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引      言


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》共同构成支撑本规范制定工作的基础性系列规范。
校准方法及计量特性的选择等主要参考了JJF 2024-2023《能量色散X射线荧光光谱仪校准规范》、GB/T 176-2017《水泥化学分析方法》、JC/T 1085-2008《水泥用X射线荧光分析仪》。
本规范为首次发布。



























                                                                    Ⅱ
[bookmark: _Hlk152674681][bookmark: _Hlk152692955]
X射线荧光法钙铁含量分析仪校准规范
1  范围
本规范适用于测量原理为X射线荧光法的钙铁含量分析仪的校准。
[bookmark: _Toc392327477]2  引用文件
本规范引用了下列文件：
JJF 2024-2023 能量色散X射线荧光光谱仪校准规范
GB/T 176-2017水泥化学分析方法
JC/T 1085-2008水泥用X射线荧光分析仪
注：凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本规范；凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本规范。
[bookmark: _Toc392327481]3  概述
X射线荧光法钙铁含量分析仪（以下简称分析仪），是将待测样品用激发源激发，产生特征X射线，然后通过探测器探测其能量特征X射线，根据探测器的输出信号确定被测样品中钙铁含量。分析仪主要有激发源、探测器、放大器及显示打印设备等组成，可直接显示钙铁含量值。
[bookmark: _Toc392327482]4  计量特性
校准项目及计量特性指标见表1。
表1 校准项目及计量特性指标
	校准项目
	计量特性指标

	
	CaO
	Fe2O3

	
	≤40%
	＞40%
	≤0.3%
	＞0.3%

	示值误差
	±0.25%
	±0.50%
	±0.10%
	±0.15%

	测量重复性
	0.25%
	0.20%

	测量稳定性
	1.0%
	10.0%


注：以上指标不适用于合格性判别，仅供参考。
[bookmark: _Toc401476638]5  校准条件
[bookmark: _Toc92016324]5.1 环境条件
5.1.1 环境温度：(10～30)℃。
5.1.2 相对湿度：不大于85%。
注：上述条件与制造商的产品规定不一致时，以产品规定为准。
[bookmark: _Toc92016325]5.2 标准物质及其他设备
5.2.1 标准物质
根据被校仪器的测量对象，每台仪器需选择适用的、能覆盖有效测量范围的高、低含量的石灰石成分分析标准物质或其它有证标准物质，标准物质应取得国家计量行政部门批准，其特性量值和不确定度由标准物质证书给出。
[bookmark: _Toc92016326]6  校准项目和校准方法
6.1 校准前检查与准备
6.1.1 分析仪应具有名称、型号、制造厂、出厂编号等标识。各部件齐全连接良好，各旋钮及按键应能正常工作，无影响使用性能的缺陷。
6.1.2 按照仪器说明书的要求，开机预热并建立工作标准曲线。
6.2示值误差
[bookmark: _Hlk152686296]待仪器稳定后，按照仪器说明书给出的方法，依次使用低值、高值含量标准物质制作试样，然后将试样置于分析仪中进行测定。重复测量3次，按公式（1）计算示值误差。
                                  （1）
式中：——示值误差，%；
——3次测量算术平均值，%；
——被测标准物质的标准值，%；
6.3 测量重复性
在6.2的测量条件下，选取测量范围的高值含量的标准物质，重复测量7次，记录每次测量结果，按公式（2）计算重复性。
                           （2）
式中：——测量重复性，%；
——第i次测量值，%；
——n次测量平均值，%；
n——测量次数，n=7。



6.4 测量稳定性
在6.2的测量条件下，选取测量范围的高值含量的标准物质，每隔5 min测量一次，共测量6次，按公式（3）计算稳定性。
                             （3）
式中：——测量稳定性，%；
——6次测量结果的最大值，%；
——6次测量结果的最小值，%；
——6次测量结果的算术平均值，%；
7  校准结果表达
[bookmark: _Toc28558]7.1  校准结果处理
经校准后的分析仪应核发校准证书，校准证书应符合JJF 1071—2010中5.12的要求，并给出各校准项目名称和测量结果以及扩展不确定度。校准原始记录格式（推荐性表格）见附录A，校准证书内页格式（推荐性表格）见附录B。
[bookmark: _Toc17833]7.2  校准结果的测量不确定度
分析仪校准结果的测量不确定度按JJF 1059.1－2012的要求评定，校准结果测量不确定度评定示例见附录C。
8  复校时间间隔
分析仪复校时间间隔建议一般不超过1年。由于复校时间间隔的长短是由分析仪的使用情况、使用者、分析仪本身质量等诸因素所决定的，因此，送校单位可根据实际使用情况自主决定复校时间间隔。


附录A
校准原始记录格式
（推荐性表格）
	客户名称
	

	客户地址
	

	仪器名称
	
	型号规格
	

	制造厂商
	
	出厂编号
	

	环境温度
	
	相对湿度
	

	接收日期
	
	校准日期
	

	校准地点
	

	校准依据
	

	记录编号
	
	证书编号
	

	校准员
	
	核验员
	

	测量标准信息

	标准物质名称
	证书编号
	标准值
	不确定度
	溯源机构
	有效期

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	


1 示值误差
	标准物质成分含量(%)
	测量值(%)
	平均值(%)
	示值误差
	扩展不确定度U（k=2）

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	


2 测量重复性
	标准物质成分含量(%)
	测量值(%)
	重复性

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	


[bookmark: _Toc92016333]3 测量稳定性
	标准物质成分含量(%)
	测量值(%)
	稳定性

	
	
	
	
	
	
	
	
	




附录B 
校准证书内页格式
（推荐性表格）
1示值误差
	校准项目
	标准值(%)
	测量值(%)
	示值误差
	扩展不确定度U（k=2）

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	


2测量重复性
	校准项目
	标准值(%)
	重复性

	
	
	


3测量稳定性
	校准项目
	标准值(%)
	稳定性

	
	
	
















附录C
[bookmark: _Hlk152695146]X射线荧光法钙铁含量分析仪示值误差测量不确定度评定示例
C.1 概述
C.1.1 环境条件：符合本校准规范规定的环境条件。
[bookmark: _Hlk152694768]C.1.2 测量标准：采用GBW(E)070150石灰石成分分析标准物质，氧化钙成分含量46.09%（质量分数），相对扩展不确定度为0.14%（k=2）。
C.1.3 被校对象：钙铁分析仪。
C.1.4 测量方法：按6.2进行示值误差校准。
C.2 测量模型及不确定度计算公式
C.2.1 按照公式（C.1）计算示值误差
                                  （C.1）
式中：
——示值误差，%；
——3次测量平均值，%；
——石灰石中氧化钙成分认定值，%；
C.2.2 不确定度计算公式
由于各输入量的不确定度之间彼此不相关，有：
                        （C.2）
灵敏系数为：

式中：
——仪器示值误差的合成标准不确定度。
——3次测量结果平均值引入的标准不确定度；
——标准物质认定值引入的标准不确定度。
C.3 输入量的标准不确定度分析与评定

各标准不确定度分量来源及描述见表C.1。
表C.1 标准不确定度来源及描述
	标准不确定度分量来源
	分量描述

	测量结果的平均值引入的标准不确定度
	测量重复性引入的标准不确定度

	
	仪器分辨力引入的标准不确定度

	输入量引入的标准不确定度
	标准物质认定值引入的标准不确定度


C.1.7 标准不确定度的评定
C.1.7.1 标准值引入的标准不确定度u()
C.1.7.1.1 标准物质认定值引入的标准不确定度u()
石灰石成分分析标准物质，氧化钙成分含量46.09%（质量分数），相对扩展不确定度为0.14%（k=2），标准物质认定值引入的标准不确定度：
0.07%                     （C.3）
[bookmark: OLE_LINK110][bookmark: OLE_LINK109]C.1.7.2 测量重复性引入的标准不确定度u1()
选用石灰石中氧化钙含量为46.09%的标准物质，在重复性条件下对钙铁含量分析仪连续测量10次，测量值为：46.27%，46.21%，46.18%，46.31%，46.11%，46.12%，46.27%，46.25%，46.31%，46.12%平均值46.22%，单次测量值的标准偏差s：
0.08%                     （C.4）
实际以3次测量结果的算术平均值作为测量结果，则由重复性引入的标准不确定度：
= 0.05%                     （C.5）
C.1.7.3 仪器分辨力引入的标准不确定度u2()
分析仪分辨力为0.01%，则
u2()=  =0.003%                      （C.6）
由仪器分辨力引入的不确定度远小于测重复性引入的不确定度，故舍去不计。
C.1.7.4 标准不确定度汇总
标准不确定度汇总见表C.2。

表C.2 标准不确定度汇总表
	标准不确定度来源
	标准不确定度
	灵敏系数

	输入量引入的标准不确定度
	测量重复性引入的标准不确定度u1()
	0.05%
	1

	
	仪器分辨力引入的标准不确定度u2()
	0.003%
	1

	输入量引入的标准不确定度
	标准物质认定值引入的标准不确定度u()
	0.08%
	-1


C.1.8 合成标准不确定度
=0.10%
C.1.9 扩展不确定度
取k=2，U=0.20%，则仪器该点氧化钙测量示值误差的扩展不确定度为：U=0.20%，k=2
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