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X射线荧光镀层测厚仪校准规范

1 范围
本规范适用于台式和手持便携式X射线荧光镀层测厚仪的校准。

2
引用文献

本规范引用下列文献：

JJF 1001—1998 通用计量术语及定义

JJF 1059—1999 测量不确定度评定与表示

JJF 1094—2002 测量仪器特性评定

GB/T 16921-2005 金属覆盖层厚度测量X射线光谱方法
使用本规范时，应注意使用上述引用文献的现行有效版本。

3 概述

X射线荧光镀层测厚仪是一种基于能量色散方法的非破坏性定量分析仪器，具有分析测量多种金属材料成份和多种镀层厚度的功能，广泛应用于电子、半导体、首饰、材料分析等行业。X射线荧光镀层测厚仪测量镀层厚度的原理是：X射线管产生的初级X射线照射在被分析的样品上，样品受激发而辐射出二次X射线被探测器接收，此二次辐射具有该样品材料的波长和能量特征，镀层厚度和二次辐射强度有一定的关系，经多道分析器及计算机进行能谱分析处理后，计算被测样品的镀层厚度。
X射线荧光镀层测厚仪的工作原理示意图见图1。外形示意图参见图2和图3.
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图1   X射线荧光镀层测厚仪工作原理示意图
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图2 台式镀层测厚仪                图3 手持便携式镀层测厚仪
4  计量特性

 下列三项计量特性的技术要求，在验收时按用户和制造商双方达成的技术协议，复校时按用户的规定。

4.1  测量重复性
4.2  示值稳定性 
4.3  示值误差
5
校准条件

5.1  环境条件

5.1.1校准室的温度：（20±5）℃。

5.1.2校准室的湿度：不大于75%RH。

5.2 校准所用标准器及配套设备

校准所用标准器及配套设备见表1。

表1  校准项目和校准所用标准器及配套设备一览表
	序号
	校准项目
	校准用主要设备
	厚度标准块（片）等别

	1
	测量重复性
	厚度标准块（片）
	1等或2等

	2
	示值稳定性
	
	

	3
	示值误差
	
	


注：校准仪器用的标准块（片）的技术要求参考附录C和附录D。
6 校准项目和校准方法

6.1  校准前准备

校准前应目视观察及开机运行检查，包括安全防护的可靠性、移动台、激光对位等功能。在确保安全和没有影响校准计量特性的因素后方可进行校准。

仪器按使用说明书要求开机预热后，再进行基准光谱的校准。单次测量时间或准直器大小按用户常用的测量条件进行设置。
6.2  测量重复性
在仪器的有效测量范围内，选取三个校准点（包括上、下限）进行测量，厚度标准块（片）的材料的选用与仪器实际测量应用相一致，调用相应测量程序，重复测量十次，记录仪器测量显示值
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，按公式(1)计算实验标准偏差：
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式中：
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------第i次测量的仪器示值（(m）；

式中：
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------10次测量的算术平均值（(m），
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实验标准偏差
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除以10次重复测量算术平均值
[image: image10.wmf]h

的百分数作为测量重复性，取三个测量点中最大值作为仪器厚度测量重复性。

6.3 示值稳定性
选用一块厚度标准块（片），其厚度值大约分布在仪器二分之一量程处。在1h内，每隔15min测量1组并记录仪器读数，每组测量10次，取其平均值作为该组测量结果，共测量5组，5组测量结果中最大最小差值除以厚度标准块（片）的实际厚度值的百分数即为仪器的示值稳定性。

6.4  示值误差

按仪器实际应用范围，至少选取三种材料（推荐常用的金、镍、银）的标准块（片），每种材料选用仪器有效测量范围内3个以上标准厚度块（片），分别对每个厚度标准块（片）重复测量3次并记录仪器示值，计算算术平均值
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作为该点位的测量结果，各点位的算术平均值
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与厚度标准块（片）的实际值
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的差值，即为该点位的示值误差
[image: image14.wmf]i

d

，按公式（2）计算：
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式中：
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------第i点仪器示值误差；
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------第i点仪器示值的平均值；

[image: image18.wmf]i
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------厚度标准块（片）的实际值。
示值误差除以厚度标准块（片）的实际值的百分数相对示值误差。
校准时也可按用户实际应用需求来选择镀层材料。
手持式和台式测厚仪仪器的测量方法相同，测量时应使用具有较大工作区的厚度标准块（片），见附录C和附录D。
当手持式仪器同时具备镀层厚度测量和金属成份含量分析功能时，可再选用相关的合金标准物质进行校准（不锈钢标准物质），具体可参考JJG 810-1993 波长色散X射线荧光光谱仪检定规程。
常用典型镀层材料的厚度范围参考附录B。
7 校准结果表达

经校准后的X射线荧光镀层测厚仪，应填发校准证书。校准证书应给出各校准项目的测量结果及示值误差测量结果的扩展不确定度。

当用户要求时，可以根据用户提供的计量特性最大允许误差进行符合性判定，并将结论列入校准证书。进行符合性判定应考虑测量结果的扩展不确定度。
8 复校时间间隔

X射线荧光镀层测厚仪复校时间间隔由用户根据仪器的实际使用情况自主决定，建议一般不超过1年。

附录A

测量结果不确定度评定（示例）
X射线荧光镀层测厚仪示值误差测量结果的不确定度分析

A.1  测量方法

X射线荧光镀层测厚仪的示值误差是用厚度标准块（片）进行校准的。根据实际测量应用范围和条件的不同，设定好相关的测量程序和条件，并按要求进行必要的仪器预校准后，选择符合要求的具有明确材料和厚度的若干标准块，在仪器有效测量范围内，测量实际值为H的厚度标准块，仪器的测量示值h与厚度标准块实际值H进行比较，计算仪器的示值误差
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。（本实例中，分别以厚度为0.05m和0.5m的典型测量值为例进行分析）
A.2  数学模型
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式中：h——仪器示值，H——厚度标准块的实际值。
A.3  方差和灵敏系数
因 
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分别表示h、H的标准不确定度，因
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相互独立，
则合成标准不确定度
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A.4  标准不确定度一览表
表A.1 不确定度评定一览表
	标准不确定度分量
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	不确定度来源
	标准块等级
	标准不确定度值(m)
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[image: image34.wmf]1
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	测量重复性
	1或2等
	厚度≤0.1，0.0005
厚度＞0.1，0.0023
	1
	厚度≤0.1，0.0005
厚度＞0.1，0.0023
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	厚度标准块
	测量值
	0.05
	0.5
	
	0.05
	0.5

	
	
	1等
	0.0025
	0.005
	-1
	0.0025
	0.005

	
	
	2等
	0.0050
	0.0125
	-1
	0.0050
	0.0125


A.5  标准不确定度分量的计算
A.5.1  仪器示值引起的不确定度分量
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A.5.1.1 X射线荧光镀层测厚仪的测量重复性引入的不确定度分量
[image: image37.wmf]11
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X射线荧光镀层测厚仪的测量重复性引入的不确定度分量可以通过10次重复连续测量按贝塞尔法计算其单次实验标准偏差，单次测量时间为30秒。

对标称厚度为0.51m的Au/Cu厚度标准片进行10次重复测量（0.525，0.539，0.532，0.542，0.537，0.528，0.536，0.545，0.535，0.523）m，按贝塞尔法计算其单次实验标准偏差0.0072m。
对标称厚度为0.050m的Au厚度标准片进行10次重复测量（0.063，0.060，0.064，0.061，0.063，0.062，0.061，0.064，0.061，0.062），实验标准差为0.0014m。
采用A类方法进行评定，按近似正态分布考虑，实际测量时均采用10次重复测量结果的平均值，
厚度≤0.1 mm 时，
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厚度＞0.1 mm 时，
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A.5.1.2  X射线荧光镀层测厚仪的测量分辨力引入的不确定度分量
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X射线荧光镀层测厚仪的厚度读数显示分辨力一般不低于0.001m，其带来的影响可以忽略不计，因此 
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厚度≤0.1 mm 时，
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0.0005m
厚度＞0.1 mm 时，
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A.5.2  厚度标准块引入的不确定度分量
[image: image46.wmf]2
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厚度标准块引入的不确定度主要来源于厚度标准块的测量结果不确定度，可根据相关技术资料或校准证书给出的扩展不确定度来计算。

1等厚度标准块厚度测量结果的相对不确定度为U95＝2.0%，2等厚度标准块厚度测量结果的相对不确定度为U95＝5.0%，按近似正态分布考虑，取覆盖因子k=2，则
A 5.2.1厚度≤0.1 mm 时，
使用1等厚度标准块时， 
当测量值为0.05m 时，
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使用2等厚度标准块时， 

当测量值为0.05m 时，
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A 5.2.2厚度＞0.1 mm 时，
使用1等厚度标准块时，
当测量值为0.5m 时，
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使用2等厚度标准块时， 
当测量值为0.5m 时，
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A.6  合成标准不确定度
[image: image51.wmf]c

u

 

[image: image52.wmf]1

u

，
[image: image53.wmf]2

u

均按近似正态分布，合成标准不确定度
[image: image54.wmf]c
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为近似正态分布，
采用1等厚度标准块时，
当测量值为0.05m 时：
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当测量值为0.5m 时：
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采用2等厚度标准块时： 
当测量值为0.05m 时：
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当测量值为0.5m 时：
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A.7  扩展不确定度

取包含因子k=2，则扩展不确定度分别为：

采用1等厚度标准块时：
当测量值为0.05m 时，
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m，
当测量值为0.5m 时，
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m，
用相对扩展不确定度表示时：
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采用2等厚度标准块时：


当测量值为0.05m 时，
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m，
当测量值为0.5m 时，
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m，
用相对扩展不确定度表示时：
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A.8 测量不确定度报告

表A.2 使用不同级别标准块校准示值误差时对应的不确定度一览表
	测量值(m)
	标准块(片)等级
	合成标准不确定度

[image: image65.wmf]c
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(m)
	扩展不确定度

[image: image66.wmf]U

(m)
	相对扩展不确定度
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	0.05
	1等
	0.0025
	0.0050
	/

	0.5
	1等
	0.0055
	0.0110
	2.2%

	0.05
	2等
	0.0050
	0.0100
	/

	0.5
	2等
	0.0127
	0.0254
	5.1%


其他厚度的测量不确定度分析可参考上述方法
附录B
表B.1  常见典型镀层材料的厚度范围
	覆 盖 层
	基    体
	近似厚度范围  ((m)

	铝(Al)
	铜(Cu)
	0～100.0

	镉(Cd)
	铁(Fe)
	0～60.0

	铜(Cu)
	铝(Al)
	0～30.0

	铜(Cu)
	铁(Fe)
	0～30.0

	铜(Cu)
	塑料
	0～30.0

	金(Au)
	陶瓷
	0～8.0

	金(Au)
	铜或镍(Cu、Ni)
	0～8.0

	铅(Pb)
	铜或镍(Cu、Ni)
	0～15.0

	镍(Ni)
	铝(Al)
	0～20.0

	镍(Ni)
	陶瓷
	0～20.0

	镍(Ni)
	铜(Cu)
	0～20.0

	镍(Ni)
	铁(Fe)
	0～20.0

	钯(Pd)
	镍(Ni)
	0～40.0

	钯－镍合金(PdNi)
	镍(Ni)
	0～20.0

	铂(Pt)
	钛(Ti)
	0～8.0

	铑(Rh)
	铜或镍(Cu、Ni)
	0～50.0

	银(Ag)
	铜或镍(Cu、Ni)
	0～50.0

	锡(Sn)
	铝(Al)
	0～60.0

	锡(Sn)
	铜或镍(Cu、Ni)
	0～60.0

	锡－铅(SnPb)
	铜或镍(Cu、Ni)
	0～25.0

	锌(Zn)
	铁(Fe)
	0～40.0


附录C
台式仪器用厚度标准块（片）的技术要求
C1. 厚度标准块（片）的等级及测量不确定度
表C.1 厚度标准块（片）的等级

	标准厚度块（片）等别
	厚度测量不确定度（k=2）
	镀层及基体金属材料的纯度

	1等
	厚度≤0.1 mm，U=0.005mm

厚度＞0.1 mm，Urel=2.0%
	99%以上

	2等
	厚度≤0.1 mm，U=0.01mm

厚度＞0.1 mm，Urel=5.0%
	99%以上



图C.1 有几何台阶       图C.2 无几何台阶         图C.3 金属箔

镀层厚度标准块         镀层厚度标准块            厚度标准片

C2. 厚度标准块的通用技术要求
C2.1镀层厚度标准块
以镀层的型式覆盖在金属基体上的标准块，镀层厚度测量区域不应有影响测量结果的污染、划伤、破损、腐蚀、脱落存在。
C2.2金属箔厚度标准片

金属箔片厚度测量区域不应有影响测量结果的污染、划伤、破损、腐蚀、皱折、开裂、翘曲变形存在，工作表面应平整；箔片的支撑框架表面应平整无目视可见的弯曲或翘曲。
C2.3外形尺寸要求

对厚度标准块或标准片的外形尺寸无特殊要求，只要适合于携带、保存，在测量时安装方便即可，有效工作区域应大于仪器的测量光斑尺寸。
C3. 厚度标准块（片）的厚度量值溯源方法
C3.1镀层厚度标准块
C3.1.1具有几何台阶形貌的标准块，一般采用低测力、触针扫描式的台阶仪、光学轮廓仪或原子力显微镜等仪器进行测量。
C3.1.2 对于没有几何台阶形貌的标准块，在X射线荧光镀层测厚仪上通过与具有更高准确度等级的标准块进行比较测量。

C3.2金属箔厚度标准片
C3.2.1比较测量：金属箔片厚度的测量，在X射线荧光镀层测厚仪上通过与具有更高准确度等级的标准块进行比较测量。

C3.2.2绝对测量：采用非接触式直接测量方法，不建议采用传统机械接触式仪器测量。
附录D

手持便携式仪器用厚度标准块的技术要求

D1. 厚度标准块的测量不确定度
表D.1 厚度标准块的测量不确定度
	厚度均匀性
	厚度测量结果不确定度U
	镀层及基体金属材料的纯度

	3%
	0.01 mm +5%（k=2）
	99%以上



图D.1 厚度标准块

D2. 厚度标准块的通用技术要求

D2.1镀层厚度标准块

以镀层的型式覆盖在金属基体上的标准块，镀层厚度测量区域不应有影响测量结果的污染、划伤、破损、腐蚀、脱落存在。

D2.3外形尺寸要求

对厚度标准块或标准片的外形尺寸无特殊要求，只要适合于携带、保存，在测量时安装方便、稳定可靠即可，有效工作区域应大于仪器的测量光斑尺寸。常规通用外形尺寸：60×60×2mm，有效工作测量区直径：不小于Φ20mm。
D3. 厚度标准块的厚度量值溯源方法
D3.1中心厚度
在X射线荧光镀层测厚仪上通过与具有更高准确度等级的标准块进行比较测量，取中心位置多次测量的平均值作为中心厚度。
D3.2厚度均匀性

在X射线荧光镀层测厚仪上通过与具有更高准确度等级的标准块进行比较测量，在有效工作测量区域内，均匀分布9个以上点位测量，9点位实测厚度相对标准偏差为厚度均匀性。
—————————
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