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合金工具钢的 X射线荧光光谱分析 

周素莲 蔡永海 黄肇敏 

广西冶金研究碗，530023 南宁 

摘 耍 本文介绍了用 X射线荧光光谱仪测量台金工具钢中 Mn、Cr、V、W、Ti、Nb、Co、Zr、Ni、Mo、S、P、Si和 

Cu十四个元素的方法，试样经砂轮抛光酒精棉擦拭后直接测量，结果与内控标样吻台。方法的精密度( = 

8)除w、Tr、Nb和Zr外，太多数元素在0 13％--9．59％，适应铬钒钢、锰钢、模具钢、中低台金钢等多种钢种 

的分析。 

主题词 X射线荧光光谱仪， 合金工具钢 

1 实验部分 

1．1 仪器殛测■条件 

日本理学3071E型x射线荧光光谱仪，端窗铑靶X射线 

管，工作电压、电流分别为50 kV、50 n ，真空光路，光阑直径 

30 mm，不加过滤片，Fe分析线衰减 1／10，其余条件见表1 

1．2 标准样品 

用直读光谱标样及部分 内控标样组成标准系列(表 2)： 

此标 准 系 列 包 括铬 钒 钢、锰 硼 钢、1Cr18Ni9 、C17Ni2、 

25CrMolV、30CrMnSINiA、3c w8v、( 一8、Cr12MoV、中低合 

金钢等多种钢种，范厨广 ，适应性较强=标准样应置于干燥器 

中保存。 

Tab．1 Measur~ condition 

*洼：Ct为 cr≥3 5％的表现形式 

1 3 试样的制备 

样品在 100目研制轮上打磨，磨去表面层(>／-0 5 rrtm)， 

至表面纹路相同、光洁度一致后，酒精棉擦拭后即可上机测 

量。 

打磨粒度及抛光面的纹路差异对一般含量元素的测量结 

果影响不显著，但砂轮打磨后用刚玉砂布抛光，对 st的污染 

较大。 

试样表面的氧化 、吸附以及生锈、表面变色等．会影响测 
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量结果⋯=试样抛光后．只要样品表面不出现锈斑 不沾污， 

未变色，对于某些钢种样品而言．放置时间的长短不会造成分 

析结果的明显变化，分析时最好即时制样即时测量一 

Tab．2 Ra口壮 of element o~tent in stalldard samples(％ ) 

取样位置不同可造成分析结果的差异．如 S、P较多地富 

集在钢锭的中上部=钢样的内部偏析 、不同结构、表面粗糙 

度、污染、氧化等可引起分析误差 

不同的热加工过程，高碳钢中v、cr、w 等碳化物形成过 

程的差异．可对 X射线荧光光谱分析的结果造成较大影响， 

故要求标样的热处理过程和分析试样相同。 

1．4 标准化殛工作曲线 

用 2～3个含量适 当的标准化样品进行仪器的标准化校 

正 一 

依据下列公式制作工作曲线，公式(1)或(2)用于制作标 

准工作曲线．公式(3)用于校正谱线重叠干扰、基体效应等 

x = 6r+c (1) 

X．=d』j+ — (2) 

w =x il+K+∑A F )+∑B F， 

>：D F C (3) 

式中』 为，元素的x射线强度，x 为i元素的未校正值 

、b、c为标准曲线系数，w．为i元素的校正值，F F 为共 

存元素( 、k)的浓度或强度 ，K、A、日、C、D为校正系数 ，月为 

谱线重叠校正系数，A为基体吸收、增强效应校正系数．D为 

交叉校正系数 

谱线重叠校正通过扫描元素图谱或查2日表．干扰谱线表 

等确定．更主要地是由共存元素含量确定：标钢中有的元素数 

据步．故用共存元素的强度进行校正 平衡系数 K值应很小， 

但回归分析时会出现K值较l丈的情况，本试验不进行K值校 

正：校正时原则上不应剔除离散度较大的标准点．离散度大 

的原因可能恰恰是因为存在某种基体效应或者谱线干扰的缘 

故 

ACCR为校正准确度，其中 

ACCR=、 (dj／(t】 

d
．

为偏差(标准值 一回归值)， 为用于回归的标样数，， 为 

回归系数个数 
一 般而言．A．C．~CR值愈小．校正效果愈好 ，但同时回归 

时还应注意回归系数的变化情况、工作曲线的适应性。如果 

工作 曲线能向两端延伸，即使 ACCR值不是很小 ，也还是适 

用的。如无条件就各种钢种分别作工作曲线，对复杂来样，不 

知道是何种钢种情况下，作一条 的工作曲线(包括尽可能多 

的钢种在内)是较为现实的，此时作校正曲线时，更应注意工 

作曲线的延『申性、适用性。 

2 结果与讨论 

2．1 方法的t现性 

方法的重现性实验：每次测量前样品需重新抛光+数据见 

表 3、结果表明方法重现性好。 

Tab．3 pmd bi】ity of method 

2．2 方法的准确度殛分析结果对照 

测量大连钢厂的内控标样，其测量值与内控标准值吻台 

较好 采用本法分析钢样，其分析结果与本单位的化学分析、 

北京钢铁研究院的分析结果一致(表4)。 

2．3 讨论 

(1)抛光物的粒度对低含量成分的测量结果影响不太，但 

对高含量的影响则会相对较大，试样表面纹路影响不明显．测 

量时采用样品旋转方式，试样与标样的光洁度应一致。 

(2)刚玉砂布含硅会污染试样，实验表明砂轮抛光后即 

可，但砂轮是否对含硅量较低的样品造成污染有待进一步探 

讨 

t3)碳含量有可能影响分析的准确度，本实验未进一步探 

时 但从整个实验过程及实验分析来看，一般含量的碳影响 

不显著。 

(4)钢样的结构效应、偏析会影响分析的准确度。取样时 

应注意避免成分偏析较大的区域，钢样的结构效应除非重熔 

可以消除，否则应要求分析试样与标样结构一致。 

t 5)对标准化工作曲线而言，制作一条包括多种钢种在内 

的总的工作曲线不失为一种可行的折衷方法。 
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注：REF为内控标准值，化学 为北京钢铁研究总院的化学分析结果，化学 为奉院的化学分析结果，XRF为本法的分析结果。 
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