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Ｘ射线荧光光谱法测定重晶石中的硫酸钡方法研究

陈景伟１，宋江涛１，陈朝阳２

（１．山东省第四地质矿产勘查院，山东 潍坊 ２６１０２１；
２．济南大学，山东 济南 ２５００２２）

摘要：应用ＸＲＦ可快速测定重晶石中钡元素的总量，但当测定硫酸钡含量时，由于样品中的碳酸钡计入钡
量造成硫酸钡的测定结果不准确，铜、铅、锌等有色金属元素对熔样坩埚会造成损害，需要进行酸处理除去碳

酸钡、铅等干扰。而样品经酸处理后不同样品的剩余量不同，造成熔剂与样品的比例不确定，也不能准确测

定硫酸钡的含量，因此保证熔剂与样品比例一致是解决该问题的关键。本文优化了样品前处理、熔片制样和

仪器工作条件，将一定量样品以１０％盐酸和１０％硝酸溶解，过滤除去碳酸钡、硫酸钙及铜、铅、锌等有色金属
元素，未溶解样品在７００℃下灼烧后以氧化铝补充到原取样量，实现了熔剂与样品比例一致，再以硝酸铵作
氧化剂，溴化锂和碘化铵作脱模剂，１０７５℃熔融制片，即可用ＸＲＦ准确测定硫酸钡的含量。本方法的相对标
准偏差（ＲＳＤ）小于０．４％，检出限为７２μｇ／ｇ，较ＩＣＰ－ＯＥＳ等方法的检测周期短、干扰元素少，提高了测试效
率和分析质量。
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重晶石是重要的含钡矿物，主要用于油气钻井

中泥浆的加重剂，也是制备含钡化工产品的重要矿

物原料［１］。硫酸钡是评价重晶石质量的主要指标，

含量范围在 ４６％～９６％之间。重晶石常与石英、方
解石、白云石、菱铁矿、菱锰矿、天青石、萤石、硫化矿

物（黄铁矿、方铅矿、闪锌矿、黄铜矿）及其氧化物伴

生，一般含二氧化硅、钙、锶、铅等。目前重晶石中硫

酸钡的主要测定方法有：硫酸钡重量法、铬酸钡容量

法。硫酸钡重量法以称重反应生成的硫酸钡的方式

测定硫酸钡量；铬酸钡容量法通过滴定铬酸根离子

间接测定硫酸钡量；两种方法检测流程均繁琐、复

杂，且容量法分析条件不易控制，铅、锶在两种方法

中都会与钡共沉淀，导致硫酸钡的测定结果偏高，样

品中含锶时需要用其他方法测定锶进行差减校正。

应用电感耦合等离子体发射光谱法（ＩＣＰ－ＯＥＳ）测
定硫酸钡含量的方法已有报道［２］，分析流程需要两

次高温熔样，两次过滤，流程仍较复杂。采用熔融制

样Ｘ射线荧光光谱法（ＸＲＦ）测定地质样品中的组
分较为快速、简便［３－９］，该法用于测定钡含量已有文

献报道［１０－１３］，例如仵利萍等［１０］和曾小平等［１１］以熔

融制样ＸＲＦ法测定重晶石中的主次量元素，可以快
速测定总钡量，样品中碳酸钡的钡量会计入硫酸钡

量，测定方法中未除去碳酸钡，不能准确测定其中的

硫酸钡量。因此，采用ＸＲＦ法测定重晶石中的硫酸
钡时，样品需要进行酸处理以除去碳酸钡、铅等干

扰，但样品经酸处理后不同样品的剩余量不同，造成

熔剂与样品的比例不确定，仍然不能准确测定硫酸

钡的含量。

本文优化了样品前处理条件、ＸＲＦ分析中熔片
条件和仪器工作条件等因素，取一定量样品以１０％
的盐酸和１０％的硝酸溶解过滤除去碳酸钡、硫酸钙
及铜、铅、锌等有色金属元素，未溶解的样品在
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７００℃下灼烧，灼烧后将样品量以氧化铝补充到初始
取样量，以重晶石国家标准物质、岩石国家标准物

质、高纯硫酸钡及人工混合的校准样品制作标准曲

线，实现了 ＸＲＦ熔片法准确测定重晶石中的硫酸
钡，对需要样品前处理ＸＲＦ测定组分的分析方法提
供了解决方案。

１　实验部分
１．１　仪器及工作条件

Ａｘｉｏｓ顺序扫描式波长色散 Ｘ射线荧光光谱仪

（荷兰ＰＡＮａｌｙｔｉｃａｌ公司），陶瓷薄铍端窗（７５μｍ）超
尖锐铑钯Ｘ射线管，ＳｕｐｅｒＱ４．０定量分析软件。

已有文献对ＸＲＦ法测定钡的分析参数作了系统
的研究［１０－１３］，本实验根据钡元素的性质，选择低电

压，高电流；粗准直器；无滤光片；背景点选择在长波

侧。重晶石中钡及主要元素的测量条件见表１。
　　ＳＱＰ电子分析天平（赛多利斯科学仪器有限公
司，北京）。

ＨＭＳ－Ⅱ－ＭＸＺ型高频熔样机（成都多林电器有
限公司），可同时熔融２个样品，铂黄合金坩埚。

表１　ＸＲＦ仪器测量条件
Ｔａｂｌｅ１　ＭｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｐａｒａｍｅｔｅｒｓｏｆＸＲＦｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔ

元素 谱线 晶体
准直器

（μｍ）
探测器 滤光片

管电压

（ｋＶ）
管电流

（ｍＡ）

２θ（°） 脉冲高度分析器 测量时间（ｓ）

峰值 背景 ＬＬ ＰＬ 峰值 背景

Ｒｈ Ｋα－Ｃ ＬｉＦ２００ １５０ Ｓｃｉｎｔ． Ａｌ（２００μｍ） ６０ ６０ １８．４３８６ － ２６ ７８ ２０ １０
Ｓｒ Ｋα ＬｉＦ２００ ３００ Ｓｃｉｎｔ． Ａｌ（２００μｍ） ６０ ６０ ２５．１１９０ 　０．６６０２ ２２ ７８ ２０ １０
Ｂａ Ｌα ＬｉＦ２００ ３００ Ｆｌｏｗ Ｎｏｎｅ ４０ ９０ ８７．１７０８ 　１．３０７０ ３３ ６６ ２０ １０
Ｓ Ｋα Ｇｅ１１１ ３００ Ｆｌｏｗ Ｎｏｎｅ ３０ １２０ １１０．６９６０ 　１．６６３２ ３５ ６５ ２０ １０
Ｃａ Ｋα ＬｉＦ２００ ３００ Ｆｌｏｗ Ｎｏｎｅ ３０ １２０ １１３．１４５０ －１．０６２６ ３２ ７３ ２０ １０
Ｆｅ Ｋα ＬｉＦ２００ １５ Ｆｌｏｗ Ｎｏｎｅ ６０ ６０ ５７．５２６４ －０．９７１６ １５ ６８ ２０ １０
Ｔｉ Ｋα ＬｉＦ２００ ３００ Ｆｌｏｗ Ｎｏｎｅ ４０ ９０ ８６０１９０４ －１．１９１２ ２８ ７１ ２０ １０

１．２　主要试剂
盐酸、硝酸、氯化铵、三氧化二铁、氧化镁、氧化

铝、硝酸铵、溴化锂、碘化铵（分析纯）。

四硼酸锂＋偏硼酸锂混合熔剂（分析纯，质量比
６７∶３３），６００℃灼烧２ｈ，冷却后置于干燥器中备用。
１．３　实验方法

准确称取在１０５℃干燥２ｈ的样品０．２０００ｇ，置
于５０ｍＬ烧杯中，加１０ｍＬ１０％的盐酸、４ｍＬ１０％的
硝酸，盖上表面皿，于低温电热板上加热微沸３０ｍｉｎ
（随时加水控制体积１０ｍＬ），取下，用水吹洗表面皿
及杯壁，冷却至室温，用慢速滤纸定量过滤，将全部未

溶解的样品移至定量中速滤纸上，水洗至无氯离子，

将沉淀连同滤纸一起置于５０ｍＬ瓷坩埚中，置于高温
炉中低温烘干后升温灰化，于７００℃灼烧３０ｍｉｎ，取
出，冷却至室温，转移到称量皿称量灼烧物质量，以氧

化铝补加到０．２０００ｇ，置于原坩埚中，称取６００００ｇ
四硼酸锂 ＋偏硼酸锂混合熔剂（质量比６７∶３３）和
０５ｇ硝酸铵于坩埚中，搅匀，转移到铂黄合金坩埚
中，加饱和溴化锂溶液 ０４ｍＬ，于高频熔样机上
６５０℃预氧化３ｍｉｎ，１０７５℃熔融 ２ｍｉｎ，加碘化铵
２０ｍｇ，摇动熔融４５ｍｉｎ，再加碘化铵２０ｍｇ，摇动熔
融１５ｍｉｎ后倒入已预热的铂金合金模具中，冷却后

倒出，１ｈ后置于ＸＲＦ仪器进样交换器中测定。
１．４　校准样品

以７个重晶石国家标准物质 ＧＢＷ０７８１１～
ＧＢＷ０７８１７、２个岩石国家标准物质 ＧＢＷ０７１１１和
ＧＢＷ０７１３２、高纯硫酸钡以及人工配制的校准样品做
标准系列，所选的标准物质不经酸处理，全样熔片，以

标准物质中的全钡量换算为全硫酸钡量。

２　结果与讨论
２．１　样品前处理方法研究
２．１．１　样品酸处理方法的选择

重晶石矿石中除含有硫酸钡外，伴生矿物可能含

有碳酸钡、硫酸钙、铅、锌等成分，影响硫酸钡的测定

结果，毛香菊等［２］以１０％的盐酸溶解样品、过滤除去
干扰组分，ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定重晶石选矿样品中的硫
酸钡，其结果与重量法一致。对于 ＸＲＦ法测定重晶
石中的硫酸钡，应除去样品中的碳酸钡以及铜、铅、锌

等对铂黄合金坩埚造成腐蚀的组分，熔融过程中预氧

化难以消除其影响，样品前处理应考虑将这些组分尽

量除去，以满足对样品熔融的要求。

硫酸钡不溶于酸，选择盐酸、盐酸＋氯化铵、盐酸
＋硝酸体系处理样品，以硫化物型重晶石标准物质
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第４期 陈景伟，等：Ｘ射线荧光光谱法测定重晶石中的硫酸钡方法研究 第３６卷



ＧＢＷ０７８１６和多金属矿标准物质ＧＳＯ－２考察样品的
处理效果，以选定的处理方法溶解样品，过滤后的滤

液定容、摇匀后以火焰原子吸收光谱法测定滤液中的

铜、铅、锌，计算方法的溶出率，结果见表２。表２结果
表明：单独使用盐酸或盐酸＋氯化铵、盐酸＋硝酸均
可以较好地溶解铅；盐酸、盐酸＋氯化铵体系对铜、锌
的溶解效果不佳，盐酸＋硝酸体系对铜、铅、锌的溶出
效果均较好。本法选择以１０％盐酸１０ｍＬ＋１０％硝
酸４ｍＬ体系前处理样品。

表２　样品前处理方法及铜铅锌的溶出率
Ｔａｂｌｅ２　Ｓａｍｐｌｅｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔｍｅｔｈｏｄｓａｎｄｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎｒａｔｅｏｆ

Ｃｕ，Ｐｂ，Ｚｎ

样品编号 前处理方法
溶出率（％）

Ｐｂ Ｃｕ Ｚｎ

ＧＢＷ０７８１６ １０％盐酸１０ｍＬ ９７．５６ － ４０．９６
ＧＳＯ－２ １０％盐酸１０ｍＬ ９９．０８ ４０．９５ ４１．７８
ＧＢＷ０７８１６ １０％盐酸１０ｍＬ＋０．５ｇ氯化铵 ９９．７６ － ６７．８２
ＧＳＯ－２ １０％盐酸１０ｍＬ＋０．５ｇ氯化铵 １００．０ ４１．９ ４０．１４
ＧＢＷ０７８１６ １０％盐酸１０ｍＬ＋１ｇ氯化铵 ９９．７６ － ８６．１７
ＧＳＯ－２ １０％盐酸１０ｍＬ＋１ｇ氯化铵 ９９．９６ ２９．５２ ４６．０１
ＧＢＷ０７８１６ １０％盐酸１０ｍＬ＋１０％硝酸２ｍＬ ９９．９４ － ９６．０１
ＧＳＯ－２ １０％盐酸１０ｍＬ＋１０％硝酸２ｍＬ １００．０ ８９．５２ ９５．３１
ＧＢＷ０７８１６ １０％盐酸１０ｍＬ＋１０％硝酸４ｍＬ ９９．９２ － ９９．７３
ＧＳＯ－２ １０％盐酸１０ｍＬ＋１０％硝酸４ｍＬ １００．０ ９１．４３ ９８．８４

注：“－”表示标准物质无标准值，未计算溶出率。

２．１．２　样品与熔剂稀释比的选择
样品的熔融程度是影响方法准确度的重要因

素［１４－１５］，样品充分熔融，方法的精密度、准确度高。

仵利萍等［１０］以样品与熔剂１∶３０的稀释比制作熔片
测定重晶石中的总钡量，熔片效果较好。本文以样品

与熔剂的稀释比为１∶１０、１∶１５、１∶２０、１∶３０、１∶４０，
各稀释比制作６个玻璃样片进行实验，上机测定钡的
谱线强度，计算标准偏差，结合熔片质量情况确定最

佳稀释比。结果表明：样品与熔剂稀释比为１∶３０时
样片清亮，熔融物流动性好，６个样片的钡强度标准
偏差小，因此本实验选择样品与熔剂稀释比为１∶３０。
２．１．３　样品量对分析结果的影响

样品经稀酸处理后，碳酸盐、硫化物等易溶于酸

的物质被溶解分离除去，样品量减少，不同样品剩余

量不同。剩余样品按原样品量与熔剂１∶３０的比例
熔融后测定，标准物质硫酸钡的测定值偏高；剩余样

品以熔剂补加到原取样量再按样品量与熔剂１∶３０
的比例熔融测定，标准物质测定结果偏低。证明样品

经酸处理后，不能直接加熔剂熔融后ＸＲＦ法测定其

中的组分，其原因为样品经处理后样品量减少，熔剂

与样品比例不确定，导致分析结果出现较大偏差。

研究以化学性质稳定的氧化物将剩余样品补充

到样品的初始取样量。选取的氧化物在样品熔融过

程中应无挥发，对钡的基体效应小，贮存过程中不发

生吸水潮解、反应等现象。氧化铝、三氧化二铁、氧化

镁是可选择的补加剂，过高的铁组分会增加熔融体的

黏度，不宜单独使用，选择以三氧化二铁＋氧化镁（质
量比７０∶３０）混合物、氧化铝为补加剂，熔融制片测
定，标准物质测定值见表３。结果表明：将灼烧物量
补加到初始取样量后，样品与熔剂比例一致，标准物

质的检测结果基本满足规范要求。三氧化二铁是钡

元素的基体校正组分，三氧化二铁＋氧化镁（７０∶３０）
混合物补加到不同样品中的量不同，硫酸钡测定结果

的准确度较氧化铝为补加成分的结果略差，因此选择

以氧化铝为补加成分。

表３　不同补加成分的标准物质中硫酸钡的测定值
Ｔａｂｌｅ３　ＡｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆＢａＳＯ４ ｉｎｓｔａｎｄａｒｄｓｍａｔｅｒｉａｌｓ

ａｄｄｉｎｇｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉｎｇｒｅｄｉｅｎｔｓ

标准物质

编号
补加剂

ＢａＳＯ４含量

标准值

（％）
测量值

（％）
相对误差

（％）
允许相对误差

（％）

ＧＢＷ０７８１１
三氧化二铁＋
氧化镁（７０∶３０）

４２．３２ ４２．２３ －０．２１ １．３７

ＧＢＷ０７８１５
三氧化二铁＋
氧化镁（７０∶３０）

６７．０４ ６６．８３ －０．３１ ０．８４

ＧＢＷ０７８１６
三氧化二铁＋
氧化镁（７０∶３０）

１８．８７ １８．６６ －１．１１ ２．３９

ＧＢＷ０７８１１ 氧化铝 ４２．３２ ４２．４１ 　０．２１ １．３７
ＧＢＷ０７８１５ 氧化铝 ６７．０４ ６６．９１ －０．１９ ０．８４
ＧＢＷ０７８１６ 氧化铝 １８．８７ １９．０２ 　０．７９ ２．３９

２．１．４　熔片温度的选择
仵利萍等［１０］于 １０５０～１１５０℃、曾小平等［１１］于

１０５０℃熔融重晶石样品，熔片效果较好。熔片温度过
低，熔融物流动性差，样片效果差，所制样片中有微小

不熔颗粒，分析结果精密度差；熔片温度过高，熔融物

挥发严重，黏度增大而粘连坩埚，造成不易脱埚。实

验证明当温度为１０７５℃时，钡的谱线强度值相对稳
定，测量值的标准偏差和相对标准偏差小且趋于稳

定；当高于此温度，熔融物挥发量大，熔融物黏度高，

不易脱埚。因此，本实验选择熔片温度为１０７５℃。
２．１．５　硝酸铵用量的选择

样品中含有还原性物质会对坩埚造成腐蚀，加入

氧化剂可以防止还原性物质对坩埚的损坏，由于取样

量小，样品经过了稀酸处理、高温灼烧，样品中的还原
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性物质较少，氧化剂的加入量不必太多。以硝酸铵作

氧化剂，过多的硝酸铵会增大熔融物的黏度，需提高

碘化铵的加入量以利于脱模。实验选择加入０．２５、
０．５０、０．７５、１．０ｇ硝酸铵，根据熔片情况确定硝酸铵
最佳加入量。实验结果表明：硝酸铵加入量小于

０．５０ｇ时熔融物的流动性较好；但加入量为０．２５ｇ时
熔好的样片脆性较大，冷却过程中部分样片会出现爆

裂现象；加入量大于０．７５ｇ时高温熔融物流动性差、
黏度大、脱模剂需要量大，熔片效果变差。因此，本实

验选择硝酸铵选择加入量为０５０ｇ。
２．２　基体效应校正

基体效应［１６］是试样中元素间吸收、增强效应和

物理化学效应对待测元素特征Ｘ射线强度的影响。
经验系数法是目前ＸＲＦ分析中准确定量分析的重要
基体校正方法，本方法选择经验系数法进行校正。以

Ｆｅ２Ｏ３、ＳｉＯ２、ＣａＯ含量对钡含量进行校正后，硫酸钡
的曲线离散度等参数明显改善，ＧＢＷ０７８１１的硫酸钡
的测量误差＜０．２４％，故选择参与基体校正。
２．３　方法技术指标
２．３．１　方法检出限

根据ＸＲＦ法检出限计算公式： 槡３２ｍ
Ｉｂ
ｔ槡ｂ
（式中：

ｍ为单位含量的计数率，９４．３６４２；Ｉｂ为背景计数率，
１．５３４５；ｔｂ为峰值和背景总计数时间，６０ｓ），计算得到
硫酸钡检出限为７２μｇ／ｇ，满足对重晶石中硫酸钡的
检测要求。本法检出限略高于ＩＣＰ－ＯＥＳ法，但远低
于重晶石１０％的边界品位，完全可以满足重晶石中
硫酸钡的测定要求。

２．３．２　方法精密度
按实验方法对标准物质 ＧＢＷ０７８１５重复制备

１２个样片，按确定的测量方法测定硫酸钡，计算平均
值为６６．９４％，相对标准偏差（ＲＳＤ）为０．３６％，与仵
利萍等［１０］采用熔融制样 ＸＲＦ法报道的氧化钡的精
密度（ＲＳＤ为０．３６％）相近，优于毛香菊等［２］采用ＩＣＰ
－ＯＥＳ法的精密度（ＲＳＤ为０．３９％ ～４．１％）。这些
对比表明本方法重现性较好，满足ＤＺ／Ｔ０１３０—２００６
《地质矿产实验室质量管理规范》的要求。

２．４　与经典化学方法的比对
选取不同硫酸钡含量的重晶石样品１０件，以本

法及硫酸钡重量法（由国土资源部保定矿产资源监

督检测中心检测）测定，进行方法比对。测定结果

（表４）表明：本法与硫酸钡重量法结果相符，表明适
用于重晶石中硫酸钡的测定。

表 ４　本方法与经典化学分析方法比较
Ｔａｂｌｅ４　Ａｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｂｙｔｈｉｓｍｅｔｈｏｄａｎｄ

ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌｃｈｅｍｉｃａｌｍｅｔｈｏｄｓ

样品

编号

重量法测定值

（％）
本法测定值

（％）
平均值

（％）
相对偏差

（％）
允许相对偏差

（％）

１ １１．４０ １１．２１ １１．３１ ０．８４ ４．３８
２ ５９．１２ ５８．９７ ５９．０５ ０．１３ １．３９
３ ３４．５８ ３５．６４ ３５．１１ －１．５１ ２．２６
４ ６７．４４ ６８．７０ ６８．０７ －０．９３ １．１６
５ ７１．１６ ７１．５２ ７１．３４ －０．２５ １．０９
６ ５１．８０ ５２．８４ ５２．３２ －０．９９ １．５９
７ ５．５２ ５．６９ ５．６１ －１．５２ ５．８５
８ ４４．２９ ４４．２８ ４４．２９ ０．０１ １．８７
９ ６１．０２ ６０．７３ ６０．８８ ０．２４ １．３４
１０ ８７．４９ ８７．３２ ８７．４１ ０．１０ ０．７７

３　结论
采用ＸＲＦ法分析重晶石中的硫酸钡时，样品需

要前处理导致样品量减少，无法准确测定其中的待

测组分。本研究提出了以对钡基体效应小的氧化铝

补充到初始取样量的方法，较好地解决了问题，在样

品处理过程中，以稀酸溶解过滤除去重晶石中的干

扰组分，消除了锶、铅等元素的干扰，提高了ＸＲＦ法
的准确度。

本方法在样品灰化后直接熔片即可进行 ＸＲＦ
测定，而ＩＣＰ－ＯＥＳ法在样品灰化后需要碱熔、过
滤、酸溶解钡、上机测定，分析周期较长。总体上，较

容量法、重量法、ＩＣＰ－ＯＥＳ法的干扰少、分析流程
短，提高了分析测试效率。
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［９］　曾江萍，吴磊，李小莉，等．较低稀释比熔融制样 Ｘ射
线荧光光谱法分析铬铁矿［Ｊ］．岩矿测试，２０１３，
３２（６）：９１５－９１９．
ＺｅｎｇＪＰ，ＷｕＬ，ＬｉＸＬ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｃｈｒｏｍｉｔｅ
ｂｙ Ｘｒａｙ ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ｗｉｔｈ ｓａｍｐｌｅ
ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆａｌｏｗｅｒｄｉｌｕｔｉｏｎｆｕｓｉｏｎ［Ｊ］．Ｒｏｃｋａｎｄ
ＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１３，３２（６）：９１５－９１９．

［１０］　仵利萍，刘卫．熔融制样 －Ｘ射线荧光光谱法测定重
晶石中主次量元素［Ｊ］．岩矿测试，２０１１，３０（２）：

２１７－２２１．
ＷｕＬＰ，ＬｉｕＷ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍａｊｏｒａｎｄｍｉｎｏｒ
ｅｌｅｍｅｎｔｓ ｉｎ ｂａｒｙｔｅ ｏｒｅｓ ｂｙ Ｘｒａｙ ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈｆｕｓｉｏｎｓａｍｐｌｅｐｒｅｐｅｒａｔｉｏｎ［Ｊ］．Ｒｏｃｋ
ａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１１，３０（２）：２１７－２２１．

［１１］　曾小平，宋武元，吴冰．熔融制样－Ｘ射线荧光光谱法
测定重晶石中的主要组分［Ｊ］．光谱实验室，２０１１，２８
（３）：１３１１－１３１３．
ＺｅｎｇＸＰ，ＳｏｎｇＷ Ｙ，ＷｕＢ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍａｉｎ
ｃｏｍｐｏｎｅｔｓｉｎｂａｒｙｔｅｂｙＸｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
ｗｉｔｈｆｕｓｅｄｓａｍｐｌｅｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆ
ＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙＬａｂｏｒａｔａｒｙ，２０１１，２８（３）：１３１１－１３１３．

［１２］　关乃杰，邓玉福，谷珊，等．二元比例Ｘ射线荧光光谱
法测定ＢａＦｅ１２Ｏ１９中Ｆｅ和Ｂａ的含量［Ｊ］．光谱学与光
谱分析，２０１３，３３（１０）：２８５８－２８６０．
ＧｕａｎＮＪ，ＤｅｎｇＹＦ，ＧｕＳ，ｅｔａｌ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＦｅａｎｄ
ＢａｉｎＢａＦｅ１２Ｏ１９ ｓａｍｐｌｅｓｂｙｂｉｎａｒｙｒａｔｉｏａｎｄＸｒａｙ
ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙａｎｄＳｐｅｃｔｒａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１３，３３（１０）：２８５８－２８６０．

［１３］　李迎春，周伟，王健，等．Ｘ射线荧光光谱法测定高锶
高钡的硅酸盐样品中主量元素［Ｊ］．岩矿测试，２０１３，
３２（２）：２４９－２５３．
ＬｉＹＣ，ＺｈｏｕＷ，ＷａｎｇＪ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍａｊｏｒ
ｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｓｉｌｉｃａｔｅｓａｍｐｌｅｓｗｉｔｈｈｉｇｈｃｏｎｔｅｎｔｓｔｒｏｎｔｉｕｍ
ａｎｄｂａｒｉｕｍｂｙＸｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｒｏｃｋ
ａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１３，３２（２）：２４９－２５３．

［１４］　李国会，李小莉．Ｘ射线荧光光谱分析熔融法制样的
系统研究［Ｊ］．冶金分析，２０１５，３５（７）：１－９．
ＬｉＧＨ，ＬｉＸＬ．Ｓｙｓｔｅｍａｔｉｃｓｔｕｄｙｏｎｔｈｅｆｕｓｉｏｎｓａｍｐｌｅ
ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｉｎＸｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｉｃａｎａｌｙｓｉｓ
［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１５，３５（７）：１－９．

［１５］　王一凌，曲月华，邓军华．Ｘ射线荧光光谱法熔融制样
技术的探讨与应用［Ｊ］．冶金分析，２０１０，３０（１２）：
１０－１３．
ＷａｎｇＹ Ｌ，ＱｕＹ Ｈ，ＤｅｎｇＪＨ．Ｄｉｓｃｕｓｓｉｏｎａｎｄ
ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｏｆｓａｍｐｌｅｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｂｙｆｕｓｉｏｎｉｎＸｒａｙ
ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，
２０１０，３０（１２）：１０－１３．

［１６］　罗立强，詹秀春，李国会．Ｘ射线荧光光谱仪［Ｍ］．
北京：化学工业出版社，２００８：７１－８６．
ＬｕｏＬＱ，ＺｈａｎＸ Ｃ，ＬｉＧ Ｈ．ＸｒａｙＦｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ
Ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｅｒ［Ｍ］．Ｂｅｉｊｉｎｇ：ＣｈｅｍｉｃａｌＩｎｄｕｓｔｒｙＰｒｅｓｓ，
２００８：７１－８６．
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ＭｅｔｈｏｄＲｅｓｅａｒｃｈｏｎＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＢａｒｉｕｍＳｕｌｆａｔｅｉｎＢａｒｉｔｅｂｙＸｒａｙ
ＦｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ

ＣＨＥＮＪｉｎｇｗｅｉ１，ＳＯＮＧＪｉａｎｇｔａｏ１，ＣＨＥＮＺｈａｏｙａｎｇ２

（１．ＴｈｅＦｏｕｒｔｈＥｘｐｌｏｒａｔｉｏｎＩｎｓｔｉｔｕｔｅｏｆＧｅｏｌｏｇｙａｎｄＭｉｎｅｒａｌＲｅｓｏｕｒｃｅｓｏｆＳｈａｎｄｏｎｇＰｒｏｖｉｎｃｅ，Ｗｅｉｆａｎｇ２６１０２１，
Ｃｈｉｎａ；

２．ＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙｏｆＪｉｎａｎ，Ｊｉｎａｎ２５００２２，Ｃｈｉｎａ）

Ｈｉｇｈｌｉｇｈｔｓ

· Ｔｈｅｂａｒｉｔｅｓａｍｐｌｅｉｓｆｉｌｔｅｒｅｄｂｙ１０％ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄａｎｄ１０％ ｎｉｔｒｉｃａｃｉｄｔｏｒｅｍｏｖｅｔｈｅｎｏｎｆｅｒｒｏｕｓｍｅｔａｌ
ｅｌｅｍｅｎｔｓｓｕｃｈａｓｂａｒｉｕｍｃａｒｂｏｎａｔｅ，ｃｏｐｐｅｒ，ｌｅａｄａｎｄｚｉｎｃ．Ｔｈｅｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｏｆｂａｒｉｕｍｓｕｌｆａｔｅｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙ
ＸｒａｙＦｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｉｓｅｌｉｍｉｎａｔｅｄ．

· Ａｆｔｅｒｔｈｅａｄｄｉｔｉｏｎｏｆａｌｕｍｉｎａｔｒｉｏｘｉｄｅ，ｔｈｅｒｅｍａｉｎｉｎｇｓａｍｐｌｅｉｓａｄｄｅｄｔｏｔｈｅｉｎｉｔｉａｌｓａｍｐｌｅｔｏｅｎｓｕｒｅｐｒｏｐｏｒｔｉｏｎ
ｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅｉｓｔｈｅｓａｍｅａｓｔｈｅｍｅｌｔｉｎｇａｇｅｎｔ．

· ＡｃｃｕｒａｔｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｂａｒｉｕｍｓｕｌｆａｔｅｉｎｂａｒｉｔｅｂｙＷａｖｅｌｅｎｇｔｈＤｉｓｐｅｒｓｉｖｅＸｒａｙＦｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
ｈａｓｂｅｅｎａｃｈｉｅｖｅｄ．

Ａｂｓｔｒａｃｔ：ＸｒａｙＦｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＸＲＦ）ｃａｎｂｅｕｓｅｄｔｏｒａｐｉｄｌｙｄｅｔｅｒｍｉｎｅｔｈｅｔｏｔａｌｃｏｎｔｅｎｔｏｆｂａｒｉｕｍｉｎ
ｂａｒｉｔｅ．Ｈｏｗｅｖｅｒ，ｔｈｅｂａｒｉｕｍｃａｒｂｏｎａｔｅｉｎｃｌｕｄｅｄｉｎｔｈｅｔｏｔａｌｂａｒｉｕｍｗｉｌｌｒｅｓｕｌｔｉｎｉｎａｃｃｕｒａｔｅｒｅｓｕｌｔｓｏｆｂａｒｉｕｍ
ｓｕｌｆａｔｅ．Ｍｏｒｅｏｖｅｒ，ｃｏｐｐｅｒ，ｌｅａｄ，ｚｉｎｃａｎｄｏｔｈｅｒｎｏｎｆｅｒｒｏｕｓｍｅｔａｌｅｌｅｍｅｎｔｓｃａｎｄａｍａｇｅｔｈｅｓａｍｐｌｅｍｅｌｔｉｎｇｐｏｔ．
Ａｃｉｄｔｒｅａｔｍｅｎｔｉｓｒｅｑｕｉｒｅｄｔｏｒｅｍｏｖｅｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｓｕｃｈａｓｂａｒｉｕｍｃａｒｂｏｎａｔｅａｎｄｌｅａｄ．Ｔｈｅｒｅｓｉｄｕｅｒａｔｉｏｏｆｔｈｅ
ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓａｍｐｌｅｓａｆｔｅｒｔｈｅａｃｉｄｔｒｅａｔｍｅｎｔｉｓｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｏｂｅｆｏｒｅａｎｄｔｈｅｒａｔｉｏｏｆｔｈｅｆｌｕｘｔｏｓａｍｐｌｅｉｓｕｎｃｅｒｔａｉｎ，ａｎｄ
ｔｈｕｓｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｏｆｂａｒｉｕｍｓｕｌｆａｔｅｃａｎｎｏｔｂｅａｃｃｕｒａｔｅｌｙｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ．Ｔｈｅｒｅｆｏｒｅ，ｉｔｉｓｅｓｓｅｎｔｉａｌｔｏｅｎｓｕｒｅｔｈａｔｔｈｅ
ｍｅｌｔｉｎｇａｇｅｎｔｈａｓｔｈｅｓａｍｅｐｒｏｐｏｒｔｉｏｎａｓｔｈｅｓａｍｐｌｅ．Ｔｈｅｓａｍｐｌｅｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ，ｍｅｌｔｉｎｇｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓａｎｄ
ｅｑｕｉｐｍｅｎｔｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｗｅｒｅｏｐｔｉｍｉｚｅｄａｎｄａｒｅｄｅｓｃｒｉｂｅｄｉｎｔｈｉｓｐａｐｅｒ．１０％ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄｍｉｘｅｄｗｉｔｈ１０％
ｎｉｔｒｉｃａｃｉｄｗａｓｕｓｅｄｔｏｄｉｓｓｏｌｖｅｔｈｅｓａｍｐｌｅ．Ｔｈｅｓａｍｐｌｅｓｏｌｕｔｉｏｎｗａｓｆｉｌｔｅｒｅｄｔｏｒｅｍｏｖｅｂａｒｉｕｍｃａｒｂｏｎａｔｅ，ｃａｌｃｉｕｍ
ｓｕｌｆａｔｅａｎｄｃｏｐｐｅｒ，ｌｅａｄ，ｚｉｎｃａｎｄｏｔｈｅｒｎｏｎｆｅｒｒｏｕｓｍｅｔａｌｅｌｅｍｅｎｔｓ．Ａｌｕｍｉｎａｏｘｉｄｅｗａｓａｄｄｅｄｔｏｕｎｄｉｓｓｏｌｖｅｄ
ｓａｍｐｌｅｓａｆｔｅｒ７００℃ ｃａｌｃｉｎａｔｉｏｎｔｏｒｅａｃｈｔｈｅｏｒｉｇｉｎａｌｓａｍｐｌｅｗｅｉｇｈｔ，ｗｈｉｃｈａｔｔａｉｎｓｔｈｅｓａｍｅｐｒｏｐｏｒｔｉｏｎｏｆｆｌｕｘａｎｄ
ｓａｍｐｌｅ．Ａｍｍｏｎｉｕｍｎｉｔｒａｔｅｗａｓｕｓｅｄａｓｔｈｅｏｘｉｄａｎｔ，ａｎｄｌｉｔｈｉｕｍｂｒｏｍｉｄｅａｎｄａｍｍｏｎｉｕｍｉｏｄｉｄｅｗｅｒｅｕｓｅｄａｓ
ｄｅｍｏｕｌｄｉｎｇａｇｅｎｔｓ．Ｓａｍｐｌｅｓｗｅｒｅｍｅｌｔｅｄａｔ１０７５℃，ａｎｄｂａｒｉｕｍｓｕｌｆａｔｅｃｏｎｔｅｎｔｉｎｔｈｅｂａｒｉｔｅｗａｓｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙ
ＸＲＦ．Ｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｓｔａｎｄａｒｄｄｅｖｉａｔｉｏｎ（ＲＳＤ）ｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄｉｓｌｅｓｓｔｈａｎ０．４％ ａｎｄｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｉｓ７２μｇ／ｇ．
ＴｈｉｓｍｅｔｈｏｄｎｅｅｄｓｌｅｓｓｄｅｔｅｃｔｉｏｎｔｉｍｅａｎｄｓｕｆｆｅｒｓｆｒｏｍｌｅｓｓｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｅｌｅｍｅｎｔｓｔｈａｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｂｙＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＯｐｔｉｃａｌＥｍｉｓｓｉｏｎＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ，ｉｍｐｒｏｖｉｎｇｔｈｅｔｅｓｔｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙａｎｄａｎａｌｙｓｉｓｑｕａｌｉｔｙ．
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