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摘　要　铝土矿中主次量组分的准确测定对其资源综合利用具有重要意义。熔融制样Ｘ射线荧光光

谱法已广泛应用于铝土矿中主次量组分的测定中。而马达加斯加红土型铝土矿基体与常用的铝土矿标

准物质有很大的不同，现有的标准物质不能满足该类型铝土矿主次量组分的测定需要。将部分铝土矿

标准物质分别与锆矿石标准物质、氧化铁基准物质混合，制成校准样片，加入校准系列，扩大了氧化锆和

氧化铁的测定范围，建立了熔融制样波长色散Ｘ射线荧光光谱法测定马达加斯加红土型铝土矿中主次

量元素的方法。对该样品的熔融方法进行了研究，对基体干扰的校正进行了探索，实现了对铝土矿中

ＳｉＯ２、Ａｌ２Ｏ３、Ｆｅ２Ｏ３、ＴｉＯ２、ＣａＯ、ＭｇＯ、Ｋ２Ｏ、Ｎａ２Ｏ、ＭｎＯ、Ｐ２Ｏ５、ＺｒＯ２、Ｇａ２Ｏ３、Ｖ２Ｏ５、Ｃｒ２Ｏ３ 共１４种组分

的快速准确测定。将实验方法应用于其他铝土矿标准物质中主次量组分的测定，结果的相对误差（ＲＥ）

为－８．６４％～８．３３％，相对标准偏差（ＲＳＤ，狀＝１２）不大于９．２％。采用实验方法对马达加斯加红土型铝

土矿样品进行测定，测定结果的相对标准偏差（狀＝６）不大于７．４％，测定值和其他分析方法的结果进行

了比对，结果一致。
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　　铝土矿是工业制铝的基本原料，优质的铝土矿

还广泛用作耐火材料、电溶刚玉、研磨材料、化学制

品及高铝水泥的原料，在国民经济建设过程中有着

重要作用［１］。铝土矿用途不同，其质量要求各异。铝

土矿中除了主成分Ａｌ２Ｏ３、ＳｉＯ２、Ｆｅ２Ｏ３ 之外，还伴生

有ＺｒＯ２、Ｇａ２Ｏ３、Ｖ２Ｏ５、Ｃｒ２Ｏ３ 等多种次要成分
［２３］。

铝土矿中主次量成分的准确测定，可为铝土矿的地质

找矿、矿石质量评价、生产工艺的确定、资源综合利用

以及成矿地质过程研究等提供技术支持［４］。

铝土矿中多组分的测定传统方法通常有滴定

法［５］、重量法［６］、分光光度法［７］。这些方法操作过程

繁琐、分析周期长、试剂消耗量大，近年来应用较少；

现代仪器分析方法有原子吸收光谱法［８］、电感耦合

等离子体原子发射光谱法［９］、电感耦合等离子体质

谱法［１０］，其中后两种方法虽然也用于多元素同时测

定，但同样需要溶解样品，流程长、操作繁琐、基体效

应干扰大。Ｘ射线荧光光谱法具有谱线简单、干扰

少、背景低、灵敏度高，共存元素间的谱线重叠和基

体的吸收增强效应具有明确的数学校正模式、宽广

的元素分析范围和含量覆盖范围且样品制备简单快

速等特点［１１１３］，近年来成为铝土矿主次含量分析中

最重要的分析方法之一。

２０１７年，河南省有色金属地质矿产局在马达加

斯加岛北部约２００ｋｍ的区域勘探发现某红土型铝

土矿，资源储量巨大，主要矿石矿物为三水铝石，对

于马达加斯加岛的矿业发展具有里程碑式意义［１４］。

该红土型铝土矿中氧化铁、氧化锆及二氧化硅含量

较常用的铝土矿标准样品中的高，如果用此类标准

样品分析马达加斯加红土铝土矿样品，受基体效应

的影响分析误差较大。为解决上述问题，快速准确

测定该铝土矿中主次量成分含量，在参考文献［１５１６］

的基础上对该样品的熔融方法进行了研究，并采用

加入氧化铁基准物质和锆矿石标准物质、添加部分

土壤和黏土标准物质的方式扩大了氧化铁、氧化锆及

二氧化硅的测量范围，建立了Ｘ射线荧光光谱法测定

马达加斯加红土型铝土矿中主次量组分的方法。方

法操作简单、准确度高，分析速度快，结果满意。

１　实验部分

１１　主要仪器与试剂

ＺＳＸＰｒｉｍｕｓⅡ型Ｘ射线荧光光谱仪（日本理

学电企仪器有限公司），４．０ｋＷ 端窗铑靶 Ｘ射线

管，真空光路，视野光栏Φ３０ｍｍ；ＴＮＲＹ０１Ａ型多

功能熔样机；铂黄坩埚（９５∶５），规格３０ｍＬ，为保

证坩埚底面及内壁平整光滑，要定期进行抛光处理。

Ｘ射线荧光光谱分析专用试剂［无水四硼酸

锂（６５）＋偏硼酸锂（２５）＋氟化锂（１０），洛阳特耐实

验设备有限公司］，在７００℃灼烧２ｈ，在干燥器中冷

却备用。氧化铁（经过７００℃灼烧３０ｍｉｎ）为基准

物质，硝酸铵溶液（５００ｇ／Ｌ），饱和溴化铵溶液。

１２　仪器测量条件

为获得较高的灵敏度和较少的基体干扰，分别

考察了不同的管电压、管电流、测量角度等对荧光强

度的影响，优化了测量条件。各组分的测量条件如

表１所示。所有元素的谱线均为Ｋα，测定时均不使

用衰减器，激发功率为３ｋＷ（满功率为４ｋＷ）。

４８０１
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表１　各组分的分析测量条件

犜犪犫犾犲１　犕犲犪狊狌狉犲犿犲狀狋犮狅狀犱犻狋犻狅狀狊犳狅狉犮狅犿狆狅狀犲狀狋狊犫狔犡犚犉

测定组分 电压／ｋＶ 电流／ｍＡ ＰＨＡ 晶体 探测器
测量角度２θ／（°） 测量时间狋／ｓ

峰值 背景 峰值 背景

ＳｉＯ２ ５０ ６０ １１０～３１０ ＰＥＴ ＰＣ １０９．０４６ ３０

Ａｌ２Ｏ３ ５０ ６０ １１０～３００ ＰＥＴ ＰＣ １４４．７４５ ３０

Ｆｅ２Ｏ３ ５０ ６０ ９０～３４０ ＬｉＦ１ ＳＣ ５７．５０４ ２０

ＴｉＯ２ ５０ ６０ ９０～３３０ ＬｉＦ１ ＳＣ ８６．１３３ ８７．９５０ ２０ ８

ＣａＯ ５０ ６０ １１０～２９０ ＬｉＦ１ ＰＣ １１３．０９４ １１０．１１０ ２０ ８

ＭｇＯ ５０ ６０ １１０～２６０ ＲＸ２５ ＰＣ ３８．４２６ ４０．９５０ ２０ ８

Ｋ２Ｏ ３０ １００ １１０～３００ ＬｉＦ１ ＰＣ １３６．６５５ １３８．７５０ ４０ １０

Ｎａ２Ｏ ３０ １００ １１０～２８０ ＲＸ２５ ＰＣ ４６．６９０ ４９．０１０ ４０ １０

ＭｎＯ ３０ １００ １００～３１０ ＬｉＦ１ ＳＣ ６２．９７３ ６４．６１０ ２０ ８

Ｐ２Ｏ５ ３０ １００ １３０～２８０ Ｇｅ ＰＣ １４１．０５７ １４３．２３０ ２０ ８

ＺｒＯ２ ３０ １００ １００～３００ ＬｉＦ１ ＳＣ ２２．５５１ ２４．０５０ ２０ ８

Ｇａ２Ｏ３ ３０ １００ １００～３００ ＬｉＦ１ ＳＣ ３８．９１７ ４０．１５３ ２０ ８

Ｖ２Ｏ５ ３０ １００ １００～３００ ＬｉＦ１ ＳＣ ７７．０１５ ７８．８６０ ２０ ８

Ｃｒ２Ｏ３ ３０ １００ １００～３００ ＬｉＦ１ ＳＣ ６９．３４７ ７０．５５０ ２０ ８

１３　试料片的制备

称取（０．７０±０．０００２）ｇ于１０５℃烘干２ｈ的样

品、（７．０±０．０００５）ｇ无水四硼酸锂（６５）＋偏硼酸

锂（２５）＋氟化锂（１０）混合熔剂于铂黄坩埚中，用细

木棒轻轻混匀，加入１．５ｍＬ硝酸铵溶液（５００ｇ／Ｌ），

滴入１０滴饱和溴化铵溶液，放入自动熔样机中，按

设定程序于７００℃预氧化３ｍｉｎ，再于１１５０℃熔融

１０ｍｉｎ，程序结束后取出自然冷却。熔融过程中设

备自动摇匀，样品冷却后自动与铂黄坩埚剥离，制

成直径约为３０ｍｍ的圆片，贴上标签，放入干燥器

中，待测。

１４　校准曲线的建立和样品测定

采用国家标准物质和混合标准样品相结合的方

式，制备校准样片，在最优仪器条件下测定各元素谱

线强度，建立谱线强度与组分含量的校准曲线。按

照实验方法制备样品片，将样品片放入设定位置进

行测定，仪器自动给出样品中各组分含量。

２　结果与讨论

２１　谱线重叠干扰和基体效应的校正

使用日本理学公司软件提供的校正曲线和基体

校准一体的回归方程进行谱线重叠干扰校正和基体

效应校正。校正数学公式为：

ω犻 ＝（犪犐犻
３
＋犫犐犻

２
＋犮犐犻＋犱）（１＋犓犻＋Σ犃犻犼犉犼）＋

Σ犅犻犼犉犼＋犆犻

式中：ω犻为标准样品中分析元素的标准值或未

知样品中分析元素基体校正后的含量；犐犻 为待测元

素荧光净强度或内标比强度；犪、犫、犮、犱为校准曲线

系数；犓犻、犆犻为校正系数；犃犻犼为基体校正系数；犅犻犼为

谱线重叠干扰校正系数；犉犼 为共存元素犼的分析值

或Ｘ射线强度。

采用经验系数法来进行基体校正。经过多次实

验，本实验校正待测元素的基体元素如表２所示。

表２　校正元素

犜犪犫犾犲２　犆狅狉狉犲犮狋犻狅狀犲犾犲犿犲狀狋

测定组分 校正元素 内标 测定组分 校正元素 内标

ＳｉＯ２ Ｃａ　Ｆｅ 无 Ａｌ２Ｏ３ Ｆｅ　Ｍｇ 无

Ｆｅ２Ｏ３ 无 ＲｈＫａｃ ＴｉＯ２ 无 背景

Ｋ２Ｏ Ｆｅ 无 ＭｎＯ Ｐ　Ｃｒ 背景

Ｎａ２Ｏ Ｋ 无 Ｐ２Ｏ５ 无 无

ＣａＯ Ｆｅ　Ｍｇ 无 ＭｇＯ Ｆｅ　Ｃａ 无

ＺｒＯ２ 无 ＲｈＫａｃ Ｇａ２Ｏ３ 无 ＲｈＫａｃ

Ｖ２Ｏ５ Ｔｉ 无 Ｃｒ２Ｏ３ 无 无

２２　熔剂及稀释比例的选择

考察几种Ｘ荧光光谱法熔融制样的常用熔剂

四硼酸锂＋偏硼酸锂（１２＋２２）、四硼酸锂＋偏硼酸

锂（６７＋３３）、四硼酸锂＋偏硼酸锂＋氟化锂（６５＋

２５＋１０）三种混合熔剂的实验效果，结果列于表３。

由表３可知，实验选择四硼酸锂＋偏硼酸锂＋氟化

锂（６５＋２５＋１０）混合熔剂进行熔样。

表３　混合熔剂的实验效果

犜犪犫犾犲３　犈狓狆犲狉犻犿犲狀狋犪犾狉犲狊狌犾狋狊狅犳犿犻狓犲犱犳犾狌狓

熔剂种类 实验效果

四硼酸锂＋偏硼酸锂（１２＋２２）
铁含量高样品熔融体流动性差，

不易脱模

四硼酸锂＋偏硼酸锂（６７＋３３）
铁含量高样品熔融体流动性差，

不易脱模

四硼酸锂＋偏硼酸锂＋

氟化锂（６５＋２５＋１０）

熔融体流动性好，容易脱模，

熔片表面光滑均匀

熔剂稀释比例对熔样效果有较大影响，稀释比
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例较小会造成样品熔解不完全，熔融物流动性差，熔

片厚度不均匀，表面形成悬浮物或者熔片出现裂纹。

稀释比例过大会造成灵敏度降低，不利于次含量成

分的测定。考察样品与熔剂的质量比分别为１∶５、

１∶８、１∶１０、１∶２０时，对荧光强度的影响。结果列

于表４。由表４可知，实验选择样品与熔剂的质量

比为１∶１０。

表４　样品与熔剂比例的选择

犜犪犫犾犲４　犛犲犾犲犮狋犻狅狀狅犳狋犺犲犿犪狊狊狉犪狋犻狅狅犳狊犪犿狆犾犲犪狀犱犳犾狌狓

样品与熔剂比例 实验效果

１∶５ 铁含量高样品熔融体流动性差，熔片裂开，无法脱模

１∶８ 部分样品熔融不完全，不易脱模

１∶１０ 样品熔融均匀且样品荧光强度较高

１∶２０ 样品熔融均匀，但样品荧光强度降低

２３　熔融温度和时间

对同一样品分别在１０００、１０５０、１１００、１１５０℃下

进行熔融。结果发现，当熔融温度小于１１５０℃时，熔

融制得的样品不够均匀，在熔融过程中不能完全熔解，

在１１５０℃下制备的样片透亮、光滑。考虑到坩埚寿命

的原因，实验选择１１５０℃作为熔融温度。熔融时间过

短样品熔解不均匀，实验发现当熔融时间超过１０ｍｉｎ

后，荧光值基本不变，因此，实验熔融时间选用１０ｍｉｎ。

２４　校准曲线的制作

由于待测样品成分复杂，各组分含量变化较大，

因此选择的标准样品必须具有一定的代表性，从而

使各组分形成既有一定含量范围又有适当梯度的系

列。现有铝土矿标准物质中Ｆｅ２Ｏ３＞２０％、ＺｒＯ２＞

０．２％的较少，采用国家标准物质和混合标准样品相

结合的方式，制备校准样片，在最佳仪器条件下，测

定各元素谱线强度，建立谱线强度与组分含量的校

准曲线。

２．４．１　标准物质制备校准样片

选取铝土矿标准物质ＧＳＢ０４２６０６２０１０／（ＧＬＫ１～

ＧＬＫ９，中国铝业公司郑州轻金属研究院）、ＢＸＰＡ２、

ＢＸＭＧ２、ＢＸＳＰ１、ＢＸＧＯ１（美国加联仪器有限公

司）、ＧＳＢ０４１７０３２００４铝～ＧＳＢ０４１７０５２００４（国家

质量监督检验检疫总局）、ＧＢＷ０７１７８、ＧＢＷ０７１７９、

ＧＢＷ０７１８１、ＧＢＷ０７１８２（国家地质实验测试中心），

ＧＢＷ（Ｅ）０７００３６（河南省岩石矿物测试中心），

ＧＢＷ（Ｅ）０７０１６９、ＧＢＷ（Ｅ）０７０１７１（济南众标科技有

限公司和山东众标企信检测科技有限公司）；黏土成

分分析标准物质ＧＢＷ０３１０１～ＧＢＷ０３１０３（国家建筑

材料工业局）；高岭土成分分析标准物质ＧＢＷ０３１２１～

ＧＢＷ０３１２２（国家建筑材料工业局）；土壤成分分析

标准物质ＧＢＷ０７４０５～ＧＢＷ０７４０７（中国地质科学

院地球物理地球化学勘查研究所）按照实验方法制

备校准样片。

２．４．２　混合标准样品制备校准样片

选取部分给出标准物质与氧化铁基准物质、锆

矿石标准物质ＧＢＷ０７１５７（地质矿产部沈阳综合岩

矿测试中心）混合制备７个混合校准样片，配制方法

及各组分含量见表５。

表５　混合标准样片中测定组分的含量

犜犪犫犾犲５　犆狅狀狋犲狀狋狅犳犲犪犮犺犮狅犿狆狅狀犲狀狋犻狀犿犻狓犲犱狊狋犪狀犱犪狉犱狊犪犿狆犾犲狊 ／％

测定组分

混合标准样片

０．６０ｇ

ＧＬＫ５＋

０．１０ｇＦｅ２Ｏ３

０．５０ｇ

ＧＬＫ５＋

０．２０ｇＦｅ２Ｏ３

０．５５ｇ

ＧＬＫ９＋

０．１５ｇＦｅ２Ｏ３

０．５０ｇ

ＧＬＫ９＋

０．２０ｇＦｅ２Ｏ３

０．５５ｇ

ＧＢＷ０７１８１＋

０．１５ｇＧＢＷ０７１５７

０．５０ｇ

ＧＢＷ０７１８１＋

０．２０ｇＧＢＷ０７１５７

０．４０ｇ

ＧＢＷ０７１８１＋

０．３０ｇＧＢＷ０７１５７

ＳｉＯ２ ５．８６３ ４．８８６ ８．０２２ ７．２９３ １６．５８４ ２１．０４６ ２９．９６９

Ａｌ２Ｏ３ ４１．７６９ ３４．８０７ ２９．６４５ ２６．９５ ７４．１４７ ６８．７４３ ５７．９３４

Ｆｅ２Ｏ３ ２６．７９１ ３８．９９３ ４４．５４４ ４９．５８６ ２．０３４ ２．２７６ ２．７５９

ＴｉＯ２ ２．１２６ １．７７１ ０．８４９ ０．７７１ ３．０７４ ２．８３１ ２．３４７

Ｋ２Ｏ ０．０３５ ０．０２９ ０．０２５ ０．０２３ ０．７５６ ０．９８９ １．４５３

Ｎａ２Ｏ ０．０２４ ０．０２ ０．０２５ ０．０２３ ０．８４１ １．１０４ １．６３１

ＣａＯ ０．０３６ ０．０３ ０．０５２ ０．０４７ ０．６７６ ０．８５４ １．２１１

ＭｇＯ ０．０７８ ０．０６５ ０．０３８ ０．０３４ ０．４９４ ０．６３１ ０．９０７

ＭｎＯ     ０．０１５ ０．０２１ ０．０３３

Ｐ２Ｏ５     ０．１８５ ０．１８３ ０．１８

ＺｒＯ２     ０．３９１ ０．４６９ ０．６２５

２．４．３　校准曲线中各组分的测量范围

国家标准物质和混合标准样品相结合建立校准

曲线的方式，扩大了样品中Ｆｅ２Ｏ３ 和ＺｒＯ２ 的测量

范围，更好地满足了马达加斯加红土型铝土矿样片

测定的需要。校准曲线中各组分的含量范围列于

表６。

６８０１



第１０期 杜天军等：熔融制样Ｘ射线荧光光谱法测定红土型铝土矿中主次量组分

表６　校准样片中分析组分的含量范围

犜犪犫犾犲６　犆狅狀犮犲狀狋狉犪狋犻狅狀狉犪狀犵犲狊犳狅狉犮狅犿狆狅狀犲狀狋狊犻狀

犮犪犾犻犫狉犪狋犻狅狀狊犪犿狆犾犲狊 ／％

测定组分 含量 测定组分 含量

ＳｉＯ２ ０．６３４～６６．６４ ＭｇＯ ０．０３～７．２０

Ａｌ２Ｏ３ １３．２８～９０．３６ ＭｎＯ ０．００２～０．２３

Ｆｅ２Ｏ３ ０．３３～４９．５９ Ｐ２Ｏ５ ０．０１５～０．２６

ＴｉＯ２ ０．３０～３．９７ ＺｒＯ２ ０．００３～０．７８

Ｋ２Ｏ ０．０２０～２．５０ Ｇａ２Ｏ３ ０．００２３～０．０１５

Ｎａ２Ｏ ０．０２０～４．７７ Ｖ２Ｏ５ ０．０１３～０．１８

ＣａＯ ０．０１０～９．６０ Ｃｒ２Ｏ３ ０．００３０～０．０９１

３　样品分析

３１　标准物质

为了评估方法的准确度，选择铝土矿成分分析

标准物质 ＧＢＷ０７１７７、ＧＢＷ０７１８０、ＢＸＭＧ３、ＧＢＷ

（Ｅ）０７０１７０，分别称取１２份，按照实验方法进行测

定，结果列于表７。由表７可见，主含量元素测定结

果与认定值的相对误差（ＲＥ）为－８．６４％～８．３３％，

相对标准偏差（ＲＳＤ，狀＝１２）为０．１０％～９．２％。

表７　铝土矿标准物质中主次量元素的测定结果

犜犪犫犾犲７　犇犲狋犲狉犿犻狀犪狋犻狅狀狉犲狊狌犾狋狊狅犳犿犪犼狅狉犪狀犱犿犻狀狅狉犲犾犲犿犲狀狋狊犻狀犫犪狌狓犻狋犲犮犲狉狋犻犳犻犲犱狉犲犳犲狉犲狀犮犲犿犪狋犲狉犻犪犾狊（狀＝１２） ／％

测定组分
ＧＢＷ０７１７７ ＧＢＷ０７１８０

认定值 测定值 犚犛犇 犚犈 认定值 测定值 犚犛犇 犚犈

ＳｉＯ２ ７．８０ ７．７６ ０．６０ －０．５４ ３９．０３ ３８．９８ ０．３１ －０．１２

Ａｌ２Ｏ３ ７１．０６ ７１．１７ ０．１０ ０．１５ ４２．９７ ４３．０１ ０．３０ ０．１０

Ｆｅ２Ｏ３ １．８２ １．８０ ２．４ －０．８７ ０．４１ ０．４０ ２．１ －３．３３

ＴｉＯ２ ３．０８ ３．０６ １．３ －０．７８ ２．０６ ２．０１ １．８ －２．５７

Ｋ２Ｏ ０．２０ ０．２１ ３．０ ５．２５ ０．１９ ０．２０ ３．１ ６．８０

Ｎａ２Ｏ ０．０６ ０．０６４ ４．８ ７．３６ ０．０４ ０．０４３ ５．６ ７．６２

ＣａＯ ０．４０ ０．４１ ２．３ １．６０ ０．１２ ０．１１ ８．０ －６．９４

ＭｇＯ ０．１４ ０．１４ ３．７ ２．３２ ０．３１ ０．３２ ３．９ １．７７

ＭｎＯ ０．０１９ ０．０１８ ３．１ －３．３３ ０．００２ ０．００２２ ６．０ ８．３３

Ｐ２Ｏ５ ０．２５ ０．２４ ２．７ －２．６３ ０．１４ ０．１３ ２．７ －３．６９

ＺｒＯ２ ０．１２ ０．１３ ２．６ ４．３１ ０．０５９ ０．０５５ ４．９ －７．３５

Ｇａ２Ｏ３ ０．００９４ ０．００９２ ４．６ －１．８６ ０．００３６ ０．００３８ ６．４ ５．３２

Ｖ２Ｏ５ ０．０３５３ ０．０３４３ ２．２ －２．８３ ０．０１３ ０．０１２ ７．３ －８．４０

Ｃｒ２Ｏ３ ０．０３１４ ０．０３０７ ２．３ －２．１８ ０．０１１ ０．０１１ ６．９ ２．４２

测定组分
ＢＸＭＧ３ ＧＢＷ（Ｅ）０７０１７０

认定值 测定值 犚犛犇 犚犈 认定值 测定值 犚犛犇 犚犈

ＳｉＯ２ ２．２９１ ２．３０５ ０．６０ ０．６２ ７．４５ ７．３９ ０．４０ －０．８４

Ａｌ２Ｏ３ ３７．８６ ３７．９３ ０．３１ ０．１７ ４３．３８ ４３．５６ ０．１０ ０．４１

Ｆｅ２Ｏ３ ３５．３０ ３５．３９ ０．３１ ０．２６ ２２．６９ ２２．７４ ０．２１ ０．２１

ＴｉＯ２ ２．０１６ １．９７８ １．９ －１．８９ １．３５ １．３０ １．１ －３．６０

Ｋ２Ｏ ０．０２１ ０．０２０ ５．５ －５．８７ ０．０２３ ０．０２４ ７．０ ４．５３

Ｎａ２Ｏ ０．０２ ０．０２２ ６．５ ８．８８ ０．０２５ ０．０２２ ４．７ ７．３３

ＣａＯ ０．０２ ０．０２１ ６．５ ６．２５ ０．５２ ０．５４ １．８ ３．００

ＭｇＯ ０．０４ ０．０３８ ３．９ －４．８１ ０．０５１ ０．０５４ ２．７ ５．３８

ＭｎＯ ０．１０２ ０．０９８ ３．２ －４．００ ０．０４４ ０．０４２ ４．９ －３．５８

Ｐ２Ｏ５ ０．１８４ ０．１８７ ３．０ １．５４ ０．０５７ ０．０５４ ３．６ －４．６

ＺｒＯ２ ０．０５０２ ０．０５１５ ４．１ ２．５６ ０．００５７ ０．００６０ ８．２ ５．７０

Ｇａ２Ｏ３ ０．０１００ ０．００９７ ５．６ －３．６７ ０．００２７ ０．００２５ ９．２ －８．６４

Ｖ２Ｏ５ ０．０５１３ ０．０５２４ ２．４ ２．１８ ０．０５９ ０．０６０ ４．６ １．１３

Ｃｒ２Ｏ３ ０．０２９０ ０．０２８３ ３．０ －２．２７ ０．０１４ ０．０１４ ５．０ ２．３８

３２　方法比对实验

为了和其他相关分析方法的结果比对，选取

红土型铝土矿样品１＃和样品２＃，各称取２份，分

别按照本实验方法和其他相关化学分析方法对主

次量组分进行测定，测定结果见表８。对比测定结

果可知，不同方法测定结果的相对误差不大于

４．２４％，说明本方法能准确测定红土型铝土矿中

主次量元素，一次熔样同时测定１４种元素，相较

于传统方法来说简便高效，满足快速定量分析的

要求。

７８０１
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表８　不同方法分析结果比较

犜犪犫犾犲８　犆狅犿狆犪狉犻狊狅狀狅犳犱犻犳犳犲狉犲狀狋犿犲狋犺狅犱狊 ／％

测定组分 相关分析方法
样品１＃ 样品２＃

本法 相关方法 相对误差 本法 相关方法 相对误差

ＳｉＯ２ 光度法 １３．５６４ １３．４７５ ０．３３ ２７．５８８ ２７．６７４ －０．３１

Ａｌ２Ｏ３ 容量法 ３１．８８３ ３１．９６２ －０．２５ ４４．３８５ ４４．５１３ －０．２９

Ｆｅ２Ｏ３ 容量法 ３８．７６７ ３８．５９２ ０．４５ １９．９１ １９．８４ ０．３５

ＴｉＯ２ ＩＣＰＯＥＳ ３．６５１ ３．６７４ －０．３１ ２．６７１ ２．６２２ ０．９３

Ｋ２Ｏ ＡＡＳ ０．５７１ ０．５８８ －１．４７ ０．１７２ ０．１６３ ２．６９

Ｎａ２Ｏ ＡＡＳ ０．０６５ ０．０６４ ０．７８ ０．０３９ ０．０４２ －３．７０

ＣａＯ ＩＣＰＯＥＳ ０．０８６ ０．０７９ ４．２４ ０．０３５ ０．０３８ －４．１１

ＭｇＯ ＩＣＰＯＥＳ ０．０４３ ０．０４２ １．１８ ０．０３８ ０．０３７ １．３３

ＭｎＯ ＩＣＰＭＳ ０．０３９ ０．０４１ －２．５０ ０．１４６ ０．１５０ －１．３５

Ｐ２Ｏ５ ＩＣＰＭＳ ０．０５７ ０．０６２ －４．２０ ０．０７５ ０．０７７ －１．３２

ＺｒＯ２ ＩＣＰＭＳ ０．１２２ ０．１１４ ３．３９ ０．０８５ ０．０８７ －１．１６

Ｇａ２Ｏ３ ＩＣＰＭＳ ０．４９１ ０．４７８ １．３４ ０．３８４ ０．３９１ －０．９０

Ｖ２Ｏ５ ＩＣＰＭＳ ０．１２８ ０．１３６ －３．０３ ０．０５０ ０．０４９ １．０１

Ｃｒ２Ｏ３ ＩＣＰＭＳ ０．０４４ ０．０４７ －３．３０ ０．０６８ ０．０６６ １．４９

３３　实际样品分析

为考察方法的精密度，选取来自马达加斯加

的红土型铝土矿样品３＃和样品４＃，分别称取６

份，按照实验方法对主次量元素进行测定，测定结

果见表９。结果表明，各元素测量结果的 ＲＳＤ不

大于７．４％。

表９　铝土矿样品中主次量元素的测定结果

犜犪犫犾犲９　犇犲狋犲狉犿犻狀犪狋犻狅狀狉犲狊狌犾狋狊狅犳犿犪犼狅狉犪狀犱犿犻狀狅狉犲犾犲犿犲狀狋狊犻狀犫犪狌狓犻狋犲狊犪犿狆犾犲狊（狀＝６） ／％

测定

组分

样品３＃ 样品４＃

测定值 犚犛犇 测定值 犚犛犇

ＳｉＯ２ １６．５５８　１６．６４６　１６．６９１　１６．５６９　１６．６１５　１６．５３７ ０．４０ ７．７５３　７．６４２　７．７１７　７．５５２　７．６８８　７．６９４ ０．９０

Ａｌ２Ｏ３ ４２．６９９　４２．５４２　４２．８１２　４２．７４６　４２．５６７　４２．７７２ ０．３０ ２９．６９７　２９．８６４　２９．５７２　２９．６５５　２９．８７３　２９．５８９ ０．４１

Ｆｅ２Ｏ３ ２３．１４６　２３．０９７　２３．１２１　２３．１３４　２３．０５４　２３．１４０ ０．２１ ４０．４２６　４０．４８９　４０．．３３５　４０．４４８　４０．５１７　４０．３３１ ０．２０

ＴｉＯ２ ３．６４７　３．６３８　３．６７２　３．７０５　３．６６６　３．７０９ ０．８０ ２．８５３　２．７９９　２．８６８　２．８３２　２．８９４　２．８６５ １．２

Ｋ２Ｏ ０．６３７　０．６１３　０．６１８　０．６４１　０．６４８　０．６２８ ２．２ ０．１７２　０．１６６　０．１８９　０．１７５　０．１８３　０．１７８ ３．６

Ｎａ２Ｏ ０．０８７　０．０９５　０．０８６　０．０８９　０．０９２　０．０８３ ４．９ ０．０４２　０．０３８　０．０４５　０．０３９　０．０３７　０．０４２ ７．４

ＣａＯ ０．０５６　０．０５８　０．０５１　０．０５５　０．０５７　０．０５４ ４．５ ０．２７７　０．２６５　０．２６１　０．２７５　０．５６８　０．２６２ １．７

ＭｇＯ ０．０３８　０．０３２　０．０３６　０．０３４　０．０３５　０．０３２ ６．８ ０．１２１　０．１２４　０．１１９　０．１２９　０．１１２　０．１２５ ４．８

ＭｎＯ ０．０６４　０．０７０　０．０６８　０．０６６　０．０６９　０．０７１ ３．８ ０．０９４　０．０９８　０．０９９　０．０９７　０．０９９　０．０９３ ２．７

Ｐ２Ｏ５ ０．１４１　０．１５０　０．１５４　０．１４５　０．１５３　０．１４６ ３．４ ０．０８４　０．０８２　０．０８５　０．０８９　０．０８６　０．０８３ ２．９

ＺｒＯ２ ０．４７０　０．４６４　０．４６１　０．４７３　０．４７８　０．４７６ １．４ ０．３１５　０．３０７　０．３２１　０．３０１　０．３２３　０．３２９ １．２

Ｇａ２Ｏ３ ０．１０８　０．１０３　０．０９９　０．１０１　０．１０７　０．１０９ ３．９ ０．１０６　０．１１０　０．１１３　０．１１１　０．１１６　０．１０８ ３．２

Ｖ２Ｏ５ ０．０８０　０．０７５　０．０８３　０．０７９　０．０７６　０．０７３ ４．５ ０．０５３　０．０５５　０．０５１　０．０５８　０．０５２　０．０５７ ５．２

Ｃｒ２Ｏ３ ０．０５０　０．０４９　０．０４８　０．０５３　０．０５６　０．０４８ ６．３ ０．０６０　０．０６７　０．０５８　０．０６３　０．０６５　０．０６６ ５．６

４　结论

采用混合标样与国家标准物质相结合制备校准

样片，拓宽了铝土矿中氧化铁、氧化锆及二氧化硅的

测量范围，取得了较好的效果。一次熔片进行多元

素同时测试，提高了工作效率。分析结果与标准物

质的认定值进行比对，可以满足化学分析误差要求，

对马达加斯加红土型铝土矿样品的主次量组分进行

分析，其结果和其他相关分析方法测定结果一致，时

间大为缩短，方法快速、简便，结果满意。
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