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电子探针分析仪检定规程

    本规程适用于新制造、使用中和修理后的电子探针分析仪 (以下简称电子探针)的

检定，也适用于配有波谱仪具有元素分析功能的扫描电子显微镜的检定。

一 概 述

    电子探针主要用于测定固体样品中微小区域内原子序数从 5号 (硼)至92号 (铀)

元素的种类和含量，同时可以用于分析样品表面的形貌。其原理是:用细聚焦一定能量

的电子束轰击样品，样品在电子的作用下产生X射线、二次电子等信息。用波谱仪将

X射线按波长进行分散，并测定特征 X射线的强度。根据特征X射线的波长确定元素

的种类;根据特征 X射线的强度进行修正计算，确定元素的含量。用二次电子成像分

析表面形貌。

    电子探针主要由电子光学系统、X射线色散系统、信号接收放大和显示系统、计算

机系统、真空系统、供电系统等部分组成。

二 技 术 要 求

电子探针按其性能分为一级、二级、三级。

外观

    标明仪器名称、型号、制造单位、出厂日期、出厂编号等;两板上的标记清晰;部
件装配牢固;导线连接可靠;无影响计量性能的损伤;操作自如，运转正常。

2 放大倍数示值误差

    一级不超过士5%;二级不超过士10%;三级不超过士20%.

3 二次电子像分辨力

    一级不大于10 nm;二级不大于20 nm;三级不大于50 nmo

4 探针束流稳定度

    一级不大于3X10一3;二级不大于5X10一3;三级不大于10 X 10一3

5 束斑位置稳定度

    一级不大于0.5 tAm;二级不大于1 tm;三级不大于2 jAma

6 样品台重复性
    一级不超过1 [Lm;二级不超过2 [Lm;三级不超过5 lzmo

7  X射线强度重复性

    一级不大于196;二级不大于2 ;三级不大于4%o

8 合金定量分析误差

    一级不超过士1.596;二级不超过士3 ;三级不超过士6%.
                                                                                                                                  1
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9 矿物定量分析误差

    一级不超过士3%;二级不超过士5%;三级不超过士10%0

10 机壳绝缘电阻

    不小于20 MSL

n X射线泄漏剂量当量

    不大于2.5 pSvo

三 检 定 条 件
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环境条件

  环境温度:(20士5)̀C。

  相对湿度:不超过70 。

电源

电压一 (220士22) Vo

检定用标准物质.

  检定放大倍数用标准物质

参见JJG 550-1988扫描电子显微镜检定规程9.1款。

  合金标准物质

电子探针分析用主元素含量标准偏差不大于0.1%的标准物质。

  矿物标准物质

电子探针分析用主元素含量标准偏差不大于0.2%的标准物质。

  检定二次电子像分辨力用的标准物质。

主要配套设备

  用于测定束电流的法拉第杯。

  用于确定束斑位置的铁合金样品。

  比长仪

量程不小于60 mm，误差不超过士1 Jmo
  绝缘电阻表:不低于10级。

  X射线剂量仪:误差不超过士20%0

四 检定项目和检定方法

外观检查

用目测和手感进行检查。

放大倍数示值误差的检定

0 是指经国家计量行政部门批准的标准物质。
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17.1 在电子探针标称的放大倍数范围内选取5挡，最低挡为200倍，最高挡为检定二

次电子像分辨力用的放大倍数。

17.2 将检定放大倍数的标准物质固定在样品台上，使其工作面垂直于电子光学系统的

轴线，并调整到规定的工作距离的位置上。

17.3 将电子探针调整到最佳工作状态，把标准物质上标记线的像调整至荧光屏的中

心，聚焦后拍照。

17.4 用比长仪测量出底片上标记线的间距L([m),
放大倍数 M 按式 (1)计算:

        L
lvi = 万一

          九
(1)

式中:h— 标准物质上标记线的间距，Imo
17.6 放大倍数的示值误差 E按式 (2)计算:

                                          _ N 一 入Q
                                          E = =下二一二二
                                              一 M

x 1000, (2)

式中:N— 被检仪器放大倍数的标称值。

18 二次电子像分辨力的检定
18.1 将检定二次电子像分辨力用的标准物质固定在样品台上。若被检定的分辨力的值

为 “(nm)，则选取的放大倍数应不小于4x105xdo

18.2 将电子探针调整到最佳工作状态拍照，照片的灰度应不小于8个等级。

18.3 用比长仪测量出照片上可以分辨的金颗粒边界的最小间距F(rma)o

18.4 二次电子像分辨力d(nm)按式 (3)计算:

、一M x 103 (3)

式中:M- 照片的实测放大倍数。

19 探针束流稳定度的检定

19.1 将电子探针调整到正常工作状态，加速电压取25 kV，束流取1x10 A

19.2

19.3

稳定30 min以后，用法拉第杯测定束流，连续测量60 min,

束流稳定度 a按式 (4)计算:

L ma.一1m  i.
    10

(4)

式中:1-— 束流最大值;

      1 min— 束流最小值;

        2。— 束流初始值。

20 束斑位置稳定性的检定

20.1 将电子探针调整到正常工作状态，加速电压取25 kV，束流取 1X10

20.2 使用铁合金样品

20.3 放大5 000倍观察，并记录束斑位置。

20.4  15 min以后，再次放大5 000倍观察，并记录束斑位置。

A}
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  测量出二次观察到的束斑位置的中心距离为Bo

束斑位置稳定度R按式 ((5)计算:

。= H
1   5 000

(5)

21 样品台重复性的检定

21.1 加速电压取20 k V，束流取1 X 10-$A，放大倍数取5 000倍，用二次电子像在样

品上找一个标记点，并将它移到中心位置拍一张照片。

21.2 记下样品台的位置，将样品台分别在二方向和Y方向移开5 mm以上，再回到原

来的位置，并再拍一张照片。

21.3 测量出两张照片上标记点的间距 Co

21.4 样品台重复性 r按式 (6)计算:

                                                        C
                                                r = 二普汾 (6)

                                                      5 000

22  X射线强度重复性的检定

22.1 将电子探针调整到正常工作状态。

22.2 分别用4种分光晶体测定适当元素特征 X射线的强度。

22.3 每次总记数不低于100 000，连续测定 12次。

22.4  X射线强度重复性b按式 (7)计算:

                    b一童 (7)
式中:了— 12次计数的算术平均值;

        s- 12次计数的标准偏差。

22.5 超轻元素的X射线重复性可以降低一级要求。

23 合金定量分析误差的检定

23.1 将电子探针调整到正常工作状态。

23.2 对合金标准物质进行定量分析，测定出标准物质中某一主元素的质量百分比。

23.3 连续测定3次，3次测得值的算术平均值为 mo

23.4 合金标准物质定量分析误差‘按式 (8)计算:

                                  e = m一MO                                      (8)

式中:ma— 合金标准物质中某一主元素质量百分比的标准值。

24 矿物定量分析误差的检定

24.1将电子探针调整到正常工作状态。
24.2 在矿物标准物质的工作面上喷镀一层厚度大约为20 nm的碳膜。

24.3 将矿物标准物质作为被测定的样品进行定量分析，测定出矿物标准物质中某一主

元素的质量百分比。

24.4 连续测定3次，3次测得值的算术平均值为no

24.5 矿物标准物质定量分析误差.f按式 ((9)计算:
    a
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                                  f=n一no                                       (9)

式中:no— 矿物标准物质中某一主元素质量百分比的标准值。

25 机壳绝缘电阻的检定

    断开电子探针电源，用绝缘电阻表一端接在电源输人端的火线上，另一端接在电子

探针的金属壳上，测定两端的电阻值。

26  X射线泄漏量的检定。

    加速电压取30 kV，束电流取1 X 10-6A，用X射线剂量仪测量各部位X射线的最

大泄漏量。

五 检定结果的处理和检定周期

27 检定结果的处理

27.1技末要求中4, 7, 8, 9, 10, 11条为主要技术指标，主要指标全部不低于某一
等级，非主要指标有3项不低于这个等级，则认为这个等级为此电子探针的等级。

27.2 经检定定级的电子探针，发给检定证书。

27.3 经检定达不到三级技术要求的电子探针，发给检定结果通知书，并注明达不到三

级技术要求的项目。

28 检定周期
    电子探针的检定周期一般为 3年。
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附录

电子探针分析仪检定记录

1 仪器名称:

    制造单位:

2 型号:

    温度:

3 外观:

4 放大倍数示值误差

，编号:

，湿度:

档 次 四 五

标称 值

实测 值

示值误差

5 二次电子像分辨力

    放大倍数: ，最小间距:

    分 辨 力:

6 束流稳定度

    初始值: ，最大值:

    最小值: ，稳定度:

7 束斑稳定度

    中心距离: ，稳定度:

8 样品台重复性

    标记点间距: ，重复性:

9  X射线重复性

    X射线计数值:

重复性:
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合金定量误差

测定值:

平均值:

标准值:

定量误差 :

矿物定量误差

测定值:

平均值:

标准值:

定量误差:

机壳绝缘性能:

X射线泄漏剂量当量:

结论:

勺
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检定员 ，校验员 日期 年
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附录 2

检定证书背面格式

1 外观:

2 放大倍数示值误差:

3 二次电子像分辨力:

4 束流稳定度:

5 束斑稳定度:

6 样品台重复性:

7  X射线重复性:

8 合金定量误差:

9 矿物定量误差:

10 机壳绝缘性能:

11 X射线泄漏量:

12 结论:


