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摘要：提出了一种应用能量色散 Ｘ射线荧光光谱分析（ＥＤＸＲＦ）法测定饲料中轻元素磷的方法。采用间接测量的

方式，通过一系列化学反应将目标元素磷转换为磷钼酸喹啉沉淀，并对沉淀进行洗涤、过滤与干燥，应用 ＥＤＸＲＦ测

定样品中的钼元素含量，最后根据生成物化学式中的磷元素与钼元素的化学关系计算得到磷元素的含量。对钼元

素的最佳激发条件进行了探究，通过计算钼元素特征谱线峰背比，绘制其与激发条件的关系曲线，得到钼元素的最

佳管电压为 ２７ｋＶ、最佳管电流为 ９μＡ、最佳测量时间为 １２０ｓ。测量得出，含磷饲料中磷元素的质量分数为

２２３６％，相对标准偏差为 ０４６％，相对极差为 ０２４％，与熔片法（Ｘ射线荧光光谱分析）检测分析结果相一致。
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０　引言

作为动物必需的矿物元素之一，饲料中的磷元

素影响着畜禽发育、生长及生产能力。然而，饲料中

的磷元素过量也会导致土壤中的磷过剩，过剩的磷

元素会通过径流、渗透等方式流入水体。２０世纪 ７０
年代初，ＳＣＨＩＮＤＬＥＲＤＷ 小组［１－２］

在加拿大实验

湖区研究证明，过量的磷会造成水体溶氧率降低、富

营养化以及水生生物死亡等一系列严重的生态问

题，并且通过控制磷元素的排放改善了水体水质和

生态环境。因此，准确检测分析畜禽饲料中磷元素

的含量对于提高食品质量安全、改善生态环境具有

重要意义。

目前，饲料中总磷含量的测量方法主要分为化

学法和仪器法两大类。化学方法主要包括磷钼酸喹

啉重量法和光电比色法，化学方法精度较高，但分析

周期长，操作较为繁琐
［３－４］

。仪器法主要有波长色

散 Ｘ射线荧光光谱法（ＷＤＸＲＦ）和能量色散 Ｘ射线
荧光光谱法（ＥＤＸＲＦ）。波长色散 Ｘ射线荧光光谱
法探测效率较高

［５－６］
，但仪器本身较为精密、庞大，

且价格昂贵。能量色散 Ｘ射线荧光光谱法是一种
对物质中的元素成分和含量进行定性及定量分析的

仪器方法，具有操作简单、测定快速、结果精准的特

点，得到了广泛的应用。但在测定轻元素（原子序

数Ｚ＝１１～２０）时，由于荧光产额与 ＥＤＸＲＦ探测效
率较低，同时存在谱线间吸收 增强效应和能量相近

谱线重叠等问题
［７－１０］

，测量效果并不理想。

为获得准确、方便、快捷的饲料磷含量检测分析

方法，基于 ＥＤＸＲＦ原理，本文采用间接测量的方
式，通过化学反应将样品中低原子序数的目标磷元

素转换为中等原子序数的钼元素，通过对钼元素的

ＥＤＸＲＦ测量及化学转化过程中钼元素与磷元素的
定量关系，计算出磷元素的含量，从而得到含磷饲料

中的总磷量。

１　实验与方法

１１　实验原理
含磷饲料主要成分为 Ｃａ（Ｈ２ＰＯ４）２·Ｈ２Ｏ，其中

还含有少量的氟及重金属元素杂质。将饲料溶于浓

盐酸和少量水，当 ｐＨ值小于等于 １时，磷元素以正
磷酸根离子存在于溶液中，反应方程式为

Ｃａ（Ｈ２ＰＯ４）２·Ｈ２Ｏ＋２ＨＣｌ＝ＣａＣｌ２＋２Ｈ３ＰＯ４＋Ｈ２Ｏ
此时，溶液中含有微量酸不溶物（称为杂质沉

淀）。取部分溶液向其中滴加自配喹钼柠酮沉淀

剂，在水浴加热锅中（（７５±５）℃条件下）保持 ３０ｓ，
使磷元素转换为钼元素，反应方程式为

Ｈ３ＰＯ４＋３Ｃ９Ｈ７Ｎ＋１２Ｎａ２ＭｏＯ４＋２４ＨＣｌ＝
（Ｃ９Ｈ７Ｎ）３·Ｈ３ＰＯ４·１２ＭｏＯ３·Ｈ２Ｏ↓

＋２４ＮａＣｌ＋１１Ｈ２Ｏ
待反应完全后将沉淀过滤，在 １８０℃的干燥箱

内进行干燥。反应方程式为

（Ｃ９Ｈ７Ｎ）３·Ｈ３ＰＯ４·１２ＭｏＯ３·Ｈ２Ｏ
１０７℃

→
以上

（Ｃ９Ｈ７Ｎ）３·Ｈ３ＰＯ４·１２ＭｏＯ３↓ ＋Ｈ２Ｏ
取部分沉淀物压片，并应用能量色散 Ｘ射线荧

光光谱仪分析测量，得到沉淀物中钼元素的含量，通

过生成化合物中磷元素与钼元素的化学数量关系，

计算出沉淀物中磷元素的含量，再通过压片沉淀量

与实际总沉淀量的关系，得到饲料样品中磷元素的

总含量。

１２　仪器设备
仪器设备主要有：Ｘ射线源，包括 ５０ｋＶ，１ｍＡ

的国产低功率、小口径侧窗钼靶 Ｘ射线管及自主研
制的高频高压配电系统；美国 ＡＭＰＴＥＫ公司生产的
Ｘ １２３ ＣｄＴｅ［１１］型探测器（在５９ＫｅＶ能量处半高
全宽为 １４５～２３０ｅＶ）；德国赛多利斯万分之一电子
天平；天津科器高新技术公司生产的 ７６９ＹＰ ４０Ｃ
型手动粉末压片机；恒温水浴加热锅；干燥箱。

１３　试剂
试剂主要有：饲料级磷酸二氢钙（四川川恒化

工股份有限公司）；硝酸，分析纯；盐酸，分析纯；二

水合钼酸钠，分析纯；一水合柠檬酸，分析纯；丙酮，

分析纯；喹啉，分析纯；磷钼酸，分析纯。

１４　样品制备
１４１　喹钼柠酮沉淀剂制备

称取７０ｇ二水合钼酸钠粉末，溶解于１００ｍＬ蒸
馏水中；称取６０ｇ一水合柠檬酸，用 １００ｍＬ蒸馏水
溶解，并于溶液中加入 ８０ｍＬ硝酸。将两种溶液混
匀。将 ３５ｍＬ硝酸与 １００ｍＬ蒸馏水混匀后加入
５ｍＬ喹啉，将此溶液加入到混合溶液中，混合均匀。
静置１２ｈ后用滤纸将其过滤，于滤液中加入２８０ｍＬ
丙酮，并用水稀释至 １０００ｍＬ。该沉淀剂为喹钼柠
酮沉淀剂，将此沉淀剂置于暗处，避光避热保存

待用。

１４２　待测样品制备
称取０８ｇ含磷饲料样品置于 １００ｍＬ烧杯中，

加入 １０ｍＬ盐酸和少量水，盖上表面皿，煮沸
１０ｍｉｎ，取出烧杯待溶液冷却后移入 ２５０ｍＬ容量瓶
中，稀释至刻度，摇匀后待用。取２０ｍＬ该试液在烧
杯中加水至总体积为１００ｍＬ后，缓慢加入５０ｍＬ自
配喹钼柠酮溶液

［１２］
，盖上表面皿，于水浴加热锅中

加热（至杯内物温度达到（７５±５）℃），保持 ３０ｓ后
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取出。冷却至室温（２０℃）后将沉淀过滤洗涤干燥
（干燥温度为 １８０℃，时间约 ４５ｍｉｎ）。沉淀冷却后

用电子天平称量，得质量 Ｗ（Ｚ），取其中 ０３ｇ放置于

手动压片机中，在压力为 ５ＭＰａ、压片时间为 ５ｍｉｎ
条件下，将沉淀制成直径为 １０ｍｍ的圆片样品，装
入密封袋编号待测。

１４３　标准样品制备
为保证实验结果的准确性，自制一组实验室标

准样品。将含磷饲料在室温下溶解于蒸馏水中，过

滤干燥后得到杂质沉淀。将杂质沉淀与磷钼酸分析

纯粉末按照不同的梯度比例均匀混合（见表 １），再
对每组混合粉末进行压片，压片时间与压力均与待

测样品的制备条件相同。压片后将圆片样品装入密

封袋，编号待测。

表 １　标准样品含量配制比例

Ｔａｂ．１　Ｓｔａｎｄａｒｄｓａｍｐｌｅｃｏｎｔｅｎｔｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｒａｔｉｏ

样品

编号

磷钼酸

质量／ｇ

杂质沉淀

质量／ｇ

总质量／

ｇ

磷钼酸质

量分数／％

钼元素质

量分数／％

１ ０１５ ０１５ ０３ ５０ ３１２３

２ ０１８ ０１２ ０３ ６０ ３７４５

３ ０２１ ００９ ０３ ７０ ４３６９

４ ０２４ ００６ ０３ ８０ ４９９４

５ ０２７ ００３ ０３ ９０ ５６１８

１５　最佳激发条件的确定
光管电压、电流和测量时间等测量条件影响 Ｘ

射线谱峰的特征峰净面积和实验数据的精确度。通

过待测元素的 Ｋα特征峰净面积与本底强度的比值

（即峰背比）评估最佳激发条件
［１３－１５］

。

１５１　最佳电压

图 １　钼元素峰背比与管电压的关系

Ｆｉｇ．１　Ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｂｅｔｗｅｅｎｐｅａｋｔｏｂａｃｋｒａｔｉｏ

ｏｆＭｏｅｌｅｍｅｎｔａｎｄｔｕｂｅｖｏｌｔａｇｅ

根据实验经验，确定管电流为 １０μＡ，测定时间
为１２０ｓ，改变管电压２１～３０ｋＶ，对每个钼元素的特
征峰进行测量，每个工作点测定 １０次，计算其峰背
比并取平均值，由图 １可见钼元素的最佳光管电压
为２７ｋＶ。

１５２　最佳电流
在最佳激发电压 ２７ｋＶ和测量时间 １２０ｓ条件

下，管电流由４～１３μＡ逐渐增加，结果表明最佳管
电流为９μＡ，如图２所示。

图 ２　钼元素峰背比与管电流的关系
Ｆｉｇ．２　Ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｂｅｔｗｅｅｎｐｅａｋｔｏｂａｃｋｒａｔｉｏ

ｏｆＭｏｅｌｅｍｅｎｔａｎｄｔｕｂｅｃｕｒｒｅｎｔ
　
１５３　最佳测量时间

样品的测量时间影响实验结果的准确性。若测

量时间过短，样品中待测元素的特征峰无法识别；若

时间过长则会导致背景计数率较大，影响实验结果。

确定最佳电压 ２７ｋＶ，电流 ９μＡ，测量时间从
６０～１４０ｓ逐次增加２０ｓ，得到钼元素的最佳测量时
间为１２０ｓ，如图３所示。

图 ３　钼元素峰背比与测量时间的关系
Ｆｉｇ．３　Ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｂｅｔｗｅｅｎｐｅａｋｔｏｂａｃｋｒａｔｉｏ

ｏｆＭｏｅｌｅｍｅｎｔａｎｄｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｔｉｍｅ
　
１６　曲线拟合

将表１中不同含量比例的实验室标准样品放置
在能量色散 Ｘ射线荧光光谱仪上，以最佳激发条件
依次对 Ｍｏ元素的 Ｋα谱峰进行寻峰

［１４］
，得到其荧光

谱峰（图 ４）的净面积。对每个实验室标样测量 １０
次，取其净面积的平均值。标准样品中的钼元素质

量分数记为 ＸＭｏ，钼元素的特征峰净面积的平均值
记为 ＹＭｏ，数据拟合钼元素质量分数 ＸＭｏ与特征峰净
面积 ＹＭｏ之间的曲线，得 ＹＭｏ＝９９２７４ＸＭｏ＋４０８１１３，
Ｒ２＝０９９９３，如图５所示。

２　结果与讨论

２１　样品结果分析
从待测样品中称取 ０３ｇ沉淀粉末进行压片，
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图 ４　钼元素特征峰谱图
Ｆｉｇ．４　ＳｐｅｃｔｒａｏｆＭｏｅｌｅｍｅｎｔｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｐｅａｋ

　

图 ５　钼元素工作曲线
Ｆｉｇ．５　ＷｏｒｋｉｎｇｃｕｒｖｅｏｆＭｏ

　
利用能量色散 Ｘ射线荧光光谱仪对钼元素的 Ｋα谱

线进行寻峰
［１４］
，得到特征峰的净面积，每个待测样

品测量１０次，取其平均值。将得到的净面积平均值
代入到工作曲线中，计算出待测样品片中钼元素的

质量分数 ＣＭｏ及相应的质量 ＷＭｏ，根据生成化合物的
化学式中钼元素与磷元素的数量关系，得出磷元素

的质量 ＷＰ（Ｍｏ）。再根据压片沉淀量与实际生成的总
沉淀量 Ｗ（Ｚ）的关系，求出待测样品中磷元素的总质
量 ＷＰ（Ｚ）及其质量分数 ＣＰ（Ｚ），测量结果见表 ２，得出
含磷饲料中磷元素的质量分数为 ２２３６％，相对标
准偏差为０４６％，相对极差为０２４％。

表 ２　实验数据及结果

Ｔａｂ．２　Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｄａｔａａｎｄｒｅｓｕｌｔｓ

参数
实验序号

１ ２ ３ ４

ＣＭｏ／％ ４７６３ ４７７１ ４７６６ ４７７０

ＷＭｏ／ｇ ０１４２８ ０１４３１ ０１４３０ ０１４３１

ＷＰ（Ｍｏ）／ｇ ０００３８４４ ０００３８０５ ０００３８４７ ０００３８４９

Ｗ（Ｚ）／ｇ １１１５２ １１１７４ １１１９５ １１２１０

ＷＰ（Ｚ）／ｇ ００１４２９ ００１４３４ ００１４２３ ００１４３８

ＣＰ（Ｚ）／％ ２２３３ ２２４１ ２２２３ ２２４７

２２　定标曲线的验证
取空白沉淀与磷钼酸粉末制成４份不同钼含量

的验证样品。在相同的激发条件下对每个验证样品

测量１０次，得到钼元素的特征峰净面积，并代入定
标曲线中，求得钼元素的质量分数、平均值及相对标

准偏差，将其与真实配比值进行比较（表 ３）。结果
表明，相对标准偏差均小于 １５％，相对误差均小于
１％，说明定标曲线的准确性较好。

表 ３　验证样品中钼元素质量分数测量结果

Ｔａｂ．３　Ｍｅａｓｕｒｅｄｒｅｓｕｌｔｓｏｆｖａｌｉｄａｔｅｄｓａｍｐｌｅｓｏｆ

ｍａｓｓｆｒａｃｔｉｏｎｏｆＭｏ ％

序号
样品编号

１ ２ ３ ４

１ ３４１８ ４０１０ ４６３９ ５３０３

２ ３４４１ ３９８３ ４６５８ ５３０６

３ ３４３８ ４０７３ ４７００ ５３１２

４ ３４１５ ３９９３ ４６８１ ５３１１

５ ３３５７ ３９１１ ４６２２ ５２２１

６ ３３５６ ３９７３ ４６４７ ５３６１

７ ３３６８ ４０２４ ４６１２ ５３１３

８ ３３４９ ３９９８ ４６１８ ５３００

９ ３３９８ ３９３５ ４６１４ ５２９３

１０ ３３１６ ４００４ ４６４９ ５２３８

最大值 ３４４１ ４０７３ ４７００ ５３６１

最小值 ３３１５ ３９１１ ４６１２ ５２２１

平均值 ３３８６ ３９９０ ４６４４ ５２９６

标准偏差 ０４２ ０４５ ０３０ ０３９

相对标准偏差 １２４ １１３ ０６５ ０７４

真实值 ３３５４ ４００７ ４６２７ ５３０４

相对误差 ０９５ ０４２ ０３７ ０１５

相对极差 ３７２ ４０６ １８９ ２６４

２３　回收率实验
为了进一步验证本方法的准确性，进行了加标

回收率实验。制作 ４份加标样品，用上述方法进行
测 定，其 回 收 率 分 别 为 １００９５％、９９５８％、
１００３７％、９９８５％。其回收率均与标准值 １００％相
近，可以证明本方法的准确性。

２４　比对实验
应用熔片法（Ｘ射线荧光光谱分析）对待测样

品进行检测，分析得到待测样品中磷元素质量分数

为 ２１９％，与 本 方 法 测 得 的 磷 元 素 质 量 分 数
２２３６％相比较，绝对差值为 ０４６％。本实验的相
对标准偏差为 ０４６％，相对极差为 ０２４％，说明本
实验具有较好的精密度和准确度。

２５　重复性检验
为检验本实验的重复性，将 ４个待测样品在一

个月内进行４次重复测量，并计算其平均值与相对
标准偏差。结果如表 ４所示，相对标准偏差均小于
０１２％，表明本实验的重复性较好。
２６　化学前处理方法的稳定性检验

化学前处理阶段采用磷钼酸喹啉重量法，为检

验其稳定性与可重复性，在一个月内用同种方法制

备了５份磷钼酸喹啉沉淀，并对其进行称量，生成的
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表 ４　磷元素质量分数重复性检验结果

Ｔａｂ．４　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｐｅｔｉｔｉｖｅｔｅｓｔｏｆｍａｓｓｆｒａｃｔｉｏｎ

ｏｆｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓ ％

序号 第１次 第２次 第３次 第４次 平均值
相对标准

偏差

１ ２２３３ ２２３５ ２２３７ ２２３６ ２２３５ ００７７

２ ２２３８ ２２３９ ２２３９ ２２３９ ２２３９ ００２４

３ ２２２６ ２２２４ ２２２０ ２２２３ ２２２３ ０１１３

４ ２２４０ ２２４０ ２２３９ ２２４３ ２２４１ ００８１

沉淀质量在１１１５２～１１２１０ｇ之间，其相对标准偏
差为０２０％，说明该化学处理方法具有较好的重复
性与稳定性。

２７　误差分析

能量色散 Ｘ射线荧光光谱定量分析是一种相
对分析方法，影响谱线强度与测量结果的因素有

很多
［１６－１８］

。在化学前处理阶段，磷钼酸喹啉重量

法具有很好的精密性与准确性，在正确操作的情

况下，平行误差一般不超过 ００９％［１９］
。在制样过

　　

程中，试剂的纯度、样品的颗粒度、污染度与称量

的准确性会导致结果具有一定偏差；此外，在测量

过程中，温度、湿度、仪器的短期稳定性以及长期

漂移也是不确定度的影响因素
［２０］
。本文通过对样

品进行稳定性检验、重复性实验、标准曲线验证以

及回收率、相对标准偏差、相对极差等计算，表明

各个评价值与不确定度均在误差允许的范围内，

具有较好的精密度和准确度。

３　结束语

通过化学反应将目标元素磷转换为钼元素，采

用间接测量的方法，应用 ＥＤＸＲＦ法测定钼元素，从
而推算出含磷饲料样品中磷元素质量分数为

２２３６％。该方法克服了能量色散 Ｘ射线荧光光谱
仪在测量轻元素时出现的探测效率和荧光产额低等

问题，具有操作简单、测量快捷、结果精确等特点，为

测定含磷饲料中磷元素提供了一种实用的解决

方案。
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∥ｗｗｗ．ｊｃｓａｍ．ｏｒｇ／ｊｃｓａｍ／ｃｈ／ｒｅａｄｅｒ／ｖｉｅｗ＿ａｂｓｔｒａｃｔ．ａｓｐｘ？ｆｌａｇ＝１＆ｆｉｌｅ＿ｎｏ＝２０１６ｓ０５４＆ｊｏｕｒｎａｌ＿ｉｄ＝ｊｃｓａｍ．ＤＯＩ：１０．６０４１／ｊ．
ｉｓｓｎ．１０００１２９８．２０１６．Ｓ０．０５４．（ｉｎＣｈｉｎｅｓｅ）

［５］　沈亚婷，李迎春，孙梦荷，等．波长与能量复合式 Ｘ射线荧光光谱仪特性研究及矿区土壤分析［Ｊ］．光谱学与光谱分析，
２０１７，３７（７）：２２１６－２２２４．
ＳＨＥＮＹａｔｉｎｇ，ＬＩＹｉｎｇｃｈｕｎ，ＳＵＮＭｅｎｇｈｅ，ｅｔａｌ．ＳｔｕｄｉｅｓｏｎｃｈａｅａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｓｏｎａｃｏｍｂｉｎｅｄｗａｖｅｌｅｎｇｔｈａｎｄｅｎｅｒｇｙｄｉｓｐｅｒｓｉｏｎＸｒａｙ
ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｅｒａｎｄｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｓｏｆｍａｊｏｒ，ｍｉｎｏｒａｎｄｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｓｏｌｉｓａｒｏｕｎｄａｍｉｎｉｎｇａｒｅａ［Ｊ］．Ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ
ａｎｄＳｐｅｃｔｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１７，３７（７）：２２１６－２２２４．（ｉｎＣｈｉｎｅｓｅ）

［６］　张颖，朱爱美，张迎秋，等．波长与能量色散复合式 Ｘ射线荧光光谱技术测定海洋沉积物元素［Ｊ］．分析化学，２０１９，
４７（７）：１０９０－１１０６．
ＺＨＡＮＧＹｉｎｇ，ＺＨＵＡｉｍｅｉ，ＺＨＡＮＧＹｉｎｇｑｉｕ，ｅｔａｌ．Ｆａｓｔａｎａｌｙｓｉｓｏｆｍａｊｏｒａｎｄｍｉｎｏｒｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｍａｒｉｎｅｓｅｄｉｍｅｎｔｓｂｙｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ
ａｎｄｅｎｅｒｇｙｄｉｓｐｅｒｓｉｖｅＸｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｅｒ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１９，４７（７）：１０９０－１１０６．
（ｉｎＣｈｉｎｅｓｅ）

［７］　ＵＧＵＲＣ，ＳＯＮＧＵＬＡ，ＹＡＲＡＳＬＯＶＡＭ，ｅｔａｌ．ＰｏｌａｒｉｚｅｄｂｅａｍｈｉｇｈｅｎｅｒｇｙＥＤＸＲＦｉｎｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓ［Ｊ］．Ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ
Ｌｅｔｔｅｒｓ，２０１３，４６（１）：３６－４６．

［８］　简虎，吴松坪，姚高尚，等．能量色散 Ｘ射线荧光光谱分析及其应用［Ｊ］．电子质量（测试技术卷），２０１６（１）：１３－１５．
ＪＩＡＮＨｕ，ＷＵ Ｓｏｎｇｐｉｎｇ，ＹＡＯ Ｇａｏｓｈａｎｇ，ｅｔａｌ．ＴｈｅｍｅｔｈｏｄｏｆｅｎｅｒｇｙｄｉｓｐｅｒｓｉｖｅＸｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｅｒａｎｄｉｔｓ
ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎ［Ｊ］．ＥｌｅｃｔｒｏｎｉｃＱｕａｌｉｔｙ，２０１６（１）：１３－１５．（ｉｎＣｈｉｎｅｓｅ）

［９］　ＹＯＮＧＬＬ，ＱＩＮＧＸＺ，ＪＩＡＮＺ，ｅｔａｌ．ＱｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅｅｎｅｒｇｙｄｉｓｐｅｒｓｉｖｅＸｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅａｎａｌｙｓｉｓｆｏｒｕｎｋｎｏｗｎｓａｍｐｌｅｓｕｓｉｎｇｆｕｌｌ
ｓｐｅｃｔｒｕｍｌｅａｓｔｓｑｕａｒｅｓｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ［Ｊ］．Ｎｕａｌ．Ｓｃｉ．Ｔｅｃｈ．，２０１９，３０（３）：４３－５３．

［１０］　ＬＯＩＣＰ，ＡＵＲＥＬＩＥＮＣ，ＳＡＲＡＨＡＳ，ｅｔａｌ．ＲａｐｉｄａｎａｌｙｓｉｓｏｆＮａ，Ｍｇ，Ｃａ，Ｆｅ，ａｎｄＺｎｉｎｂｒｅａｋｆａｓｔｃｅｒｅａｌｓ（ｇｒａｎｏｌａｔｙｐｅ）ｂｙ
ｅｎｅｒｇｙｄｉｓｐｅｒｓｉｖｅＸｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ［Ｊ］．ＸＲａｙＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ，２０１８，４８（５）：３９５－４００．

（下转第 ２２２页）

２６３ 农　业　机　械　学　报　　　　　　　　　　　　　　　　　２０２０年



ＨＵＣｈｕｎｈｕａ，ＬＩＰｉｎｇｐｉｎｇ，ＪＩＮＣｈｅｎｇｌｅｉ，ｅｔａｌ．Ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｏｆｔｒｅｅｄｉａｍｅｔｅｒａｔｂｒｅａｓｔｈｅｉｇｈｔｂａｓｅｄｏｎａｄａｐｔｉｖｅｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉａｌ
ｅｖｏｌｕｔｉｏｎａｌｇｏｒｉｔｈｍｆｏｒｃｉｒｃｌｅｆｉｔｔｉｎｇ［Ｊ／ＯＬ］．ＴｒａｎｓａｃｔｉｏｎｓｏｆｔｈｅＣｈｉｎｅｓｅＳｏｃｉｅｔｙｆｏｒＡｇｒｉｃｕｌｔｕｒａｌＭａｃｈｉｎｅｒｙ，２０１８，４９（９）：
１８３－１８８．ｈｔｔｐ：∥ｗｗｗ．ｊｃｓａｍ．ｏｒｇ／ｊｃｓａｍ／ｃｈ／ｒｅａｄｅｒ／ｖｉｅｗ＿ａｂｓｔｒａｃｔ．ａｓｐｘ？ｆｌａｇ＝１＆ｆｉｌｅ＿ｎｏ＝２０１８０９２２＆ｊｏｕｒｎａｌ＿ｉｄ＝ｊｃｓａｍ．
ＤＯＩ：１０．６０４１／ｊ．ｉｓｓｎ．１０００１２９８．２０１８．０９．０２２．（ｉｎＣｈｉｎｅｓｅ）

［１７］　余文利，邓小雷，姚鑫骅，等．基于改进的自适应渐消 ＵＫＦ机床主轴热平衡试验［Ｊ／ＯＬ］．农业机械学报，２０１９，５０（４）：
３６３－３７３．
ＹＵＷｅｎｌｉ，ＤＥＮＧＸｉａｏｌｅｉ，ＹＡＯＸｉｎｈｕａ，ｅｔａｌ．Ｔｈｅｒｍａｌｅｑｕｉｌｉｂｒｉｕｍｔｅｓｔｏｆｍａｃｈｉｎｅｔｏｏｌｓｐｉｎｄｌｅｂａｓｅｄｏｎｍｏｄｉｆｉｅｄａｄａｐｔｉｖｅ
ｆａｄｉｎｇｕｎｓｃｅｎｔｅｄＫａｌｍａｎｆｉｌｔｅｒ［Ｊ／ＯＬ］．ＴｒａｎｓａｃｔｉｏｎｓｏｆｔｈｅＣｈｉｎｅｓｅＳｏｃｉｅｔｙｆｏｒＡｇｒｉｃｕｌｔｕｒａｌＭａｃｈｉｎｅｒｙ，２０１９，５０（４）：３６３－
３７３．ｈｔｔｐ：∥ｗｗｗ．ｊｃｓａｍ．ｏｒｇ／ｊｃｓａｍ／ｃｈ／ｒｅａｄｅｒ／ｖｉｅｗ＿ａｂｓｔｒａｃｔ．ａｓｐｘ？ｆｌａｇ＝１＆ｆｉｌｅ＿ｎｏ＝２０１９０４４２＆ｊｏｕｒｎａｌ＿ｉｄ＝ｊｃｓａｍ．ＤＯＩ：
１０．６０４１／ｊ．ｉｓｓｎ．１０００１２９８．２０１９．０４．０４２．（ｉｎＣｈｉｎｅｓｅ）

［１８］　姚建峰，卢军，郑一力，等．基于变论域模糊控制算法的树木年轮测量仪直流电机转速控制［Ｊ］．农业工程学报，２０１９，
３５（１４）：５７－６３．
ＹＡＯＪｉａｎｆｅｎｇ，ＬＵＪｕｎ，ＺＨＥＮＧＹｉｌｉ，ｅｔａｌ．ＤＣｍｏｔｏｒｓｐｅｅｄｃｏｎｔｒｏｌｏｆａｎｎｕａｌｒｉｎｇｍｅａｓｕｒｉｎｇｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｂａｓｅｄｏｎｖａｒｉａｂｌｅ
ｕｎｉｖｅｒｓｅｆｕｚｚｙｃｏｎｔｒｏｌａｌｇｏｒｉｔｈｍ［Ｊ］．ＴｒａｎｓａｃｔｉｏｎｓｏｆｔｈｅＣＳＡＥ，２０１９，３５（１４）：５７－６３．（ｉｎＣｈｉｎｅｓｅ）

［１９］　牛余朋，成曙．单片机数字滤波算法研究［Ｊ］．中国测试技术，２００５，３１（６）：９７－９９．
ＮＩＵＹｕｐｅｎｇ，ＣＨＥＮＧＳｈｕ．Ｒｅｓｅａｒｃｈｏｎａｌｇｏｒｉｔｈｍｏｆｄｉｇｔａｌｆｉｌｔｅｒ［Ｊ］．ＣｈｉｎａＭｅａｓｕｒｅｍｅｎｔＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，２００５，３１（６）：９７－９９．
（ｉｎＣｈｉｎｅｓｅ）

［２０］　Ｎ＇ＵＮＥＺＤＵＲ?ＮＨ．Ａｆａｓｔ８０Ｘ８６ａｓｓｅｍｂｌｙｌａｎｇｕａｇｅｍｏｄｕｌｅｔｏｌｏｗｐａｓｓｆｉｌｔｅｒｄｉｇｉｔａｌｄａｔａ［Ｊ］．ＩｎｔｅｒｎａｔｉｏｎａｌＪｏｕｒｎａｌｏｆＢｉｏ
ｍｅｄｉｃａｌＣｏｍｐｕｔｉｎｇ，１９９１，２９（１）：６７－７４．

［２１］　王勇，孙冬野，漆正刚．基于一阶惯性滤波的电喷发动机氧传感器老化模拟方法［Ｊ］．吉林大学学报（工学版），２０１７，
４７（４）：１０４０－１０４７．
ＷＡＮＧＹｏｎｇ，ＳＵＮＤｏｎｇｙｅ，ＱＩＺｈｅｎｇｇａｎｇ．ＡｇｉｎｇｓｉｍｕｌａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｆｏｒＥＦＩｅｎｇｉｎｅｏｘｙｇｅｎｓｅｎｓｏｒｂａｓｅｄｏｎｆｉｒｓｔｏｒｄｅｒｉｎｅｒｔｉａｌ
ｆｉｌｔｅｒａｌｇｏｒｉｔｈｍ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＪｉｌｉｎＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙ（ＥｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇａｎｄＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙＥｄｉｔｉｏｎ），２０１７，４７（４）：１０４０－１０４７．（ｉｎ
Ｃｈｉｎｅｓｅ）

［２２］　赵阳，娄小平，刘锋，等．自适应 ＭＥＭＳ加速度计滤波算法［Ｊ］．传感器与微系统，２０１６，３５（１１）：１２０－１２２．
ＺＨＡＯＹａｎｇ，ＬＯＵＸｉａｏｐｉｎｇ，ＬＩＵＦｅｎｇ，ｅｔａｌ．ＡｄａｐｔｉｖｅｆｉｌｔｅｒｉｎｇａｌｇｏｒｉｔｈｍｏｆＭＥＭＳａｃｃｅｌｅｒｏｍｅｔｅｒ［Ｊ］．Ｔｒａｎｓｄｕｃｅｒａｎｄ
ＭｉｃｒｏｓｙｓｔｅｍＴｅｃｈｎｏｌｏｇｉｅｓ，２０１６，３５（１１）：１２０－１２２．（ｉｎＣｈｉｎｅｓｅ



）

（上接第 ３６２页）
［１１］　胡传皓，曾国强，葛良全，等．Ｓｉ ＰＩＮ与 ＣｄＴｅ探测器应用于 Ｘ射线荧光能谱测量的研究［Ｊ］．光谱学与光谱分析，２０１７，

３７（１）：２６２－２６６．
ＨＵＣｈｕａｎｈａｏ，ＺＥＮＧＧｕｏｑｉａｎｇ，ＧＥＬｉａｎｑｕａｎ，ｅｔａｌ．ＳｔｕｄｙｏｎＳｉ ＰＩＮａｎｄＣｄＴｅｄｅｔｅｃｔｏｒｓｕｓｅｄｉｎｅｎｅｒｇｙｄｉｓｐｅｒｓｉｖｅＸｒａｙ
ｆｌｕｏｒｅｃｅｎｃｅｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｓ［Ｊ］．ＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙａｎｄＳｐｅｃｔｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１７，３７（１）：２６２－２６６．（ｉｎＣｈｉｎｅｓｅ）

［１２］　刘会强．磷钼酸喹啉重量法测定磷含量原理剖析及不确定度评价［Ｊ］．煤炭与化工，２０１７，４０（６）：７１－７６．
ＬＩＵＨｕｉｑｉａｎｇ．Ａｎａｌｙｓｉｓｏｆｔｈｅｐｒｉｎｃｉｐｌｅｏｆｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓｃｏｎｔｅｎｔｂｙａｃｉｄｑｕｉｎｏｌｉｎｅｗｅｉｇｈｔｍｅｔｈｏｄａｎｄｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ
ｅｖａｌｕａｔｉｏｎ［Ｊ］．ＣｏａｌａｎｄＣｈｅｍｉｃａｌＩｎｄｕｓｔｒｙ，２０１７，４０（６）：７１－７６．（ｉｎＣｈｉｎｅｓｅ）

［１３］　赵奉奎，王爱民．能量色散 Ｘ射线荧光光谱仪现状［Ｊ］．核技术，２０１３，３６（１０）：１００４０２．
ＺＨＡＯＦｅｎｋｕｉ，ＷＡＮＧＡｉｍｉｎ．ＲｅｓｅａｒｃｈｓｔａｔｕｓｏｆｅｎｅｒｇｙｄｉｓｐｅｒｓｉｖｅＸｒａｙｆｌｕｏｒｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｅｒ［Ｊ］．ＮｕｃｌｅａｒＴｅｃｈｎｉｑｕｅｓ，
２０１３，３６（１０）：１００４０２．（ｉｎＣｈｉｎｅｓｅ）

［１４］　庞海榕，邓玉福，孟德川，等．ＥＤＸＲＦ法测定石灰岩矿中 Ｃａ含量［Ｊ］．核电子学与探测技术，２０１７，３７（２）：１６７－１７０．
ＰＡＮＧＨａｉｒｏｎｇ，ＤＥＮＧＹｕｆｕ，ＭＥＮＧＤｅｃｈｕａｎ，ｅｔａｌ．ＩｎｄｉｒｅｃｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｃａｌｃｕｉｍｉｎｌｉｍｅｓｔｏｎｅｕｓｉｎｇＥＤＸＲＦａｎａｌｙｓｉｓ［Ｊ］．
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