
MV_RR_CNJ_0035 转靶 X射线多晶体衍射仪检定规程 

1. 转靶 X射线多晶体衍射仪检定规程的说明 

编号 JJG(教委)009-1996 
名称 (中文) 转靶 X射线多晶体衍射仪检定规程 

(英文) Verification Regulation for Rotating Anode X-Ray Polycrystalline 
Diffractometer 

归口单位 国家教育委员会 
起草单位 国家教育委员会 
主要起草人 马礼敦  黄清珠 
批准日期 1997年 1月 22日 
实施日期 1997年 4月 1日 
替代规程号 无 
适用范围  本检定规程适用于新安装、使用中或修理后配备有转靶X射线发

生器的X射线多晶体衍射仪(以下简称仪器)的性能检定。使用密封X射
线管或其它类型的X射线多晶体衍射仪也可参照执行。  

主要技术要求 1.外观要求 
2.安装条件 
3.检定条件 
4.检定设备 
5.样品 
6.检定项目和检定方法 

是否分级 无 
检定周期(年) 2 
附录数目 5 
出版单位 科学技术文献出版社 
检定用标准物质  

 
相关技术文件  

 
备注  

2. 转靶 X射线多晶体衍射仪检定规程的摘要 
2  范围 

本检定规程适用于新安装、使用中或修理后配备有转靶X射线发生器的X射线多晶体衍
射仪(以下简称仪器)的性能检定。使用密封X射线管或其它类型的X射线多晶体衍射仪也可
参照执行。 
2.1  原理 
转靶X射线多晶体衍射仪配备的转靶X射线发生器中的X射线管是可拆的，其中的阳极
靶是一个用流水冷却的、高速旋转的，靶面复以特定金属的圆形组件，因而可承受的电子流

大大增强，其功率远大于密封式X射线管。与X射线多晶体衍射仪配用的常为12kW或18kW
的可拆式转靶X射线管。 
本仪器使用按Bragg－Branteno原理制造的粉末衍射测角器，由多晶平板形样品产生的
衍射X射线由粒子探测器(常用闪烁计数器)及相关的电子电路及计算机进行探测记录和处
理。从衍射线的位置、强度及线形等的分析可以对多晶聚集体的相结构，晶粒大小与分布，



点阵畸变、各种晶体缺陷，多晶材料的晶体结构及其它多晶聚集体的结构信息进行测定研究。 
2.2  构成 
本仪器由转靶X射线发生器，Bragg－Branteno测角器，探测器与放大计数系统，计算机
控制与数据处理系统等四大部分构成. 

 

3  计量单位 

本规程中的计量单位一律采用国家颁布的法定计量单位及其符号。 
衍射线的位置用衍射线所处的衍射角2θ表达，单位为度(°)。 
衍射线的强度I采用在规定时间内收集到的光子数目[单位为(1)]或每秒的光子数目(单
位为s－1)表达。 
分辨率定义为衍射线极大一半处的衍射线全宽度(2θ)[称为半高宽，英文缩写为

FWHM]，单位为度(°)。 

4  计量要求 

4.1  计量特性 
4.1.1  安全装置 

项目名称                                计量特性 
4.1.1.1  过电压保护器               当电源电压超过仪器允许的最高电压时 

应能自动切断外电源，使仪器停止工作 
4.1.1.2  过负荷保护器               当仪器的实际负荷大于额定的最大负荷时 

应能自动切断电源，使仪器停止工作 
4.1.1.3  水继电器                   在冷却水压力、流量不能满足仪器要求时 

应能自动切断电源，使仪器停止工作 
4.1.1.4  真空指示                   真空度如达不到10－4Pa，停止发生X射线 
4.1.1.5  靶子转速监测               若靶子实际转速小于仪器规定的最小转速时 

不能发生X射线 
4.1.1.6  仪器状态报警灯             任一个报警灯亮，X射线发生器不能工作 
4.1.1.7  X射线工作示警灯            任一个不亮，X射线发生器不能工作 
4.1.1.8  防护罩                     正常操作时罩外X射线散射剂量≤2.5×10－6Sv/h 
4.1.2  角度检定项目 

项 目                          A 级          B级           C级 
4.1.2.1  测角准确度  Δ(2θc)  ≤0.01°      ≤0.05°       ≤0.10° 
4.1.2.2  测角重复性            Sθt         ≤0.001°     ≤0.003°      ≤0.005

° 
4.1.2.3  测角复现性            Sθd         ≤0.002°     ≤0.004°      ≤0.006

° 
4.1.3  强度检定项目 

项 目                           A级           B级           C级 
4.1.3.1  强度的线性上限        Imax         ≥3×10

5       ≥3×104       ≥1×

104 
4.1.3.2  强度测量的重复性      SI          ≤1％          ≤2％         ≤3％ 
4.1.3.3  强度的稳定性          SV         ≤1％          ≤2％         ≤3％ 
4.1.4  分辨率(半高宽)          βc

56         ≤0.07°(2θ)   ≤0.12°(2θ)   ≤0.25°



(2θ) 
4.2  等级评定 
4.2.1  角度测量   A 级  4.1.2.1  4.1.2.2  4.1.2.3三项指标均应分别达到A级指标 

B 级  4.1.2.1  4.1.2.2  4.1.2.3 三项指标应分别达到或超过 B级指标 
C 级  4.1.2.1  4.1.2.2  4.1.2.3 三项指标应分别达到或超过 C级指标 

4.2.2  强度测量 A 级  4.1.3.1  4.1.3.2  4.1.3.3  三项指标均应达到A级指标 
B 级  4.1.3.1  4.1.3.2  4.1.3.3  三项指标应分别达到或超过 B级指标 
C 级  4.1.3.1  4.1.3.2  4.1.3.3  三项指标应分别达到或超过 C级指标 

4.2.3  分辨率  同 4.1.4 
4.2.4  仪器等级评定  A 级  4.2.1  4.2.2  4.2.3  三项指标均应达到 A级指标 

B 级  4.2.1  4.2.2  4.2.3  三项指标应分别达到或超过B级指标 
C 级  4.2.1  4.2.2  4.2.3  三项指标应分别达到或超过C级指标 

5  技术要求 

5.1  外观要求 
5.1.1  仪器主机和各部件应完好无损伤。原有的各种说明整机或部件的名称、型号、制造

厂、出厂日期、出厂系列号、电源、功率等指标的各种标志应完好无损，字迹清晰。 
5.1.2  技术资料 
说明仪器安装及使用的全套说明书； 
出厂检验合格证； 
仪器的验收与全套保养维修记录，各次检定证书。 
5.2  安装条件 
应满足仪器说明书提出的所有安装要求和各种测量所需的要求。 
5.3  检定环境 
5.3.1  环境  实验室应宽敞，四周砖墙厚度应不薄于25 cm，室外应贴有说明为射线工作
室的国际通用标志(此标志为国标 GB8707－88《辐射防护规定》中1.9条之规定，标志见附

录A)。实验室应清洁无尘、无振动、无电磁干扰、无腐蚀性气体、室温应能控制在预定温
度±1℃；相对湿度≤70％。 
5.3.2  电源  电源电压允许波动范围为380V±10％，频率波动范围为50Hz±1％，功率应
为仪器要求的150％，不得突然断电，应有专用地线，接地电阻不大于仪器的规定。 
5.3.3  冷却水  应有流量与温度均稳定的、符合仪器要求的、清洁的冷却水系统，水温变

化不超过±2℃。 
5.3.4  防护罩外X射线散射剂量应低于安全指标，≤2×10－6Sv/h。 
5.4  检定设备 
5.4.1  标准样品 
硅粉  国标GBW(E)130014或美国标准参比物SRM640系列它们附有应采用的标准衍射
数据。如无以上通用标样，则用纯度超过99.999％，粒度小于30μm的无应力硅粉。标准衍
射数据见附录B。 
5.4.2  检定器材 
5.4.2.1  标准镍或铝吸收片。 
5.4.2.2  调压变压器，三相15kW以上。 
5.4.2.3  交流电压表，C级以上，量程(0V～500V)。 
5.4.2.4  剂量测定仪 
5.5  检定项目和检定方法 



5.5.1  检定项目 
5.5.1.1  外观与安全装置 
5.5.1.2  测角准确度、测角重复性及测角复现性 
5.5.1.3  强度的线性范围和重复性 
5.5.1.4  强度测量的稳定性 
5.5.1.5  谱线的分辨率 
5.5.2  检定方法 
5.5.2.1  测角准确度，重复性与复现性的检定 
(1) 以符合5.4.1的硅粉压制试料板，作为测定用标准样品。使用国标及SRM640时，
不得再研磨。须紧压，样品板正面须光洁平整。 
(2) 调准仪器，包括光路调准及脉高分析器等电子部件的调整。记下角度零位校正值。 
(3) 对标准硅试料板按下述条件进行扫描，反复扫描3次。扫描的衍射峰指数及范围如

下： 
衍射指数：            111     311     331     511     531     533 

扫描范围：    2θ从  28.05   55.70   75.95   94.60   113.70  136.40 

至  28.85   56.55   76.80   95.50   114.90  138.00 

扫描步长：0.01°(2θ)，每步停留时间：2s 

狭缝系统：DS＝1/2°，SS＝1/2°，RS＝0.15mm。 
采用CuKα辐射，40kV，100mA，单色器可用石墨单色器(接受狭缝为0.8mm)或Ni滤
色片 
记下样品室温度或实验室温度，控制在25℃±1℃ 
(4) 测角准确度的计算 
取(3)中3次扫描数据中的一组数据，对各衍射峰作Kα1，Kα2分峰，记录下各对应于K
α1的峰位，作零位校正得(2θo)i，下标o，i分别表示实验测量值，第i个衍射峰。 
求实测值(2θo)i与相应标准值(2θs)i之差Δ(2θo)i，下标s表示为标准值 

Δ(2θo)i＝(2θs)i－(2θo)i                       (1) 
作Δ(2θo)i～(2θo)i图，对各Δ(2θo)i作最小二乘拟合，拟合方程可用下式或其它合适

的函数。 
Δ(2θr)＝a0＋a1(2θ)＋a2(2θ)2＋a3(2θ)3               (2) 

此即为校正曲线。从此曲线上求得与各(2θo)i对应之校正值Δ(2θr)i，用这些值对实测值(2
θo)i 
进行校正，得校正后值(2θr)i 

(2θr)i＝(2θo)i＋Δ(2θr)i                      (3) 
再求(2θr)i与各对应(2θs)i之偏离值Δ(2θc)i，此即为测量偏差。 

Δ(2θc)i＝(2θs)i－(2θr)i                      (4) 
求出平均值 ?(2θc)1 ，以此作为本次测量测角准确度之判据。 
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再求出另两次扫描数据的测角准确度 ?(2θc)2 及 ?(2θc)3 。 

(5) 测角重复性的计算 

求出 ?(2θc)1 、 ?(2θc)2 、 ? (2θc)3 的算术平均值 ? (2θc)a 及标准偏差Sθt，以Sθt 作 
为重复性之判据。 
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式中p为扫描次数，从1至3。 
5.5.2.2  测角复现性的检定： 
(1) 将实验条件改变为： 
① DS＝1/2°，SS＝1/2°，RS＝0.15mm，扫描步长0.02°(2θ)，每步停留时间

3秒，扫描范围同5.5.2.1(3)规定。 
② DS＝1°，SS＝1°，RS＝0.30mm，扫描步长0.02°(2θ)，每步停留时间2秒，

扫描范围同5.5.2.1(3)规定。 
每种条件扫描一次，每次扫描用的试料板均需重新压制。 

(2) 按5.5.2.1(4)所述计算方法算出各次扫描的 ?(2θc)p 。 
 

(3) 求取本两次测量所得之 ?(2θc)p 与5.5.2.1(5)所得?(2θc)a 之平均值 ?(2θc) ，以此 
作为本仪器测角准确度的判据。 
(4) 算出 ?(2θc) 之标准偏差S－d，以此作为复现性判据。 
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式中  n＝3。 
5.5.2.3  强度的线性范围及重复性测定 
(1) 可用仪器的零位进行测定，也可用某衍射的极大位置(如Si(111))进行测定。 
(2) 采用CuKα辐射。如采用零位测定，则无样品，探测器调到2θ零位。X射线发生
条件为40kV，10mA。狭缝：DS＝0.05mm，RS＝0.15mm；如采用Si(111)衍射极大位置，
则需装上Si样品，探测器固定在Si(111)衍射极大位置，2θ约为28.44°。X射线发生条件采
用40kV，50mA或更大，使Si(111)衍射的强度可超过强度线性范围。石墨单色器或Ni滤色
片。测定期间应稳定冷却水温度，其变化不超过±2℃。 
(3) 在SS的位置上垂直于X射线插入n(n不小于10)块标准吸收片，此时入射X射线刚好
被完全吸收。如在n＜10时透过强度已变为零，则应减薄吸收片，使在n≥10时，透过强度为
零。 
(4) 在开机半小时冷却水温及电路稳定后开始测量。每次测量之累计计数时间为5s，测

得之光子累计计数为In，n为测定时所用吸收片的数目。完成一次测量后减少一块吸收片，
再测量，不断减少吸收片至记录之光子数超过仪器生产厂家声明的最大线性范围。然后做反

向测量，逐块加入吸收片，每加入一片测量一次。来回共作p次(不少于3次)测量。按下式求

取吸收片数为n时之平均计数率
—

I n(s
－1)。 

—
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(9) 
下标i表示第i次测量。 

(5) 作
—

I n～n图。连接各
—

I n 点，在大n低
—

I n 段为直线，到小n高
—

I n 段转变为曲线。将直线 



段外延。与直线和曲线的分离点对应的计数值Imax即为本仪器计数线性范围之上限。可应用

上 
述直线与曲线间的差值对非线性段的实测值进行校正。 
(6) 取3个靠近0.1Imax，0.5Imax，0.9Imax的测量点，对应的吸收片数为n1，n2，n3，按下

式求这3点的标准偏差 
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求平均值SI 
SI＝(SI n 1＋SI n 2＋SI n 3 )/3                        (11) 

以SI作为强度测量重复性判据。如Imax大于100k/s，则取0.01Imax，0.4Imax，0.9Imax三个测量 
点。 
5.5.2.4  强度的稳定度检定 
主要检定外电源电压变化对实测强度值的影响。 
以硅(111)衍射峰的衍射强度变化作为判别依据。 
在外电源和仪器之间接入一个不小于15kW的三相调压变压器及一个电压表。 
对标准硅试样板做2θ从28°至29°的扫描，确定出Si(111)衍射峰极大的位置，将探测
器固定在此极大值处进行测量。狭缝DS＝1°，SS＝1°，RS＝0.15mm。每次测量的计数时
间为5s，要使其累积计数不小于1×104，也不能使每秒计数大于强度线性区之上限。 
搬动调压变压器，使输入仪器的电压在418V、380V、342V三个数值间变换，每个电压
值需轮流变换到5次。输入电压变换后，稳定2min，然后作5次测量，每次测量间隔为2min。 

分别求出在418V、380V及342V测得的5×5个测量值的平均值
—
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求SVH及SVL之平均值SV 
SVH＋SVL SV＝ 

2 
(13) 

即以此作为强度稳定度的判据。 
5.5.2.5  分辨率的检定 

FWHM是随2θ而变的，2θ变大，半高宽变宽，分辨率变坏。 
检定用标准样品为硅粉。 
取5.5.2.1(3)中某次扫描的衍射数据。求出各衍射峰的半高宽β°(2θi)。 
作β°(2θ)i～2θi图。用βc＝Utg2θ＋Vtgθ＋W拟合各β°(2θ)i 
从βc曲线上求出2θ为56°处的βc

56，作为分辨率的判据。 
也可用5.5.2.1(3)中三次扫描所得的2θ位于56.12°处的Kα1辐射的(311)衍射之半高

宽(FWHM)的平均值βSi
311为分辨率。 

5.5.2.6  散射剂量的测定 

在按5.5.2.1作测角准确度测量时，同时测定。此时仪器应使用所有安全保护装置，正常
操作运转。测量点选在图1中所示A、B、C三点，距防护罩0.5m。反复测定三次，求出各点
的平均值。 

6  计量管理 



6.1  检定结果处理 
按本规程检定，并达到4中规定的各项计量特性的发给检定证书，格式见附录C(标准的
附录)。证书中应分别给出4.2中三个基本项目(2θ角、强度及半高宽)的等级指标及整个仪

器的等级指标。如三个项目中有一个和一个以上不能达到最低的C级指标，则为不合格仪器，
只发给检定结果通知书，格式见附录D(标准的附录)。 
6.2  检定周期 
6.2.1  新安装和修理后的仪器应按本规程进行首次鉴定。 
6.2.2  本仪器的检定周期为2年。如仪器某些部件更换，则需对有关项目进行补检。 

 

注: 需要查阅全文, 请与出版发行单位联系. 


