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引   言

JJF 1071—2010《国家计量校准规范编写规则》、 JJF 1001—2011《通用计量术语及 

定义》和 JJF  1059.1—2012《测量不确定度评定与表示》共同构成本规范制定的基础性 

系列规范。

本规范参考了 GB/T 19502—2004《表面化学分析 辉光放电发射光谱方法通则》、 

GB/T 22368—2008《低合金钢 多元素含量的测定 辉光放电原子发射光谱法（常规法）》、 

GB/T 32997—2016《表面分析化学 辉光放电发射光谱定量成分深度剖析的通用规程》、 

GB/T 34209—2017《不锈钢 多元素含量的测定 辉光放电原子发射光谱法》、ISO 14707  

—2021《表面化学分析 辉光放电发射光谱 使用介绍》、YB/T  4475—2015《钢板及钢  

带 锌和铝金属镀层分析 辉光放电原子发射光谱法》的相关内容。

本规范为首次发布。
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辉光放电光谱仪校准规范

1     范围

本规范适用于辉光放电光谱仪的校准。

2     引用文件

本规范引用了下列文件：

GB/T 19502—2004  表面化学分析 辉光放电发射光谱方法通则

GB/T 22368—2008  低合金钢 多元素含量的测定 辉光放电原子发射光谱法（常规法） 

凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本规范。

3     概述

辉光放电光谱仪即辉光放电原子发射光谱仪（GD-OES）（以下简称光谱仪），其原 

理是将表面平整的样品作为阴极，当直流或射频辉光放电光源产生的辉光照射到样品时产 

生阴极溅射，被溅射的原子扩散到等离子体中，通过碰撞激发发射出元素特征谱线，测量 

其强度的大小或通过计算强度与时间的函数，从而实现元素定量分析或表面化学深度分析 

（或深度剖析）。其中，实现元素定量分析时，通过已知元素含量的标准物质建立的元素 

特征谱线强度与浓度的工作曲线，确定样品中的元素含量；进行表面化学分析（或深度剖 

析）时，通过已知含量和溅射速率的标准物质建立的工作曲线得到溅射深度对时间的函数， 

实现元素深度分析和深度测量。

光谱仪主要由辉光放电光源、分光系统、检测器、操作及显示装置等组成。

4     计量特性

光谱仪的计量性能见表 1。

表 1  计量特性

校准项目 元素 测量范围 计量特性

C 、Si、Mn、Cr、Ni、Mo ≤0.01% ≤0.003%
检出限

P 、S ≤0.01% ≤0.002%
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C 、Si、Mn、Cr、Ni、Mo （0.05～2）% ≤3%
重复性

P 、S、 （0.01～0.1）% ≤5%
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表 1  计量特性（续）

校准项目 元素 测量范围 计量特性

C 、Si、Mn、Cr、Ni、Mo （0.05～2）% ≤5%
稳定性

P 、S （0.01～0.1）% ≤8%

深度测量重复性 Zn ≤20μm ≤3%

注：以上计量性能要求仅供参考，不作为判定依据。

5     校准条件

5.1    环境条件

5.1.1  环境温度：（20～25）℃;相对湿度： 20%~80%；

5.1.2  电源电压：（220±22）V；频率：（50±0.5）Hz；

5.1.3  仪器周围无影响正常工作的机械振动和电磁干扰，无易燃易爆和强腐蚀性气体或试

剂等干扰因素。

5.2    测量标准

5.2.1    系列中低合金钢成分有证标准物质，其中元素相对扩展不确定度不大于 20%（k=2）； 
纯铁成分有证标准物质，其中元素扩展不确定度不大于 0.001%（k=2）。

5.2.2    镀锌层厚度片。

6     校准项目和校准方法

6.1  校准前检查

按仪器说明书要求开机预热，调整至正常工作状态，仪器参数设置见附录 A。

6.2  检出限

调取中低合金钢或纯铁工作程序，溅射系列中低合金钢标准物质，记录辉光信号强度。 

按表 1  范围选择纯铁标准物质，连续溅射 11 次，按式（1）和式（2）分别计算标准偏差 

及检出限。

                                 （1）

式中：
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s  — 测量值的标准偏差； 

xi —元素单次测量值；
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x —元素 11 次测量的平均值； 

n  —元素测量次数，n  =11。

                                    （2）

式中：

DL   — 元素检出限, %； 

b  —工作曲线斜率。

6.3  重复性

调取中低合金钢工作程序，按表 1 范围选用中低合金钢标准物质，连续溅射 11 次，记 

录元素测量值或辉光信号值，按式（3）计算相对标准偏差，即为重复性。

式中：

RSD—测量重复性；

xi —元素单次测量值, %或辉光信号强度；

x —元素 11 次测量的平均值，%或辉光信号强度； 

n  —元素测量次数，n  =11。

6.4  稳定性

调取中低合金钢工作程序，每次间隔 15mim 以上，连续溅射表 1 范围内的中低合金钢 

标准物质 6 次，每次溅射需在不同表面位置，按式（3）计算 6 次测量值的相对标准偏差  

即为稳定性。

6.5  深度测量重复性

光谱仪调整至深度测量模式，选择镀锌层厚度片，连续溅射 7 次，每次溅射需在不同 

表面，按式（4）计算相对标准偏差即为厚度测量重复性。
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以上内容仅为本文档的试下载部分，为可阅读页数的一半内容。如要下

载或阅读全文，请访问：https://d.book118.com/468136014042006114

https://d.book118.com/468136014042006114

