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熔融法制样
A?

射线荧光光谱法测定高含量

铷矿石中的氧化铷
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!青海省地质矿产测试应用中心"西宁
!%$$$!

#

摘
!

要
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铷矿石和混合熔剂按照一定的质量比混配好!在熔样机中制备成待分析的样品!混合熔剂由四

硼酸锂
`

偏硼酸锂
`

氟化锂按照一定比例混合而成!通过对国家标准物质不同质量的稀释或者在其中

添加纯物质的办法制备成一系列的含不同氧化铷的标准系列样片!采用
?

射线荧光光谱仪直接测定氧

化铷的含量"方法的测定范围
$;$%\

!
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!相对标准偏差%

JMW

&小于
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!同时对标准样品的种

类要求少!而通过某一标准物质来制备校正曲线也可以克服基体效应的影响"方法适应于稀有矿石类

标准物质数量和种类矿石不多的分析!对国家一级标准物质分析准确度高"
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前言

近年来!随着科学技术的发展和对铷产品应用

开发研究的不断深入!除了在一些传统的应用领域!

如电子元器件#催化剂等有了一定发展外!在一些高

尖端科技领域也取得了广泛的应用!如在航天工业#

新能源#特种玻璃#环境控制等领域都取得了广泛应

用前景"我国具有丰富的铷资源!其储量名列世界

前茅!且类型齐全!分布全国"目前我国的铷产品及

其化合物工业生产规模在急剧扩大!应用市场的开

发研究也正在加大"目前!测定铷的方法主要有电

感耦合等离子体原子发射光谱%
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感耦合等离子体质谱%
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&法#
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射线荧光光谱

法)
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#原子吸收光谱法等"针对含铷硅酸盐类等矿

石样品!采用熔融制片法制备样品!用国家标准物质

不同质量的稀释比制备成标准样片建立工作曲线!

?A

射线荧光光谱仪直接测定氧化铷的分析方法具

有测定范围广#精密度高#准确度高#简便快捷的

特点)
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"

熔融
A?A

射线荧光光谱法广泛应用于各种矿石

样品的测定中!铁矿石中各种元素的测定还形成了

国家标准"

?

射线荧光光谱法粉末压片测定高含量

铷矿石中的氧化铷已经有文献报道)

#

!

!AG
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!但粉末压

片有样品粒度效应!不容易均匀等各种各样的缺点!

而且还要求多种国家标准物质作为制作校正曲线

用!现有国家铷矿石!特别是高含量铷矿石国家标准

物质不多"采用某一个国家标准物质通过稀释或者

添加纯物质的办法来制作校正曲线的办法可以克服

缺少标准物质的局限"
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仪器与试剂
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射线荧光光谱仪%日本理学株式

会社&$高频感应熔样机%日本理学株式会社&!熔融
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&混合气体!质量混合比为
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测量条件

按照分析元素的特性与仪器设备的推荐条件综

合选择仪器最佳测定条件!见表
%
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背景校正

经过比较几种背景校正的方法!实验证明采用

单点扣除法较合适!见公式%
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,,,分析线背景强度"
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样品的处理与制备
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人工合成标准样片的制备

标准样品的配制方案见表
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&内"将混配好样品的坩埚置于熔样机中!在
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下预氧化
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后降温冷却制成待分析样片!加入脱模剂进行脱模处

理!冷却后取下样片!贴上标签放入干燥器"实验表

明!
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标准物质样片的制备

选用 国 家 一 级 铷 矿 石 标 准 样 品 氧 化 铷
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&!按样品制备流程制备成工

作标准物质系列样片!测定其强度并由计算机自动

绘制标准曲线"
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校准与校正

样品中共存组分可能会影响被测组分的浓度!

于是采用公式%
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&进行基体校正"
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重叠谱线和影响元素

采用公式%

#

&进行影响元素分析!采用多个标准

样品进行校正后得到(测定元素
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时的主要普线
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分析测量范围

由步骤
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得到的标准系列的测量范围为
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的含量从
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到
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结果与讨论
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人工标准样品的配制

人工标准样品配制时应特别注意要按梯度同比

例逐级混配!以避免出现不必要的误差!从而影响整

个工作曲线的准确度"

-&-
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计算理论影响系数

通过逐步改变样品的浓度并检查理论
?

射线

强度的变化!可以计算基体校正系数"即使标准样

品数目很少时!也能计算出合理的校正系数!本方法

采用了理学仪器自带
N05'0)5*AE/0(11

模式来计算

理论影响系数"
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样品制备温度

每种组成不同的样品会有不同的制备温度!本

方法中根据待分析样品的特性与所选择高频熔样机

最终选择
%%$$

!

%#$$a

!为保证每次熔片的温度

达到一致"在实验前先拿两个空白样品预热仪器后

再制备待分析试样"

-&F

!

验证曲线

为验证方法工作曲线的准确性与重复性!选择

一个未参与回归曲线制备的国家一级标准物质

I_Z$C%$D

按照样品制备方法进行制样!重复测定

>

次后计算结果的精密度#准确度!结果见表
D

"实

验结果表明!方法精密度和准确度良好"
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准确度和精密度
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结论

实验针对含铷类矿石样品!采用熔融制片法制

备样品!用国家标准物质不同质量的稀释比制备成

标准样片建立工作曲线!使用四硼酸锂
`

偏硼酸锂
`

氟化锂混合熔剂熔融制成玻璃熔片后!直接采用
?

射线荧光光谱仪测定多元素!方法准确!简单

可行"
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