#$

个样品!经过重新研磨粉碎

使其过"

$H$GF88

#筛!在验证样品的均匀性后!对

各元素重新分别采用化学滴定法$原子吸收光谱法$

重量法对相应元素进行多次定值!得到至少
E

个标

准值!经数据处理后得到各样品中各元素的标准值%

真空包装保存%

$&'
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粉末压片

称取
"$

3

样品!以硼酸镶边垫底!用压样机在

!$$P?/

的压力定时
#$*

进行压片!要求制成的样

片已压紧$表面平整$无裂痕%吹扫样片表面灰尘

后!此样片"内径
!#88

!外径
=$88

#可用来进行



分析%
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仪器测量条件

根据样品中各元素性质和含量高低!并结合仪

器性能!设定测定条件如表
"

%

表
$

!

仪器测量条件

电压(

P9

电流(

#

5

滤光片(

#

8

积分

时间(
*

分析

谱线

分析

气氛

F$ F$ %-

"

#F$

#

"$$ %/c/"

!

;'c/"

=$ F$ 50

"

F$$

#

"$$ Z)c/"

!

?Tc/"

真空

#$ F$

无
"$$ [(c/"

!

%-c/"

$&/

!

校准曲线绘制

将定值好的
#$

个校准样品各元素的含量登记

到标样表中!在设定仪器测量条件下分别测定各个

标准样品!得到各元素强度值!然后按式"

"

#进行回

归!求出校准曲线的斜率$截距和谱线重叠校正系

数!用随机分析软件
;?A%BC5

AR̀ 中的可变理论
#

系数法进行基体效应校正'
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式中'
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和
2

\

分别为测量元素和影响元素的

浓度 &

0

和
8

分别为校准曲线的斜率和截距&

"

'

为测

量元素的
`

射线荧光强度&

%

'

\

为谱线重叠校正系

数&

"

P

为重叠谱线的理论计算强度&

#

'

\

为影响元素对

测量元素的可变理论系数%

通过以上工作!使校准曲线标准偏差大大提高!

满足分析测定要求%表
#

为各元素校准曲线绘制情

况%

表
.

!

各元素校准曲线情况

元素
可变理论

#

系数

法干扰元素

谱线重叠

干扰元素

校准曲线

含量范围
$

(

N

校准曲线

标准偏差(
N

[(

无 无
=H!$

!

"#HFK $H#G

?T ;' W' #H"G

!

!=HF# $HFK

%-

无 无
$H#E

!

$HFK $H$!$

Z)

无
>( "FHF#

!

##HE# $HFF

%/D ?T

!

;'

无
JH#=

!

"EH!# $HF!

;'D

#

[(

!

Z)

!

%/

无
"#H="

!

#FH"! "H!#

$&)

!

样品测量

将生产样品按校准样品制备要求制成样片!根

据新建的测定方法进行测定!大约
"$8'(

!各元素

的分析结果将自动显示出来%

.

!

结果与讨论

.&$

!

样品粒度影响

对粒度为
$H"#$

!

$H$K

!

$H$GF88

的同一样品

分别进行分析!

$H$GF88

的样品的均匀度和分析

结果满足分析要求!本试验选取样 品 粒 度 为

$H$GF88

%称取约
F$

3

样品!在振荡磨中研磨

E8'(

!可使样品全部达到
$H$GF88

%

.&.

!

压片压力的影响

将样品分别采取
#F$

!

!$$

!

!F$P?/

压力压片!

实验表明压力为
!$$

!

!F$P?/

时!无需添加粘结剂!

样品成片情况良好!分析结果稳定准确!本方法选取

!$$P?/

压力%

.&'

!

保压时间的影响

实验表明!保压时间在
"F

!

#$

!

!$*

时对分析结

果无明显影响!本实验选取保压时间
#$*

%

.&2

!

仪器稳定性考核

在一天内将同一样片重复测定
F

次!考核仪器

短期稳定性&将此样片在一周内每天测定一次!考核

仪器长期稳定性&考核数据见表
!

和表
=

%

表
'

!

短期稳定性考核数据#

!E/

$

"

C

元素
[( ?T %- Z) ;'D

#

%/D

平均值
KHJ# JHK! $H!K "JHEG #$H!G "!HF!

极差
$H$E $H$= $H$" $H$K $H"# $H$K

相对标

准偏差
C;R

$H#=G $H"F! "H!# $H"FG $H#=F $H#==

表
2

!

长期稳定性考核数据
"

C

元素
[( ?T %- Z) ;'D# %/D

G

次平均值

"

#]G

#

KHJE JHK# $H!K "JHEF #$H#J "!HFG

极差
$H$J $H$F $H$# $H$J $H"F $H"$

相对标准

偏差"

C;R

(

N

#

$H!EK $H#!= #HF$ $H"GK $H#=E $H#JF

!!

从表
!

$表
=

可以看出!该仪器性能稳定!满足

生产要求%

.&/

!

方法精密度

取一生产样!在相同压饼条件下!压
F

次饼进行

测定!统计见表
F

%

表
/

!

精密度考核
"

C

元素
[( ?T %- Z) ;'D

#

%/D

第
"

次"

#]"

#

"$H"# FHEK $H=" #$H!" #$H=G "!H=J

第
#

次"

#]#

#

"$H"E FHG# $H=$ #$H!F #$H=$ "!HFF

第
!

次"

#]!

#

"$H"" FHEK $H=" #$H#G #$HF" "!H=G

第
=

次"

#]=

#

"$H"K FHEG $H=# #$H#J #$H!G "!H=F

第
F

次"

#]F

#

"$H"F FHE= $H=" #$H!J #$H=F "!HF#

极差
$H$G $H$K $H$# $H"# $H"= $H"$

平均值
"$H"= FHEK $H=" #$H!# #$H== "!HF$

相对标准

偏差
C;R

$H#K= $HF$= "HG# $H#!G $H#G# $H#J=

.&)

!

分析结果对照

在一段时间内!我们从生产样品中抽取部分样
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品对各元素采取荧光光谱法分析和化学分析同时比

对分析结果!部分数据如表
E

所示%

表
)

!

分析结果对照 "

C

样品

批号

;'D

#

"

C̀Z

法#

;'D

#

"化学

法#

%-

"

C̀Z

法#

%-

"化学

法#

%/D

"

C̀Z

法#

%/D

"化学

法#

"#"#"$$J "GHGK "GHJ" $H!K $H!K ""H!F ""H#E

"#"#"!#" "FH!= "FH"" $H#K $H#G "$H=$ "$HF"

"#"#"K$F "JH#" "JH!J $H!G $H=$ "#H#K "#H#"

"#"##$$J "KHEF "KH=! $H== $H=" "=H!" "=H=K

"#"###"J #"HJK ##H"= $H!K $H!G "$HG$ "$HE=

"!$"$F#" #"HKE #"HE# $H!= $H!G "FHE= "FHEF

"!$"$K$J "JHEJ "JHJG $H!" $H!! "!HF" "!HEK

"!$""#"! "KHK= "KHG# $H#G $H#G "#HK# "#HE!

"!$#"F$F "JH!= "JHF$ $H=# $H== JHE" JH=!

"!$#"J"! #!HE= #!H=K $H!K $H!E "$H#= "$H=F

"!$!""$J ##H!K ##H=" $H!G $H!E ""HJE ""HGJ

"!$!"!"G #"H$" #"H"= $H=# $H=! "!HK! "!HEG

样品

批号

[(

"

C̀Z

法#

[(

"化学

法#

Z)

"

C̀Z

法#

Z)

"化学

法#

?T

"

C̀Z

法#

?T

"化学

法#

"#"#"$$J EH"K EH!# "EHJG "GH$K ##HF= #"H!#

"#"#"!#" GHG" GHEF "FH#" "FH!J #!H!F #!H=E

"#"#"K$F GH$# EHKF "KHEG "KHGK #KHKE #KHG$

"#"##$$J GH$E GH$# "GHJK "KH$E "KH$" "GHJF

"#"###"J "$H$" "$H"" #"H#F #"H$# "JHEE "JHE=

"!$"$F#" ""H!# ""H!F #$HFE #$H!K "#HFJ "#HEJ

"!$"$K$J JHFK JH=G "JH=K "JH#E ""HG# ""HGJ

"!$""#"! KHF" KHE# "JH"J "JH!F GH=K GH=$

"!$#"F$F "#H!" "#H#K "KHF= "KHE# KH!J KH=#

"!$#"J"! ""H#F ""H"E ##HK= #!H"$ EH!= EH#K

"!$!""$J "$H#E "$H#$ #"HJG #"HK# FHEG FHE$

"!$!"!"G "$HJK "$HKF #$HEJ #$HF= FHKK FHJJ

'

!

结语

通过精密度和准确度实验数据考核!并从快速

指导生产的要求出发!本实验取得了令人满意的结

果%通过对仪器进行定期铜片校正!对方法进行不

定期的漂移校正!本方法实现了基夫赛特直接炼铅

炉渣中
[(

!

Z)

!

?T

!

%-

!

;'D

#

!

%/D

等元素的准确快

速测定!满足了生产控制的需要%
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