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《X射线荧光法钙铁含量分析仪校准规范》
编制说明
一、任务来源
根据河南省市场监督管理局办公室《关于印发2025年度河南省地方计量技术规范制修订计划项目的通知》（豫市监办[2025]64号），由开封市产品质量检验检测中心作为主要起草单位，河南省开封生态环境监测中心、河南省平顶山生态环境监测中心、中检华中计量检测（河南）有限公司作为起草单位，共同承担《X射线荧光法钙铁含量分析仪校准规范》制定工作，本规范是首次制定的地方计量校准规范。
2、 编制规范的目的和意义
作为冶金、化工、建材、医药、农业及环保等行业的基础原料，石灰石具有应用范围广、使用量大的特点，尤其在水泥生产和火力发电脱硫过程中，石灰石是不可缺少的重要原料，物料中CaO、Fe2O3的含量直接影响水泥质量及电厂脱硫效率。
X射线荧光法钙铁含量分析仪主要用于测量水泥生产过程中的生料、熟料、原材料和水泥中的CaO、Fe2O3含量测量，同时还可对水泥中混合材料的掺入量进行分析；也用于火力发电厂脱硫石粉原料中的CaO、Fe2O3含量测量，并且在化工、造纸等行业应用也日趋广泛。
然而目前尚无计量法规对X射线荧光法钙铁含量分析仪的关键参数做出要求，因此，亟需制定统一的技术规范来确保各机构开展校准时采取统一的技术要求和规范操作，从而保证检测数据的准确可靠和量值有效溯源。。
三、编制过程
本规范由开封市产品质量检验检测中心负责，与河南省开封生态环境监测中心、河南省平顶山生态环境监测中心、中检华中计量检测（河南）有限公司共同起草。规范起草小组在接到任务后成立了规范制定起草小组，拟定了工作方案并进行了人员分工。
2025年1月至2025年5月，起草小组人员积极查阅国内外标准、文献，搜集生产厂家技术指标等，调查市场上主流品牌、统计用户关心的计量特性参数。
2024年6月至2024年8月，起草小组针对不同厂家、型号的X射线荧光法钙铁含量分析仪进行试验，研究合适的校准项目、校准方法和计量特性，验证方法和指标的可行性、适用性，在参考相关技术文件的基础上起草了《X射线荧光法钙铁含量分析仪校准规范》草稿。
2024年9月至10月，通过规范起草小组进一步讨论和完善，形成《X射线荧光法钙铁含量分析仪校准规范》征求意见稿。
2024年11月至12月，向计量行业、水泥品质检测行业的专家及使用单位征求意见。
三、引用文件
本规范引用下列文件：
1、JJF 1001—2011 《通用计量术语及定义》
2、JJF 1059.1—2012 《测量不确定度评定与表示》
3、JJF 1071—2010《国家计量校准规范编写规则》
4、JJF 2024-2023 《能量色散X射线荧光光谱仪校准规范》
5、GB/T 176-2017《水泥化学分析方法》
6、JC/T 1085-2008《水泥用X射线荧光分析仪》
五、编制的主要内容
5.1主要内容
按照国家计量校准规范编制要求，本规范内容结构上分为九个部分，分别是第一章节范围、第二章节引用文件、第三章节术语和计量单位、第四章节概述、第五章节计量特性、第六章节校准条件、第七章节校准项目和校准方法、第八章节校准结果表达、第九章节复校时间间隔以及附录。
5.2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。
5.3计量特性
X射线荧光法钙铁含量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。
计量特性的设定：参考X射线荧光法钙铁含量分析仪的相关参数及行业标准要求，对X射线荧光法钙铁含量分析仪的校准项目及计量特性进行研究，制定校准规范。
	校准项目
	计量特性指标

	
	钙
	铁

	
	≤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
	1.00%
	[bookmark: _GoBack]10.0%


5.4测量标准及其他设备说明
根据仪器计量特性指标和计量器具溯源原则，规定了校准用计量标准以及其准确度要求。所选用计量标准的最大允差和仪器最大允许误差对比，能够满足使用要求，能覆盖有效测量范围的高、中、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。
六、试验验证情况
根据校准规范编制原则，确定校准规范主要内容（如计量特性、校准条件、校准项目、校准方法、公式、不确定度评定等），起草小组选取上海爱斯特电子有限公司、陕西波特兰电子科技有限责任公司、鹤壁市创新仪器仪表有限公司生产的X射线荧光法钙铁含量分析仪进行了试验。
实验过程：
[bookmark: _Hlk152686296]1、示值误差：待仪器稳定后，按照仪器说明书给出的方法，依次使用低、高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，计算示值误差；
2、测量重复性：待仪器稳定后，按照仪器说明书给出的方法，选取测量范围的高含量的标准物质，重复测量7次，记录每次测量结果，计算测量重复性；
[bookmark: OLE_LINK6]3、测量稳定性：待仪器稳定后，按照仪器说明书给出的方法，选取测量范围的高含量的标准物质，每隔5 min测量一次，共测量6次，计算测量稳定性。


实验结果：
	序号
	生产厂家
	型号
	标准值
	示值误差
	测量
重复性
	测量
稳定性

	1
	上海爱斯特电子有限公司
	DM1200
	CaO
	28.73%
	0.02%
	0.16%
	0.90%

	
	
	
	
	46.09%
	-0.02%
	
	

	
	
	
	Fe2O3
	0.187%
	0.00%
	0.01%
	6.58%

	
	
	
	
	0.475%
	0.01%
	
	

	2
	陕西波特兰电子科技有限责任公司
	BM-2007
	CaO
	28.73%
	-0.04%
	0.14%
	0.27%

	
	
	
	
	46.09%
	0.14%
	
	

	
	
	
	Fe2O3
	0.187%
	0.01%
	0.01%
	9.41%

	
	
	
	
	0.475%
	-0.01%
	
	

	3
	鹤壁市创新仪器仪表有限公司
	YG6000
	CaO
	28.73%
	0.02%
	0.18%
	0.27%

	
	
	
	
	46.09%
	-0.03%
	
	

	
	
	
	Fe2O3
	0.187%
	0.00%
	0.02%
	5.62%

	
	
	
	
	0.475%
	0.01%
	
	


通过以上的试验报告和验证数据，验证了本规范提出的校准用设备、计量性能规定等符合规范提出的范围区间。证明了本校准规范的指标参数、技术要求、试验方法等内容是能够充分满足目前在用的X射线荧光法钙铁含量分析仪的技术要求，最终试验验证的结论是校准规范是科学的、具有很好的可操作性、可执行性和实用性。
具体的试验验证结果见试验报告，结果表明规范编制条款制定合理，可操作性强。


