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摘 要 本文用粉末压片法制样
,

分析纳米粉
一 一

中主
、

次量元素
,

研

究了纳米粉中颗粒度效应对荧光强度的影响 随着粉碎时间的延长和压力的增大
,

元素的荧光

强度逐步上升
,

最后达到一个坪区 在相同的压片条件下分析不同温度下锻烧的纳米粉
,

其荧

光强度却没有明显的差别 , 因此认为
,

纳米粉的团聚效应是影响元素荧光强度的主要因素
·

关 键 词 纳米粉
,

荧光强度
,

粉末压片
,

团聚效应
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引言

射线荧光光谱法 作为一种比较成熟的分析手段
,

在地质
、

环境
、

化工等方面

应用很广泛 分析粉末样品主要有熔融和压片两种制样方法
,

熔融法较好地消除了

颗粒度效应和矿物效应
,

粉末压片法的优点则是简单
、

快速
、

方便 但因颗粒度和矿物效

应的存在
,

只能在特定条件下定量 自八十年代以来
,

纳米材料 日益兴起
,

已成为材料研

究的一大热点 从理论上说
,

纳米级粉末的荧光强度基本不受颗粒度的影响 , 但是
,

对

于纳米粉的 分析研究
,

目前尚未见有文献报道 本文对我所用共沉淀法制备的纳米粉
一 一 ,

采用粉末压片法分析主
、

次量元素
,

并对纳米粉中影响荧光强度的主要

因素进行了讨论

实验结果及讨论

仪器及测量条件

所用仪器为 公司的 射线荧光光谱仪 靶激发
,

测定条件见表

试样制备

熔融法 准确称取 和 样品 浇模前 左右加入约

作脱模剂
,

小心转入
一

柑塌
,

经熔融
、

摇匀
、

成型
、

冷却
,

制成直径 叭

厚约 的圆片

粉末压片法 粗称粘结剂约 衬底
,

样品
,

置于外径
、

内径
、

高

的钢环中
,

在 电动压片机上
,

压至
,

保压
,

制成总厚
、

样品厚约

的压片 文献 认为
,

低压聚乙烯是一种较理想的粘结剂
,

但我们比较甲基纤维素
、

低压
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光透沉降法测定纳米粉在粉碎前后的颗粒度分布见图 其中
, 、 、

分别表

示粉碎前
、

在玛瑙研钵中研磨 和在机械振动磨中振动 后的粒度分布 纳米粉在上

述情况下的中位粒径 毗。 分别为 户 、 拼 、
拜

,

从图中可以看出
,

在振动磨中

振动 后
,

颗粒度均 户 ,

但是比 仍然大得多
,

这种粒度测定与比表面测定结果

的差别反映了纳米粉的团聚
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图 纳米粉荧光强度随研磨时间的变化

一 一

『
,

图 纳米粉在粉碎前后的粒度分布曲线

纳米粉在研磨时
,

各元素均有不同程度的上升趋势 波长越长
,

上升趋势越大
,

这是

因为用共沉淀法制得的纳米粉
,

由于团聚等原因
,

颗粒度仍然存在不均匀性 粉碎过程是

一个破坏团聚的过程 团聚分为软团聚和硬团聚两种 陈 】
,

前者可以用机械的力
、

法分开
,

而后者是难以通过机械办法分开的
,

粉碎
、

加压过程只能破坏软团聚 因此
,

荧光强度

的变化间接地反映了纳米粉的团聚程度

由于纳米粉的粒径大小主要取决于缎烧温度
,

温度越高
,

粒径越大
,

我们选取同一试样

在 、
“

范围内五个不同温度予以锻烧
,

测定比表面
,

以相同的取样量在同一压力下

压片
,

观察粒径大小对荧光强度的影响 结果见表
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表 不同粒径的纳米材料的荧光强度
一

口

‘

从表 可以看出 不同粒径的纳米粉之间
,

荧光强度没有明显差别
,

说明荧光强度

基本不受纳米粉粒径大小的影响
,

其中 下锻烧的纳米粉
,

线的荧光强度高于其

它
,

这是因为受到氯的增强效应 氯的含量在 时较高
,

但随着温度的升高而降低

不同粒径的纳米粉在粉碎前和粉碎后压片
,

其荧光强度有一定差别
,

对长波谱线尤其显著

实际上
,

颗粒越小
,

颗粒之间的静电引力
、

范德华力等弱相互作用越大
,

即使是纳米粉
,

团聚后的粒径远远大于纳米级
·

从图 也可看出
,

由于静电引力
、

范德华力等相互作

用
,

纳米粉团聚程度十分严重 纳米粉中各元素的荧光强度主要取决于团聚后粒径的大小

标样的制备

从待测样品中选取几个
,

用熔融法标定其组分的浓度 制作两个平行片
,

计算平均值 后

作为标样值输入
·

对所有试样和标样
,

应采取严格相同的制样方法 包括振动时间
、

压力
、

保压时间
、

取样量等
,

以确保标样和试样在粒度等方面的一致性

准确度比较

由于 在熔融过程中因挥发而有损失
,

所以我们以 作为平衡组份
,

用理论系数法进

行基体效应的数学校正 测定结果见表

精密度试验

同一样品制备 个样片
,

测得组份
, , ,

含量的相对标准偏差分别

为
、 、 、

用一个样片重复测量 次
,

得到仪器测量精度

分别为
、 、 、

由此可以计算出制样精度分别为
、 、

、
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表 测量结果

肠

,

,

,

结论

用 分析
一 一

体系
,

克服了常规化学法一般只可分析
、

合量

和稀土总量的缺点
,

可以快速
、

准确测出各元素的百分含量 此外
,

用 测量元素荧光

强度的变化也为表征纳米粉的团聚提供了一种新手段

用粉末压片制样 分析纳米粉时
,

同样要进行粉碎以破坏团聚
,

并选定一个恒定

压力
,

以减小团聚效应对测量结果的影响

在分析颗粒度效应的影响时
,

对于纳米粉
,

可以忽略很多因素 如形状 比较规则
,

颗

粒分布范围较窄等
,

这样便于分析其他最主要的因素 进一步的研究尚在进行之中

致谢 上海硅酸盐所李包顺研究员
、

施剑林研究员
、

吴南春老师提供了样品
,

在此表示感

谢
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