
２０１４年７月
Ｊｕｌｙ２０１４

岩　矿　测　试
ＲＯＣＫＡＮＤＭＩＮＥＲＡＬＡＮＡＬＹＳＩＳ

Ｖｏｌ．３３，Ｎｏ．４
５１７～５２２

收稿日期：２０１３－０５－２６；修回日期：２０１４－０１－０４；接受日期：２０１４－０４－０２
基金项目：中国地质大调查项目（科［２０１３］０２－０３３－００７）
作者简介：张莉娟，工程师，从事岩矿测试工作。Ｅｍａｉｌ：ｚｈａｎｇｌｉｊ１９＠１６３．ｃｏｍ。

文章编号：０２５４ ５３５７（２０１４）０４ ０５１７ ０６

超细粉末压片法 －Ｘ射线荧光光谱测定水系沉积物和土壤中
的主量元素

张莉娟，刘义博，李小莉，徐铁民
（中国地质调查局天津地质调查中心，天津 ３００１７０）

摘要：Ｘ射线荧光光谱分析中，粉末压片法是一种理想的绿色环保制样技术，操作简单、制样效率高，但由于
受到粒度效应和矿物效应的影响，其测定误差在５％左右，因而限制了这种技术在常量元素检测方面的应
用，目前主要应用于痕量元素的测定以及对分析精度要求不高的分析领域。本文运用行星式粉碎制样机，将

水系沉积物和土壤标准物质在几分钟内粉碎至平均粒径４～５μｍ左右，建立了超细粉末压片制样Ｘ射线荧
光光谱测定ＳｉＯ２、Ａｌ２Ｏ３、Ｆｅ２Ｏ３、ＣａＯ、ＭｇＯ等主量元素的方法。该方法绝大多数主量元素的测量精密度
（ＲＳＤ）小于２％；检出限为０．００３％～０．０２１％，优于熔融法的检出限（０．００６％ ～０．０８１％），特别是原子序数
小的钠元素，检出限改善４倍。本文针对水系沉积物和土壤研制的超细粉末压片法，由于样品粉碎至几微
米，最大限度地减小了粒度效应的影响；Ｘ射线衍射分析表明制备样品的矿物成分以石英为主，矿物组成简
单，矿物效应可以忽略不计。同时对测量数据加入烧失量进行归一化处理，各元素归一化的测量结果与标准

值基本一致，方法准确度比常规压片法获得显著提高。
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Ｘ射线荧光光谱法（ＸＲＦ）是一种十分成熟的成
分分析技术，广泛应用于国民经济各个行业［１］。在

地质样品分析领域，ＸＲＦ光谱分析主要采用熔融法
和粉末压片法制样［２－３］。熔融法是应用比较多的制

样方法，它能够有效地消除矿物效应和粒度效应的

影响，是测定土壤、岩石、海洋沉积物等样品中常量

元素最重要的技术手段之一［４－１３］。而粉末压片法

因其操作简单、制样效率高，更适应地质样品量大的

特点［１４－１５］。但由于粉末压片法受到矿物效应和粒

度效应的影响［１６－１７］，其测定误差在５％左右［１８］，限

制了该制样方法在常量元素检测方面的应用。目

前，粉末压片法主要应用于痕量元素的测定以及对

分析精度要求不高的分析领域。

近年来，绿色环保理念已经广泛渗透到分析化

学领域，作为不使用化学试剂的粉末压片法是最理

想的绿色环保制样技术［１９］。正是由于普通粉末压

片法受到上述原因的限制，超细地质样品分析已成

为科学家关注的热点［２０－２１］。超细地质样品分析首

先离不开超细标准物质，在这方面，美国和中国先后

研制了海洋沉积物、碳酸盐等超细标准物质［２２－２４］，

并在小取样量技术方面获得进展。例如，王毅民

等［２５］采用扁平式气流磨研制了中国大陆架海洋沉

积物标准物质，为超细样品分析方法研究提供了样

品支持。目前，超细粉碎技术主要采用气流粉碎技

术和行星式粉碎机研磨技术，前者粉碎时需要样品

量大、气流粉碎机清洗困难和粉碎过程中矿物“分

馏”效应的影响，在测试行业中的应用受到限制；而

普通行星式粉碎机很难直接将样品粉碎至几个微

米，因此这方面的工作进展缓慢。本文通过行星式

粉碎制样机，将水系沉积物和土壤在几分钟内粉碎

至平均粒径几微米，通过超细标准物质，建立了粉末

压片Ｘ射线荧光光谱法的工作曲线，测定常量元素
的含量，再用归一法处理所测定的数据，其标准物质

的测定结果满足 ＤＺ／Ｔ０１３０—２００６《地质矿产实验
室测试质量管理规范》要求。

１　实验部分
１．１　仪器和测量条件

ＰＷ４４００型波长色散Ｘ荧光光谱仪，４．０ｋＷ端
窗铑靶Ｘ射线管（荷兰帕纳科公司）。
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ｐｕｌｖｅｒｉｓｅｔｔｅ７行星式粉碎制样机（福里茨实验
仪器有限公司）。仪器分析条件见表１。

表 １　分析元素的测量条件
Ｔａｂｌｅ１　ＭｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｃｏｎｄｉｔｉｏｎｆｏｒｅｌｅｍｅｎｔｓｂｙＸＲＦ

元素 分析线
分析

晶体
探测器

２θ
（°）

背景

（ｏ）

测量时间

（ｓ）

ＰＨＡ

ＬＬ ＤＬ

ＳｉＯ２ Ｋα ＲＸ４ Ｆ－ＰＣ１４４．６０１４０．００ ２０ １０ １０ ３５
Ａｌ２Ｏ３ Ｋα ＰＥＴ Ｆ－ＰＣ１４４．７８１４０．００ ２０ １０ ７ ３５
Ｆｅ２Ｏ３ Ｋα ＬｉＦ２００ ＳＣ ５７．５２ ５５．００ ４０ ２０ ７ ３５
ＭｇＯ Ｋα ＴＡＰ Ｆ－ＰＣ ４５．１７ ４８．００ ４０ ２０ ７ ３５
ＣａＯ Ｋα ＬｉＦ２００ Ｆ－ＰＣ１１３．１８１１０．００ ４０ ２０ １０ ３５
Ｎａ２Ｏ Ｋα ＴＡＰ Ｆ－ＰＣ ５５．１７ ５８．００ ４０ ２０ ７ ３５
Ｋ２Ｏ Ｋα ＬｉＦ２００ Ｆ－ＰＣ１３６．７０１４４．００ ４０ １０ １０ ３５
Ｐ２Ｏ５ Ｋα Ｇｅ１１１ Ｆ－ＰＣ１４０．９６１４３．０２ ４０ ２０ ７ ３５
ＴｉＯ２ Ｋα ＬｉＦ２００ Ｆ－ＰＣ ８６．２０ ８８．５０ ４０ ２０ １０ ３５
ＭｎＯ Ｋα ＬｉＦ２００ Ｆ－ＰＣ ６３．０１ ６４．５０ ４０ ２０ １０ ３５
Ｒｈ Ｋｃ ＬｉＦ２００ ＳＣ １８．４５ － １０ － ７ ３５
注：Ｘ射线管激发电压５０ｋＶ，电流 ５０ｍＡ，粗准直器，真空光路，ＳＣ
为闪烁计数器，Ｆ－ＰＣ为流气正比计数器。

１．２　样品制备
样品采用行星式粉碎制样机粉碎，研磨机利用行

星公转、自转原理，研磨球在研磨碗内进行高速的运

动，通过高能的摩擦力和冲击力实现样品的粉碎，可

快速粉碎样品。研磨时采用碳化钨材质碎样罐，转速

为８５０ｒ／ｍｉｎ，碎样时间３ｍｉｎ。将粉碎后的样品放置
在烘箱内于１０５℃烘干２ｈ，取出，置于干燥器内冷却
至室温，称取２ｇ样品放入模具中，用聚乙烯粉末镶
边垫底，加压制成外径为４０ｍｍ、内径为３１ｍｍ的样
片，于样片背面写上编号，放入干燥器中待测。

１．３　标准物质的选择
选用的国家一级标准物质有４５个：水系沉积物

ＧＢＷ ０７３０２ａ～ＧＢＷ ０７３０８ａ、ＧＢＷ ０７３５８～ＧＢＷ
０７３６６，水系沉积物 ＧＢＷ０７３１７、ＧＢＷ ０７３１８，土壤
ＧＢＷ ０７４０１～ＧＢＷ ０７４０８、ＧＢＷ ０７４２４～ＧＢＷ
０７４３０、ＧＢＷ０７４４６～ＧＢＷ０７４５７制备标准工作曲
线，其中的主量元素含量范围见表２。

表 ２　标准物质含量范围
Ｔａｂｌｅ２　Ｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｒａｎｇｅｏｆｍａｊｏｒｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｓｔａｎｄａｒｄ

ｍａｔｅｒｉａｌｓ

主量元素
含量

（％）
主量元素

含量

（％）
ＳｉＯ２ ３２．６９～８０．５８ Ａｌ２Ｏ３ １０．３１～２９．２６
Ｆｅ２Ｏ３ １．５３～１８．７６ ＭｇＯ ０．１５～４．６６
ＣａＯ ０．１０～１３．１２ Ｎａ２Ｏ ０．０８０～８．９９
Ｋ２Ｏ ０．２０～５．３４ Ｐ２Ｏ５ ０．０１２～０．１２
ＴｉＯ２ ０．１１～２．０２ ＭｎＯ ０．０２２～０．１８

１．４　谱线重叠干扰和基体校正
为了消除谱线重叠干扰和由于基体效应引起的

元素间的吸收和增强效应，选用了帕纳科仪器谱线

重叠干扰和基体校正程序，此程序采用了经验系数

法和康普顿散射线作内标进行基体效应的校正，所

用的数学公式为：

ｗｉ＝（ａＩ
２
ｉ＋ｂＩｉ＋ｃ）（１＋Σαｉｊｗｊ）－Σβｉｋｗｋ （１）

式中：ｗｉ为校准样品中分析元素ｉ的含量（在未知样
品分析中为基体校正后分析元素 ｉ的含量）；Ｉｉ为标
准样品（或未知样品）中分析元素 ｉ的 Ｘ射线强度
（或强度比）；αｉｊ为共存元素 ｊ对分析元素 ｉ的影响
系数；ｗｊ为共存元素 ｊ的含量；βｉｋ为干扰元素 ｋ对分
析元素ｉ的谱线重叠干扰校正系数；ｗｋ为干扰元素ｋ
的含量；ａ、ｂ、ｃ为系数，通过公式（１）回归求得各个
系数。

１．５　标准工作曲线的建立
标准工作曲线按照表１仪器测量条件和１．４节

干扰扣除方法建立。

２　结果与讨论
２．１　超细粒度样品的制备

称取粒度小于７４μｍ的样品约１０ｇ，放入装有
２０个１０ｍｍ、４０个５ｍｍ和８０个２ｍｍ碳化钨球的
碳化钨罐中，按照１．２节碎样条件进行粉碎，以标准
物质ＧＢＷ０７３０４ａ和ＧＢＷ０７４０４碎样结果为例，测
量的比表面积、粒径等特征值见表３，其平均粒径分
别只有４．４０μｍ和４．５８μｍ。

表 ３　标准物质粒度分析结果
Ｔａｂｌｅ３　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｆｏｒｓｔａｎｄａｒｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅ

ｍａｔｅｒｉａｌｓ

ＧＢＷ０７３０４ａ ＧＢＷ０７４０４

测量项目 测量值 测量项目 测量值

平均体积直径 ５．１８μｍ 平均体积直径 ５．４２μｍ
平均数量直径 ０．７８μｍ 平均数量直径 ０．７９μｍ
平均面积直径 ２．００μｍ 平均面积直径 ２．０８μｍ
比表面积 ３．００ｍ２／ｇ 比表面积 ２．８８ｍ２／ｇ

相对标准偏差 ４．０６％ 相对标准偏差 ４．１９％
平均粒径 ４．４０μｍ 平均粒径 ４．５８μｍ

相对标准偏差 ４．４９％ 相对标准偏差 ４．６５％
偏度 ０．６１ 偏度 ０．６０
峰值 １．２８ 峰值 １．２８

通过表３的粒度分析结果可以看出，由于使用
了行星式粉碎制样机，能够在３～５ｍｉｎ内将水系沉
积物及土壤样品粉碎至平均粒径４～５μｍ左右，使
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得超细粉碎技术更具实用价值。同时因采用碳化钨

碎样罐，克服了其他超细粉碎技术（如气流粉碎技

术）易污染、需要样品量大、极限粒径比较高的缺

点［２６］，满足了地质测试工作的需要。

２．２　Ｘ射线衍射分析矿物组成
ＸＲＦ分析中，采用的常规粉末压片法容易受到

粒度效应和矿物效应的影响。为了了解测定的水系

沉积物和土壤的矿物组成，分别对标准物质 ＧＢＷ
０７４２８和ＧＢＷ０７３５８进行Ｘ射线衍射分析，测量结
果见图 １和图 ２。图中 ｄ值为 ３．３３８２主要是
α－ＳｉＯ２峰，此物质占绝大多数，其余还有少量钠长
石和黏土矿物，说明在水系沉积物和土壤的矿物成

分主要以石英为主，其他矿物只占极少部分。

通过以上分析，水系沉积物和土壤的矿物成分

相对较为简单，当标准工作曲线也为同一类物质时，

其矿物效应相对较小，可以忽略不计，这也为超细制

样压片法测定水系沉积物和土壤中的常量元素奠定

了基础。

图 １　ＧＢＷ０７４２８的Ｘ射线衍射图谱
Ｆｉｇ．１　ＸｒａｙｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎｐａｔｔｅｒｎｏｆＧＢＷ０７４２８

图 ２　ＧＢＷ０７３５８的Ｘ射线衍射图谱

Ｆｉｇ．２　ＸｒａｙｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎｐａｔｔｅｒｎｏｆＧＢＷ０７３５８

２．３　方法准确度
采用水系沉积物和土壤的标准物质各５件进行

方法验证。为了保证验证的合理性，验证所用的标

准物质不参与工作曲线的制作。表４为标准物质粉
末压片法直接测定的结果，比较测定值与标准值，表

明超细粉末压片法的测定准确度比常规粉末压片法

得到了很大提高；但是，个别元素（主要是 ＳｉＯ２）不
符合ＤＺ／Ｔ０１３０—２００６《地质矿产实验室测试质量
管理规范》（以下简称《规范》）的要求。为此，结合

烧失量的数据，对上述测定结果进行归一化，将归一

化的结果与标准值比较，绝大多数元素测定结果的

准确度得到了改善（见表４）。特别是 ＳｉＯ２，其测量
结果与标准值的相对误差在归一化前为０．１７％ ～
１．５１％，归一化后降低至０．０１３％ ～０．７５％，准确度
显著提高，并且所有归一化的测定结果都能够满足

《规范》的要求。

通常，Ｘ射线荧光光谱法在测定烧失量时误差
较大，因此，采用常规压片法直接测定的结果就相对

较差，而通过加入烧失量进行归一化后，各元素的测

定结果与标准值非常吻合。

２．４　方法精密度
对土壤国家一级标准物质 ＧＢＷ０７４２８和 ＧＢＷ

０７４５０各１０件样品按照本法进行超细粉碎压片制
样测定，计算获得精密度（ＲＳＤ）数据，结果见表５。
除个别低元素的 ＲＳＤ值偏高外，绝大多数元素的
ＲＳＤ值小于２％。说明该方法的精密度高，也体现
了粉末压片法本身的技术优势。

２．５　方法检出限
使用表４测定标准物质的数据，根据各组分的

背景测量时间，按照以下公式（２）计算出各组分的
检出限（ＬＯＤ）见表６。

ＬＯＤ＝３ｍ
Ｉｂ
ｔ槡ｂ

（２）

式中：ｍ—测量灵敏度，ｃｐｓ／（１／％）；Ｉｂ—背景的
Ｘ射线荧光强度（ｃｐｓ）；ｔｂ—背景的测量时间（ｓ）。

从表６数据可以看出，本方法测定主量元素的
检出限为０．００３％ ～０．０２１％，好于熔融法的检出限
（０．００６％～０．０８１％），特别是对于原子序数小的元
素（如Ｎａ），本法的检出限为０．００５％，而熔融法的
检出限为０．０３８％，检出限平均改善了４倍，这也符
合当样品粒度降低时轻元素荧光强度增加的原理。

—９１５—
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表 ４　标准物质分析结果（归一化前后的测量值）
Ｔａｂｌｅ４　Ｔｈｅａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｍａｊｏｒｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｎａｔｉｏｎａｌｓｔａｎｄａｒｄｍａｔｅｒｉａｌｓ（ｕｎｎｏｒｍａｌｉｚｅｄｖａｌｕｅｓａｎｄｎｏｒｍａｌｉｚｅｄｖａｌｕｅｓ）

元素 含量（％）
ＧＢＷ

０７３０３ａ

ＧＢＷ

０７３０８ａ

ＧＢＷ

０７３５８

ＧＢＷ

０７３６０

ＧＢＷ

０７３６６

ＧＢＷ

０７４０３

ＧＢＷ

０７４４７

ＧＢＷ

０７４５１

ＧＢＷ

０７４５３

ＧＢＷ

０７４５４

ＳｉＯ２

测定值 ７２．２１ ７２．８２ ６９．０３ ６２．１１ ６４．６１ ７４．１０ ６０．３０ ６７．６０ ６８．３２ ６１．８５
归一化的测定值 ７２．３２ ７３．１７ ６９．５７ ６２．１６ ６４．３３ ７４．８３ ６０．４７ ６８．２８ ６８．６９ ６１．３９

标准值 ７２．４５ ７３．５８ ６９．４０ ６１．９６ ６４．３５ ７４．７２ ６０．４０ ６８．２３ ６９．１１ ６０．９３

Ａｌ２Ｏ３

测定值 １２．５９ １３．１４ １０．９５ １２．９７ １３．９２ １２．０９ １０．４５ １３．７６ １３．９１ １１．５３
归一化的测定值 １２．６１ １３．２０ １０．０３ １２．９８ １３．８６ １２．２０ １０．４８ １３．９０ １３．９９ １１．４４

标准值 １２．４５ １３．２５ １１．０６ １２．９４ １３．６１ １２．２４ １０．５６ １３．８９ １３．５８ １１．７６

Ｆｅ２Ｏ３

测定值 ４．６８ ３．６６ ６．８９ ３．７０ ６．８６ １．９７ ３．６０ ３．９６ ４．８９ ４．３３
归一化的测定值 ４．６９ ３．６７ ６．９５ ３．７０ ６．８３ １．９９ ３．６１ ４．００ ４．９１ ４．３０

标准值 ４．７２ ３．７０ ７．００ ３．８０ ７．０５ ２．００ ３．６３ ４．０６ ４．９７ ４．３０

ＭｇＯ
测定值 ０．７１ ０．４５ １．６６ １．３３ １．２７ ０．５６ ２．６４ １．４６ １．１８ １．９６

归一化的测定值 ０．７２ ０．４５ １．６７ １．３３ １．２６ ０．５７ ２．６５ １．４８ １．１８ １．９４
标准值 ０．７２ ０．４７ １．７０ １．２９ １．２５ ０．５８ ２．５８ １．４７ １．１６ １．９９

ＣａＯ
测定值 ０．４４ ０．１７ ２．８９ ２．０４ １．６２ １．２６ ６．７８ １．０６ ０．３４ ７．２２

归一化的测定值 ０．４４ ０．１７ ２．９１ ２．０４ １．６１ １．２７ ６．８０ １．０７ ０．３４ ７．１７
标准值 ０．４４ ０．１７ ２．９６ ２．０８ １．６４ １．２７ ６．８０ １．０９ ０．３４ ７．１８

ＭｎＯ
测定值 ０．０９９ ０．０８３ ０．１８ ０．１９ ０．１３ ０．０４０ ０．０６７ ０．０９７ ０．０９０ ０．０８１

归一化的测定值 ０．０９９ ０．０８３ ０．１８ ０．１９ ０．１２ ０．０４０ ０．０６８ ０．０９８ ０．０９０ ０．０８１
标准值 ０．１０ ０．０８４ ０．１８ ０．１９ ０．１３ ０．０３９ ０．０６８ ０．０９８ ０．０９３ ０．０８１

ＴｉＯ２

测定值 ０．７０ ０．４８ ０．５３ ０．４７ ０．７５ ０．３７ ０．５５ ０．６３ ０．７５ ０．６３
归一化的测定值 ０．６８ ０．４８ ０．５３ ０．４６ ０．７５ ０．３７ ０．５５ ０．６３ ０．７５ ０．６３

标准值 ０．７２ ０．４８ ０．５３ ０．４８ ０．７５ ０．３７ ０．５３ ０．６３ ０．７５ ０．６５

Ｐ２Ｏ５

测定值 ０．１０ ０．０５０ ０．１３ ０．２５ ０．１４ ０．０７１ ０．１４ ０．０９９ ０．０９６ ０．１９
归一化的测定值 ０．１０ ０．０５０ ０．１３ ０．２５ ０．１３ ０．０７１ ０．１４ ０．１０ ０．０９９ ０．１９

标准值 ０．０９９ ０．０５０ ０．１３ ０．２５ ０．１３ ０．０７３ ０．１４ ０．１０ ０．０９４ ０．２０

Ｋ２Ｏ
测定值 ２．８７ ４．２７ ２．３０ ３．１２ ２．７８ ２．９７ ２．０８ ２．９５ ２．４９ ２．２６

归一化的测定值 ２．８７ ４．２９ ２．３１ ３．１２ ２．７７ ３．００ ２．０８ ２．９８ ２．５０ ２．２４
标准值 ２．８７ ４．３２ ２．３５ ３．１７ ２．７６ ３．０４ ２．１１ ２．９７ ２．４８ ２．２８

Ｎａ２Ｏ
测定值 ０．３９ ０．３７ １．４１ ２．００ ０．４２ ２．６６ ３．０３ ２．８２ ０．８５ １．７３

归一化的测定值 ０．３９ ０．３７ １．４２ ２．０４ ０．４１ ２．６９ ３．０３ ２．８５ ０．８５ １．７２
标准值 ０．３９ ０．３８ １．４０ ２．０９ ０．４１ ２．７１ ３．０５ ２．８４ ０．８３ １．７５

表 ５　方法精密度
Ｔａｂｌｅ５　Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎｔｅｓｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

元素

ＧＢＷ０７４２８

测定平均值

（％）

ＲＳＤ

（％）

元素

ＧＢＷ０７４５０

测定平均值

（％）

ＲＳＤ

（％）

ＳｉＯ２ ６４．３４ ０．１ ＳｉＯ２ ６０．５２ ０．２
Ａｌ２Ｏ３ １４．６６ ０．１ Ａｌ２Ｏ３ １１．７５ ０．５
Ｆｅ２Ｏ３ ５．２６ ０．４ Ｆｅ２Ｏ３ ４．０７ ０．８

ＭｇＯ １．９９ ０．３ ＭｇＯ ２．０６ １．５

ＣａＯ ２．４６ ０．３ ＣａＯ ７．４１ ０．４

ＭｎＯ ０．０７ ０．８ ＭｎＯ ０．０７０ ０．８
ＴｉＯ２ ０．４ ０．８ ＴｉＯ２ ０．３７ ０．７
Ｐ２Ｏ５ ０．０７０ １．８ Ｐ２Ｏ５ ０．０６０ ３．８
Ｋ２Ｏ ２．４５ ０．２ Ｋ２Ｏ ２．４１ ０．４
Ｎａ２Ｏ １．５２ ０ Ｎａ２Ｏ ２．０１ ０．６

表 ６　方法检出限
Ｔａｂｌｅ６　Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

元素
检出限（％）

本法（压片法） 熔融法
元素

检出限（％）

本法（压片法） 熔融法

ＳｉＯ２ ０．０２１ ０．０８１ ＭｎＯ ０．００３ ０．００９
Ａｌ２Ｏ３ ０．０１５ ０．０５２ ＴｉＯ２ ０．００５ ０．０２６
Ｆｅ２Ｏ３ ０．００５ ０．０２８ Ｐ２Ｏ５ ０．００３ ０．００６
ＭｇＯ ０．００４ ０．０２６ Ｋ２Ｏ ０．００４ ０．０２７
ＣａＯ ０．００４ ０．０１２ Ｎａ２Ｏ ０．００５ ０．０３８

３　结语
使用行星式粉碎制样机，可以在几分钟内将水

系沉积物和土壤标准物质制备平均粒径为几微米，

建立了超细粉末压片 Ｘ射线荧光光谱法的工作曲
线，通过大量标准物质的验证，对测量数据加入烧失

—０２５—
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量进行归一化处理，常量元素的测定准确度比常规

压片法获得了很大的提高。本研究制备的超细粉末

样品，减小了粒度效应对测定的影响，且制备的样品

矿物成分主要是以石英为主，其矿物效应可以忽略

不计，体现了该方法的实用性，同时粉末压片法本身

具有精密度好的技术优势，可以认为，超细粉末压片

法在水系沉积物和土壤中常量元素的测定方面有可

能替代熔融法。

从标准物质测定数据来看，ＳｉＯ２和Ａｌ２Ｏ３还存在
一定的系统误差，在今后工作中有待进一步改善。

而随着超细粉碎技术的发展，超细粉末压片这种制

样方法将在 Ｘ射线荧光光谱分析领域具有更广阔
的发展空间。
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