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能量色散 X2射线荧光光谱法测定钼精矿中
钼、铁、铅、铜、二氧化硅、氧化钙

杨登峰 3 ,张晓蒲 ,田文辉
(金堆城钼业集团有限公司 ,陕西渭南　714000)

摘　要 :采用硼酸镶边垫底 ,粉末压片法制样 ,用标准样品建立工作曲线 ,能量色散 X2射线荧
光光谱法同时测定了钼精矿中钼、铁、铅、铜、二氧化硅、氧化钙的含量。讨论了样品粒度、压片

机压力对测定结果的影响 ;选择了合适的激发条件 ;采用经验系数法解决了元素间的相互干

扰。测定结果与国家标准方法的测定值相符 ,相对标准偏差在 0128 %～6174 %之间。可满足

日常分析工作需要。
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　　钼精矿是生产工业氧化钼、钼铁及其它金属

产品和化工产品的最初原料 ,其品质的好坏直接

影响后续产品的质量 ,及时、准确了解其中钼及杂

质元素的含量具有重要的意义。钼精矿国家标准

分析方法[1 ]中 Mo的测定采用重量法 ,Fe ,Pb ,Cu ,

CaO的测定采用原子吸收光谱法 ,SiO2的测定采用

光度法。这些方法操作步骤繁琐 ,分析周期长 ,对

生产过程起不到及时的指导作用 ,且消耗大量的人

力物力。能量色散 X2射线荧光光谱法是近年来发
展起来的一种简便快捷的分析方法 ,它无需复杂的

样品消解过程 ,可以同时分析多种元素[2 - 3 ] ,是进

行质量控制的一种较为理想的分析方法。本文通

过大量试验 ,确定了合适的分析条件 ,完成了 X2射
线荧光光谱法同时测定钼精矿中 Mo , Fe , Pb ,Cu ,

SiO2 ,CaO ,取得了满意结果。

1　实验部分

111　仪器和工作条件

QuanX2ECX荧光分析仪 (美国热电公司) :配

备 20位自动进样器 ,DELL 计算机及 Wintrace分

析软件 ;D Y230 型电动压片机 (天津科学器材公

司) 。

元素测定条件见表 1 (采用准直器 < = 315

mm) 。
表 1　元素测定条件

Table 1　Determination conditions for elements

元素

Element

谱线

Spectral line

激发电压 (kV)

Voltage

激发电流 (mA)

Current

滤光片

Filter

测定气氛

Atmosphere

计数通道

Channel

时间 (s)

Time

Mo ,Fe ,Cu Kα
26 0164 Pd medium Air High 40

Pb Lα

Si ,Ca Kα 8 0120 No filter Vacuum Medium 30

112　实验方法

11211　样品制备 　按照文献 [ 1 ] ,将样品预先脱

去油和水分 ,粉碎至粒度小于 01090 mm ,在压片

模具 (< 31 mm)中将约 5 g样品以硼酸镶边垫底 ,

在 20 MPa压力下压片并保持 30 s ,制成圆片供测

定用。

11212　工作曲线绘制及校正　从实际生产中选

取一系列各元素含量高低不同的样品 ,采用国家
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标准分析方法对其进行准确定值 (做平行实验 ,取

平均值) 。按照样品制备方法压成片 ,放入仪器 ,

设定各项参数 ,进行测定 ,绘制工作曲线。在日常

分析工作中 ,为了防止建好的工作曲线因各种因

素而产生漂移 ,需进行日常的校正工作。校正工

作直接关系到分析结果的准确性 ,可以采用两点

校正法 ,即选取工作曲线中高、低两端的标准样品

对工作曲线进行校正。

11213　测定　将待测样品放入自动进样器中 ,调

出工作曲线 ,进入分析程序 ,Wintrace软件自动进

行能量强度计算和基体校正 ,显示测定结果。

2　结果与讨论

211　样品的粒度影响

试验了不同粒度下压片的测定效果 ,发现粒

度对测试结果的重复性和准确度均有较大的影

响。当粒度小于 01090 mm ,其影响趋于恒定 ,所

以要求试样必须粉碎至小于 01090 mm。

212　压片机压力的确定

将粉末样品分别在不同的压力下压片 ,然后

进行测定。结果表明 ,荧光强度随压力增大而增

大 ,其中硅和钙的荧光强度受其影响较大。但当

压力大于 15 MPa 后 ,各元素荧光强度基本不再

变化 ,本实验选用压力为 20 MPa。

213　谱线及测定条件的选择

根据 X2射线荧光光谱法常用管电压为其能
量的 2～3倍的原则以及钼精矿中各元素的含量

高低情况 ,对样品进行了激发试验。为了达到快

速测定的目的 ,对激发能量较接近的硅和钙 ,选择

同一个激发条件 ;对钼、铁、铜、铅 ,虽然钼的 Kα

线激发能较高 ,但因为钼精矿中钼含量很高 ,即使

不选用最适合钼的激发条件也可以获得较高的荧

光强度。

214　光谱干扰处理

OuanX2EC型能谱仪对待测元素特征谱线强

度的处理有 GROSS , N ET , XML 和 DERIVA2
TIV E方式 ,可以通过不同的计算模式对荧光强

度进行积分运算。由于钼精矿基体的影响 ,硅和

钙的谱线同其它元素有重叠 ,采用 XML 法处理

可以对其进行有效剥离 ,获得较好的工作曲线 ;

钼、铁、铅、铜的谱线干扰较少 ,采用 N ET法可以

扣除背景干扰。

215　元素间干扰

元素间的相互影响及基体影响主要通过数学

校正法[4 ]消除 ,常用经验系数法和基本参数法。

基本参数法不需要较多的标准样品 ,使用方便 ,但

它仅适用于组成比较简单的样品 ,对钼精矿样品

测定并不合适。本文选择 Wintrace 软件中的经

验系数法公式 :

Ci = B i + Ki R i +ΣA ij R i R j

式中 : Ci ———待测元素质量分数 ; B i ———待测元

素曲线截距 ; Ki ———待测元素曲线斜率 ; A ———

各元素之间的影响因子 ; R ———X荧光强度。

当不进行影响因素校正时 ,所绘制的工作曲

线离散度较大。查看光谱图 ,根据元素谱线情况

对各元素间是否存在影响进行尝试设置 ,用 Win2
t race软件对质量分数和相应强度进行回归计算 ,

以确定元素间是否存在影响以及影响因子的大

小。确定完后即可获得良好的工作曲线 ,此工作

曲线可用于直接计算未知样品中各元素的质量分

数。

3　样品分析

取一个生产样品 ,按实验方法对其进行 10次

测定 ,并与国家标准方法 (化学分析方法)的测定

结果进行比较 ,结果见表 2。由表中数据可以看

出 ,XRF法测定结果与国家标准法之间无显著差

异 ,各元素结果均在国家标准允许误差范围内。

表 2　钼精矿试样测定结果

Table 2　Determination results of

　　　　molybdenum concentrate samples n = 10 , w / %

元素

Element

测定值 Found

本法 国标方法

RSD

( %)

SiO2 4154 4172 2161

CaO 0147 0145 4139

Fe 2110 2121 1149

Cu 01123 01116 6174

Mo 52112 52130 0128

Pb 01046 01049 4150

4　结语

X2射线荧光光谱法对钼精矿的测定结果和国
家标准分析方法无显著性差异 ,误差均在国家标

准方法允许差范围之内 ,且操作简单、测试速度

快 ,有利于生产控制。
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Determination of Mo , Fe , Pb ,Cu ,SiO2 ,CaO in molybdenum concentrates by

energy2dispersive X2ray fluorescence spectrometry

YAN G Deng2feng 3 ,ZHAN G Xiao2pu , TIAN Wen2hui
(Jinduicheng Molybdenum Group Co1 ,Ltd1 ,Weinan 714000 ,China)

Abstract : A method for determining Mo ,Fe ,Pb ,Cu ,SiO2 ,CaO in molybdenum concentrates by energy2dis2
persive X2ray fluorescence spectrometry was studied1The specimen was prepared by pressing the powder

sample into pellets with boracic acid as the lining1The calibration curves were made by using standard sam2
ples1The effects of mesh size and pressure on the determination were discussed , and working conditions of

the inst rument were optimized. The mutual interferences of the elements were corrected by Alpha coeffi2
cient method1The analytical results can be comparable with those of the standard method GB/ T15079294

with RSDs of 0128 % - 6174 %( n = 10) . This method is suitable for routine control analysis1
Key words : energy2dispersive X2ray fluorescence spectrometry ; molybdenum concentrate ; composition

analysis
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