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[bookmark: _Toc464728896]一、工作简况
1.立项目的
辉光放电发射光谱仪（GD-OES）是一种能同时对材料进行成分分析和表面分析的仪器。在常规化学成分分析中，该仪器可以直接对固体样品进行多元素同时快速分析，同时具备检测限低、灵敏度高、线性范围宽和分析成本低的特点。在表面分析中，根据方法是否经过了校准，可以进行定量或定性的表面分析。利用射频（RF）光源，辉光光谱还能进行非导电样品的成分分析和表面分析。辉光光谱的分析时间较短（一般为几分钟到十几分钟），深度分辨率可以达到纳米级，所以辉光光谱仪在有色金属材料行业中应用非常广泛，目前已形成多项相关国家标准，如：GB/T 19502-2023《表面化学分析 辉光放电发射光谱方法通则》、GB/T 29559-2013《表面化学分析 辉光放电原子发射光谱 锌和/或铝基合金镀层的分析》、GB/T 32996-2016《表面化学分析 辉光放电发射光谱法分析金属氧化物膜》等。
辉光放电发射光谱仪（GD-OES）工作原理是在辉光放电光谱光源内维持一个低真空氩气环境（一般100～500Pa）。给样品施加负电压（一般500～1500V），样品作为阴极。在电场作用下，电离产生的氩离子（Ar+）在阴极与阳极间被加速。同时在电离过程中，产生了阳离子和自由电子，最终形成等离子体，该等离子体的形成过程称之为辉光放电。一些高速氩离子（Ar+）到达样品表面，撞击得到阴极（样品）原子和二次电子，将样品表面物质均匀地溅射（或剥离）出来，一些溅射出的物质扩散到辉光放电等离子体内，最终被激发。这些被激发的原子由激发态回到基态时所发出的光是组成该样品元素的特征光谱。经光栅分光后，利用这些发射光谱的波长和强度即可进行定性和定量分析。在深度分析时，通过相应的数学模型将实验得到的元素强度与溅射时间的关系转化为元素含量与溅射深度的关系，即可得到样品深度分布的信息。
有色金属材料的化学成分直接影响其性能，也是判断产品合格与否的关键参数；有色金属材料的表面处理工艺直接关系到材料的耐腐蚀性、抗氧化性、导电性等性能，如在铜基、铝基、镁基等材料表面进行镀镍，在铜基材料表面镀银等。辉光放电发射光谱仪（GD-OES）作为精密的光学仪器，其准确度直接影响了被测样品的化学成分及材料性能，因此必须定期对辉光放电发射光谱仪（GD-OES）进行校准。而现有的JJG768-2005《发射光谱仪》校准规范不再适用于火花放电原子发射光谱仪的校准。
本规范制定后，将实现辉光放电发射光谱仪（GD-OES）校准的规范化与一致性，为辉光放电发射光谱仪（GD-OES）的检测数据准确可靠提供了必要的计量保障。从行业需求来看、此类设备应用广泛，不仅可以作为有色金属材料化学成分的快速分析常规手段，随着对材料表面质量的要求越来越高，在表面分析方面更体现出了独特的优势。因此，亟须专门制定针对辉光放电发射光谱仪（GD-OES）的计量校准规范，以填补此类仪器设备量值溯源所依据技术文件的空白，满足行业相关计量的迫切需求。
2.任务来源
[bookmark: _GoBack]根据工信部《工业和信息化部办公厅关于印发2025年行业计量技术规范制修订计划的通知》（工厅科〔2025〕299号），行业计量技术规范《有色金属材料分析用辉光放电发射光谱仪校准规范》由中铝洛阳铜加工有限公司负责起草。该项目计划编号为JJFZ（有色金属）004-2025，计划完成年限为2027年。
3.项目编制组单位简况
3.1编制组成员单位
[bookmark: _Toc464728900][bookmark: _Toc462884344]本规范的编制组单位为：中铝洛阳铜加工有限公司、中铝材料应用研究院有限公司、国标（北京）检验认证有限公司、辽宁盛达计量检测技术有限公司、宝鸡钛业股份有限公司、有色金属技术经济研究院有限责任公司、西安汉唐分析检测有限公司、北京科技大学、国合通用（青岛）测试评价有限公司、中国科学院宁波材料技术与工程研究所、西南铝业（集团）有限责任公司。
3.2 主编单位简介
中铝洛阳铜加工有限公司（以下简称洛阳铜加工）是知名铜加工企业，国内具有影响力的综合性铜加工企业，拥有“国内领先、世界一流”的高精度电子铜带生产（引进美国、德国、意大利、日本等国家具有国际领先水平的先进生产装备）、铜及铜合金板带箔加工生产、铜及铜合金管棒加工生产、铝镁材加工生产等多条生产线，产品涉及铜及铜合金板、带、箔、管、棒、型材、铝镁板带箔材。广泛应用于电子信息通讯、新能源、汽车、海洋工程、轨道交通、电力装备等领域，为神舟系列飞船、大推力火箭、区域电子对抗、JT等国家重大战略工程提供了关键材料保障。拥有国家级企业技术中心、国家实验室认证认可监督管理委员会认可的实验室、中国有色金属工业重金属加工材质检站、河南省铜镁材料和加工技术工程研究中心、中铝集团高性能铜板带箔加工技术重点实验室、有色行业铜及铜合金材料与加工工程技术研究中心。先后从德国、美国、法国、日本、英国、意大利等十二个国家引进了80台（套）先进的设备和检测仪器，为有色金属产品的研制和生产打下了坚实的基础。公司拥有一支高素质的科研技术研发队伍，具备丰富的生产技术经验和技术能力。接插件用铜及铜合金异型带材生产技术成熟，产品质量稳定、性能满足用户使用要求，具有较好的技术基础和能力。
[bookmark: _Toc464728901][bookmark: _Toc462884345]该单位主要负责本规范的起草工作，成立编制组并根据委员会的工作安排组织编制组成员单位开展相关校准工作，组织各单位对规范的《讨论稿》进行认真讨论，并就提出的意见和建议进行反馈和修改，在编制组中发挥主要带头作用。
3.3成员单位简介
3.3.1 中铝材料应用研究院有限公司
中铝材料应用研究院有限公司（以下简称中铝材料院）是中国铝业公司下属科研企业，前身为成立于2010年5月的中铝科学技术研究院，是中央组织部、国务院国资委在北京市昌平区未来科学城规划的15家中央企业重要科研、创新基地之一。中铝材料院以有色金属材料研发及其应用产品研制为主业，研发方向涉及航空航天用铝合金板材、汽车轻量化用铝合金、锂电池用铝合金电池壳、电子信息用铜合金引线框架，轨道交通用铜合金材料及其应用产品研制等多个方面。目前各类在研项目包括国家“863”项目、国家重点研发计划项目，以及北京市科技创新引导专项、中铝公司科技发展基金等多个项目。为提升科技创新水平，中铝材料院引进国家级专家3人，形成了以专家为核心的科研创新队伍。聘任中国工程院院士，启动运行了院士专家工作站，引进多名高校知名教授及业内有重要影响的科技专家。目前中铝材料院科研人才比例达78%，全日制大学本科及以上学历达100%，硕士研究生占50%，博士研究生占36%。
该单位积极参与编制组的各项工作会议，对规范的技术指标、校准项目提出了有效建议，是该规范的验证单位，在编制组中发挥了主要作用。
3.3.2  国标（北京）检验认证有限公司
国标（北京）检验认证有限公司是我国有色行业的材料研究、材料检测和仪器校准的权威机构，公司运行着国家新材料测试评价平台有色金属材料行业中心、国家有色金属及电子材料分析测试中心、国家有色金属质量检验检测中心、北京市有色金属新材料产业计量测试中心。中心拥有雄厚的技术力量，先进的仪器，齐全的校准测试方法，在国内外科技期刊上发表论文1200余篇，撰写论著22部。起草国际标准7项、国家/行业标准720余项；主编校准规范8项，参编校准规范13项，共计21项。
该单位积极参与编制组的各项工作会议，对规范的技术指标、校准项目提出了有效建议，是该规范的验证单位，在编制组中发挥了主要作用。
3.3.3 辽宁盛达计量检测技术有限公司
辽宁盛达计量检测技术有限公司位于大连经济技术开发区双D港，成立于2018年，专注于计量校准、检测服务及计量技术研发。公司拥有一支经验丰富且持证上岗的专业技术团队，秉持“独立公正、科学严谨、准确高效、服务至诚”的质量方针，已发展为集仪器销售、维修、检测于一体的综合型技术企业，服务于众多高端制造业客户。作为行业新锐，公司已通过“国家高新技术企业”认定，拥有板式橡胶支座变形检测装置及扭矩检定仪在内的16项专利技术，体现了较强的技术实力与创新能力。公司实验室配备国内外先进的计量标准装置，建立了完善的质量管理体系，确保服务流程规范、数据可靠。除持有的校准资质外，公司在复杂工况下的现场校准方面积累了丰富经验，曾受邀为国防军工、地质地矿、钢铁企业、化学化工等多家权威机构提供技术指导与校准服务。自成立以来，公司持续为客户提供计量器具检定校准服务，交付及时，被多家企业评定为合格供应商。未来，公司将深度融入“数字辽宁”建设，着力打造“互联网+计量”智能化服务平台，依托大数据分析为客户提供预防性维护建议。通过持续推进技术创新与服务优化，辽宁盛达计量检测技术有限公司致力于成为客户在质量控制与计量管理领域值得信赖的合作伙伴。
该单位积极参与编制组的各项工作会议，对规范的技术指标、校准项目提出了有效建议，是该规范的验证单位，在编制组中发挥了主要作用。
3.3.4 宝鸡钛业股份有限公司
宝鸡钛业股份有限公司是我国规模最大、体系最完整的钛及钛合金研发制造企业，拥有钛、装备设计制造、新产业等三大板块，控股宝钛股份（600456）、宝色股份（300402）两大上市公司，钛材产量世界第一，综合实力居全球钛行业前三位，荣获我国工业领域最高奖项“中国工业大奖”，属行业唯一。自1965年建企以来，宝钛集团矢志不渝践行兴钛强国的初心使命，不断创造着新的历史。构建了从海绵钛制备，到熔炼、加工、深加工及装备制造的全产业链，使我国成为全球第四个拥有完整钛工业体系的国家，引领宝鸡建成全球规模最大的钛产业集群。主导制定钛标准110多项，占我国该领域标准的90%以上。2022年以来，代表我国主导制定的4项钛国际标准发布实施，填补国际空白，同时实现我国钛领域国际标准制定零的突破。全面支撑了我国航空、航天、海洋和民用等多领域用钛需要，产品远销50多个国家和地区，是波音、空客等国际知名公司的合作伙伴。取得重大科技成果700多项，攻克多项“卡脖子”技术难题，特别是主导制造的深潜器钛合金载人球舱，突破技术难关，实现关键部件国产，达到国际先进水平，受到党和国家领导人充分肯定。当前，宝钛集团正围绕建设世界一流专业领军企业的新“两步走”战略及“1345”发展行动纲领，着力发展新质生产力，加快构建现代化产业体系，助力我国早日建成世界钛业强国
该单位积极参与编制组的各项工作会议，对规范的校准方法提出了有效建议，在编制组中发挥了主要作用。
3.3.5 有色金属技术经济研究院有限责任公司
有色金属技术经济研究院有限责任公司成立于1983年3月，是中央所属242家转制科研院所之一，于1999年7月由国家全额拨款科研事业单位转制为科技型企业，变更为现名称。隶属于中国有色金属工业协会（以下简称“协会”），获批设立了国家级博士后科研工作站，是国家级高新技术企业和北京市高新技术企业。有五个主要业务板块，分别为信息咨询、标准专利、媒体宣传、分会工作及贸易投资，是我国有色金属行业专职从事产业发展战略研究与规划、市场信息服务与咨询、标准质量研究与专利查新、行业期刊出版发行、行业会议策划与组织的综合性科技服务机构，对外又称“中国有色金属工业信息中心”和“中国有色金属工业标准计量质量研究所”。
有色金属行业计量技术委员会是有色金属技术经济研究院有限责任公司下属机构，负责有色金属行业计量技术规范制修订工作。该机构旨在充分发挥有色金属行业生产、科研、教学、质量检验和计量器具生产诸方面计量专家的作用，更好地开展有色金属行业的量值溯源、规范制修订、能力验证和提高计量标准建设与完善计量技术及其管理体系等工作。
有色计量委员会是国家市场监督管理总局统一规划，受工业和信息化部的业务管理，由中国有色金属工业协会组建，从事有色金属行业计量技术及其管理工作的技术性组织，负责本行业计量技术规范的计划制定、修订、宣贯及有关政策的咨询工作。目前已发布行业规范20余项，在研40余项。
该单位负责组织编制组的各项工作会议，对规范的技术指标、校准项目等内容提出了，有效建议，在编制组中发挥了主要作用。
3.3.6 西安汉唐分析检测有限公司
西安汉唐分析检测有限公司是西北有色金属研究院（集团）控股子公司，属国有企业，主要从事有色产品的检测、可靠性评价、失效分析、质量评估、腐蚀性能及表面测试与表征、规范起草、检测方法的开发、标物的研制、设备的计量校准等。公司于1985年被陕西省质监局授权为陕西省有色金属产品质量监督检验站。1987年被中国有色金属工业总公司授权为西北质量监督检验中心，先后被国家质检总局确定为钛及钛合金、铜及铜合金管材生产许可证检验工作实施单位；公司通过CNAS、CMA、国防DiLAC等认证认可，是陕西省有色金属材料分析检测与评价中心、陕西省稀有金属材料安全评估和失效分析中心、工业（稀有金属）产品质量和技术评价实验室、陕西省核工业用金属材料检测与评价服务平台挂靠单位。公司是国内最早从事有色金属材料及其产品分析检验检测与评价研究的专业机构之一，先后承担了国家、省市多项重大课题，目前已建成国内唯一的核电堆芯材料分析检测平台、多层金属复合材料测试和评价平台、钛及钛合金专业检测平台。近10年起草有色金属国家/行业规范共80余项、发表论文120余篇、授权专利30余项。先后荣获中国有色金属工业一等奖、二等奖20余次。
该单位积极参与编制组的各项工作会议，对规范的技术指标、校准项目内容提出了有效建议，是该规范的验证单位（附验证报告），在编制组中发挥了主要作用。
3.3.7 北京科技大学
国内冶金材料领域顶尖高校，在有色金属材料分析、表面表征、计量测试技术方面学术积淀深厚，科研实力强。参与本规范理论论证、技术指标合理性研讨、方法科学性审核。
3.3.8 国合通用（青岛）测试评价有限公司
国合通用（青岛）测试评价有限公司隶属于国务院国资委央企有研科技集团有限公司，是承担国家新材料测试评价平台－主中心项目国合通用测试评价认证股份公司的全资子公司，于2018年5月在青岛市注册成立，占地面积约1.5万㎡。 国合通用（青岛）测试评价有限公司设有“材料检测实验室”、“化学分析实验室”“工业油品检测分析室”、“产品样品加工中心”，并建立金属材料腐蚀环境数据共享服务平台，可提供铝及铝合金、钢铁材料、镍及镍合金、钛及钛合金、工业用油、有机挥发物VOC、食品及环境等方面的检测评价服务。
该单位积极参与编制组的各项工作会议，对规范的校准方法提出了有效建议，在编制组中发挥了主要作用。
3.3.9 中国科学院宁波材料技术与工程研究所
中国科学院下属新材料领域重点科研机构，在先进金属材料、表面工程、精密测试技术方面成果突出。参与本规范技术指标研讨、方法审核。
[bookmark: _Toc462884347][bookmark: _Toc464728903]3.3.10 西南铝业（集团）有限责任公司
西南铝业（集团）有限责任公司（简称西南铝）位于重庆市九龙坡区西彭镇，前身为冶金部112厂、西南铝加工厂，始建于1965年7月，2000年12月改制成立有限责任公司，是我国为生产重点项目、航空航天所需大规格、新品种、高质量铝及铝合金材料而建设的大型企业。西南铝培养了中国工程院院士1人、两江学者1人、国家级技能大师1人、享受国务院政府津贴专家30余人，建有院士工作站，拥有国家级企业技术中心。西南铝建有校准实验室与检测实验室，均通过CNAS认可，具备对廉金属热电偶、工业贵金属热电偶、开展热电偶的CNAS校准能力。西南铝累计申请专利722件，其中授权发明专利249件、授权实用新型专利473件，主持和参与国家、行业标准277项。
该单位积极参与编制组的各项工作会议，对规范的技术指标、校准项目等内容提出了有效建议，在编制组中发挥了主要作用。
3.4各单位分工情况
编制组依据各单位情况，对整个规范的起草进行了分工。中铝洛阳铜加工有限公司负责资料的调研、收集，完成分析方法研究工作，撰写标准文稿、编制说明和研究报告。中铝材料应用研究院有限公司、国标（北京）检验认证有限公司、辽宁盛达计量检测技术有限公司、宝鸡钛业股份有限公司对规范内容提出具体修改意见，并提供对规范方法的验证工作及完成相应验证报告，并对标准文稿等提出相应修改意见，有色金属技术经济研究院有限责任公司、西安汉唐分析检测有限公司、北京科技大学、国合通用（青岛）测试评价有限公司、中国科学院宁波材料技术与工程研究所对标准文稿等提出相应修改意见，分工见表1。
表1 各单位分工表
	单位
	工作分工

	中铝洛阳铜加工有限公司
	规范起草编制，试验方案编订，实验数据分析，编制说明的撰写工作，会议纪要整理及规范的完善。

	中铝材料应用研究院有限公司
	开展方法试验验证，出具验证报告

	国标（北京）检验认证有限公司
	开展方法试验验证，出具验证报告

	辽宁盛达计量检测技术有限公司
	内容审阅并提出修改意见

	宝鸡钛业股份有限公司
	内容审阅并提出修改意见

	有色金属技术经济研究院有限责任公司
	实验方案讨论，内容审阅并提出修改意见

	西安汉唐分析检测有限公司
	实验方案讨论，内容审阅并提出修改意见

	北京科技大学
	实验方案讨论，内容审阅并提出修改意见

	国合通用（青岛）测试评价有限公司
	内容审阅并提出修改意见

	中国科学院宁波材料技术与工程研究所
	内容审阅并提出修改意见

	[bookmark: _Toc464728913][bookmark: _Toc462884357]西南铝业（集团）有限责任公司
	内容审阅并提出修改意见


4. 主要工作过程
[bookmark: _Hlk134448643]4.1 预研阶段
中铝洛阳铜加工有限公司于2025年8月接到有色金属行业计量技术委员会转发的下达的制定任务后，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，制定了本规范的制定原则及工作计划。本项目主要工作过程经过了以下几个阶段：
1）2025年9月成立了计量规范编制组，明确了编制组成员各自的工作内容和任务。
2）2025年11月～2026年3月，编制组成员对《有色金属材料分析用辉光放电发射光谱仪校准规范》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2026年5月形成了计量规范讨论稿。
3）2026年5月19日～5月22日，在辽宁省大连市召开有色金属行业2026年第三次计量技术规范工作会议上，对《有色金属材料分析用辉光放电发射光谱仪校准规范》进行了讨论，会上有来自不同单位的计量委员会委员、专家、代表就讨论稿中的计量特性、校准项目、校准方法等内容提出了修改建议和意见。同时，会上确定了项目的参编单位及一验、二验单位，明确了各项工作时间进度要求，具体内容见表2。修改后形成了《有色金属材料分析用辉光放电发射光谱仪校准规范》征求意见稿。
表2有色金属计量技术规范研讨会会议纪要
	序号
	标准章条编号
	意见内容
	提出单位
	处理意见

	1
	1
	范围中加入“合金”
	专家组
	采纳

	2
	1
	确认光源
	专家组
	采纳，名称上加射频

	3
	5.1.1
	环境温度（15～30）℃范围太大，温度变化率要体现
	专家组
	采纳，修改为（18～28）℃，温度变化率不超过1℃/h，相对湿度≤70%。

	4
	4
	增加波长示值误差
	专家组
	采纳



表3 《有色金属材料分析用辉光放电发射光谱仪校准规范》工作安排
	拟参与编制单位
	中铝材料应用研究院有限公司、国标（北京）检验认证有限公司、辽宁盛达计量检测技术有限公司、宝鸡钛业股份有限公司、有色金属技术经济研究院有限责任公司、西安汉唐分析检测有限公司、北京科技大学、国合通用（青岛）测试评价有限公司、中国科学院宁波材料技术与工程研究所、西南铝业（集团）有限责任公司

	一验单位
	中铝材料应用研究院有限公司、国标（北京）检验认证有限公司、

	二验单位
	辽宁盛达计量检测技术有限公司、宝鸡钛业股份有限公司

	时间节点安排
	2026年8月完成试验验证，2026年9月完成预审稿。


4）2026年6月，中国有色金属工业协会发文《关于对《辉光放电发射光谱仪校准规范》等7项计量技术规范征求意见的函》（有色计量委字〔2026〕7号），向社会广泛征求意见。
4.1.1 规范内容的确认
通过调研，国内市场设备主要有日本HORIBA的GD Profiler 2型射频辉光放电发射光谱仪、美国LECO GDS950型辉光放电发射光谱仪、上海精谱JP-GD500辉光放电发射光谱仪，北京钢研纳克GD-OES 1000（金属材料/镀层检测）辉光放电发射光谱仪等，对规范的校准项目及参数进行了调研。经调研发现，目前有色金属材料分析用辉光放电发射光谱仪校准参数多为检出限、重复性、稳定性及深度测量重复性等，所以确认以上几项参数为主要校准项目。
4.1.2 技术指标的确认
通过参考JJG 768对主要技术指标进行查询，并与设备使用实验室进行技术讨论，初步确认了校准项目的测量范围和误差范围。
4.2 立项阶段
预研工作完成后，由中铝洛阳铜加工有限公司提交项目申请书等材料，根据工信部《工业和信息化部办公厅关于印发2025年行业计量技术规范制修订计划的通知》（工厅科〔2025〕299号），其申报号为：JJFZ（有色金属）004-2025，计划完成年限为2027年。
二、编制原则和依据
[bookmark: _Toc464728925]（一）编制原则
[bookmark: _Toc464728926]JJF 1071 《国家计量校准规范编写规则》、JJF 1001《通用计量术语及定义》和JJF 1059.1《测量不确定度评定与表示》共同构成支撑校准规范制修订工作的基础性系列规范。
本规范参考了GB/T 19502-2023 《表面化学分析辉光放电发射光谱方法通则》、JJG 768 《发射光谱仪检定规程》、JJF(京)157-2024 《辉光放电光谱仪校准规范》等相关内容。提出了对有色金属材料分析用辉光放电发射光谱仪计量特性的要求，制定了基本原则和编制依据，可对有色金属材料分析用辉光放电发射光谱仪进行校准，解决了目前没有有色金属材料分析用辉光放电发射光谱仪校准方法的难题。
基本的编制原则为：
1.保证有色行业的特殊性和适用性。
2.保证校准规范的规范性。
3.保证校准规范的可操作性。
（二）确定主要内容
[bookmark: _Toc22755][bookmark: _Toc22613][bookmark: _Toc32693][bookmark: _Toc12156][bookmark: _Toc464728964]1 范围
[bookmark: _Toc193860178][bookmark: _Toc193860209][bookmark: _Toc193860028][bookmark: _Toc10155][bookmark: _Toc19639][bookmark: _Toc21794][bookmark: _Toc23784635][bookmark: _Toc19304][bookmark: _Toc6820_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc23785529][bookmark: _Toc30934][bookmark: _Toc31539][bookmark: _Toc23784537][bookmark: _Toc20348]本规范适用于铜、铝、铅、锌、镍、钴、钛等有色金属合金材料分析用射频辉光放电光谱仪的校准。
[bookmark: _Toc2974]2 引用文件
[bookmark: _Toc17417][bookmark: _Toc15607][bookmark: _Toc13932][bookmark: _Toc5945][bookmark: _Toc8941][bookmark: _Toc7590][bookmark: _Toc29732]本规范引用了下列文件：
GB/T19502 表面化学分析辉光放电发射光谱方法通则
JJG 768 发射光谱仪检定规程
JJF（京）157-2024 辉光放电光谱仪校准规范
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
[bookmark: _Toc23785539][bookmark: _Toc23784547][bookmark: _Toc24809][bookmark: _Toc3994][bookmark: _Toc23784645][bookmark: _Toc15119][bookmark: _Toc10575][bookmark: _Toc2124_WPSOffice_Level1]射频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）。其通过在低压氩气环境中产生受控的辉光放电等离子体，对样品表面进行逐层溅射，并实时分析被溅射原子发出的特征光谱，从而实现对材料体相成分的定量分析及元素深度分布的精准剖析
进行元素成分分析时，利用已知含量的标准样品建立谱线强度-元素浓度校准曲线，依据曲线即可换算得出待测样品中各元素含量；开展表面深度成分分析时，借助已知溅射速率与成分含量的标准物质标定，建立溅射深度－溅射时间关系曲线，以此实现样品表层元素纵向分布及深度精准检测。
仪器结构包括激发系统、光学系统、测光系统和控制系统组成，其结构示意见图1。

[image: 图片1]
图1 辉光放电发射光谱仪结构示意图
[bookmark: _Toc14021][bookmark: _Toc23071][bookmark: _Toc1642][bookmark: _Toc9462]4 计量特性
光谱仪的计量性能见表4。

表4 计量特性
	校准项目
	元素
	测量范围
	计量特性

	检出限/%
	Ni、Fe、Zn、Al、Pb 等金属元素
	≤0.01%
	≤0.003%

	
	P、S
	≤0.01%
	≤0.002%

	
	O（可选）
	≤0.01%
	≤0.005%

	波长示值误差
	代表性分析谱线
	-
	±0.05nm

	重复性
	主量元素
	>1.0%
	≤2%

	
	中量元素
	(0.1%～1.0)%
	≤3%

	
	微量
	（0.01～0.1）%
	≤5%

	
	痕量
	≤0.01%
	≤10%

	稳定性
	主/中量
	>0.1%
	≤3%

	
	微量
	（0.01～0.1）%
	≤5%

	
	痕量
	≤0.01%
	≤8%

	深度测量重复性
	镀层参考厚度
	(10～20)μm
	≤5%

	
	镀层参考厚度
	(1～10)μm
	≤10%

	注：基体包括铜、铝、铅、锌、镍、钴、钛等有色金属。


5 校准条件
5.1 环境条件
5.1.1环境温度（18～28）℃，温度变化率不超过1℃/h，相对湿度≤70%。
5.1.2校准环境周围不应有腐蚀性介质、强电磁干扰及强烈机械振动。
[bookmark: _Toc27110]5.2 测量标准
5.2.1 测量标准及技术依据见表5。
表5 测量标准及技术依据
	序号
	测量标准
	技术依据
	用途

	1
	纯XXX标准物质
或标准样品
	有色金属光谱分析用有证标准物质或标准样品，其中元素扩展不确定度U不大于0.001%(k=2)
	检出限

	2
	XXX合金标准物质
或标准样品
	有色金属光谱分析用有证标准物质或标准样品，其中元素扩展不确定度U不大于0.05%(k=2)
	波长示值误差
重复性
稳定性

	3
	厚度片
	铜基镀锡厚度片（或其他基体厚度片），厚度≤20μm；或镀层厚度均匀的铜基镀锡样品（或其他基体含镀层样品）
	深度测量
重复性


5.2.2 校准辉光放电发射光谱仪时，针对Cu、Al、Zn等有色金属基体材料，优先选用本规程附录A所列推荐的标准物质或标准样品开展校准工作。若无适配样品，亦可选取基体组成相近的标准物质或标准样品，严格依照本规程规定的各项技术指标与校准要求实施校准，校准所用标样不受附录A所列范围限制。
6 校准项目和校准方法
6.1 校准项目
检出限、波长示值误差、重复性、深度测量重复性。
6.2 校准方法
6.2.1 校准前准备
目视检查仪器外观和铭牌，应有仪器名称、型号、制造厂商、出厂编号与出厂日期；接通电源检查设备（含附件）、测试软件、压力表、气路密闭性等运行正常后，按仪器说明书要求开机，仪器要求通电2h以上，紫外通道光室高纯氮气吹扫；长期停机需要24h高纯氮气吹扫，否则波长、强度漂移，使测光系统工作稳定，仪器参数设置见附录B。
6.2.2 检出限
在仪器正常工作条件下，调取相应基体工作程序，按表1范围选择附录A中高纯光谱分析标准物质或标准样品，连续溅射10次，根据校准需要选择代表性元素，按式（1）和式（2），分别计算标准偏差及检出限。

                                                          (1)
式中：
s——标准偏差；
xi——单次测量值；
x——10次测量平均值；
n——测量次数，n=10。
                                    

                               (2)
式中：
DL——检出限。
6.2.3 波长示值误差


仪器完成恒温、光室氮气吹扫，完成仪器自带中心定位操作后，再开展波长扫描测试。选用附录A中高含量标准物质或标准样品（纯铜或纯铝），扫描元素特征谱线，看实测峰中心与理论波长偏差；如果偏差过大，需要执行中心定位校正。根据其所含元素情况，选择有代表性的元素，重复测量3次，光谱仪读出/定位的谱线波长测量平均值，与该谱线理论标准波长的差值。按公式（3）计算各元素的波长示值误差。                            

                                                                (3)                            
式中：

——元素的波长示值误差，nm；

 ——3次谱线波长测量平均值，nm；

——元素谱线标准波长，nm。   
6.2.4 重复性
按照光谱仪常用使用范围，调取相应基体工作程序，选用表1中具有代表性的标准物质或标准样品，根据其所含元素情况，选择不少于3个元素，连续溅射10次，记录各代表性元素测量值或辉光信号值，按式（4）计算相对标准偏差为重复性。

                                              (4)
式中：
RSD——测量重复性；
xi——单次测量值，%，或辉光信号强度，cps；
x——测量平均值，%，或辉光信号强度，cps；
n——测量次数，n=10。
6.2.5 稳定性
在仪器正常工作条件下，调取相应基体工作程序，按表1范围选择有代表性元素及含量范围的光谱分析标准物质或标准样品，在不少于2h内，间隔15min以上，在样品同一分析面的不同位置重复6次溅射测量。记录各元素测量值或辉光信号值，按式（4）计算测量值的相对标准偏差即为稳定性。
6.2.6 深度测量重复性 

将镀层厚度有证标准物质安装到位，切换至深度剖析模式，设置深度剖析参数，在样品同一分析面不同未溅射区域，重复7次深度剖析测量，记录每次镀层厚度测量值，标准物质证书给出参考厚度。按式（5）计算相对标准偏差即为厚度测量重复性。

                                              (5)
式中：

——厚度测量重复性，%；

——厚度单次测量值，μm；

——厚度7次测量的平均值，μm；
n——厚度测量次数，n =7。
[bookmark: _Toc25583][bookmark: _Toc8332][bookmark: _Toc26159][bookmark: _Toc9263][bookmark: _Toc13965][bookmark: _Toc28571][bookmark: _Toc7966][bookmark: _Toc11130][bookmark: _Toc15252][bookmark: _Toc18447][bookmark: _Toc1835][bookmark: _Toc18838][bookmark: _Toc14162]7 校准结果表达
校准结果应在校准证书上反映。校准证书应至少包括以下信息：
a）标题：“校准证书”；
b）实验室的名称和地址；
c）实施校准活动的地点，包括客户设施、实验室固定设施以外的地点；
d）证书的唯一性标识（如编号），每页及总页数的标识；
e）客户的名称和联络信息；
f）被校仪器的制造单位、名称、型号及编号或其他标识；
g）进行校准活动的日期，如果与校准结果的有效性和应用有关时，应说明被校准对象的接收日期和证书发布日期；
h）校准所依据的技术规范的标识，包括名称及代号；
i）本次校准所用的测量标准和溯源性及有效性说明；
j）校准环境的描述；
k）校准结果及其测量不确定度的说明（给出整个测量范围校准结果测量不确定度的最大值）；
l）对校准规范偏离的说明；
m）校准证书校准人、核验人及签发人的签名、职务或等效标识，以及签发日期；
n）校准结果仅对被校对象有效的声明；
o）未经校准实验室书面批准，不得部分复制校准证书的声明。
校准原始记录参考格式见附录C，校准证书内页参考格式见附录D。
8 复校时间间隔
仪器复校时间间隔建议为12个月，使用单位也可根据实际使用情况选择复校的时间间隔。
9附录
附录主要包含校准原始记录参考格式、校准证书内页参考格式、示值误差测量不确定度评定示例。
本规范设置了5个附录，便于校准时参考和规范化。
附录A 有色金属材料分析用辉光放电光谱仪校准推荐用校准用标准物质（或标准样品）
附录B有色金属材料分析用辉光放电光谱仪推荐测量条件
附录C 有色金属材料分析用辉光放电光谱仪校准原始记录格式
附录D有色金属材料分析用辉光放电光谱仪校准证书内页参考格式
附录E有色金属材料分析用辉光放电光谱仪检出限校准结果不确定度评定示例	
3、 [bookmark: _Toc464728965]实践检测情况
本规范开展多家实验室验证：一验单位中铝材料应用研究院有限公司、国标（北京）检验认证有限公司；二验单位辽宁盛达计量检测技术有限公司、宝鸡钛业股份有限公司，分别对本规范全部校准项目开展试验验证，覆盖铜、铝、钛等基体，完成检出限、波长示值误差、重复性、稳定性、深度测量重复性试验部分指标，验证结果表明本规范技术指标合理、方法具备可操作性，验证报告见附件。
四、规范水平分析
本规范的制定填补了有色金属行业辉光放电光谱仪计量技术规范的空白，属于国内首创，水平达到国内领先。
五、与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系
本规范所引用的规程、规范及标准均为我国现行有效的计量规程及规范，是本规范的一部分，引用这些文件后，使本规范的要求与现行的相关法律、法规、规章及相关规程规范的关系不矛盾、不冲突，相互关系协调。
六、规范中涉及的专利或知识产权说明
无。
七、重大分歧意见的处理经过和依据
无。
八、规范作为国家（或行业）计量技术规范的建议
建议本规范作为行业计量技术规范，供行业企业参考使用。必要时可根据实际需要，结合其他行业使用要求，申报国家计量技术规范，以满足校准需要。
九、贯彻规范的要求和措施建议
本规范发布后，中国有色金属行业协会和有色金属行业计量技术委员会应加强本规范的宣传力度，以促进我国企业的技术进步和产品质量上档次，提高我国产品在国际国内市场的竞争能力。
十、废止现行有关规范的建议
无。
十一、预期效果
本规范发布后，能解决有色金属材料分析用辉光放电光谱仪校准方法不统一、校准方法差异化、计量标准技术指标不明确、校准点的选择不统一、有色金属材料分析用辉光放电光谱仪的校准方法未规定等问题，弥补有色金属材料分析用辉光放电光谱仪校准的空白，为保证有色金属材料分析用辉光放电光谱仪测试结果的准确可靠提供保证，有利于有色金属加工企业产品质量提升和设备运行使用稳定性的提高，为我国高端装备制造、原材料及航空工业制造能力和水平起着重要的助推作用。
十二、其他应予说明的事项
无。 
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