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X射线强度权重 因子定量相分析 
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TH 7 平 

摘 要 提 出了x射线衍射强度的权重因子定量相分析的新方法 它克服 了传统的标样 

和 无标 定量 分析 方 法 只选 定试 样 各待 测 相 中一条 面 网衍 射堪 的 强度 值 作 为 定 量 分析 的缺 

点 。本 文 的 方 法 ．对样 品 进 行 一次 制 样和 测 量 ．然 后 对 样 品 中各 持 测 相 的 条 面 网射 线峰 

的 强度 求 出权 重 因子 ．进 一 步 求 出试 样 中各 物相 的相 对 百 分 台 量 。 
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混合物相 x射线定量相分析的重要依据在于衍射强度与物相含量之间存在的函数关系。但由 

于衍射强度受到样品消光效应 ，显微吸收及择优取向等多因素的影响，有时会导致衍射强度的严重 

失真 在 x射线衍射定量相分析的方法中．无论是传统 的内标法还是 Chung提出的掺 比强度法以及 

Zevin提出的无标样法，都是无例外地 待测物相某一条特定衍射峰强度比值作为测量数据 ．为了 

克服和减少择优取向等因素对测量结果的影响，必须对该特定衍射峰强度进行多次测量，然后用数 

学方法 (如 Horta反极图法和 Gullberg多线法)换算成无规取向的衍射强度值 ，过程相当繁杂和麻 

烦．同时．试样制备时要求每个试样至少重复三遍制样．每次制成的试样要进行三次衍射强度测量， 

工作量大，因此，x射线衍射定量相分析长期以来被视为一项困难工作。本文依据误差理论，提出 

馄合物特测相 n条面网衍峰强度的权因子进行定量分析 ．就可以测定样品中各物相的相对百分含 

量 ．因而方法简便 ，推广应用十分方便： 

1 原 理 

一

种韧相的 X射线衍 射花样是该物相 内部结构特征的反映 ，因而根据混 台物中各物相的衍射 

峰强度比，就可 推算出各物相的相对百分含量，例如采用 K值法 X射线定量相分析时，某物相衍 

射强度权重因子与该物相在样品中的含量有如 F关系： 

置 ： Q ⋯ 

其中 Qt为强度权重 因子 ，其值为 

( ) 

式中： 

=  ㈤ f3) 
其中 五——待测样品中 物相按权重因子值测定的含量； 

n——a物相衍射强度测量数 ： 
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— — 参 比强度系数 ； 

‘r一 待测样品加入参比物质后，a物相 条面同衍射峰累积强度 ； 
— — 待测样品加人参比物质后，参比物质(r1 i面网衍射峰累积强度 

c 卜 参比试样中 。物相 条面网衍射累积强度 ； 

( )——参比试样中参比物质(r) 面网衍射峰累积强度 ； 
— —

待测样品加入参比物质时，所取待测样品的质量； 
— —

待测样品加入参比物质后 ，参比物质I r J的质量； 
— — 参 比试样 中纯 n物相 的质量 ； 

— — 参 比试样 中参比物 质(r)的质量 ； 

注 ：参 比试 样是 指求衅 值时所 配制 的试 样 一 

含量误差按下式求 出来 

∑ ( 一 )z 

的值愈小表明测定该物相按权重因子计算的含量 与 墨 真值 的偏差愈小，精确度高，即权 

重因子值的可信程度愈高。 

测定含量值对真值的误差为△置 ： l 。一置 l≤5％，即在国标 GI35225规定的误差限以内 

2 实验及结果分析 

2 1 实验条件选择 

x射线衍射仪应具备高分辨率，高稳定度及小的计数误差 考虑到测量的精确误差≤5％的要 

求 ，仪器综合稳定度必须优于 1％ 本次实验选用 日本理学 D／MAX一3C自动衍射仪。仪器功率 45 

kV×35 mA。辐射 Cu—Ka或 M0一Ka，扫描速度 0 25～l／rain，时间常数 2～4 s，峰高应大于背底波动 

幅度的4倍为宜 衍射线强度测量选用扫描积分计数法则，所得积分强度 已由仪器扣出本底 

2 2 试样制备 

1)待测样品配制：配制的一组待测样品由萤石 、冰洲石、赤铁矿组成 ，各相份的质量及百分含 

量见表 l 各物相配比前先通过 320目筛，配好的样品在玛瑙乳钵中研磨 40min。 

2)参比物质的确定：参比物质应具备高纯度及化学性质稳定。故选择锌 白为本次实验的参比 

物质 ，由于锌白在制样时无择优取 向，有不与样 品衍射峰重叠而又有足够强度的测试峰值，且无毒、 

表 1 待丑I样品配制质量比值殛各物相衍射线位置选择 

价廉 、易获得 。 

3)测量衍射线的选定：考虑到混合物各相分衍射线相互重叠的影响，选定的衍射线峰形不重 

叠 。强度足够 ，待测相与参比物的测试峰尽可能地靠近，一般以各物相的强线为主。本次实验选择 

各物相的三条强线为测量衍射线，见表 1。 
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2．3 测 定结 果及 误差分析 

1)待测物相 值测定 ：选择待测物和参比物质纯样，按 1：1质量 比配制参比试样，按公式 

f3)测定各物相 值 ，其测定结果列于表 2。 

表 2 参比试样各物相配比卫 值强度测定 

实验样品各物相含量测定：配制的实验样品各物相含量测定结果列于表 3，各物相 x射线 

衍射谱略 。 

表 3 实验样品衍射强度噩各物相含量值 

误差分析：实验样品各物相含量误差按公式f 4j计算，结果见表 

以上测定结果可以看出，样品中各待 

测物相的含量真值对各物相按权重因子计 

算的含量值的误差均 <5％，完全符台国标 

GB5225所规定的误差限范围，本次测定结 

果的误差主要来源于：(1)仪器稳定度受外 

电源波动影响；(2}存在显微吸收效应；(3 J 

存在择优取向；(4)测量的衍射线数目少； 

f5jK值本身的测量误差。 

3 结 论 

表 4 实验样品各物相测定的含量卫误差值 

1)本文以 值法 为例详细论述 r x射线强度权重因子定量物相分析的原理及实验测定过 

程，它适用于各种内标和无标法定量相分析，此法改变了 x射线定量分析中以各物相某一条特定 

衍射线强度 比值测算其含量的传统方法 采用 x射线强度权重因子定量相分析，可以减少择优取 

向，显微暇收效应等的影响，使测量结果更接近各物相的真实台量。 

2)本次实验分析，对实验样品各物相均选取 j'三条衍射峰为强度测量线 ，在可能的条件下应 

尽量选取 n≥3条以上的衍射峰作为强度测量线，以减小强度权重因子数值误差，提高可信程度， 

但应注意，选取衍射线的位置以低角区为宜 ，且衍射线峰高应大于背底 4倍以上。 

3)样品测定过程中，应确保仪器实验条件一致。对待测样品的制备和测量，要连续不问断地 

完成操作全过程 无论采用标样和无标样 x射线强度权重因子定量分析时，毋须对样品进行重复 

制样和测量。因而可以简化繁杂的实验程序 ，省时省力、简便实用 ，具有普遍性和适用性， 
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Quantitative Phase Analysis of Weight 

Factors of X ——ray Intensity 

Cheng jingnolU-, ng Lichuan 

(Dept ofMaterials Science and Enoneering．Chsngqing Jianzbu University， 4【x】o45 

Abstract A new method is applied in this,article to the quantitative pbase analysis for weight factors of X— 

r-av diffracti0n intensit',, This method o；,er~,artle the{tefecl of traditional sampling and quantitative oilalysis 

method which only single out 0ne plane web diffraction peaks for quantitative analysis from the phases of the 

s pie to be tested Th e method applied in this article is that the sample processing and taking measurements 

to the samples only once，then determining the weigl1L factors by the intensi~-corresponding to x—ray 

diffractionpe ak sfrom the phases ofthe sampletobe tested．Th us we c getthe relative percentage of each 

phase in the sample． 
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Non—．Steam —-Cured Clinker-·Free Fly Ash Bricks 

Hao Qian jueshi MeW,Zhiliang Wang Zhi 
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Abstract A fly ash brick is developed by using fly ash— lime—sulphate system as the binding material- 

added 山 certain quan tities of aggregates and moulded by press，which cad yield 28一 day compressive 

strength up to 20 NPa under normal curing conditions Th e factors affecting the strength of product are aria- 

lyzed 
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