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能量色散X一射线荧光光谱法测定锡精矿中砷锌铁铜

覃祚明，黄小美，黄 旭

(广西华锡集团来宾冶炼厂，广西来宾546115)

摘要：将样品粉末压片制样，用能量色散X一射线荧光光谱法测定锡精矿中的砷、锌、铁、铜．该法的精

密度RSD(n=6)为0．68％～4．36％．将该法用于实际样品的测定，并将测定结果与化学法测定结果进

行比较．结果基本一致．可以满足企业生产和经营的需要．
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近几年，国际市场对锡的需求持续走高，刺激了

锡矿的开采．在锡精矿冶炼过程中需除掉As，Zn，

Fe，Cu等杂质元素，所以测定这些元素含量对指导

生产具有重要意义．

目前，我国测定锡精矿中As的方法是砷锑钼

蓝分光光度法、蒸馏分离一碘滴定法[1]，Zn的测定是

采用醋酸铵底液铅锌连测法；Fe是采用硫酸铈容量

法；Cu是采用原子吸收分光光度法．能量色散X一射

线荧光光谱法是近年来发展起来的一种快速、准确、

重现性好、精密度高的分析方法，无需溶解样品，可

同时测定多个样品多种元素，已用于多种物料的分

析L21．关于利用x一射线能量色散荧光仪测定各种元

素的报道不少，如粉末压片法一能量色散X荧光光谱

法快速测定高炉渣[3]、能量色散X荧光法快速测定

高炉渣中硅钙镁[41等，但用X一射线能量色散荧光法

测定砷的分析方法尚未见报道．

采用粉末压片法在X一射线能量色散荧光仪上

测定锡精矿中的As，Zn，Fe，Cu准确、快速(制取一

个试样只需5 min，一个试样多个元素的分析只需

50 s)，用于指导日常生产，取得了较好的经济效益．
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1．1 仪器及工作条件

荷兰MINIPAL4型澎射线能量色散荧光仪：

配备12位样品进样盘、联想计算机及MiniPal分析

软件．工作条件：根据测定元素含量和谱线能量，确

定As，Zn，Fe，Cu分析线为K。谱线，激发电压为Zo

kV，激发电流为45肚A，采用Kapton滤光片，测定

介质为空气，测量时间为50 s．

硅漂移探测器(热电方式冷却)f X_射线管功率

9 W，采用铍窗，铑靶；塑料样品杯(D25mm)．

1．2试样的制备

标准样品和待测样品在基体方面应保持一致或

相似．选取日常生产中不同品位段的样品进行加工

处理，锡精矿样品在振动粉碎机中研磨至一0．075

mm，然后对样品进行定值，所得的样品就是标准样

品．锡精矿标准样品中各元素的含量范围(质量分

数)为As 0．030％～2．74％，Zn 0．120％～o．84％，

Fe 1．120％～21．330％，Cu 0．017％～0．313％．标

准样品和待测样品的测定均采用粉末压片法．

1．3工作曲线的建立及样品分析

按照选定的工作曲线条件和分析参数设定仪

器，对锡精矿系列标准样品进行测定，根据标准样品

质量分数和荧光强度建立标准曲线．

将待测样品粉末装入预先盖有塑料膜的样品杯
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内，然后放人样品盘中，启动测量程序，仪器自动进

行条件设定和数据测量，测量结束后显示测定结果．

2结果与讨论

2．1选择激发条件

样品粒度大小直接关系到x-射线作用到样品上

的散射、吸收和激发情况．粒度越大，探测到的信号越

不稳定，导致测量结果不准确．实验结果表明，样品粒

度小于0．075 mm时，测定结果稳定、准确．故确定标

准样品和生产样品的粒度必须小于0．075 nL'IL

2．2测量薄膜的影响

测定元素谱线能量容易被空气和测量薄膜吸收

而降低荧光强度，所以对选用的测量薄膜进行了试

验．结果表明，衬膜和保鲜膜这两种薄膜对元素的测

定没有明显差异．考虑到成本问题，本试验选取日常

生活中使用的保鲜膜作为测量薄膜．

2．3选择激发条件

根据硅漂移探测器的性质，测定总的计数率不

超过50 ooo且接近50 ooo，X一射线管电压一般为测

定元素激发电压的2～3倍．As的激发电压为

10．530 kV，因此确定X一射线管电压为20 EV．综合

考虑其它元素，选用Kapton滤光片，确定X一射线管

电流为45弘A，测定时间为50 s(Zn，Fe，Cu三元素

的测试条件与As一致)．

2．4精密度

将一个样品制成6个压片后分别进行测量，以

检验制样和测定的精密度，结果列于表1．从表1可

看出，As，Zn。Fe，Cu的RSD均低于5％．可见，该方

法精密度较好．

裹1方法的精密度

Table 1 Precision of measurements

2．5准确度

用标准试样做未知样，用1．3节所绘制的标准

曲线测定As，Zn，Fe，Cu的含量，并将测定结果与用

化学法测定的结果进行比较，结果列于表2．由表2

可知，被测元素的分析误差在允许的误差范围内，符

合生产的要求．

裹2与化学法分析结果对比

Table 2 Comparsion of results with chemical method
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4 结 论

将样品粉末直接压片，用x-射线荧光光谱法测

定锡精矿中的砷、锌、铁和铜，得到了较为满意的结

果．用该法测定实际样品，并将测定结果与化学法测

定结果进行比较，相对误差均在允许误差范围之内

(5％)，精密度(RSD)低于5％．该法适用于企业大

批量生产的锡精矿的化学成分分析，简便快捷，成

本低．
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Determination of the contents of As，Zn，Fe and Cu in stannum concentrate

samples by energy--dispersive X-。ray fluorescence spectrometry

QIN Zuo-ming．HUANG Xiao-mei，HUANG Xu

(Laibin Smeltery of Huaxi Tin Group。Laibin 546115。China)

Abstract：Powder pellets was prepared and the contents of As，Zn，Fe and Cu in stannum concentrate sam—

ples were measured by energy-dispersive X-ray fluorescence spectrometry method．The accuracy of this

method is 0．68％-4．36％．The results tested by this method showed consistence with those measured by

the chemical method，suggesting that this method can be satisfied with the requirementg of production and

operation of enterprises．

Key words：energy-dispersive X-ray fluorescence spectrometry；stannum concentrate；arsenic；zincum；

iron；copper
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