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X射线荧光光谱法测定镁质耐火材料中多元素

唐红霞，付宝荣
(酒泉钢铁集团公司检验检测中心，甘肃嘉峪关735100)

摘要：以K：B。07作熔剂，采用熔片法制样，建立了镁质耐火材料中si02，cao，Mgo，屿03，P2 05，Fe：03的x射线

荧光光谱分析方法，本方法采用国家标准样品及人工合成标准样品绘制了工作曲线，进行了精密度和准确度试验，

其测定值与标准值相符，并有良好的精密度，完全满足生产检验要求。
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1 引言

镁质耐火材料是冶金行业重要的原材料。传统

的分析方法一般采用化学方法、原子吸收光谱法、分

光光度法等等，存在分析步骤繁琐、检测周期长、检

验效率低等问题。本文应用x射线荧光光谱法测

定镁质耐火材料中多元素含量，具有操作简单、分析

速度快、效率高等特点，满足了生产检验陕速准确的
要求。

2 实验部分

2．1 仪器和测量条件

2．1．1熔样机

DY50l型电热熔融设备，最高加热温度为1 250

℃，本方法使用l 150℃。

2．1．2 X射线荧光光谱仪

60 kV、125 nLA，最大功率为3 kw，Rh阳极光管的窗

口是由Be元素制成的，厚度约为75斗m；UF 200、

Ge 111、PE 002、Px 1、LjF 220五块晶体；supe酗．
OJ操作应用软件；150姗、300 um、700 um三个准直

器；对准器面罩选择①27 l砌。
2．1．3 测量条件

选择有代表的标准样品进行测量，对每个测量

通道进行光学和电学条件选择，扣除背景和谱线干

扰。样品测量元素谱线及测量条件见表1。

2．2试剂和器具

无水四硼酸锂：固体，分析纯。

溴化锂溶液：250 g／L，分析纯。

铂一金坩埚：95％Pt+5％Au。

铂一金铸模模具：95％Pt+5％Au。

2．3 标准样品

采用国家标准样品及人工合成标准样品共lO
帕纳科Axios PW4400／30 x射线分析顺序扫描 个。

光谱仪，Rh阳极光管的电压电流最大可以设定为 国家标准样品共7个：镁砂425、镁砂426、镁石
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428、铝镁砖6654、高纯镁砂BHOll6-2A、镁砂 BH0142一l、高纯镁砂YSBCl380l-94。

表1 测量元素谱线及测量条件

Chnnel Li∞ X．tal Collimalor(¨期) Delecter，rhbe filt盯 kV mA Angle(。2T)

Rh l认LiF200 300 蹦nt． B艄(300“m) 60 50 17．5652

压KA U●200 300 scint． No舱 60 50 22．5362

Y KA UF200 300 Scint． No∞ 印 50 23．7802

sr l∽ U砣00 300 Scint． N∞e 60 50 25．1218

Rb KA UF200 300 scint． N∞e 60 50 26．6088

Br KA Uf200 300 Sdnt． Al(200“肌) ∞ 50 29．9396

W LA “f200 300 F10w N∞e 60 50 43．0250

Fe KA U砣00 300 F10w N∞c 60 50 57．48∞

Mn-队 UF200 300 F10w N伽e 60 50 62．9436

Cr KA UF200 300 now N佣e 60 50 69．3290

V KA UF200 300 FIow None ∞ 50 76．9120

瓢KA UF200 300 Flw No∞ 40 75 86．1120

Ba LA ⅡF200 300 F10w No∞ 40 75 87．1700

c5 LA “f200 300 nw N∞c 40 75 91．8154

C曩KA U砣00 300 now Nd∞ 25 120 113．1340

K KA LiF200 300 F1w N∞c 25 120 136．5580

S KA Ge“1．C 300 F1w N傩e 25 120 llO．5338

P KA Gelll．C 300 nw N佣c 25 120 140．9072

甄KA PE002圯 300 now N蚰e 25 120 109．0606

Al●队 PE002七 300 nw N∞c 25 120 144．86lO

Mg KA P)(1 700 F1w N∞e 25 120 23．7760

Na l队 Pxl 700 now N∞e 25 120 28．7650

人工合成标准样品共3个：镁砂425(O．4000 g)

+基准碳酸钙(0．1000 g)、镁砂425(0．4500 g)+基

准碳酸钙(O．0500 g)、镁砂425(O．4700 g)+基准碳

酸钙(0．0300 g)。

2．4 样品制备与测定

(1)熔剂与样品的稀释比采用14：l。

(2)准确称取7．0000 g无水四硼酸锂、0．5000 g

样品置于铂黄金坩埚中，搅拌均匀，加入2滴溴化锂

溶液。在熔样机上熔样，熔融程序：熔样温度l 150

℃、熔融8 min、摇摆7 min、静止l min、冷却2 min。

将制好的玻璃熔片贴上标签，用选定的测量条件和

相应程序进行测定。

(3)烧失量的影响。镁质耐火材料样品中存在着

一定量的烧失量，烧失量的损失影响试样或标样的

组成。在精确分析中，应考虑烧失量的影响，尤其是

烧失量较大的情况下。

3结果与讨论

3．1 熔剂与样品的稀释比

在有关文献‘11的基础上，经过试验，加大了熔

剂与样品的稀释比例，将稀释比调整为14：1。在同

样的熔样条件下，对同一生产样品分别进行了10次

熔样，对测定结果进行数据统计，其重复性好，见表

20

表2熔样重复性(n=lO)

3．2 工作曲线的建立与校正

3．2．1 工作曲线的建立

使用了10个标准样品，按照相应的熔样方法进

行样品制备，建立标准样品库，测量各样品的强度，

用回归法建立工作曲线。
3．2．2 光谱重叠及基体效应的校正计算

工作曲线是由标准样品中各元素分析线的净强

度与标准含量的拟合而绘制的，但由于共存元素的

基体影响和干扰元素的光谱重叠影响，部分曲线的

离散度和线性往往不太理想，为获得各元素分析线

的净强度，在确定分析通道参数时，精确确定每个通

道的背景位置和峰底背景的校正系数以及每个分析

通道的重叠峰干扰校正系数是十分重要的。表3给

出了回归计算后各元素的校准参数。
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表3 各分析元素的校准参数及线性范围

序号 分析组分 截距(D) 斜率(E) 校准点的离散度(RMs) 品质系数(K) 线性范围(％)
l Si02 Ⅲ．0726l 1．09658 0．04966 O．027“ 0．05一lO

2 Cao m．06020 O．49563 O．02968 0．02306 0．05。15

3 Mgo -5．14765 O．40897 O．2482l O．0258l 40．99

4 A12 03 O．114ll 0．75276 O．0442l O．03125 O．Ol—lO

5 P2 oj 旬．00343 0．3762l O．00178 O．00393 O．∞5—0．20

6 Fb03 旬．04220 O．22568 O．02952 0．02825 O．10．3．00

本文利用仪器分析软件提供的基本参数法程

序，使用仪器数学模式校正了各元素分析线间的互

相干扰，减弱了共存元素间的吸收一增强效应。干

扰元素的光谱重叠校正系数如表4所示。

表4 各分析元素干扰元素的光谱重叠与校正系数

3．3 方法精密度

取一个标准样品按照相同的熔样要求制样后，

按本方法的测量程序连续测定11次，进行短期精度

试验，又在1l天进行长期精度试验，对测量结果分

别进行数据统计，观察方法的重复性和再现性，结果

见表5。从表5的数据可以看出，精密度能够满足

分析要求。

表5 分析结果精密度(n=11)

3．4方法准确度

应用本方法对两个镁砂、一个镁石标准样品进

行了测量，又对2个能力验证样品进行了比对检测，

结果见表6。从测量数据可以看出，分析结果满足国

标分析方法㈨允许差要求，本分析方法是准确可靠
的。

表6分析结果准确度

样品名称编号 结果来源s；02 cao Mgo A1203 P205 Fc203

4 结语

本方法采用u：B40，作熔剂，加大了熔剂与样品

的稀释比例(14：1)，考察了熔样精度，采用国家标

准样品及人工合成标准样品绘制了工作曲线，用标

准样品及其他分析方法验证了方法可靠性。本方法

具有简便、快速、准确的特点，适用于电熔镁砂、烧结

镁砂、轻烧镁球、干式料、镁钙砂等镁质耐火材料的

常规分析。该方法投用后，承担镁质耐火材料生产

检验任务的人员成倍减少，极大地提高了检测效率，

完全满足生产检验要求。
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