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前       言

本标准按照 GB/T 1 . 1—2009 给出的规则起草。

本标 准 代 替  GB/T   17360—2008《 钢 中 低 含 量   Si、Mn 的 电 子 探 针 定 量 分 析 方 法 》。 与 
GB/T 17360—2008 相比，除编辑性修改外主要技术变化如下：

— 修改了相关术语的名称，“标定曲线法”修改为“校准曲线法”，“波高分析器”修改为“脉冲高度 

分析器”，等等；

— 修改了本标准的适用范围； 

— 修改了“校准曲线示意图”；

— 修改了校准曲线相关系数 R 的要求，由“0 . 98≤R≤1.00”改为“R≥0.99”;
— 删除了原标准第 9 章“测量误差”的内容； 

— 增加了测量不确定度评定的内容；

— 删除了原标准中“附录 A”的内容。

本标准由全国微束分析标准化技术委员会 (SAC/TC 38 )提出并归口  。  

本标准起草单位：中国科学院金属研究所。
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引        言

硅、锰是钢中常见的合金元素，在电子探针分析中常常遇到要对钢中的硅、锰进行定量分析的问题； 

但是用电子探针测定钢中低含量的硅和锰时，不宜采用常规基体校正分析方法，原因如下：

— 铁对硅 K α 线的质量吸收系数约是硅的自吸收的 7 倍[1] ,再加上铁作为基体含量远高于硅，这 
会导致采用基体校正计算时硅的吸收修正量大；而修正量越大，定量分析的准确度就越差。

— 对锰而言，铁 Kβ 线的波长(0 . 175 7 nm) 略小于锰的 K 吸收边(0 . 189 6 nm) [2] ,铁 Kβ 线可以引 
起锰元素的荧光 K α 线；通常 K 系谱线中 β线比较弱(Kβ 与 K α 的强度之比约为 1  ∶ 9[3] ),荧光 

修正模型往往不考虑 β线的影响[3] ;然而这里由于铁与锰含量的对比悬殊，铁 Kβ 线引起的荧 
光增强效应不可忽略。

针对以上问题，将校准曲线法应用于钢中低含量硅、锰的定量分析是合适的解决方案。 本次修订进 

一步规范了测量过程中的关键环节，有助于提高分析的准确度。
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微束分析   钢中低含量硅、锰的 
电子探针定量分析方法

1     范围

本标准规定了用电子探针测定碳钢和低合金钢（铁质量分数大于  95%) 中硅、锰含量的校准曲  
线法。

本标准适用于电子探针波谱仪，不适用于能谱仪。 带波谱仪的扫描电镜可以参照使用。

2    规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。 凡是注 日期的引用文件，仅注 日期的版本适用于本文 

件 。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

GB/T 4930    微束分析    电子探针分析    标准样品技术条件导则

GB/T 13298    金属显微组织检验方法

GB/T 15074     电子探针定量分析方法通则

GB/T 15247—2008    微束分析    电子探针显微分析    测定钢中碳含量的校正曲线法 

GB/T 20725    波谱法定性点分析电子探针显微分析导则

GB/T 21636    微束分析    电子探针显微分析(EPMA)    术语

GB/T 27025    检测和校准实验室能力的通用要求

3    术语和定义

GB/T 21636 界 定 的 以 及 下 列 术 语 和 定 义 适 用 于 本 文 件。 为 了 便 于 使 用，以 下 重 复 列 出 了 

GB/T 21636中的某些术语和定义。

3.1

特征 X射线强度比    intensityratioofcharacteristicX-ray
在相同的激发条件（入射电子束能量、电流等）和接收条件（谱仪效率等）下，在含有某元素 A 的试 

样上测得的 A元素的特征峰强度 I  与在纯 A参考物质上测得的同一特征峰的强度 Ipure 的比值 k：k= 
I ／I pure 。
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注：改写 GB/T 21636—2008,定义 5 . 4 . 4 。

3.2

脉冲高度分析器    pulseheightanalyzer
波谱仪中可以甄别有相同衍射位置而能量不同的  X射线光子的检测装置。  

注：改写 GB/T 21636—2008,定义 4 . 6 . 12 。

3.3

校准曲线    calibrationcurves
分析信号与分析物浓度的函数关系的一种作图方法，一般通过测量两个以上不同含量的已知参考  

物质成分点来确定。

[GB/T 21636—2008,定义 5 . 4 . 1 . 2]
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3.4

振幅漂移效应    pulseheightdepression
在高计数率时，由于正比计数管中来不及迁移的氩离子会对计数管阳极产生屏蔽作用，减弱阳极附 

近的电场而引起的输出脉冲高度降低（即脉冲分布向低压端漂移）的现象。

4    基本原理

在低含量范围内，元素的特征  X射线强度比与其含量之间有近似线性关系。  根据这一特点，选取  
一组合适的参考物质，在特定试验条件下，建立硅（或锰）Kα 线强度比k 与硅（或锰）的质量分数狑 之间 

的校准曲线。 只要在相同的试验条件下在待测试样上测得硅（或锰）Kα 线的强度比，便可由校准曲线获 

得试样中硅（或锰）的质量分数。

5    仪器与辅助设备

5 . 1     电子探针分析仪。

5 . 2    金相显微镜和试样制备装置。 

5 . 3    超声波清洗装置。

6    参考物质

6 . 1    建立测定硅（或锰）含量的校准曲线需要至少 5  种硅（或锰）含量不同且含量范围覆盖了待测试样 

中硅（或锰）元素质量分数的一组合金参考物质；此外还需要纯硅（或锰）参考物质。

6 . 2    选用的系列合金参考物质除要满足 GB/T 4930  中的各项规定外，其基体成分应与待测试样的化 
学组成接近。 当待测试样中硅（或锰）以外的合金元素不存在谱线干扰等影响硅（或锰）定量分析结果的 

因素时，可选择 Fe-Si（或  Fe-Mn) 固溶体作为参考物质；当待测试样中存在干扰硅（或锰）元素被测谱线 

的其他合金元素时，选择的参考物质中也应含有等量或含量接近的这些合金元素。

7    试样制备

7 . 1    试样的分析面应进行研磨、抛光，操作方法可按照 GB/T  13298;在放大 200 倍 ~500 倍的金相显 
微镜下观察，试样表面应无磨痕等磨制缺陷。

7 . 2    视情况需要可对待测试样和参考物质表面做同等程度的轻腐蚀处理，或均不腐蚀。

7 . 3    超声清洗：将待测试样和参考物质同时浸泡在无水乙醇中，用超声波装置清洗约 10  min,取出后立 
即用吹风机吹干。 在金相显微镜下检查，确保分析区域无污染，否则重新超声清洗。
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8    试验条件

8 . 1     环境条件和仪器状态

仪器所处环境条件，以及仪器自身状态应满足 GB/T 15074  中的要求。 

8 . 2    被检测特征 X射线和衍射晶体的选择

对于硅和锰，          K           被检测线，并选择合适的衍射晶体；比如，测量硅 K α 时可选用 TAP 或
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PET 晶体，测量锰 K α 时可选用 LiF 晶 体 。  

8 . 3    加速电压

测量硅 K α 时加速电压可选择 15  kV~20 kV；测量锰 K α 时加速电压可选择 20 kV~25 kV。 
8 . 4     电子束流和计数时间

高束流可以增加  X射线的计数，但同时也会使束斑直径变大。  在束斑尺寸满足分析要求的前提     

下，为保证最终结果的精度，一般应尽可能选择高的电子束流，比如 1 × 10- 7 A 或更高；但要注意的是， 
应避免过大束流和高计数率引起振幅漂移效应及死时间校正问题。

根据待测元素的含量范围和已确定的电子束流大小选择合适的计数时间，比如 10  s~60 s，使特征 
X射线在给定的计数时间内的总计数达到 5  000 以上。

8 . 5    束斑直径

束斑直径可根据分析需求在 1 μm~50 μm 之间选择。  

8 . 6    脉冲高度分析器设置

合理设置脉冲高度分析器参数以排除高阶衍射线的干扰。

9    建立校准曲线

9 . 1    按照 GB／T 20725  的要求首先对待测试样进行定性分析，根据分析结果选择合适的合金参考物质 

组合。

9 . 2    在相同的试验条件下，依次在硅含量不同的系列合金参考物质上以及纯硅参考物质上测量硅 K α  

的峰值强度I P 和背底强度I B 。背底强度的测定通常如图 1 所示，在谱峰两侧合适位置 BG-、BG+（注   
意避开干扰线和吸收边）分别测量 X射线计数，再利用线性内插计算得到背底强度；对于非线性背底， 
则需要特殊的背底模型，使用线性内插法会带来额外的误差。

合金参考物质及纯硅参考物质硅 K α 峰的强度可分别由式（1）和式（2）计算得到：

I i（Si）=I （Si）- I （Si）      .......................（ 1 ）
I pure（Si）=Iure（Si）- Iure（Si）    .....................（ 2 ）

式中：

Ii（Si）ℴ 第 i个合金参考物质硅 K α 线的强度（经背底校正后）

； I（Si）ℴ 在第i 个合金参考物质上测得的硅 K α 线的峰值强

度； I（Si）ℴ 第  i个合金参考物质硅  K α 线的背底强度；

I pure（Si）ℴ 纯硅参考物质硅 K α 线的强度（经背底校正后）

； I ure（Si）ℴ 在纯硅参考物质上测得的硅 K α 线的峰值强

度； I ure（Si）ℴ 纯硅参考物质硅 K α 线的背底强度。
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说明：

BG-  ℴ 短波侧背景测量位置
；  BG+ ℴ  长波侧背景测量位
置；

IBG-   ℴ在  BG-处 测 得 的  X 射 线 强 度

；  IBG+   ℴ在  BG+处 测 得 的  X 射 线 强
度 ；

I P      —在硅  Kα  线峰位处测得的  X射线强度；  

I B      — 峰位处背景强度示意。

图  1    硅 Kα 线的 IP、IB 示意图

调整试验参数，采取相同的步骤在锰含量不同的系列合金参考物质和纯锰参考物质上测得锰  K α 
的强度，计算过程如式（3）和式（4）所示：

I j（Mn）=I （Mn）- I （Mn）    .......................（ 3 ）
I pure（Mn）=Iure（Mn）- Iure（Mn）  .....................（ 4  ）

式中：

Ij（Mn）ℴ 第 j 个合金参考物质锰 K α 线的强度（经背底校正后）
； I（Mn）ℴ 在第j 个合金参考物质上测得的锰 K α 线的峰值强
度； I（Mn）ℴ 第 j 个合金参考物质锰 K α 线的背底强度；

I pure（Mn）ℴ 纯锰参考物质锰 K α 线的强度（经背底校正后
） I ure（Mn）ℴ 在纯锰参考物质上测得的锰 K α 线的峰值
强度    I ure（Mn）ℴ 纯锰参考物质锰 K α 线的背底强度。

计算 X射线强度时，在每个参考物质上采集 10 个点位的数据，去掉一个最大值和一个最小值后取 
平均值。
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9 . 3    通过式（5）和式（6）分别计算出硅和锰的 X射线强度比 ki（Si）、kj（Mn）：

以上内容仅为本文档的试下载部分，为可阅读页数的一半内容。如要

下载或阅读全文，请访问：

https://d.book118.com/268010124112006113

https://d.book118.com/268010124112006113

