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EDX法分析钼铁中 Mo 等成分的研究
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摘 　要 　近期铁合金市场上出现了一些 Mo 含量很低的高杂质钼铁 , 采用常规化学法分析 , 由于杂质元素的

共沉淀 , Mo 的分析结果与冶炼所得钢材的 Mo 含量相差很大 , 说明经典的化学法并不适用于高杂质钼铁的

Mo 含量分析。文章用能量色散 X射线荧光法 ( EDX)分析了钼铁中的 Mo 等主要成分 , 研究了制样方法对分

析结果的影响 , 将扫描电镜用于分析样品的表面形貌观察。试验结果表明 , EDX 可以用于钼铁中 Mo 和 Si

的分析 , 而 P , S 和 Cu 未能检出。样品表面形貌对分析结果有一定的影响 , 通过扫描电子显微镜 (SEM)观察

发现 , 将研磨后的钼铁粉末用较大的载荷压成片状样品 , 变成平坦、光滑的分析表面 , 可进一步提高 Mo 的

检测精度。
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引 　言

　　采用经典的钼酸铅重量法对一批钼铁进行分析 , 测得

Mo 含量为 4110 % , 但用于冶炼钢材 , 钢的 Mo 含量却远低

于该钼铁应该达到的水平 , 给生产厂带来较大的经济损失。

用 X 射线能谱法 ( EDX) 对该批钼铁进行了分析 , 结果发现 ,

Mo 含量仅为 7134 % , 与按此含量计算所得钢材的 Mo 含量

基本相同。从 X射线谱上发现有大量的 P , S , V 和 Ni 等杂

质元素存在 , 这些杂质元素所产生的共沉淀 , 致使钼酸铅重

量法的分析结果出现假象 , Mo 的分析值远高于实际值。

EDX是用电子束轰击待测样品使其产生 X 射线 , X 射

线能谱仪将电子束作用下产生的待测元素的标识 X 射线按

能量展谱。由于应用细聚焦的电子束 , 使这一技术具有能获

得极小选区内的化学成分的优点 , 与扫描电子显微镜 ( SEM)

联用 , 可以直观、准确地对微小区域的物质化学组成进行定

性或定量分析 , 直接显示样品几平方毫米内的元素分布。

EDX具有操作简便、实验结果的解释简洁清楚以及分析过

程不损坏样品等特点 , 应用领域十分广泛 [125 ] 。应用波长色

散 X射线荧光光谱仪 ( XRF) 分析钼铁中主要成分已有介

绍 [6 ] , 应用 EDX分析地质样品多种元素以及玄武岩中的铁

含量等也有介绍 [7219 ] , 但用 EDX 分析钼铁并将 SEM 用于样

品的制备未见报道。

本文用 EDX分析了标准钼铁样品中的 Mo 等主要成分。

结果表明 , EDX分析 Mo 和 Si 的精度令人满意 , 而低含量的

P , S 和 C 则未能检出或者偏差较大。SEM 观察发现 , 样品

表面形貌对 EDX的分析结果有一定的影响 , 将钼铁样品粉

末用较大的力压成片状样品 , 使得粉末颗粒转动或碎化 , 变

成具有平坦、光滑的分析表面 , 可提高 Mo 等主要成分的检

测精度。EDX为发现钼铁中引起共沉淀的杂质元素提供了

帮助 , 也为避免化学法因杂质元素共沉淀所导致的错误分析

结果提供了新方法。

1 　实验方法

111 　主要仪器

荷兰 Philips 公司制造的 XL230 型扫描电子显微镜 , 美

国 EDAX公司制造的超薄窗 X射线能谱仪。

112 　仪器工作条件

能谱仪的测试条件 : 加速电压 : 15 kV , 束斑直径 10

μm , 死时间 < 30 % , 活时间 > 100 s。

113 　样品处理

实验使用已知成分的粒度为 120 目的钼铁标样 (见

表 1) 。分析样品按下述方式制备 : (1) 松散的标样粉末直接

用能谱仪分析 ; (2)将标样粉末倒入预先加工好的直径为 15

mm , 深度为 315 mm 的软铝模具内 , 在万能材料试验机上用



© 1994-2010 China Academic Journal Electronic Publishing House. All rights reserved.    http://www.cnki.net

750 kN 的力压成薄片 ; (3)将标样粉末用玛瑙研磨机研磨 90

min , 再倒入软铝材料制成的模具内 , 用 750 kN 的力压成薄

片。

Table 1 　Chemical composition of ferromolybdenum

alloy reference materials( wt %)

标样编号 Mo Si P C S Cu

1 # 601 08 01 45 01 023 01 049 01065 01191

2 # 621 76 01 23 01 025 01 066 01080 01177

Fig11 　SEM morphology of samples
(a) : 1 # sample wit hout being pulverized and pressed (500 ×) ;

(b) : 1 # sample wit hout beingpulverized but pressed (400 ×) ;

(c) : 2 # sample pulverized and pressed (400 ×)

Fig12 　Spectra of samples
(a) : 1 # sample wit hout being pulverized and pressed ;

(b) : 1 # sample wit hout being pulverized but pressed ;

(c) : 2 # sample pulverized and pressed
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2 　实验结果

　　图 1 (a)是 1 # 钼铁标准粉末样品的 SEM 照片 , 图 1 ( b)

是将该样品用 750 kN 的力压成薄片后的 SEM 照片 , 图 1 (c)

是将 2 # 粉末样品用玛瑙研磨机研磨 90 min 后 , 再倒入铝制

模具内 , 用 750 kN 力压成薄片后的 SEM 照片 , 对应的 X射

线谱分别见图 2 (a) , 图 2 ( b) 和图 2 (c) , 成分分析结果见

表 2。

　　由图 1 (a) 可以看到 , 1 # 原始粉末样品呈大小不等的颗

粒状 , X射线谱线[图 2 (a) ]上 , Fe , Si 和 Mo 的特征峰明显 ,

仪器未用标准样品校准前 , Mo 的测量结果为 5612 % , Si 为

0150 % ; P , C 和 S 未能检出。图 1 (b) 是 1 # 粉末样品压片后

的形貌。经 750 kN 的压力后 , 已经看不到粉末颗粒和显著

的凸凹 , 表面变得光滑、平坦 , X 射线谱线 [图 2 ( b) ]与

图 2 (a)基本相同 , 特征峰的强度变化也不明显 , 仪器校准

前 , Mo 的测量结果为 59191 % , Si 为 0147 % , 校准后 , 为

60101 % , 0145 % , 与标准值近乎相同。图 1 (c) 是 2 # 粉末样

品经研磨和压片后的表面形貌。从照片可以看到 , 样品粉末

颗粒进一步细化 , 表面更加平坦、光滑 , 在 X射线谱线 [图 2

(c) ]上出现 Cu 的谱线 , Mo 的质量分数从 60105 % , 61145 %

变为 62173 % , 已经非常接近标准值。与此同时 , Si 的质量

分数从 0146 % , 0186 %变为 0122 % , 仪器校准后 , Cu 的测

试值与标样值接近。

Table 2 　Analysis results of ferromolybdenum alloy reference materials by EDX( wt %)

元素 Mo Si P C S Cu Fe

1 # 粉末标样 校准前 5612 01 50 未检出 未检出 未检出 未检出 431 3

1 # 压片标样 校准前 591 91 01 47 未检出 未检出 未检出 未检出 39162

校准后 601 01 01 45 未检出 未检出 未检出 未检出 39154

2 # 压片标样 未研磨校准前 601 05 01 46 未检出 未检出 未检出 未检出 39150

研磨校准前 611 45 01 86 未检出 未检出 未检出 0162 37108

研磨校准后 621 73 01 22 未检出 未检出 未检出 0118 36187

3 　讨 　论

　　上述实验表明 , EDX可以用于钼铁的成分分析 , 其中以

Mo 和 Si 的分析精度令人满意 , 而 P , S 和 Cu 则未能检出或

者结果偏离较大 , 出现这种情况可能与 P , S 和 Cu 的含量较

低有关。实验发现 , 样品表面形貌对 EDX的分析结果有一定

的影响 , 通过 SEM 看到 , 将 120 目钼铁样品粉末研磨 90

min , 再用 750 kN 的力压成薄片状样品 , 使得粉末颗粒转

动、碎化 , 使其具有平坦、光滑的表面 , 可以提高分析结果

的准确性。

可以从以下方面分析样品表面形貌对 EDX 分析结果的

影响。特征 X 射线光子的相对穿透深度很浅 , 只有 1～50

μm , 要获得均匀的分析结果 , 应该考虑分析表面的灵敏度的

均匀性 , 表面的不规则性会影响基质校正 , 特别是影响Χ射

线吸收校正和电子背散射校正。表面的台阶也会改变Χ射线

在样品中的穿行距离 , 因而改变吸收引起的衰减。另外 , 表

面倾斜也会明显改变吸收校正 , 影响背散射 [20 ,21 ] 。与粉末样

品相比 , 钼铁压片样品改善了分析表面的灵敏度的均匀性 ,

减少了对基质校正的影响 , 降低了对 X 射线穿行距离的影

响 , 从而提高了分析结果的准确性。因此 , 合适的制样方法

是将钼铁样品研细 , 再用较大的力将其压实 , 使其具有平

坦、光滑的分析表面。

4 　结 　论

　　(1) EDX可作为分析钼铁的方法使用 , 其多元素扫描功

能为检出共存杂质元素、避免化学法因杂质元素共沉淀所导

致的错误分析结果提供帮助。

(2) EDX分析钼铁 , 以 Mo 和 Si 的检测精度令人满意 ,

P , S 和 Cu 较差。

(3) SEM 可以用来观察钼铁分析样品的表面形貌 , 控制

样品制备质量。

(4) 适宜的制样方法是 , 将 120 目粉末样品用玛瑙研磨

机研磨 90 min 后 , 倒入软铝材料制成的模具内 , 用 750 kN

力压片 , 以获得平坦、光滑的分析表面。
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Study on the Determination of Molybdenum and Other Elements
in Ferromolybdenum Alloy by EDX

L I Yan1 , DON G Xiu2wen1 , YU Zhi2wei2
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Abstract 　Some kinds of the high impurity ferromolybdenum alloy occurred in the ferroalloy market recently. The analysis result

of the element Mo in high impurity ferromolybdenum alloy is not accurate using the routine chemical method , because of the co2
precipitation of the impurity element s , compared with the final Mo content of poured steel ingot s. The energy dispersive X2ray

spect roscopy ( EDX) was applied to the analysis of ferromolybdenum alloy. The result s show that EDX is an appropriate way to

the determination of element Mo and Si in ferromolybdenum alloy , but can not be used to analyze element P , S and Cu. As the

morphology of the sample has a st rong influence on the analysis result s , scanning elect ron microscope ( SEM) was used to ob2
serve the morphology of the sample. The detection precision of the element shall be raised , when the powder sample of the ferro2
molybdenum alloy are pressed into thinner disc sample using hydraulic universal testing machine.

Keywords 　EDX ; Molybdenum alloy ; SEM ; Pressed powder sample
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