
[bookmark: _GoBack]JJFZ（有色金属）003-2019《有色金属材料用多维探测器X射线衍射仪校准规范》
行业计量技术规范编制说明
一、工作简况
1  任务来源
根据工业和信息化部《关于印发2019年行业计量技术规范制修订计划的通知》（工信厅科函［2019］142号）文的要求，行业计量技术规范《有色金属材料用多维探测器X射线衍射仪校准规范》由广东省科学院工业分析检测中心负责起草。该项目计划编号为JJFZ（有色金属）003-2019。按计划要求，本计量规范应于2021年完成。
1.2承担单位情况
广东省科学院工业分析检测中心始建于1971 年，先后隶属于广州有色金属研究院、广东省工业技术研究院（广州有色金属研究院），2015年12月经广东省机构编制委员会批准成为广东省科学院属下的独立二级事业法人单位。是我国从事矿产品、金属材料、冶金产品、化工产品、再生资源质量检测和性能评价，欧盟环保（RoHS）指令的有害物质检测、金属材料综合利用检测以及分析测试技术研究与技术咨询的专业机构。中心现有高、中、初级专业技术和管理人员100余人，其中教授有15人，高级工程师24人，硕博士20人，具有中级职称以上科技人员占80%。近十年来获得省部级科技进步奖20项。累计申请专利19件，其中授权发明专利8件、授权实用新型专利2件。承担国家、省级各类项目50余项，主持和参与国家、行业标准200余项，发表专著5部，发表论文300余篇。
国标（北京）检验认证有限公司（以下简称国标检验）于2014年7月由原北京有色金属研究总院测试技术研究所改制成立，系中央企业有研科技集团有限公司（原北京有色金属研究总院）下属国合通用测试评价认证股份公司的全资子公司。国标检验是中国有色金属行业测试评价技术开发的骨干单位和分析测试标准的主要起草单位之一。主要从事金属材料及产品、有色金属矿物的化学成分成分、组织结构分析、物理性能测试、力学性能测试、无损探伤检测、失效分析等测试评价服务，培训、咨询、认证等技术服务，以及分析仪器研制、标准物质生产等。先后承担国家科技重大专项、国际科技支撑计划、国家自然科学基金等国家级科研项目41项，获得省部级科技成果奖励110余项，拥有授权中国专利和国际专利100余项，制定国家和行业标准381项，研制国家标准物质/标准样品162个，在国内外期刊发表学术论文800多篇，撰写学术著作23部。
西安汉唐分析检测有限公司成立于2018年8月，是由西北有色金属研究院（集团）整合其分析检测资源组建的具有独立法律地位的检验检测机构。公司具有雄厚的技术力量、完整的检验检测手段和先进的检验检测设备，认可或认证资质齐全。目前，公司在西安、宝鸡两地三区设立活动场所，检测面积8000余平米，下设泾渭分部、西北院分部、宝鸡分公司等三个业务分部。现有工作人员150余名，其中技术人员70余名，拥有各种仪器设备设施120多台套。主要承担有色金属、稀有金属、贵金属、钢铁及其合金等产品的化学成份分析、物理性能与力学性能、腐蚀性能测试；材料表面形貌、成分、元素价态等特性的测试与表征；检定校准工作；同时提供技术咨询、实验室规划设计、国际/国家/行业标准制定、计量技术规范、分析方法研究、标准物质研制、人员培训等服务项目。
广州计量检测技术研究院（GIMT）是广州市政府依法设置的国家法定计量检定机构，隶属广州市市场监督管理局。GIMT依据《计量法》开展计量检定/校准工作，同时承担部分产品的质量监督检验工作。GIMT现有员工近450人，博士、硕士120余人，专业技术人员250余人，其中高级工程师57人，教授级高工4人，拥有国务院特殊津贴获得者1人，广州市认定高层次人才3人。GIMT已建立社会公用计量标准近500项，通过CNAS认可的校准和检测项目1500余项。GIMT在理化分析计量及检测方面经验丰富，熟悉仪器测量原理及性能。目前已取得的计量校准CNAS资质涵盖质谱仪、色谱仪、光谱仪、气体分析仪、流量测定仪、在线水质类分析设备以及在线气体分析类等多个领域。在计量业务之外，GIMT也进行化学分析类标准物质的研究工作，具有标准气体的配制能力，目前已通过国家计量行政部门批准的标准物质有76种，主持及参与国家计量校准规范5项，广东省地方检定规程8项，行业计量校准规范2项，广东省地方标准5项，团体标准2项。
广州阳瑞仪器科技有限公司是专业从事国外精密科学分析仪器及相关耗材的高科技公司。公司建设有独立的材料示范实验室，拥有不少于400万人民币以上资本的仪器。同时，公司也致力于X-射线科学研究设备相关周边设备及其技术的科研开发及其相关应用工作，并与中山大学、广东分析测试中心研究所等科研院所建立了联合实验室。公司为理学集团（RIGAKU）授权的华南区域总代理商，主要经营理学集团生产的各种X-射线粉末衍射仪的进口销售、技术推广及其维护工作，并为客户提供高附加值的全方位解决方案。作为高科技公司，目前专业科研技术力量含博士生一人，研究生共计五人。公司客户群体涵盖国内以及香港、澳门地区等高校、科研机构及大企业公司研发中心等，仪器大量应用于化工、地质、医药、食品、生物、石化、冶金、质检等各种材料分析领域。
广东省科学院材料与加工研究所，现隶属于广东省科学院，是22个骨干研究所之一，是公益二类事业单位。研究所主要围绕粉末冶金材料、金属基复合材料、铝镁铜钛有色金属材料、先进材料成型加工技术及装备等领域，为广东省高层次人才聚集、成果转化应用和创新驱动高端平台三位一体的专业性研究机构，是华南地区重要的新材料研发与应用的科研单位。现有人员125人，其中专业技术人员78人，高级职称人员29人，博士25人，硕士28人，研究生导师19人，在读研究生40余人。建有国家钛及稀有金属粉末冶金工程技术研究中心，广东省金属强韧化技术与应用重点实验室等14个科技创新平台以及科技成果转化中心。近五年来先后承担了国家、省市各级科研课题近200项，项目经费累计达1.5亿元，实现成果转移转化收入超5亿元。获省部级奖励20余项，其中国家科技进步二等奖１项、省部级科技进步一等奖6项、二等奖9项。申请发明专利174件、获授权发明专利71件、发表学术论文500余篇，专著4部。
1.3主要工作过程
广东省科学院工业分析检测中心接到有色金属行业计量技术委员会转发下达的制定任务后，成立了计量规范编制组，对计量技术规范编写工作进行了部署和分工，制定了制定原则及计划工作。本项目主要工作过程经过了以下几个阶段：
1）2019年8月成立计量规范编制组，参与单位有国标（北京）检验认证有限公司、西安汉唐分析检测有限公司、广州阳瑞仪器科技有限公司、广州计量检测技术研究院和广东省科学院材料与加工研究所，并明确了各自的工作内容和任务。
2）2019年9月～2019年12月计量规范编制组成员认真学习了《国家计量校准规范编写规则》，对有色金属材料用多维探测器X射线衍射仪校准规范中的计量特性及校准方法进行了讨论，确定了校准项目和方法，在2020年5月形成了计量规范讨论稿。
3）2020年9月21日～22日计量规范编制组成员参加了由有色金属行业计量技术委员会组织的在北京召开的2020年有色金属行业计量技术规范编制组讨论会，会上与会专家、代表对本计量规范的讨论稿提出了宝贵的意见和建议，会议确定了项目负责起草单位、起草单位及一验、二验单位，明确了各项工作时间进度要求。
4）2020年10月编制组成员根据9月讨论会会议精神，根据会上提出的意见对《有色金属材料用多维探测器X射线衍射仪校准规范》进行了修改完善，去掉了零维探测器校准项目以及应力计量特性，对公式格式规范化，重新调整本计量规范的编写和资料性附录，完善试验数据，不确定度评定示例更加可行，最终形成了本计量规范的征求意见稿。
5）2020年11月编制组成员根据征求意见稿反馈意见以及验证试验结果，对规范进行了修改完善，合并了一维和二维探测器的计量特性，删除了能量分辨率相关内容，优化了部分计量参数指标，对整个规范文本进行了编辑性修改，形成本计量规范的送审稿。

二、编制原则和依据
2.1规范编制原则
1）该规范按照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》编写。
2）先进性：本规范依据JB/T 9400—2010《X射线衍射仪 技术条件》检测要求，充分考虑到X射线衍射仪的发展现状，根据现有检测设备的条件，制订了本规范的基本原则和编制依据，使本规范具有较好的操作性和规范性。
3）创新性：制定后的计量规范确定了一维探测器、二维探测器X射线衍射仪的校准项目和方法，有助于推进一维探测器、二维探测器X射线衍射仪的应用，对评价设备性能好坏，提高设备的可比性，保证后期测量数据的可靠性具有较好的作用。
2.2制定规范主要内容的论据
2.2.1范围
1）本规范适用于有色金属材料用配备一维和二维探测器的X射线衍射仪的校准。
2.2.2 引用文件
本规范规定了一维和二维探测器的X射线衍射仪的校准要求，因此引用了JB/T 9400  《X射线衍射仪 技术条件》
2.2.3 概述
[bookmark: _Hlk49497099]X射线衍射仪是利用已知的特征X射线对样品进行扫描，将采集到的晶体学相关数据与国际通用的标准数据比较，再加以计算从而获得一系列晶体结构信息，主要用于物相的定性、定量分析，以及晶格常数、材料残余内应力、织构等与晶体结构有关的数据的测定。X射线衍射仪主要依靠X射线探测器采集数据，探测器主要包括零维闪烁计数器和正比计数器、一维线阵探测器、二维阵列探测器等。
2.2.4 计量特性
根据征求意见稿的反馈意见，在本章中合并了一维和二维的计量特性，删除了对能量分辨率的要求，对一维和二维探测器的指标存在差异化时分别列出相应要求，优化了部分计量参数指标。
 2.2.5 校准条件
根据征求意见稿的反馈意见，对试验环境条件的温度、湿度条件进行了优化，对标准物质的表述进行了修改，明确了标准物质的特性。
2.2.6 校准项目和校准方法
根据征求意见稿的反馈意见，校准项目删除了能量分辨率的内容，增加了不同仪器狭缝系统的注解说明。根据验证试验的过程和结果，对校准方法中的部分参数和步骤进行了调整和优化。
2.2.7 校准结果表达
根据上述校准项目结果，进行了少量编辑性修改，按照校准报告规格出具校准证书。
2.2.7 附录性资料
校准规范规定需出具不确定度值，附录中给出了压痕仪校准结果测量不确定度的评定示例，以便本校准规范实施过程中具有可操作性。
三、标准水平分析
3.1采用国际标准及国外先进标准的程度
据查，目前国内外没有专门针对多晶X射线衍射仪一维、二维探测器的校准规范，计量检测机构也未开展该类仪器的检定校准。
3.2与国际及国外同类标准水平的对比分析
目前国外没有相关技术规范，本规范水平达到国外先进水平。
四、与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系
本规范与有关的现行法律、法规和国家计量技术规范具有一致性，无冲突之处。
五、重大分歧意见的处理经过和依据
无
六、标准作为强制性或推荐性国家（或行业）标准的建议
建议本规范作为推荐性行业计量技术规范，供相关行业参考采用。
七、贯彻标准的要求和措施建议
无
八、废止现行有关标准的建议
无
九、预期效果
本规范的制定实施有利于多晶X射线衍射仪的验收和校准，进一步促进多晶X射线衍射仪在各行各业中的运用。
十、其他应予说明的事项
无
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