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一、任务来源：

依据市监计量发【2022】70号文件（市场监管总局办公厅关于印发2022年国家计量技术规范项目制定、修订及宣贯计划的通知）下达的任务通知规定，由中国计量科学研究院等五家单位负责《JJF1306-2011X射线荧光镀层测厚仪》校准规范的修订工作，修订工作于2022年年初开始，2023年9月完成征求意见稿。

二、修订背景、依据和目的
随着我国半导体、电子、通信行业的快速发展，许多产品都提出了对镀层厚度进行精确控制的要求，大部分电子制造加工企业均配备了镀层分析测量设备。这种广泛使用的镀层厚度测量仪器一种基于X射线荧光分析技术的比较式测量仪器，为使其测量方法和量值传递统一，在2011年首次制定和实施了此类台式仪器的国家校准规范：JJF1306-2011X射线荧光镀层测厚仪校准规范。
近十年来，半导体及微电子技术的快速发展，特别是我国高铁、电力通讯的迅猛发展，为满足现场测量需要，大力推动了手持式X射线荧光分析仪的产品研发和市场应用，相比台式仪器，测量原理相同，主要优点包括体积小、携带方便、使用简单、性价比高，导致每年的市场销售数量远远超过了台式仪器。
自JJF1306-2011校准规范发布实施以来，经过国内计量校准部门的实际应用和反馈，总体上，具有较好的实用性和可操作性，其量值传递和溯源技术方法是科学可行的，基本满足国内此类仪器的量值溯源的需求，但也有需要完善和改进之处：原规范中规定的校准方法有一定局限性，镀层标准块的不确定度要求不太合理，同时镀层厚度标准块都只适合于台式镀层测量仪，不适用于当今应用普遍的手持式测量仪器。
为使该规范更好的适应新技术、新产品的快速发展，需要对规范中相关内容进行增补和修订，同时对原规范中不合理的部分内容进行完善和修订，满足工业生产制造及计量检测机构对镀层厚度测量仪器量值溯源和量值统一的需求。
在修订该校准规范时，主要依据的技术标准有：

1. ISO3497-2000  X射线光谱分析方法

2. GB/T16921-2005金属覆盖层 覆盖层厚度测量  X射线光谱方法

三、国内外X荧光测厚仪的生产厂分布、技术特性调查情况
通过对校准规范中规定的仪器性能等进行全面的确认，针对规范的具体要求，起草小组对测量仪器的性能、特性等技术指标做了充分考虑和查找。
1、由于没有相应的国际和国家标准，仪器的性能指标主要是参考仪器生产厂的技术标准和说明。起草小组重点查找和了解国内外相关测量仪器生产厂的技术说明文件，国外台式仪器制造商：生产厂主要有德国Fischer公司，日本的日立公司，美国的Oxford仪器公司，德国布鲁克及韩国先锋公司等；国内制造厂主要有天瑞仪器有限公司、江苏一六仪器、苏州浪声、深圳华唯等。手持式仪器主要由美国的热电、尼通、日本奥林巴斯、德国Spectro等，国内制造商相对较少，包括江苏天瑞、苏州浪声。由于X射线荧光测厚仪是建立在校准标准技术上的比较分析仪器，绝大部分厂家，对仪器的测量误差等关键技术参数均无明确标示。
2、通过对各生产厂仪器技术文件进行搜集和整理及编写组对该类测量仪器的技术研究，总结出：

2.1在基本测量原理上国内外仪器都是相同的，因为关键器件和软件算法上不同，带来仪器综合性能的差异。国外厂家仪器的功能和技术性能差异不大，功能较全面，国内生产商的仪器，其功能相对较简单，使用灵活性稍有差异。被测量的镀层材料常见的有Au/Ni/Cu/Ag/Sn/Pb/Zn/Cr/Pt等,基体材料常用的有Cu/Fe/Ni或相应的合金材料，厚度测量范围一般从零点几个微米到几十个微米，仪器读数分辨力为0.01μm，最大允许误差的要求，在仪器的技术说明书上均无明显标出，在口头上大多认同能达到10%左右，采用标准片对仪器进行校准后，测量不确定度将减小。

2.2从X荧光测厚仪的测量原理分析可知：仪器的测量范围和最大允许误差与被测材料直接相关联。同一台仪器，对不同镀层材料组合，其测量范围不同；对同一种镀层材料组合，在整个测量范围内其原理误差也不一样，测量误差分布大多表现为两端大、中间小的特点；对于多镀层结构而言，顶镀层和中间镀层，它们的测量范围和测量误差都相互影响和牵制，比起单镀层而言，不确定因素更多、更复杂。另外，多镀层的标准片，国内外均无好的方案，因此，在本规范中所有的技术描述均是对单镀层的而言，除非另有说明。
3、通过信息检索和调研获得多数生产厂有限的技术资料前提下，对各生产厂的产品性能指标进行了统计分析总结，并最终体现在规范的计量性能中。考虑到国外产品的计量性能普遍优于国内产品，在计量性能参考高端产品的情况下，充分考虑低端产品的适用性，在计量性能的规定上以参考具体产品的性能指标为主，既满足了该仪器的计量性能要求，也使规范在使用上具有实用性与科学性 。
四、主要修订内容
在原有JJF1306-2011中X射线荧光镀层测厚仪校准规范的基础上，主体框架内容与格式不变，保留原来的计量特性要求，修改和增加内容包括：
1. 行为格式规范化及描述完善性编辑修改；
2. 适用范围增加了手持便携式仪器；
3. 概述中增加了手持便携式的外观示意图；
4. 校准方法的完善：
4.1测量重复性：考虑到测量范围内不同区段的有较大变化，测量点由原来的1个增加至3个；
4.2 示值稳定性：保持不变；
4.3示值误差：基于能量色散方法的X射线荧光镀层测厚仪，同一种镀层厚度测量范围内表现出非明显线性误差以及不同镀层材料厚度测量误差差异大，因此，示值误差校准点由原来比较灵活的“1至5个”修改为“3个以上”，校准的镀层材料由一种修改为至少3种。
因是自动测量，为提高可靠性，单点测量次数由原来的3次改为10次。
5. 规范了附录C中厚度标准块的技术特性描述及规定
因厚度标准块（片）精度是以测量不确定度大小来区分，因此取消级别划分，修改为等别划分；
为更加合理表征厚度标准块的不确定度，以0.1mm为分界点，按厚度范围进一步区分测量不确定度大小。对应于示值误差校准结果不确定度分析时，当厚度不超过0.1mm，扩展不确定度采用绝对值来表征，当厚度大于0.1mm，采用相对扩展不确定度来表示；
6. 增加了附录D，用于对手持编写式仪器的标准块技术特性描述和要求；
7. 增加了手持式仪器的重复性和示值误差实验验证数据。
8.修改完善了附录A不确定度分析。
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