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要&金刚石刀头的成分分析!对于改进生产配方!提高金刚石刀头的切割效率和切割寿命

具有重要意义"对于不同的切割对象!需要不同性能的金刚石刀头!从而导致金刚石刀头成分

复杂多变!再加上缺乏标样等因素!研究报道相对较少"实验利用
C

射线荧光光谱法&

CDE

'

的无标样半定量软件对金刚石刀头中的骨架元素
E(

%

?,

%

P2

%

B2

进行检测!解决了常规化学方

法检测耗时长%步骤多%污染环境等问题!提高了检测效率"重点讨论了硼酸压片的作用%误差

来源分析%谱线重叠与基体效应校正等内容"精密度实验表明!

E(

%
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%

P2

%

B2

测定结果的相

对标准偏差&

DBS

!

,W#"

'分别为
"5!=U

%

"5:#U

%

#5&U

%

<5;U

"正确度考察发现本法的半定

量结果与常规标准方法基本一致!满足使用要求"实验方法可以同时对金刚石刀头中的多组

分进行快速准确测定!半定量结果达到了近似定量的程度"
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金刚石圆锯片广泛应用于石材领域!而评价金

刚石圆锯片的使用性能一般从加工板材的质量+锯

切效率+锯片使用寿命
6

方面去考虑*金刚石刀头

原材料选用及胎体与金刚石的匹配性"即刀头配方#

对金刚石圆锯片的使用性能有很大影响*

对于金刚石刀头!在不知其含量的情况下对其

元素进行准确快速的分析方法鲜见报道*而采用传

统化学湿法!均需酸溶分解样品!流程相对较长+劳

动强度大!并不能很好处理各元素间干扰*

C

射线荧光光谱法"

CDE

#以分析时间短+准确

度高+精密度好+无损检测等特点!成为生产质量控

制和科学研究不可或缺的分析方法*但是!常规
C

射线荧光光谱分析需要一套相应的校准样品!以建

立工作曲线!这在一定程度上限制了
C

射线荧光光

谱分析的广泛应用*基于无标样分析软件的
C

射

线荧光光谱法在此背景下便应运而生,

#

-

*无标样分

析是由仪器制造商测量校准样品!储存强度和工作

曲线!然后将这些数据转移到用户的
C

射线荧光分

析系统中!并用随软件提供的参考样品校正仪器漂

移,

!

-

*其优点是采用了制造商的标样+经验与知识!

包括测量条件+自动谱线识辨+背景扣除+谱线重叠

校正+基体校正等*本实验使用的无标样分析软件

BaC

"

B0*2a,*2)C

#!可以自动校正所有基体效应!

包括谱线重叠*

BaC

还可以校准光电子"轻元素和

超轻元素#带来的二次激发效应!各种气氛+杂质和

不同样品尺寸!通过使用匹配数据库和完全扫描分

析程序以提高精度*本文以金刚石刀头的骨架元素

E(

+

?,

+

P2

+

B2

为代表元素!探讨了
C

射线荧光光谱

法无标分析金刚石刀头达到半定量水平的可行性!

为企业生产和科学研究提供参考*
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!

实验部分

&*&

!

主要仪器及其工作条件

PBC@-/H,4

&

C

射线荧光光谱仪"日本理学公

司#*在确定元素测定条件的过程中!需充分考虑仪

器基本情况!在合理使用仪器+充分发挥仪器性能的

情况下!实验确定的最佳分析条件见表
#

*

&*)

!

实验方法

&*)*&

!

样品处理

试样先用磨光机磨光!然后用粒度
@&"

耐水砂纸
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抛光*抛光后的试样待测面应光洁+纹路均匀一致!没

有明显的夹杂物,

6

-

*对于较小形态的金刚石刀头!无

法覆盖样品盒的有效面积时!只需将试样下垫硼酸压

片固定在检测面积的中心位置!保证正常进样即可*

表
&

!

仪器的参数设置
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电流
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滤光片

E/+)(-

衰减器

1))(2,*)9-

准直器

?9++/H*)9-

晶体
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3

4)*+

探测器

S()(0)9-

脉冲波高

分析"
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样品分析

将试样置于样品盒中并固定!放入仪器待测位!

使用简单扫描程序"

AP

#进行全程扫描!此过程约
#"

H/2

!而后用
BaC

半定量软件进行数据处理*

)

!

结果与讨论

)*&

!

硼酸压片的作用

当试样的检测面积小于设备的视野光栏时!一

般试样尺寸小于
#"HH

时!试样应下垫硼酸压片!

其作用是阻挡
C

射线照射到样品盒上并激发样品

盒中的金属元素!致使试样中真实的元素含量偏高

或偏低,

#

-

*分别称取
!5""

+

65""

+

$5""

+

;5""

+

<5""

.

硼酸!在压力为
$")

的条件下进行压片*试验发

现$称取
!5""

.

硼酸时!压片很薄!垫到金刚石刀头

下面时!很容易破裂&称取
<5""

.

硼酸时!容易造成

硼酸浪费!综合考虑压片的稳定性和节约硼酸!实验

称取
$5""

.

硼酸进行压片*

)*)

!

误差来源分析

对所得分析结果的评价在分析工作中是很重要

的*误差大致分为由仪器引起的误差和由样品引起

的误差*由仪器引起的误差主要表现在仪器的安定

性!仪器的安定性中因室温变化引起分光晶体热膨

胀是产生误差的重要原因之一*因此!放置仪器的

实验室应保持
!"

"

6"k

的恒温+一天温度变动在

i!k

以内*由样品引起的误差主要表现在金刚石

刀头形状各式各样!一般有带波纹的+开槽的+弧形+

串珠锯用圆形的等多种情况!这种情况下!会给检测

结果带来较大误差!一般通过减小检测面积的方式!

使检测面尽量平整+光洁!以此来降低误差*另一种

情况是对于使用过的金刚石刀头!由于在切割石材

时金刚石刀头表面会引入
?*

+

'

.

+

B/

等元素!所以

在样品处理时应适当延长抛光时间*

)*C

!

谱线重叠与基体效应校正

经过分光晶体衍射的
C

射线荧光!一些波长相

近的光会出现光谱重叠的现象!在进行成分检测时!

存在比较严重的共存元素光谱重叠干扰!比如

E(J

(

和
'2J

)

!

?,J

(

和
B-J

)

!

P2J

(

和
?LJ

)

!

B2J

(

和
B8J

)

等,
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*

本文研究对象金刚石刀头为金刚石与金属粉末

高温烧结体!此过程基本消除了样品的粒度效应!但

元素间的吸收和增强效应仍然存在!如
E(J

(

线的

能量大于
?-

的
J

层电子结合能!

E(J

(

线将激发出

?-J

(

!因此需要进行基体效应校正*仪器软件

BaC

按照公式"

#

#进行基体效应校正,
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C
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A

&

#

C
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C
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#

#

式中$

@

)

为元素校正含量&

4

)

为标准检量线上的定

量值&

B

C

为吸收+激发校正系数&

5

C

为
C

元素的含

量&

#

C

为重叠校正系数*

)*$
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精密度试验

对同一金刚石刀头在设定条件下进行
#"

次测定!

观察方法的重现性!结果见表
!

*数据显示金刚石刀头

中元素
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P2
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B2

测定结果的精密度良好*

表
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!

金刚石刀头的精密度试验结果
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正确度试验

使用
BaC

半定量软件按实验方法对
#"

个不同

的金刚石刀头试样进行半定量分析!并与常规标准

方法,

;%<

-进行对比!结果见表
6

*

表
C

!

金刚石刀头的
]D;

半定量分析与常规方法结果对照

,-./0C

!
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B
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样号

N95

E( ?, P2 B2

CDE

标准方法

B)*2L*-LH()I9L

CDE

标准方法
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CDE

标准方法

B)*2L*-LH()I9L

CDE

标准方法

B)*2L*-LH()I9L
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由表
6

结果可以看出$金刚石刀头中的主要成

分
E(

+

?,

+

P2

+

B2

的
CDE

半定量分析结果与常规标

准方法基本一致!可以满足使用要求*

C

!

结语

使用
BaC

无标样半定量软件分析金刚石刀头!

以骨架元素
E(

+

?,

+

P2

+

B2

为代表元素!精密度试验

结果表明各元素测定结果相对标准偏差"

,W#"

#为

"5!=U

"

<5;U

!正确度试验表明本方法分析结果与

常规化学湿法没有显著性差异*此方法克服了化学

方法检测耗时长+各元素间相互干扰和污染环境的

不足!建立了金刚石刀头半定量快速分析的方法!对

推动金刚石工具行业的发展具有积极的作用*
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