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古陶瓷完整器元素成分无损分析的实
一

现
`

(二 )

—
设备改建和定量分析方法

何文权 熊樱菲

(上海博物馆文物保护与考古科学实验室 上海 加能 3 1 )

摘要 为了真正实现古陶瓷完整器的元素成分无损分析
,

就要建造能容纳常规大小古陶瓷样品的

真空靶室
,

以及建立弯曲表面古陶瓷的定量分析方法
。

本文报道了本实验室 Q
l l之

川 型能谱仪真空

靶室改造的整体设计和加工
,

以及针对弯曲表面古陶瓷样品定量分析的处理方法
。

大量的测量工

作表明所改装的能谱仪完全适应古陶瓷完整器的元素成分无损分析的需要
,

同时证明古陶瓷样品

在较低真空条件下的测量分析是完全无损的 ;所提出表面弯曲古陶瓷的定量分析处理方法具有简

便易行
,

精确度较高的特点
。
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近年来
,

古陶瓷的科学分析研究有了较快发展
,

出现 了许多令人瞩 目的成果 lj[
。

不少研

究工作提示
,

建立完整的古陶瓷数据库将不仅有助于进一步推动相关古陶瓷研究
,

也会对古陶

瓷的断源
、

断代等工作起到积极的推动作用
。

国内外的一些研究单位也陆续展开这方面的研

究工作圈
,

但建立有关的古陶瓷数据库不仅需要大量的系统的样 品
,

而且还要在将来直接地

对待定样品进行分析测试
。

然而长期以来
,

并没有现成 的适合 于古陶瓷完整器 的无损定量分

析仪器及方法
。

为此
,

搭建相关的仪器设备
,

完善弯曲表面古陶瓷样品定量分析方法
,

是古陶

瓷数据库建立工作的先决条件
。

本工作难点在于
,

进 口仪器的改装联接工作有较大风险 ;而在 X 荧光分析法 ( X R F )中
,

针

对弯曲表面古陶瓷样 品的无损定量分析方法尚没有完全建立
。

1 设备改建

1
.

1 靶室设计

大样 品靶室的总体设计构想是
,

既满足古陶瓷数据库建立工作的需要
,

又保证改建工作的
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顺利进行
,

此外
,

要添加必要的辅助手段
,

以丰富和完善测试手段的细节
。

尽管 uQ
a l lX 能谱仪的靶室只有 4D cm

x
30

c m x
c7 m

,

但该仪器具有比较好 的外在结构参数
,

特别是在厂家因我们的要求做了稍许的改动后
,

该仪器可以比较方便地完成非真空状态下超

大样品的分析测试
,

卸下仪器固有靶室盖后的仪器主体与样品放置示意图如图 1所示
。

图 1 非真空条件下样品放置测量示意图
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由于将靶室盖卸下后
,

整个仪器表面为一 4 5 c m x 7 c0 m 的大平台
,

可以非常方便地完成陶

瓷
、

书画
、

青铜等各类文物的分析测试
,

由于我们的改动设计方案比较合理
,

该仪器生产厂家特

地将所改动仪器定为标准型号产品
。

但仅可以进行非真空条件下测量是不够的
,

因为非真空条件下有两个元素 N a 、

M g 不能完

成测量
,

而它们在陶瓷样品的组成 中又起到 比较重要的作用
,

所以具有真空条件的大样品室相

当重要
。

如前面设计构想中所提的
,

靶室的设计不能只考虑体积
,

首先让我们来看看靶室重量

随靶室体积的关系示意图 (见图 2)
。
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图 2中
,

在 40
c m x

40
c m x

40
c m 左右出现一个跳跃点

,

是 因为大于此体积的真空靶室为保

障其在大气压下不变形
,

应使用金属加强筋
,

因此重量也随之跳跃性增加
。

加工难度更是跃

变
,

风险度急剧加大
,

加工资金
、

加工周期都会相应增加
。

此外
,

还要考虑整个仪器 的支撑以及

抽气时间
、

样品放置等问题
。

而对陶瓷样品来说
,

尺寸在 为
一 夕头” 及以下的居多

,

我们将国家公布的国内陶瓷类文物拍卖价

格表中自康熙至道光朝的陶瓷文物做了个简单统计
,

体积在 《 l {m x 引厌
{m x 35 cm 以下的陶瓷样品种

类约占总种类数的 81 % 以上
,

我们知道
,

每一个品种
,

大件器的生产数量又要比小件器的生产数量

少
,

所以在数量上估计
,

体积在 《无n l X I 无1 11 又 35 cm 以下的陶瓷样品要占总数的 如% 以上川
。

综合各方面因素的考虑
,

我们决定先行加工一个体积在 40
e m x 3c0 m x 3 7 c m 的大样品室

,

以建立数据库为前期工作
,

即保证工作正常进行
,

又大大降低技术风险
,

以确保整个项 目研究

的正常进行
。

值得注意的是
,

在数据库建立和高仿品检测工作完成后
,

若发现得以判别的各特

征元素中不包含 N a 、

M g 两元素
,

则在将来 的测试中
,

只需对超大样品进行非真空条件下的测

试即可 ( 目前已可做到
,

只需将靶室卸下
,

仪器 四周用铅板屏蔽以保证人体安全 )
,

而不必 冒大

风险再加工更大体积的真空条件样品靶室
。

1
.

2 靶室改建工作

为保证测量分析工作的顺利进行
,

还设计了相关辅助功能
: a 安装摄像头 以观察测量点 ;b

加装样品位置移动杆
,

可完成某些样品所需的线扫描测量 ; c 增开观察窗
,

既可观察
,

又可在放

置珍贵样品时保障安全
。

相关功能部件如图 3
、

图 4
、

图 5 所示
。

图 3 摄像头安装图
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整个改建工作于 2X( 刃年 8月下旬全面完成
,

一举使该能谱仪成为全国具有最大真空靶室

体积的能谱仪闭
,

改建后的能谱仪如图 6 所示
。

蒸耀一曝

撰翼粼黔黔
撇琴

图 6 改建后的能谱仪外观图
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3 样品的安全支撑

待测的古陶瓷完整器样品大多是价值不菲的珍贵样品
,

要求测量工作要绝对安全
。

为此
,

特别设计了样品支撑架来保障样品的安全
: 由一系列可拆卸

、

可 自由组合的部件构成
,

在放置

不同形状样品时
,

选用适合于该样品的支撑部件进行组合
,

从而达到安全放置样品的 目的
。

1
.

4 改装后仪器的测试检验

自 2X( 刃 年 8 月仪器靶室改建完毕至今
,

我们先后进行了近千件各类 陶瓷器 的测试
。

在所

进行测试的样品中基本包含 了陶瓷器的大部分品种
,

样 品器壁的厚度 也从不 到 1
~ 至超过

I cm 不等
,

所测样品中大的器物已达到必 28
x 3 c6 衬

。

特别是几百件清代官窑参考 品残片
、

高

仿瓷器
、

清代官窑瓷器完整器的测试也顺利完成
,

样品测量后均完好无损
,

表明此项测试为真

正无损测试
。

值得注意的是经修复的样品一般认为不适合进行本项测试
,

为了保证仪器的安

全
,

对此类样品我们也没有进行大量相关试验
。

2 古陶瓷完整器的无损定量方法建立

要实现古陶瓷完整器 的无损测试
,

组装大体积样品室只是在硬件上完成第一步
,

而在软件
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上
,

由于古陶瓷样品多为不规则表面
,

与分析测试中的理想样品有不少差异
,

定量分析较难进

行
。

P以 E 和同步辐射 X 荧光方法中的激发源拥有较理想的空间分辨率
,

因而定量分析相对较

易完成困
。

但由于这两种方法的设备成本和运行费非常之大
,

难以 承担大量的古陶瓷元素成

分分析工作
。

利用设备价格低廉得多的 X 射线荧光分析进行成分分析成为不少研究单位关

注的重点
。

早期 的古陶瓷 X 射线荧光分析结果 多局限于元素浓 度之 比
,

甚 至只是 峰值之

比〔6, 7〕
。

随着对古陶瓷元素成分分析的关注加强
,

以及 x 射线荧光分析仪器的不断进步
,

定量

分析方法有所发展 s[]
,

但对于样品的大小 和形状等所带来 的分析 困难仍没有解决
,

这大大影

响了 X 射线荧光法对古陶瓷分析研究的进程
。

本工作针对 X 射线荧光分析 中大小 和形状不

满足常规分析要求的样品
,

经过对有关测量原理的仔细研究和大量详尽测试
,

分别就基本参数

法和经验系数法提出了各自的处理方法
,

在基本参数法中
,

我们将收敛因子 由固定替换为逐级

变动的新收敛因子 ;在经验系数法中
,

我们将所测量图谱按标准测试条件样 品图谱进行分段归

一
。

从而达到了无损定量分析的需要
,

在方法上基本完成 了表面弯曲样 品的定量分析问题
。

结果表明
,

其精度基本满足古陶瓷元素成分分析的需要
。

2
.

1 原理

2
.

1
.

1 原理 X 射线荧光分析法的仪器有能谱仪和波谱仪之分
。

在古陶瓷无损分析方面
,

由

于古陶瓷中白釉瓷器经波谱仪大剂量 X 射线照射后
,

会出现黄褐斑 ; 以及波谱仪对样 品室 的

要求较高等
,

能谱仪比波谱仪更为适宜进行无损分析图
,

以下将主要以能谱仪的无损分析方

法展开讨论
。

X 射线荧光分析的定量分析方法较多
,

但无损分析要求不可取样
,

我们将着重对

最为常用 的基本参数法 (即法 )和经验系数法 ( E c 法 )作讨论 〔l0, 川
。

在 X 射线荧光分析中
,

样品元素含量的获取是通过建立样品中元素含量与测得的 X 射线

强度之间的关系完成
,

因此最简单的情况下
,

测定一组 已知含量 的标准样品的各元素 X 射线

强度
,

建立校正曲线就可达到 目的
。

一般而言
,

校正曲线是线性的
,

有时是二次曲线关系
,

这正

是基体效应的表现
,

基体效应也就是分析样品测定 X 射线的强度受到了共存的其它元素的影

响
,

有两种方法可解决这一问题
:
经验系数法 和基本参数法

。

经验系数法要求有一系列在基体

组成上与未知样品相近元素组成 的标准样品
,

经测定后
,

建立元素含量 与 X 射线强度 的校正

关系
。

而基本参数法则计算 X 射线荧光的理论强度
,

来和实测强度对 比
,

使两者满足某一精

度要求
,

从而确定元素含量 ; 由于基本参数法 对标准样品的要求不如经验系数法那样高
,

而计

算机技术的飞速发展
,

其应用前景普遍看好
。

2
.

1
.

2 公式 定量分析有解谱和计算两大步骤
,

样品表面不理想引起结果偏差主要是在计算

部分引人的
。

以下分别简单阐述基本参数法和经验系数法 的计算过程
,

以便提 出相应解决方

法
。

在常规 X 荧光分析中
,

基本参数法的计算为简单和快速起见一般有两点考虑
: 含量 的一

级近似计算 ;设定适当的收敛条件
。
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一次和二次激发 X 射线荧光强度的理论公式一般可简化为
:

, 1 ( i
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综合吸收和二次激发之后的强度可写作

I ( i
p
)
二 A

·

B`
·

巩 [了
i p
( W ) + z 。 ( W )」= A

·

B`
·

叮 ( W ) ( 3 )

由式 ( 1
一 3 )知 I ( i

p
) co w i

,

一级近似含量的计算可假定为
:

C ` 二 iX / iY ( 4 )

式中
,

iX 为 X 射线的实测强度
,

iY 为仪器的灵敏度即相当于式 ( 1
一 3 )中的 B `

·

关( W )

而收敛条件为
:

艺 c {
·
, =

( 5 )

该收敛条件同时可起推定作用
:

e {
n

, = c }
n 一 ” /乙 c {

n 一”
( 6 )

具体计算步骤为
:
由式 ( 4 )得出 C {

,

由式 (6 )推定出璐
,

而由实测强度代替 I : (今)
,

则可由式

( 3 )推定 C {
= iX

A
’

B`
·

关( c (
2) )

’ 写成通式为

C犷=
iX

A
·

B i
·

关( c (
n 一 , ) )

( 7 )

收敛的判断为

( e {
n ) 一 c {

n 一 ` ) ) / c {
n

) < < 10
一 3

( 8 )

典型的经验系数法不理会强度与含量间关系的物理模型
,

通过测量若干标样的 X 射线强

度
,

从而求出实用的强度与含量公式及其系数
。

而一般的经验系数法还有一个估价基体效应

的适当的数学模型
,

然后 由标样的测量结果定出数学模型中的系数
,

从而定出强度与含量的关

系用于未知样的测量
。

其中最为常用的有 l丑 C h o c e 一

arT ill 模型
,

具体如下
:

c 、 = 尺` ( 1 +

艺
a o jC ) ( 9 )

j 尹汇

在本文提 出的针对经验系数法的校正方法中
,

并不涉及具体的数学模型
,

因此仅以 L 一 T
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模型作为经验系数法的代表
。

2
.

2 处理方法

2
.

2
.

1 基本参数法 中的处理方法 由于 X 荧光光谱仪为大型工业用分析仪器
,

样品的种类和

表面状态都相当稳定
,

很难出现有大差异的特殊样 品
,

因此郭 {
“
’ = , 收敛条件 的设定能将样

品的某些细微差异消除
。

而在古陶瓷 的测量中
,

由于有些样品的弯曲度很大
,

形状也相 当不规

整
,

上述的收敛条件不足以解决问题
。

为说明问题的具体所在
,

我们假设有元素组成相同而表

面光滑平整的理想样品 A 和表面弯曲较大的样 品 B
。

样品 B 因表面弯曲
,

其 X 射线的实测强

度约只有样品 A 强度的 13/
。

若不作任何特殊处理
,

样品 B 的计算就会遇到不少 问题
,

因为 由

c沪
= X i

A
’

B `
·

关( C
n 一 ’

)
计算出的 c豁约 只是 收敛条件 晓卜 ” 二

《
。 一

” /全《
几 一 2) 计算 出的

《
“ 一 ` ) 的 1乃

。

所以 (创n) 一

《
“ 一 ` ) )/ 衅 < < l()

一 3
的判断难以完成

,

导致测量结果很不理想
,

由

于这种测量结果的偏差难有代表
J

性
,

在此并不举例说明
。

究其因
,

为收敛条件容
c :

“
, = ` 在此

例中不够充分
,

难以消除弯 曲带来 的偏差
。

为此需要设置一个更为严格 的收敛条件以满足测

量的需要
。

一个简单有效的方法便是将公式 (3 )中的因子 A 进行相应调整
,

将 A 用 A’ 来代替
,

而 A’
`

洽
`

哈满 足 收 敛 条 件郭卿
= `

,

具 体 为 A’ =

客
X i

B`
’

关( C (
2 ) )

, 这 样 由 c豁
=

iX
A

` ’

B `
·

关( C (
“ 一 ’ ) )

计算出的 哪与 《
“ 一 ” =

以
“ 一 2 ,

噜以
“ 一 2 , 计算出的 c :

“ 一 ` , 就可正常地 比

较了
,

本文中暂且称这一方法为变因子 FP 法
〕

由于各类 X 荧光光谱仪的计算软件为嵌人式

安装
,

一般操作者很难予以改变
,

所以本处理方法在具体实施上有一定难度
。

2
.

2
.

2 经验系数法中的处理方法 有学者提 出将所测得的各元素含量之和归一为 100 %
,

来

消除样品表面不理想所带来的测量偏差 〔川
,

这是个很好 的处理方法
,

但对于表面弯曲较大或

面积过小的样 品来说
,

这一方法仍显不足
。

当仅有样品弯曲度
、

样品大小等涉及几何因素的条

件变动时
,

反映在 X 射线测量强度上也 只是线性 的变化
,

并不直接改变元素间 X 射线测量强

度之 比
,

对于古陶瓷类样品来说
,

若样品弯曲度
、

大小等有较大差异
,

重要的是两样品的各元素

间 X 射线强度之 比
,

而非 X 射线的绝对强度
。

若两样品的各元素间 X 射线强度之 比均相近
,

则其元素组成也相近
。

有经验的强度校正法使用者都知道
,

激发条件
、

元素含量变动范 围
、

基

体效应影响元素的选取等都会给校准曲线带来较大的影响
。

各元素的校准曲线也经常不过原

点
,

以及在斜率上有较大差异等
。

仍以前文所假设的具有相 同元素组成 的样品 A 和 B 为例
,

样品 B 因弯曲等条件
,

其 X 射线 的实测强度
名

玩约只有样品 A 的强度几
,
的 1乃 左右

。

若样品

B 的测量不经处理
,

直接经过各元素校正曲线的计算
,

必然导致所计算出的样品 B 的各元素含

量之 比大大偏离样品 A 的元素含量之比
。

这样即便对结果进行元素含量之和的 100 % 归一
,
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仍不能消除误差
。

对于固定元素组成的样 品在通过含量
一强度校正曲线进行计算时

,

其各元素

在相应校正曲线 中对应 的转换计算位置是固定的
,

或只能在很小的范 围内变动
。

所以处理方

法就是将因样品弯曲
、

大小等引起的强度变化尽可能还原
,

以便在转换计算时
,

其处理后 的强

度值接近于该样品的理想转换位置
。

具体到样品 A 和样品 B 来说
,

就是对样品 B 的实测强度

进行转换
,

使其尽可能接近样 品 A 的实测强度
,

从而保证转换的正确进行
,

最后仍需将结果进

行 100 % 归一
。

具体的转换方法如下
: 由于古陶瓷 的组成相对较为接近

,

其 从伍 和 iS q 的含

量之和一般都在 80 % 以上
,

有不少陶瓷样品的含量之和甚至在 90 % 以上
。

首先选取一有着标

准组成的古陶瓷样品
,

测得含有 IA 和 iS 峰的谱图作为标准谱
,

而在该谱图上选取一段较好包

含 A l 峰和 iS 峰的谱线段作为特征谱段
。

当所测样品因弯曲或过小时
,

其 X 射线强度偏低
,

表

现在谱图上则是谱图较标准谱偏低
,

这时以特征谱段为基准
,

将偏低 的谱图归一到标准谱
,

再

将归一的谱图存为新谱图
,

以新谱图为未知样的测量谱图
,

利用经验系数法进行计算
,

最后将

结果进行 100 %归一
,

本文 中暂且称这一方法 为归一 E C 法
。

图谱 的有关操作见 图 7 所示
,

触
一

A代表标准谱
,

即
e 一 B 为样 品非理想放置所测得的图谱

,

该图谱因偏低而需归一
,

点线谱为

以特征谱段归一的新谱图
。

N o
mr a ljZ e d S P e

一

B

姗姗oo1
叨.1

月目日。口

2 oo

Ch 月” n e l

4X() 5 00

图 7 图谱归一操作示意图

R g
.

7 hT
e sk e t e h of n o

m
】al i iazt on of het

s
ep

c t n刀 11

2
.

3 结果与讨论

由于具有完全相同的元素组成
,

而表面弯曲度又具有较大差异 的样品难以找到
,

特别是难

以寻找到弯曲度变化的系列样品
,

我们将同一样 品分别作抬高
、

部分露出等不同位置放置
,

用

上述两种方法分别作处理
,

并将结果列于表 1
。

从微积分的角度考虑
,

当样 品弯曲度大时
,

样

品的任意一个小块因弯曲而造成的位置偏差
,

均可等同为该小块被抬高或暴露不足
,

因此我们
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认为作上述两种位置假设后
,

已能完全包括样品表 面不理想 的各种状态
。

图 8 为样品被抬高

放置后所测得的各元素 X 射线强度变化示意图
,

当测量条件
,

如准直孔等变化时
,

该变化 曲线

会相应有所改变
。

忍é巴的月钻P看岂
。.月

hT
e h ie hg t五勺m n

~
目 op is it on l

~

图 S X 射线强度与样品抬高距离关系的示意图

珑
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o sn h币 of X

一

卿 i n t e n s i yt an d het he ihgt fr o m n o

mr al 卯
s l it on

由图 8 可知一旦样品位置偏离到一定程度
,

X 射线强度会很快下降
,

由于各家公司生产 的

仪器的构造不尽相同
,

下降速率会有所不同
,

但总体趋势应相类似
。

由于能谱仪与波谱仪的 X

射线收集和探测机制不同
,

会导致它们变化曲线的不同
,

本文不就此展开讨论
。

表 1 为样 品非 理想 放置 的测 量值与正 常值的 比值
,

该样 品 的组成 为
: N aZ O 2

.

73 %
,

MgO 1
.

92 %
,

从场 16
.

的%
,

iS仇 66
.

06 %
,

乓 0 1
.

82 %
,

Cao s
.

59 %
,

iT仇 0
.

印%
,

M n O O
.

oo %
,

践场 5
.

09 %
。

在经上述两种处理计算时
,

要特别注意图谱的解谱工作
,

因为当样品放置在非理想位置

时
,

明显的变化就是图谱本底 的变化
,

所 以各元素 X 射线峰值的解取方法一定不能选择粗面

积法
,

最好选用拟合法解谱
。

在我们进行方法研究的同时
,

国际知名学术期刊 《》 R a y
雏

ct

~
ytt 》的 29 卷第 5 期上也

有一篇关于弯曲表面古陶瓷样品定量分析研究的论文发表
: E DXR F 分析中采用外标薄膜法对

厚靶样品形状校正的方法 ls[ 〕
。

其基本原理如下
:
选用 3

.

3脚厚 的哪ar 膜作为外部粘贴物
,

在该膜上先浇上 50 沙浓度为 2% 的 VP P 溶液
,

再浇上 100 拼L 浓度为 0
.

2 % 的铱溶液
,

晾干后备

用
。

首先
,

采用与本文中相同的机理
,

逐步将理想平面样品偏离标准测量位置
,

得到一系列不

同位置偏离程度的元素成分数据
,

再将贴有薄膜 的理想平面样品逐步偏离标准测量位置
,

并记
冬尹二户二书乙
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表 1 样品非理想放置的测量值与正常值的比值
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O- 000011

%%979’7%979997 0202呢1 0000000011-1 095贝1 0%9 495 009 85 0001 0001

叹 J八 6009 00
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…
,
皿

00

男卯990099010000000000田
nnUnU1CU1111111服01010198叨胆01%999998111100011CCUUO巧09田肠9293%95以030705

, 1
111八U0nn-111070703039498肠肠03019795111IC

é0111IC
ùO抬高 3

.

5~

抬高 4
.

8
~

抬高 6
.

5
~

部分露出

(强度衰减 1
.

4)

部分露 出

(强度衰减 2
.

0)

部分露 出

(强度衰减 3
.

4)

处理方法

归一 EC 法

变因子 FP 法

归一 E C 法

变因子 FP 法

归一 E C 法

变因子 F’P 法

归一 E C 法

变因子即法

归一 E C 法

变因子 FP 法

归一 EC 法

变因子 FP 法

录薄膜中铱的数据
。

这样就得到各元素成分数据 以及铱 的数据随偏离位置大小的变化曲线
,

在真正测量时
,

只要将薄膜贴在弯曲表面样品上
,

先按铱 的数据变化值获知偏离平面的程度
,

再按该偏离距离
,

将各元素数据依照以上的校正曲线转换成
“

平滑
”

表面样品的各元素数据
,

再

进行正常计算
,

就可以获得较为准确的含量值了
。

以下将该方法简称外标薄膜法
。

文献〔13 」主要说明两点
,

一是有关实验数据同样支持我们实验中得到的有关结论
,

二是弯

曲表面样品的定量分析是一个一直有待解决的问题
。

在他们的实验中对于样品被抬高后
,

探测器收集到的元素记数强度变化
,

与我们在实验 中

测得的变化情况相似
。

以被抬最高位置为例
,

IA
、

iS
、

K
、

iT
、

eF 五个元素 (文 中只列举了五元素 )

分别是原来标准位置 (未抬高 )的 0
.

2 22
、

0
.

2 26
、

0
.

23 4
、

0
.

239
、

0
.

2 86
,

可以看出它们几乎变化 了

同一比率
,

这正是我们所特别强调的
。

eF 元素的变化稍有差异
,

由于采用低真空测量条件
,

应

当不是空气的吸收作用
,

只是文中没有透露具体的测量条件
,

无法判断是否 因图谱形状
、

分段

测量等各种可能原因造成
。

与外标薄膜法相比
,

本方法在古陶瓷分析研究中更可取
。

首先本文方法较为简便易行
,

其

次在测量误差上
,

外标薄膜法有许多误差引人因素
:①首先是不同化学组成样品的谱图中的本

底不尽相同
,

会带来铱元素的解谱误差 ;②其次是样 品中含各类元素
,

其中不同组成样品对薄

膜 中铱的激发作用不同
,

更为甚者是不少陶瓷样品中都含有铆
、

铱等微量元素
,

铆的 邸 线和铱

都会直接影响测量结果
。

③薄膜 自身引人较多显著误差
,

如薄膜在晾干后
,

铱在膜上完全有可

能分布不匀
,

从而导致校正偏差
。

④在真空中测量还会导致薄膜在样品表面的粘贴情况变化
,

该文称
,

两次测量就可能造成薄膜的严重破坏
。

这样不断制作出来的薄膜也难 以保证工艺上

的稳定性
。

如果铱的含量有变化
,

对轻元素的吸收作用也随之变化
,

从而进一步产生误差
。

田

ó
`
诀趁一刹口é山
、

讲D山
代咋让r
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2
.

4结论

古陶瓷的科学分析工作正广泛开展
,

但由于古陶瓷表面形状多有弯曲等不规整情况
,

如何

用 X 射线荧光法对这类样 品的定量测定
,

一直没有好的解决方法
。

本工作针对 X 荧光分析 中

最为常用的两种方法
: 基本参数法和经验系数法

,

指 出变因子 FP 法是基本参数法 中的解决方

法
,

而所提 出的归一 E C法则是经验系数法 中的解决方法
。

这两种方法对弯 曲表面古 陶瓷样

品的分析结果令人满意
。
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