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多晶X射线衍射仪检定规程

    本规程适用于新制造、使用中和修理后的多晶X射线衍射仪 (以下简称仪器)的

检定。

一 概 述

    多晶X射线衍射仪是用粒子探测器探测和记录X射线在多晶聚集体上产生衍射的

大型精密分析仪器。它用来研究、测量粉末结晶体的物质结构、点阵常数、物相组成、

晶粒大小及分布、结晶程度、微观应力、织构等结构参数。该类仪器广泛应用于地质、

冶金、机械、化工、环保等领域的科学研究和质量检测。

    本规程的检定对象是封闭式 X射线管的X射线发生器，以机械测角仪测量衍射角，

使用粒子探测器进行X射线强度测量的多晶 (粉末)X射线衍射仪 (见图1)0

测 角 仪

图1  X射线衍射仪构成示意图

二 技 术 要 求

技术要求见表

序号                 项

X射线发生器部分

管 电压保 护装置

要 求

    管电压超过额定电压值 1一3 kV时，自

动切断高压

“一过负荷保护装置
3 一冷却水保护装 置

    超过额定功率时，自动切断高压

    冷却水流速低于3.5 L/min时，自动切

断高压

4 }X射线 散射剂量 吸收剂量率不大于2 x 10- Gy/h
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表 1 (续)

序号 项 目 要 求

5 管电压和管电流稳定度 A级士0.02% (6 h)

B级10.05% (6h)

C级士0.1% (6h)

6

7

测角仪部分

0角和26角单向测角准确度

0角和20角单向测角复现性

A级优于0.010

B级优于0.020

C级优于0.050

A级优于0.0020

B级优于0.0040

C级优于0.010

8

a

b

测量记录部分

探测器能谱分辨率

正比探测器能谱分辨率

闪烁探测器能谱分辨率

优于20% (CuK。辐射)

优于55% (CuKa辐射)

9

10

11

整机要求

仪器综合稳定度

仪器 分辨率

仪器20角单向测角重复性

    A级优于土1% (6 h)

    B级优于士2% (6 h)

    C级优于士3% (6 h)

    a一Si仇块状多晶或粉末标准物质，

CuK。辐射，20角在67一690之f87的5条衍射

峰清晰可见。其 (212)晶面的Kai峰高H

和 (212)晶面的Ka，和Ka:之间的峰谷 h

之比的倒数值不大于60%

    A级优于 0.0020

    B级优于0.0050

    C级优于0.020

三 检 定 条 件

检定用设备 (见表2)
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检定环境条件

  单相交流:电压电源 (220士22 ) V[稳定度测量时 (220士5 )V〕;

            频率 (50t0.5)Hz;

            功率 不小于8 kW.

2.2

2.3

2.4

冷却水:水压 20 Pa以上;

        流量 不低于3.5 L/mino

环境温度:(20士5) T [稳定度测量时 (20士2)0C]o

相对湿度:不大于80%.

四 检定项目和检定方法

3 管电压保护装置的检查

    在X射线管径老练后，启动仪器，待仪器预热完毕后，启动高压开关，使管电压

缓慢上升，当管电压超过额定电压值 1一3 kV时，应使高压切断。

4 过负荷保护装置的检查

    将管电压和管电流调节旋钮回复到零位，功率选择旋钮分别设定在各个分挡，重新

启动仪器，管电压和管电流分别升高到每挡的额定功率，应都能使高压切断 (最大功率

的设定，应在X射线管的额定功率范围之内)。

5 冷却水保护装置的检查

    降低水流量到3.5 L/min以下时，高压不能启动。

6  X射线散射剂量的检查

    开启仪器，使仪器功率达到 X射线管额定功率的80%左右，用伦琴计测量在防护

装置外各个区域的X射线散射剂量。

7 管电压和管电流稳定度的检定

    将七位数字电压表接在管电压测量采样点上，接通电源 (外电路电网不允许有高频

等干扰)，启动仪器和调整数字电压表。CuKa辐射，设定80%满功率条件下 (应不超过

X射线管额定功率的80%)，仪器稳定3h后，每隔5 min测量一次，连续测量6h，管

电压和管电流稳定度S取其中最大测量值X~和最小测量值X m,。之差的一半的相对误差

表示。
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.4= 士
X m,、一X",
龙。+X-

x 100% (1)

    注:(1)用数字电压表测量时，异常值根据格拉布斯 (Gmbbs)准则，a -- 0.05予以剔除。

        (2)也可采用测量精确度相当的高阻抗记录仪用补偿法测量。

8 测角仪 0角单向测角准确度的检定

    将经纬仪或36面棱体安装在 0轴上，调整好测角仪水平和使 0角处于零位，以距

离测角仪3 m以外的平行光管零线为基准，调整好经纬仪零位。以测角仪任一角度为测

量角，用计算机 (或微机)操纵仪器，测量范围从。一1600，测角速度大于300/min。启

动测角仪，每隔50测量一次，取其中测量最大误差△0-表示。

9 测角仪0角单向测角复现性的检定

    测角工具的安装、调整和测角速度同8条。分别启动测角仪从 00-100-00, 00-

150-00,⋯，00-550-00。单向回零，每隔50测量一次，0角单向测角复现性以3倍标

准偏差 (3a)表示。

，=丫奖-̀X)z x 100%-1 (2)

式中: X— 每次测量值;

        X 测量平均值;

        n— 测量次数 (n=10次)。

10 测角仪20角单向测角准确度的检定

    将经纬仪或36面棱体安装在20轴套上，调整、测量和误差的表示同8条。

11 测角仪20角单向测角复现性的检定

    将经纬仪或36面棱体安装在20轴套上，调整和测角速度同8条。分别启动测角仪

从00-300-00, 00-350-00，一，00-750-00。单向回零，每隔5-测量一次，20角单向

测角复现性的表示同9条。

12 探测器能谱分辨率的检定

    将块状多晶或粉末 Si标准物质安装在样品架上，CuKa辐射，Ni滤波片，发散狭缝

和散射狭缝10，接收狭缝0.1一0.15 mm.调整20 = 28.440的 Si (111)晶面 Ka，衍射强

度为计数率满度值的80%左右，启动能谱分辨率扫描机构，得到图2的能谱图。能谱

分辨率 ER根据式 (3)计算。

_ TV
右。=哥不一x iuu /o

        vP
(3)

式中: 1V— 能谱峰半高宽，V;

        Vp— 平均脉冲高度，Vo

13 仪器分辨率的检定

    将粒级<20 tan的块状多晶或粉末。-si02标准物质安装在样品架上。测量条件为:

线焦点0.1 X10mm2CUX射线管，X射线取出角为60, Ni滤波片，发散狭缝和散射狭缝
10，接收狭缝0.1一0.15 mm,扫描速度 10/min，用记录仪记录的情况下，时间常数 1。，

扫描范围20=67一690，调整 (203)晶面衍射强度为计数率满度值的50%左右，用计算
    a
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                                            图 2 能谱 图

机或记录仪显示。得到图3的衍射图 (如用计算机数字显示，可用相应的方法计算)。

以 (212)晶面Ka2峰高H和 (212)晶面Ka，与Ka2之间的峰谷h之比值的倒数为仪器

的分辨率D, D根据式 (4)计算。

100% (4) 
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图3   a-Si0，衍射图

14 仪器综合稳定度的检定
    用块状多晶或粉末Si或。-S'02标准物质的 (111)或 (101)晶面衍射，CuKa辐射，

Ni滤波片，发散狭缝20、散射狭缝4-、接收狭缝>0. 3 mm,额定功率大于60%，保持
                                                                                                                                        5
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衍射角不变，采用定时计数法，累计计数率1x1了次/，，定时时间200 s，仪器稳定2h

后，用计算机每隔5 min记录一次计数率，连续测量6h。综合稳定度的表示同7条。

15 仪器20角单向测角重复性的检定

    CuKa辐射，Ni滤波片，发散狭缝和散射狭缝 10，接收狭缝 0.1一0.15 mm，调整

Si (111)晶面或a-S'02 (101)晶面衍射强度在计数率满度值90%左右。重复10次测量

Si (111)或a-S'02 (101)晶面衍射角。仪器20角单向测角重复性以3倍标准偏差 (3o)

表示。计算同9条。

    注 :以上检定项 目，对新制造 的仪器 的检定按 规程项 目全部进行 。除此之 外的检定 按规程 中第

3, 4, 5, 10, 12, 13, 14, 15条进行。其中第10条的检定方法见附录30

五 检定结果处理和检定周期

16 按本规程检定合格的仪器，发给检定证书。检定不合格的仪器，发给检定结果通知

书。

17 检定周期一般不得超过2年。送检时应附带上一次检定证书。
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附录 1

检定证书及检定结果通知书 (背面)格式

序 号 检定 (检查)项目 检 定 结 果

1 管电压保护装置

2 过负荷保护装置

3 冷却水保护装置

4 X射线散射剂量

5 管电压和管电流稳定度

6 测角仪B角单向测角准确度

7 测角仪20角单向测角准确度

8 测角仪0角单向测角复现性

9 测角仪20角单向测角复现性

10 探测器能谱分辨率

11 仪器综合稳定度

12 仪器分辨率

13 仪器20角单向测角重复性
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附录 2

检定记录格式

表 1 检 查 记 录

序 号 检 查 项 目 检 查 结 果

1 管电压保护装置

2 过负荷保护装置 kV挡

kV挡

kV挡

kV挡

3 冷却水保护装置

4 X射线散射剂量

检 定 人 员

检 定 日 期 年 月 日

表 2 管电压和管 电流稳定度检 定记录

检定工具

检定条件 铜X射线管 kV                           -A

电网 电压

室温

水温

技术 要求

计算 方法
        X__一X_;_

S'二 3二于二兰一 一兰             x 1W %
        入二 +Anun

检定结果 管 电压稳定度 管 电流稳 定度

结 论

检定人员

检定 日期 年 月 日

检定 数据附后。
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表 3 单 向测角检定记 录

检定工具

室 温

测角速度

检定项 目

测角准确度 测角复现性

B角 20角 B角 20角

技术要求

检定结果

结 论

检定人员

检定 日期 年 月 日

检定 数据附后。

表 4 探 测器能谱分辨率检定记录

探 测 器

检 定条件 CuKa辐射Ni滤波片 kV                    mA

计数率 (峰顶值) cps

时间常数

标准物质 20=

技 术要求

计算 方法 E�= Wx100%
      Vp

检定 结果

结 论

检定人 员

检定日期 年 月 日

检定数据附后。



JJG 629- 1989

表 5 整机检定记 录

检 定 项 目 分 辨 率 综 合稳定 度
20角测角

  重复性

标准物质

检

定

条

件

Cu X射线管

  Ni滤 波片

管压

管流

发散狭缝

散射狭缝

接收狭缝

计 数 率

定 时时间

时间常数

扫描速度

电网电压

室 温

技术要求

检定结果

h=

H 二

D 二

结 论

检定人 员

检定日期 年 月 日

检定数据 附后。
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附录 3

测角仪 2e角单向测角准确度

  用标准物质检定的方法

    将块状多晶或粉末a-si仇或si标准物质安装在样品架上。测量条件为:CuKa辐射，

Ni滤波片，发散狭缝和散射狭缝 10，接收狭缝0.1一0.15 mm，扫描速度20/min，时间常

数2s，用记录仪或计算机显示 28=20一120̀之间的高、中、低衍射角度的衍射线。如

用。-sio,标准物质可取 (100), (110), (200), (211), (312), (321), (134)晶面衍射

线，求出各衍射线的衍射角，并以20 = 750附近的衍射线为基准角进行衍射角的 “零点”

校准。取各衍射角与 “零点”的最大误差△20二表示。
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附录 4

标 准 物 质

标准物质‘采用si和a-Sioz块状多晶或粉末标准物质。

标准物质技术要求的参考数 据
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附录 5

格拉布斯 《Grubbs)准则

    对某量等权单独测量，测得值X1,⋯，X,，如果某个测量值X的残余误差u，满

足下式:

                        I。I>A(。，。)子

则认为X是含有粗大误差的异常值，应予以剔除。

、=丫Z(X,-X)2n-1 (2)

A (a, n)值列表

a =0.01 a 二0.05 a 二0.01 I =0.05

15 15 2.78 2.47

1.49

75

1.46

1.67

2.82

2.85

2.50

2.53

1.91

2.10

1.82

1.94

2.88

2.91

2_56

2.58

2 22 2.03 2.94 2.60

2.32 2.96 2.62

2.99 2.64

ll

l82.41

2.48

2.55

2.24

2.29

3.01

3_10

2.66

2.74

n
一
3

4

5

6

7

5

9

10

11

12

2.61

2_66

2.33 3.18 2.81

2.37 3.24

3.34

2.87

n
一
17

18

19

20

21

22

23

24

25

30

肠

40

502.70

2.74

2.41 2_96

2.44

内
j

月
f

ll

孟
U

﹄卫

1

弓.
胜

，.
.

13


