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按本法分 解试样 和 富集方法，Ca2 ， 

Mg2 ，NP ，A1 ，Zn2 等无价态变化者不干扰 

测定；Fe3 ，pb2 的干扰用氟化铵消除， 

A 不 干 扰； NO；等 干 扰 CC 与 Ⅺ 

反应的氧化性 酸根加 H0 蒸至近干 己不 

复存在；试样 中变价元 素砷、锑氧化呈五 

价，过柱分离，不再干扰测定；其它变价元 

素如Mo(VI)，vfv)在一定条件下正干扰， 

Mo(a／I)允许量较大，Mo(a／I)小于 150mg~， 

vf 小于 0．5mg／L不干扰测定。 

2．5 试样分析结果对照 

按实验方法，分别分析两种试样(白铅矿 

和水样)，并与资料 的p-E503原子吸光光 

度法作了对照，结果见表 l。 

表 1 铜测定结果对照(g／t) 

2．6 回收率试验 

对测定的水样作了加入回收试验，结果 

表明回收率在 97％ ～103％之间． 
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X射线荧光光谱法在炉渣分析中的应 
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炉渣中需分析的元素较多，采用化学方 

法分析大批试样需要花费大量的试剂和人 

力，并且分析速度慢．鉴于 X射线荧光光谱 

分析法 (XRF)具有速度快，不破坏试样， 

重现性好，精度高，可对高低含量元素同时 

测定等独特优点0 ，根据分析要求，我们对炉 
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渣中的主量及微量元素进行了 XRF光谱分 

析法的探讨，制定了具体分析方法。 

1 实验部分 

1,1仪器与测定条件 

3080E3型 X射线荧光光谱仪 (日本理 

表1 各元素翻量条件 
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学)，端窗铑靶 x射线管； 

日本SoRD公司M243计算机；DATAFLAX 

一 151B软件；40t油压机。 

测定条件：X光管电压45kV，电流 45mA， 

PR气体流量 30ml／hain，真空光路，视野光阑 

直径为 30mm，无滤波器，其余条件见表 l。 

l 样品制备 

称取样品约 4g，研磨至通过 200目，于 

105℃ 烘箱内，干燥2h。取出放置干燥器内 

冷却至室温，用低压聚乙烯镶边垫底，在 30t 

压力下制成直径 32mm的圆片。置于干燥器 

内，待测。 

1,3 标准样品和工作曲线 

我们选用了冶金工业部电炉渣、平炉 

渣、高炉渣共计l5个标准样品作为标样。按 

样品制备方法制样。制好的标样按照测定条 

件测量。 

根据回归曲线方程(1)，以最小二乘法计 

算标准曲线系数 

X=A +B +c (1) 

式中：X为元素未经校正值；L为元素i分析 

线净强度值 A，B 为校准曲线系数。 

再根据方程(2)，用经验系数法求出基体 

校正系数 。 

wt=x【l+K+∑ 1+∑B +ED 讯 +Ci 
(2) 

式中：w 为元素i基体校正值；X为元素i未 

经校正的定量分析值； ，F． 分别为共存元 

素j,k的强度值；K，A．】，Bu，C．均为基体校 

正系数。 

校正曲线的各组分含量范围见袁 2。 

表2 校准曲线各组分含量范围(％) 

元素 含量范围 元索 含量范围元素 _元素 含量范围 

s】q 12 58～札3o M 0 3笠～24 36 TiO2 0 27～n64 

AI 2．73～l＆27 MnO 0．07~7．39 PA 0．0026~2．59 

CaO 20 5o～，D 2A Ih 0 21～ 2294 S 0032～1．斟 

2 结果与讨论 

2．1 精密度 

为了考察方法的精密度，我们对 BH0125 
— 7平炉渣标样连续进行 lO次平行测量。求 

出各元素的平均值 X 标准偏差 S，相对标准 

偏差RsD．列于瓤其中s：障  、／ I1
-  

RSD；号 100％ 

2．2 准确度 

为了验证所用测量条件和工作曲线进行 

分析的可靠性，我们把 3个冶金部标准样品 

作为未知样品渊量。结果见表 4． 

2．3 讨论 

炉渣当中的 sio~,Alp3，CaO，Tre，MgO 

表 3 精密度实验 (Ⅱ=埘  
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法，但该法操作繁琐，有机试剂括染环境；火 

焰原子吸收光谱法因其灵敏度低、重现性差 

而很少被利用。在文献。 启示下，我们改用 

氢化物发生一流动注射电热原子吸收光谱 

挂测定矿石中微量铋，方法 灵敏度高，简 

便、准确。一般干扰可用混合掩蔽剂加以消 

除。 

1 实验部分 

1,1 仪器与试剂 

WFX-1A型原子吸收分光光度计 (北京 

第二光学仪器厂)；WHO-102A型流动注射 

氢化物发生器 (北京瀚对制作所)；电热石英 

管 O-8×]4cm)：XWTD-1o0自动平衡记 

录仪(上海大华仪表厂)． 

硼 氢 化 钾 溶 液：2％，2gKBH。溶 于 

100ml 0．2％ NaOH溶液中(现用现配)：硫脲 
一 抗坏血酸一碘化钾混合掩蔽剂：称取 

硫脲、 抗坏血酸． 碘化钾溶于 100m]水 

中，摇匀：铋标准溶液：按常规法配制，用 Ha 

(1+9)逐级稀释成 0_5#g／ml的铋标准溶液． 

1-2 仪器的工作条件 

见表 1． 

中，加 2．5ml浓盐酸，5ml混合掩蔽剂，用水稀 

释至刻度，摇匀。在选定的工作条件下进行 

测定。 

2 结果与讨论 

2．1 波长的选择 

铋三条谱线(n．m)206．1，222．8，306．7的特 

征浓度分别为(ng／mi)：5．8，1．2，l-4，相应的仪 

器光电管的负高压为(v)：670，53o,37o．我们 

选用 306．7nm作为测定波长． 

2．2 加热电压及载气流量的选择 

我们用 700W 电炉丝加热石英管，在不 

同电压下测量吸收信号，结果发现，电压为 

140V,吸收峰值最大，要求温度不太高，测铋 

较理想。 

为得到稳定及较强的吸收信号，载气流 

量选用O．15L／rain为好． 

2．3 硼氢化钾的浓度及混合掩蔽剂的用量 

试验表明，硼氢化钾浓度 (％)适用范围 

为 1～ 3，选用 2％． 

1．3 实验方法 混合掩蔽剂适用量为 1～ 8ml，选用 

取 2．5,ug铋标 准溶液于 25ml比色 管 5ml。 
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