
卷(Volume)30，期(Number)3，总(Total)12l

页(Pages)105—108．2010。9．(Sept，2010)

矿 物 岩 石

J MINERAI。PE7FR()I．

微束微区X荧光矿物探针分析仪的研制

葛良全， 孙传敏， 谷 懿， 杨 健， 曾国强， 赖万昌

(成都理工大学核技术与自动化工程学院，四川成都610059)

【摘 要】一种新的矿物微区成分分析技术与矿物探针分析仪主要针对显晶或隐晶矿物

的成分分析。该分析仪是以能量色散X射线荧光分析原理为物理基础，采用X光管和x

聚焦透镜组成微束X射线激发源、以电致冷Si—PIN半导体探测器为X射线探测器扣数字

X射线谱采集器组成能量色散射线X荧光分析系统；采用40倍光学放大和CCD相机相

合实现微区的显微放大，通过程控三轴微控台实现微区的定位。该探针分析仪能够实现

对样品表面D35“m范围内多元素定性与定量分析，快速鉴定矿石的物质成分，精确度好

于10％(RSD)。测定对象可以是天然岩石、矿石及其光片、薄片样品等；可应用于野外条

件下的现场和驻地的岩矿石矿物的微区快速成分分析。
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0 概 述

在地质学研究与矿产勘查工作中，对显晶或隐

晶矿物的成分分析一般采用分析型电子扫描探针和

分析型透射电镜来实现，该类显微成分分析技术对

岩矿石样品的制样有严格的要求，需要将岩矿石磨

成薄片或镀导电膜。自20世纪90年代以来，随着

导管X光学和X光聚束系统的发展，使微束微区X

射线荧光分析技术成为可能。采用该分析技术可以

对光片样品，甚至于天然块状岩矿石实现微区的多

元素定性与定量分析，为岩石、矿物学研究提供一种

价廉、方便、快速的工具。

从19世纪70年代开始，能量色散型X荧光分

析越来越广泛的应用于无损检测分析领域，但在以

往分析微小区域时是采用加装准直器的方式，控制

照射面的大小。因为准直器会对照射孔外射线的吸

收，极大地降低了照射面X射线强度，分析灵敏度

相应变差；而且准直孔最zJ,：fL径也只能达到零点几

个毫米级别n’2]。近年，毛细管技术X光聚束系统

(X聚焦透镜)的使用将X射线激发射线在更少损

失的基础上(照射面X射线强度达到准直器方式的

100t1000倍)提高了微区分析的空间分辨率。国

外已经成功开发使用该技术的能量色散X荧光分

析仪，比如德国布鲁克AXS公司推出的ARTAX

系列微区X射线荧光光谱仪照射面达到仍70Ⅱm；

日本岛津公司开发的ttEDX微区能量色散X荧光

光谱系列仪器单点照射面达到D50 ttm。但这些仪
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器由于对样品处理和测量环境条件要求仍然较高，

仅局限在室内工作[3’4]。此次研制以低功率X射线

管和X聚焦透镜组成微柬X射线源，以室温电致冷

Si—PIN半导体探测器为X射线探测器和数字X射

线谱采集器组成的微束微区X荧光矿物探针仪，具

有体积小重量轻，不需样品加工等显著优势，能在野

外条件下实现为块状岩、矿石显微矿物的成分分析，

在地质学研究和矿产资源勘探中具有很大的推广价

值。

1 基本原理

X射线荧光法定性分析的基本原理是基于近代

原子物理学中的莫塞莱定律[5]：

E。=RhC(Z—A。)2(挖l一2—7／2—2)

式中：E，．特征X射线能量／keV；R．里德伯常

数(1．097x 105 cm_1)；h．普朗克常数(6．63×10-34

J·s)；C．光速(3×1010 cm／s)；Z．目标元素的原子

序数；以。，以z．分别为壳层电子跃迁前后所处壳层的

主量子数；A。．正数，与内壳层的电子数目有关。

当矿物颗粒受到初级X射线照射时与目标元

素发生光电效应，目标元素的原子受激，并放出特征

X射线，该特征X射线的能量与目标元素的原子序

数平方成正比；而特征X射线的强度与目标元素在

矿物颗粒中的含量成比例。因此，在给定初级X射

线强度条件，测定特征X射线的能量与强度即可实

现矿产颗粒中目标元素的定性与定量分析。

2 仪器设计与关键性技术问题

2．1 仪器组成

微束微区X荧光矿物探针分析系统主要由微

束X射线激发源、X射线探测器、数字核信号处理

系统、程控微动样平台、CCD相机定位装置等组成，

系统结构如图1所示。图1中箭头指示了各部件导

轨的运动方向，在进行微区分析时，CCD相机与微

束X射线激发源、X射线探测器三个部件采用分时

控制。CCD相机定位装置先运行到Z轴固定位置

对样品完成微区定位后，CCD相机随导轨退出；随

后，微束X射线激发源和X射线探测器受控跟进。

上述各部件的运动控制，以及微动样品台的运动都

是在上位机软件控制下操作，以避免相互间的干扰。

2．2徽束X射线源与徽区光斑大小

微束X射线源采用X射线光管和X聚焦透镜

组合以产生微束X射线，其结构如图2所示。X光

CCD相机

图1 微束微区X射线荧光矿物探针分析系统结
构

Fig．1 Figure showing the system texture of X—ray min—

eral probe analysis of microbeam and mierodomain

管为英国牛津仪器公司生产的W靶光管，光管的工

作电压是20 kV。X光透镜是一种聚合X射线毛细

管光学元件，由多根空心玻璃毛细管密排成六角形

的单管重新拉制而成。X光透镜是用来聚焦X光

管发出的X射线束，其聚焦能力可达到微米级。

微柬X射线源在靶物体上的光斑大小主要受

目距d。和物距dz的影响。光斑大小由实验方法确

定。微区光斑大小由实验方法测定，在CCD显微照

像系统监控下，将铜片从光斑外逐步移入，测量铜

K。X射线特征峰面积计数，直至铜K。X射线峰面积

计数不再增加，达到饱和状态。将铜K。X射线特征

峰面积计数对铜片移动距离求导，可得铜K。X射线

特征峰面积计数随铜片移动距离的微分分布曲线。

由条件实测为d。一1．7 cm、d。=2．6 cm的微区光斑

微分曲线图(图3)可以看出光斑微分曲线呈正态分

布，可得出标准差仃=17 ttm。光斑尺寸若取2a(34

弘m)，则目标元素K。X射线特征峰面积计数占

68．26％。

图2微束X射线源结构

Fig．2 Texture of origin of X-ray of microbeam

2．3探测器、激发源与靶物体问的几何布置

在X射线荧光分析中，当X(7)射线与物质相

互作用的时候，不仅会产生X射线，同时还会发生

相干散射(瑞利散射)和非相干散射(康普顿散射)，

形成X射线仪器谱的本底，本底计数的大小与探测

器与激发源中垂线夹角a大小有关；另一方面，探测

器的有效探测效率不仅与探测器本身材料有关，也

与夹角立和探测器与目标物体的距离d有关(图

4)。选择探测器、激发源与靶物体间的最佳几何布

置是提高微束微区X荧光矿物探针分析灵敏度的
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图3铜K。x射线特征峰面积计数随铜片移动距
离的微分分布曲线
Fig．3 Distribution curves of copper K。X—ray

关键措施之一。CuK。特征X射线峰背比随探测器

与激发源中垂线夹角a变化的实验曲线(图5)与探

测角为35。条件下CuK。峰净计数与探测器与物体

之间距离d的实验曲线(图6)可以确定最佳激发探

测角为35。、最佳探测器与目标物体的距离为8

激发源 探测器

图4探测器、激发源与靶物体间的几何布置
Fig．4 Space configuration of the testing instrument
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图5 CuK。峰的峰背比随探测器与激发源中垂线

夹角变化实验曲线
Fig．5 Experimental etnves of Cu Ka peak
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图6 CuK。峰的净计数与源样距关系曲线
Fig．6 Correlation CHIVES of Cu Ka peak

2．4数字核信号采集器

s数字和信号采集器承担将探测器转化的电脉

冲信号进行放大、调整、数字信号的转化和输出处理

过程，其主要的功能部件和核信号采集转换过程如

图7所示。通过信号处理步骤将不同能量的X特

征射线区分，最终转换成数字信号输出，供上位机软

件数据处理。

些割猫箍粤剖勰H鬟蕞塞H雾囊睁隧邀鍪j
图7 X特征射线信号处理采集电子线路框图

2．5 CCD相机定位装置

CCD相机定位装置用于矿物样品表面的显微

放大、图像的采集，将被测样品表面结构清晰的呈现

在显示屏幕上。CCD相机定位装置由300万像素

CCD图像采集器和40倍光学放大镜组成。根据实

际测试，当实物移动778“m时，图像移动203 000

弘m，得出CCD高倍放大系统放大倍数为260倍，可

清晰直观的确定测量位置。

2．6程控微动样品台

程控微动样品台可实现X，Y，Z三轴方向的微

动，根据触发电脉冲幅度调节平台移动距离。微动

幅度分为九档调节，用千分表实测其最小移动距离

为1／3／xm。

3 实验及效果

应用微束微区X荧光矿物探针分析系统分别

对块状铁矿石(黄铁矿)和锌矿石(闪锌矿)光片样品

进行了试验。在同一矿石分析时，根据CCD显微放

大图像，选取不同矿物颗粒区域取点进行微束微区

X荧光分析，以检验系统对矿物成分变化的定性判

别和定量分析的准确度。不同矿石样品测量点(照

片1)，多元素定量分析结果见表l。

铁矿石光片1号测点区域颜色呈黄色，为黄铁

矿颗粒，含有大量的C和Cu，其质量分数分别为

32．08％与10．64％；铁矿石光片2号测点区域呈灰

白，半透明状，为石英(基本为SiOz)，其中含有少量

的金属元素，加(Fe)仅为0．94％。在锌矿石光片的

闪锌矿颗粒及其相邻区域选取了3个测点，l号测

点区域呈浅黄色，为较纯的闪锌矿晶体，其硼(Zn)

高达69．83％；在其相邻的2号测点区域为红褐色，

(锌)较1号测点低，为46．66％，但叫(Fe)明显增

加，为6．40％，表明闪锌矿晶体中较多的铁原子以

类质同象形式代替了Zn原子；在3号测点区域，闪

锌矿呈黑色，W(Zn)为39．04％，"tO(Fe)也仅为

0．60％，但叫(Pb)较1号测点和2号测点

区域则明显增高，PbL。X射线特征峰面积计数是1
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照片1 铁矿石及锌矿石光片显微图像与测量点位置图
Photo 1 Image and testing spot of the iron ore and the zinc ore

号测点和2号测点区域的4倍。

4 结 论

基于能量色散X射线荧光分析原理和X透镜

技术开发的微束微区X荧光探针分析系统可以实
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表1微束微区x荧光探针分析仪对矿石

样品测量结果

Table 1 Results of testing for the ore sam—

pies by X-ray probe of microbeam

and microdomain

元素 铁矿石 铁矿石 锌矿石 锌矿石 锌矿石
w(B)／％ 1号点 2号点 1号点 2号点 3号点
Ti 0．47 0．00 0．04 0．52 0．50

Cr 0．31 0．00 0．02 0．55 0．60

Mn 1．01 0．27 0．03 0．62 0．47

Fe 32．08 0．94 1．38 6．40 0．60

Ni 1．11 0．08 0．16 0．29 0．26

Cu 19．64 O．10 1．59 0．74 O．84

Zn 0．00 0．85 69．83 46．66 39．04

P墨，尊磐 128 134 532
／孙)-

‘

：Pb元素由于尚未进行含量标定，故用计数表

示。在相同测量时间下，特征X射线计数越

高，矿物岩石中该元素的含量越高。

现对对显晶或隐晶矿物的成分分析，该技术具有制
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微束微区X荧光探针分析系统能够迅速分析岩石

矿物的结构和含量，并且拥有较高的准确度，其测定

对象可以是块状的岩矿石样品、光片和薄片样品。
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Abstract：This paper introduces the development of microbeam and microdomains x-ray mineral

probe analyzer．The instrument can analyze and measure the elements and their content in a sinail

area of mineral sample with non—destructive analyzing．Micobeam and microdomains X—ray mineral

probe analyzer iS based on the theory of energy-dispersive X—ray IIuoreseence analysis．The eombi—

nation ofⅪray tube and lens produce a focal spot with a diameter of 35 p．m to determine mineral．
The surface of mineral iS amplified and displayed by the CCD camera，SO the position of mineral

surface can be accurately located．For the advanced design，Mieobeam and microdomains X‘ray
mineraJ probe analyzer provide qualitative analysis and quantitative analysis to the mineral surfaee

with the diameter of 35／zm．
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