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无机材料中 !> 种组分 ! 射线衍射物相定量分析

外标法标准曲线库的建立

吴建鹏，曹丽云，黄剑锋，贺海燕，朱广燕
（陕西科技大学材料科学与工程学院，陕西 西安# &’%%!’）

# # 摘要：在 (BCDEF . G HDI J !!%% 型 K 射线衍射仪定量分析软件的基础上，扩大并制作了外标

法对无机材料中石英、刚玉、LB)!、MDLB)? 等 !> 种组分进行物相定量分析时的标准曲线，所制作

标准曲线的相关系数为 %8 @!$ N %8 @@@。通过对已知含量样品和部分实际样品的测量，结果与实

际值基本相符或和内标法的测量结果基本一致，说明建立的标准曲线可用于物相定量分析。
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# # K 射线衍射（K(.）物相定量分析方法有多

种［’ J A］，各有其优势。本文在文献［@］的基础上，

用 (BCDEF . G HDI J !!%% 型 K 射线衍射仪，扩大了

K(. 物相定量分析外标法的标准曲线，用于无机

材料中 常 用 的 石 英、刚 玉、LB)!、MDLB)? 等 !> 种

物相的测量。

EF 实验仪器及样品
实验仪器为 (BCDEF . G HDI J !!%% 型 K 射线衍

射仪（日本理学公司）。测试条件与文献［’%］相同。

实验 样 品 分 别 用 石 英、刚 玉、*=! )?、̂ <! )?、

*D*)?、MD*)?、/C)、_S)、LB)!、*F)、4S)!、2B^、3!)?、

*6?)>、*<)!、-D*7、-D^、-B)、*D^!、4;! )?、2D! )?、
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!"#$%&、#$、’$ 等 () 种分析纯试剂配制。先对纯试剂

进行 * 射线衍射物相定性分析（以确保其都是均一的

单相物质），然后称取不同量的试剂，以分析纯无水乙

醇作为湿式混合的添加剂。

!" 外标曲线的制作及验证定量分析
对所选试样按照不同的方式进行组合，并将试

样以质量比 ( + ,、) + -、- + )、, + ( 的比例混合，配

制成进行定量分析和制作外标曲线的两相样品。

将配制的样品用研钵研磨至少( .，使其充分混匀。

根据衍射峰不能重叠的原则，选取各组分的待

测衍射峰和衍射峰的起始角、终止角，按程序测量

各物相定量分析所需的外标曲线。

用配制的一系列含量已知的样品，验证标准曲

线的实用性。采用与测绘定标曲线时完全相同的

制样方法和测量条件，用所制作的标准曲线进行验

证测量。表 / 给出了制作 () 种组分样品外标曲线

的相关系数和验证测量结果。

表 /0 () 种组分样品外标曲线的相关系数和测量结果验证
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设计值 实测值
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由表 / 的结果可见，所制作的 () 种组分样品外

标曲线的相关系数为 DE F(G P DE FFF，均可满足理论

要求［//］。由于样品的均匀性差异，相关系数的数据

有大有小。实验中发现，用无水乙醇湿磨和适当延

长研磨时间，均有利于均匀性和相关系数的提高。

表 / 中的实测值和设计值有着很好的一致性，

表明用外标曲线法进行物相定量分析可行。

本文实验样品均为粉末样品。在实际测量中，

如用外标法对块状样品进行物相定量分析，需要根

据样品的具体情况通过实验求得一个修正系数来对

测量结果予以修正。此外，测量块状样品最好采用

旋转样品台，有利于消除块状样品中的择优取向。

由于上述在制作外标曲线和验证测量中，所用

样品基体完全类似，因此验证测量结果和设计值有

着很好的一致性，但在实际样品的测量中，由于实

际样品和制作外标曲线的样品其基体有一定的差

异，那么，在这种情况下，结果是否理想呢？本文对

此也进行了验证测量。分别选用含有石英、刚玉和

#$%( 的未知样品，用所制作的外标曲线对这几种

组分进行了定量测量，同时用文献［/D］中的内标

曲线法对这几组样品也进行了定量测量。由表 (
结果可见，两种方法的测量结果有较好的一致性，

从而也证明了本文所制作的外标曲线可用于实际

样品的定量分析。

表 (0 实际样品的定量分析结果
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