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摘 要：用x一射线荧光光谱法测定镁质耐火材料中的SiO2、Fe O。、A12O3、CaO、M[go含量。结果 

表明：采用熔融玻璃片法和粉末压片法都可获得满意的效果，均可在生产中有推广应用。比较而言，粉末 

压片法快速、简便、成本低。 
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镁矿加热至640℃以上时，开始分解成氧化镁 

和二氧化碳。在700—1 000℃煅烧时，二氧化碳 

没有完全逸出，成为一种粉末状物质，称为轻烧镁 

(也称苛性镁、煅烧镁、仅一镁、菱苦土)，其化学 

活性很强，具有高度的胶粘性，易与水作用生成氢 

氧化镁。在1 400—1 800℃煅烧时，二氧化碳完全 

逸出，氧化镁形成方镁石致密块体，称重烧镁 

(又称硬烧镁、死烧镁、B一镁、僵烧镁等)，这种 

重烧镁具有很高的耐火度。在2 500—3 000 oC将重 

烧镁熔融，经冷却凝固发育成完好的方镁石晶体， 

称为电熔氧化镁或熔融氧化镁，高温煅烧的氧化镁 

不易与水和碳酸结合，具有硬度大，抗化学腐蚀性 

强，电阻率高等特性 ．2 J。 

冶金工业上菱镁矿主要用作耐火材料，建材工 

业用菱镁矿制造含镁水泥和其他防热、保温、隔音 

的建材制品，化学工业上用菱镁矿制造硫酸镁和其 

他含镁化合物，在橡胶工业上则用其作为填料，菱 

镁矿也是提炼金属镁的原料。 

丹东地区的镁矿资源丰富，接触镁矿品种繁 

多，过去都是使用化学分析方法对镁矿的成分进行 

分析，由于分析时间长，满足不了生产的要求。在 

本研究中，我们利用 日本岛津公司生产的 XRF一 

1800型x射线荧光分析仪，对镁质耐火材料用 x 
一 射线荧光进行分析，取得了较好的效果。 

1 试验部分 

在进行分析试验时，笔者分别作了熔融玻璃片 

法和粉末压片法。认为这两种方法都可以在生产中 

应用。现将这两种方法的主要试验分述如下： 

1．1 熔融玻璃片法 

1．1．1 熔片的制备 
一 个样品熔融效果的好坏，取决于熔剂的性 

质，熔剂的用量，熔融温度和熔融时间。根据镁质 

耐火材料的性质，选用无水四硼酸锂和无水偏硼酸 

锂按 67％及 33％的比例相混的混合熔剂。试样与 

熔剂的比例为1：10。熔融温度为1 090 oC，熔融时 

间为20—25 min ]。用高温炉 (马弗炉)或专用 

熔样机均可以，这里是用洛阳特耐实验设备有限公 

司生产的高温电阻炉进行熔样的，每次可以同时熔 

融4个样品。 
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具体的制片过程为：试样研磨到200目，在 105 
～ 120℃烘箱内烘 1 h，取出放干燥器中冷至室温， 

熔样锅采用铂 (95％)与金 (5％)特制的合金 

锅。称试样 1 g放在 Pt—Au合金锅中，合金锅中 

预先放入5 g混合熔剂。用玻璃棒将试样与熔剂相 

混加入 8～1O滴饱和碘化铵溶液，之后再其锅的上 

面覆盖5 g混合熔剂放入熔样炉中，静熔 10 min， 

摇动熔融15 min，取出合金锅，自然冷却脱模，将 

制好的玻璃片贴上标签装入样袋备测。 

1．2．1 X一射线荧光分析测量条件的选择 

这里使用的仪器是岛津XRF一1800型顺序式X 

射线荧光光谱仪 J，4 kW铑靶 x光管，在镁质耐火 

材料熔融玻璃片法分析中，选择的测量条件如表 l。 

表 1 分析元素及测量条件 

之所以选择表 1的测量条件。是基于如下考 

虑 ： 

①应用仪器80％的功率对仪器的使用和保护 

有利； 

②重元素Fe和轻元素都选择同样的电子参数 

是为了提高轻元素的荧光强度，减少 x光管电流电 

压频繁改变带来的不稳定和增加时间； 

③由于镁质耐火材料中si、Al、Fe、Ca、Mg的含 

量都不是很低的痕量成份，所以选择 10 s的测量时 

间 。 

1．3．1 标样的选择及标准曲线的绘制 

由于分析的镁质耐火材料规格品种很多，如电 

熔镁、重烧镁、高纯镁砂、镁砖、镁铝砖、普通镁 

砂、各种镁质散装料等，含量高低相差悬殊，想选 

用一整套标准物质来做工作曲线是很困难的。因此 

笔者选用了5个标准物质，其余部分标样是自己配 

制合成的，见表 2。 

表 2 镁质工作曲线标样含量表 

按照选择的测量条件登记标样的强度后，经过 

计算，直接绘制工作曲线，不加修正即可使用。各 

元素的最大偏差分别为Fe 03：0．33；CaO：0．04； 

SiO2：0．13；A1203：0．35；MgO：0．69。 

1．4．1 结果对照 

用不在工作曲线上的镁砂标样 422 及其他生 

产试样与化学结果对照，列于表 3，测量结果都在 

允许的误差之内。 
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1．2 粉 禾压片法 

1．2．1 粉末压片条件的选择 

粉末压片是一种快速简单的制样方法，仅需几 

分钟就能制取一个试片，关键是要保证粉末粒度的 

均匀性和密度的一致性。否则将引入严重的误差。 

为了获得良好的效果，粉末试样必须研磨得很细， 

以满足均匀致密的要求，减少粒度效应。根据笔者 

的试验，粒度必须在200目以上，小于200目，主 

成分镁的强度降低 (表4)且 150目时明显看出压 

片致密性，光滑度都很差。因此，选择了200目， 

即通过孔径为0．071 mm的标准筛。 

这里使用的是丹东北方科学仪器设备有限公司 

生产的 BP一1型粉末压样机，在试样粒度，压片 

时间固定的情况下 ，试验了 32 MPa、25 MPa、20 

MPa三个不同的压力，试验结果见表 5，笔者选择 

了32 MPa的压力。同时还试验了压片时间和静压 

时间，为了获得光滑致密的试片，选择了 90 S的 

压片时间和20 S的静压时间。 

对镁 质试样，没添加任何粘结剂，直接 用 

PVC塑料环压片，效果满意。 

1．2．2 压片工作曲线的绘制 

压片法的测量条件列于表 6，绘制工作曲线选 

取的标样与溶片法一致，只是数量减少了几个。取 

表2中的Mg一02至 Mg一09共 8个样品，与试样 

相同的工作条件下压片。 

表4 粒度的试验结果 (压力：32 MPa，压片时间：90 s) 
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测量强度，计算绘制工作曲线，除 Fe：O，的曲线没 

有基体校正外，CaO、SiO：、A1 O，、MgO的曲线都 
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为了考核工作曲线的可靠性，用不在压片工作 

曲线上的标准物质 YSBC13802、YSBC13825及生 

产用的控制样品95镁来测定对照，均在国家标准 

规定的测量误差之内，见表 8。 
表 8 压片法准确性结果对照 

方法的重现性 (精密度)也是很好的，表 9 

列出了同一试样多次测量的结果，表10列出了同 
一 试样不同人操作，每天做一个试片，从压片开 

始 ，1 2次测量结果 ，镁的相对偏差很小仅为 
0．035。 

表 9 压片法重复测量结果 
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2 结论与比较 

2．1 根据笔者试验建立的镁质耐火材料 x一射线 

荧光分析熔融玻璃片法和粉末压片法，均达到国家 

标准规定的分析要求，可以用于生产分析。 

2．2 从分析周期讲，熔融玻璃片法需4 h(包括 

制样、烘干、测量灼减、制玻璃片、XRF测量)， 

而粉末压片法仅需30 rain(包括制样、压片、XRF 

测量)。 

2．3 从经济角度讲，每个试样的分析成本，熔融 

玻璃片法约 10元人民币，粉末压片法约0．5元人 

民币。 

2．4 从实用性讲，熔融玻璃片法适用于高纯镁砂、 

电熔镁砂、镁砖、镁铝砖、普通镁砂等各种镁质耐 

火材料的原料和制品。粉末压片法只考核了电熔 

镁、重烧镁、普通镁砂等，更多的镁质品种，有待 

进一步考核。 
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Determination of M agnesite Refractory by XRF：a Comparison of 

Powder Pressed Method and Glass Flux Sheet Method 
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Abstract：The content of SiO2，Fe2 O3，A12 O3，CaO and MgO in magnesite refractories was determined by 

XRF with powder pressed method and glass flux sheet method．With acceptable results，these two methods can be 

referenced and applied in production．Comparatively，powder pressed method shows advantage in being fast
，
sim— 

ple and low cost． 

KeY words：magnesia refractory；X—ray fluorescence spectrometry；powder pressed method；glass flux sheet 

method 
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