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波长色散型X射线荧光光谱方法通则
[bookmark: _Toc354429212][bookmark: _Toc354599548][bookmark: _Toc354600142][bookmark: _Toc354582571][bookmark: _Toc429643135]范围
本标准规定了用波长色散型X射线荧光光谱仪对试样中元素进行定性、定量分析的一般方法。
本标准适用于分析试样中4Be～92U之间除惰性气体外的所有元素，质量分数范围10-5 %～100 %。
[bookmark: _Toc429643136][bookmark: _Toc354600143][bookmark: _Toc354582572][bookmark: _Toc354429213][bookmark: _Toc354599549]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 6379.2-2004  测量方法与结果的准确度(正确度与精密度)  第2部分:确定标准测量方法重复性与再现性的基本方法
GB/T 8170-2008  数值修约规则与极限数值的表示和判定
GB/T 27411-2012  检测实验室中常用不确定度评定方法与表示
JJG(教委)016  波长色散型X射线荧光光谱仪检定规程
[bookmark: _Toc354429214][bookmark: _Toc354600144][bookmark: _Toc354582573][bookmark: _Toc429643137][bookmark: _Toc354599550]术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。
[bookmark: _Toc429643138]
    波长色散  wavelength dispersion 
利用色散元件将X射线束按其波长在空间展开。
[bookmark: _Toc429643139]
    X射线荧光  X-ray fluorescence
物质受原级X射线或其它光子源照射，受激产生的次级特征X射线。
[bookmark: _Toc429643140]
    分光晶体  analyzing crystal 
将X射线荧光束进行波长色散的元件，又称为晶体分光器或单色器。
[bookmark: _Toc429643141]
    θ角和2θ角  angle θ and angle 2θ 
[bookmark: _Toc429643142]θ角为布喇格衍射角，即：入射线与晶体衍射面之间的夹角。2θ角为衍射线与非偏转入射线之间的夹角。
[bookmark: _Toc429643143]
    分析线  analytical lines
[bookmark: _Toc429643144]选作定性、定量分析的特征X荧光线。一般选择强度大、干扰少、背景低的特征谱线作为定量分析的分析线。
[bookmark: _Toc429643145]
    X射线强度  X-ray intensity 
[bookmark: _Toc429643146]指荧光谱线的强度，以单位时间内仪器测量的计数表示。本标准中的强度、谱线强度均指荧光谱线强度。
[bookmark: _Toc429643147]
    净强度  net intensity
分析线强度除去叠加背底后的强度。
[bookmark: _Toc429643148]
    基体及基体效应  matrix and matrix effect
多元素试样的X射线荧光光谱分析中，分析元素谱线强度受其它元素影响，这些其它元素的总和称为分析元素的基体。多元素试样中，元素之间互为基体。
[bookmark: _Toc429643149]基体对分析元素荧光X射线强度的影响称为基体效应。基体效应有两类：一，基体中的化学元素间吸收-增强的影响；二，试样表面结构、颗粒度和不均匀性(物理特征效应)的影响以及分析元素化学状态差异对谱峰位、谱形和强度的变化（化学效应）所产生的影响。
[bookmark: _Toc429643150]
    标准样品  reference samples
用于绘制校准曲线或进行校正的一套已知组成和含量的试样。标准样品可以是有证国家标准物质，或是可靠方法赋值的与被测试样组成相近的物质
[bookmark: _Toc429643151]
    标准化样品  standardization samples
用于校正仪器强度漂移的试样。要求试样的元素分析线有适当的强度并可长时间保持稳定。
[bookmark: _Toc429643152]
    基本参数法  fundamental parameter method
[bookmark: _Toc429643153]以初级X射线的光谱分布、质量吸收系数、荧光产额、吸收突变比、仪器几何因子等基本参数计算出纯元素分析线的理论强度，将测量强度代入基本参数法数学模型中，用迭代法计算至达到所要求的精度，得到分析元素含量的理论计算方法。
[bookmark: _Toc429643164]
    理论α系数法  theoretical α coefficient method
[bookmark: _Toc429643165]在直接利用基本参数方程的基础上，选取特定浓度范围的设定标样，由二元或三元体系，应用一定的模型计算理论校正系数的方法。
[bookmark: _Toc429643166]
    经验系数法  empirical coefficient method
[bookmark: _Toc429643167]采用一定的数学校正公式，依靠标样，用多重回归等方法，同时求取基体校正系数和校准曲线常数的方法。

    内标法  internal standard method
选择某元素的特征谱线或其他与分析线性质非常相近的谱线作为内标线，并以分析线的强度Ii与内标线的强度I内比和分析元素含量Ci制取校准曲线的方法。
  ……………………………………………（1）

    标准加入法  standard addition method
该法是在试样内加入已知含量的分析元素△Ci，通过差值计算方法利用加入前后荧光强度I1和I2来求得未知含量Ci值。
……………………………………………（2）

    基体稀释法  matrix-dilution method
当共存元素影响较大时，采用适当的物质作稀释剂稀释样品，减少基体组分的变化带来基体影响的变化。

    薄膜和多层膜分析法  thin film and multilayer method
对于厚度没有达到无限厚的单层和多层试样的定量分析，包括测定薄膜的组成和厚度。
[bookmark: _Toc429643168]
    散射比法  Scattering ratio method
以波长和分析线相近的散射靶线和背景作为比较线，以分析线与散射线的强度比对分析浓度做校准曲线，测量未知样品的分析浓度。

    准直器  collimator
波长色散型X射线荧光光谱仪中截取X射线荧光，使其中近于平行的射线进入分光晶体或探测器。分光晶体前的准直器，称为初级准直器。分光晶体与探测器之间的准直器，称为次级准直器。 

    探测器  detector
将X射线光子转换成电脉冲的装置。

    参比谱线  reference spectral line
X射线荧光光谱分析中，所用的校准曲线的纵坐标的值，可以是分析谱线净强度与参比谱线强度的比值。在外参比方法中参比谱线是指参比试样中与分析谱线波长相同的谱线(参比谱线)。在内参比方法中参比谱线可改用内标线或X射线管靶的散射线。

    顺序型X射线荧光光谱仪  sequential X-ray fluorescence spectrometer
它是一种单通道、扫描型、晶体色散型X射线荧光光谱仪。 

    同时型X射线荧光光谱仪  simultaneous X-ray fluorescence spectrometer
又称多通道（multichannel）X射线荧光光谱仪。它基本上相当于一系列单通道仪器的组合，每一个通道都有自己的晶体、准直器和探测器。这些通道环绕一个共用的X射线管(端窗型)和试样，呈辐射状排列。每一个探测器都有单独的放大器、脉高分析器、计数器和定标器。测量通道基本上是固定的，被设定在指定的2θ角度分析线上。但有些谱仪也配有1～2个扫描通道。 

    X射线管  X-ray tube
又称X光管。一般用钨丝作为阴极，可用铑、钼、铬、铂、金、钨等金属作为阳极靶。在靶附近的管壁上或管的端部开一孔，用金属铍膜封口，称为铍窗。X光管可有端窗型和侧窗型两类。当X射线管的两极间加上高电压时，从灯丝发射的热电子得到加速，轰击阳极靶，产生X射线，称为初级X射线。这种射线是由连续波谱和靶的特征波谱组成的。它们从铍窗射出，到达分析试样。在X射线荧光光谱仪中，X射线管是激发源，用于发射初级X射线。
[bookmark: _Toc429643177][bookmark: _Toc354582583][bookmark: _Toc354599562][bookmark: _Toc354600156]4  方法原理
一种元素的特征X射线，是由该元素原子内层电子跃迁而产生的。当某元素的原子内层轨道电子被逐出，而较外层轨道电子落入这一空位时，便产生该元素的特征X射线。该特征X射线是由一系列表示发射元素特征的、不连续的独立谱线波所组成。因此，其波长是该种元素的属性，是定性分析的基础。特征谱线的强度与该元素的含量有关，是定量分析的基础。 
X射线荧光光谱法，即X射线发射光谱法，是一种非破坏性的仪器分析方法。利用X射线管(激发源)发射的一次(初级)X射线照射分析试样，激发其中每一个化学元素，使它们各自辐射出二次谱线(特征X射线)。这种二次射线，又称荧光X射线。这些射线被准直器准直后，到达分光晶体的表面，按照布喇格定律(nλ＝2dsinθ)发生衍射，使二次线束色散成按波长顺序排列的光谱。不同波长的谱线由探测器在不同的衍射角度(2θ)上接收，并由计数器等部件读出和记录。这样，根据各待测元素的特征X射线波长即可进行定性分析，根据谱线的强度进行定量分析。
[bookmark: _Toc354599563][bookmark: _Toc429643178][bookmark: _Toc354600157][bookmark: _Toc354582584]5  试剂和材料
[bookmark: _Toc429643179]5.1  试剂
下述试剂均为分析纯或以上。
[bookmark: _Toc429643180]5.1.1  四硼酸锂（Li2B4O7）
使用前，在600-700 ℃下灼烧4h，冷却、密封备用。
[bookmark: _Toc429643181]5.1.2  偏硼酸锂（LiBO2）
    使用前处理方法与四硼酸锂相同。
[bookmark: _Toc429643182]5.1.3  四硼酸锂（Li2B4O7）与偏硼酸锂（LiBO2）的混合熔剂
    使用前处理方法与四硼酸锂相同。
[bookmark: _Toc429643183]5.1.4  碳酸锂 （Li2CO3）
[bookmark: _Toc429643184]5.1.5  硝酸锂（LiNO3）
[bookmark: _Toc429643185]5.1.6  硝酸铵（NH4NO3）
[bookmark: _Toc429643186]5.1.7  溴化锂（LiBr）
[bookmark: _Toc429643187]5.1.8  碘化铵（NH4I）
[bookmark: _Toc429643188]5.1.9  碘化锂（LiI）
5.1.10  氟化锂（LiF）
[bookmark: _Toc429643189]5.1.11  蒸馏水或去离子水
[bookmark: _Toc429643190]5.1.12  助磨剂
可选用纤维素、硬脂酸、酒精、正乙烷、乙二醇、三乙醇胺等。
[bookmark: _Toc429643191]5.1.13  粘结剂
可选用甲基纤维素、微晶纤维素、硼酸、石蜡、淀粉、低压聚乙烯、硬脂酸、聚乙烯醇、聚苯乙烯等。
[bookmark: _Toc429643192]5.1.14  其他试剂
视分析任务而定，如氧化物、盐类或酸类。
[bookmark: _Toc429643193]5.2  材料
[bookmark: _Toc429643194]5.2.1  熔融坩埚与熔融成型模具
选用铂黄金(95 ％Pt＋5 ％Au)材质的坩埚与模具。坩埚与模具的内表面应保持光洁，成型模具内底面平整。
[bookmark: _Toc429643195]5.2.2  塑料环
在粉末压片法制样过程中，用于粉末试样的成型。
[bookmark: _Toc429643196]5.2.3  铝环或铝杯
其作用与塑料环相同。
[bookmark: _Toc429643197]5.2.4  钢环
其作用与塑料环相同。
[bookmark: _Toc429643198]5.2.5  样品杯与薄膜
[bookmark: _Toc429643199]用于放置液体、粉末或小型试样，薄膜可选用聚酯、聚丙烯、聚酰亚胺等材质。
[bookmark: _Toc429643200]5.2.6  滤纸或滤膜
[bookmark: _Toc429643201]    用于液体或气体中分散颗粒物等的分析。
[bookmark: _Toc429643202]5.2.7  P10气体
氩气（Ar）和甲烷（CH4）的混合气体，其中Ar占90 %、CH4占10 %，纯度大于99.9 %，用作流气式正比检测器中X射线的探测气体。
[bookmark: _Toc429643203]5.2.8  氦气/氮气
纯度大于99.9 %。
[bookmark: _Toc354600158][bookmark: _Toc429643204][bookmark: _Toc354582585][bookmark: _Toc354599564]6  仪器
[bookmark: _Toc429643205]6.1  仪器类型 
波长色散型X射线荧光光谱仪主要分为顺序型（扫描型） 、多元素同时分析型（多道）谱仪和固定道与顺序型相结合的组合型谱仪三大类。
[bookmark: _Toc429643206]6.2  仪器组成 
仪器一般由四部分组成：X射线发生系统、X射线分光系统、检测和记录系统、操控和数据处理系统。
[bookmark: _Toc429643207]6.2.1  X射线发生系统
X射线发生系统由X射线管、高压发生器及冷却部分等组成，其作用是发射出稳定的、有足够能量和强度的初级X射线。
[bookmark: _Toc429643208]6.2.2  X射线分光系统
X射线分光系统由准直器、分光晶体、晶体转换器、定位装置、样品室和换气系统组成。
试样受初级X射线激发后发射的次级X射线经初级准直器准直后，再经分光晶体衍射形成不同波长顺序排列的X射线荧光光谱。 
换气系统包括真空系统、氦气/氮气系统，并有稳定的维持其压力的装置，其作用是减少大气对长波X射线的吸收。 
[bookmark: _Toc429643209]6.2.3 检测和记录系统
检测和记录系统包括次级准直器、探测器、脉冲信号放大器、脉高分析器、定标器等组成。
探测器在不同的2θ角度上对荧光光谱进行探测，将X射线光子转换成电脉冲输出。经脉高分析器分离出来的脉冲，由定标器输出。 
[bookmark: _Toc429643210]    常用的探测器有三种：流气式正比计数器、封闭式正比计数器、闪烁计数器。应用时根据被测元素波长、能量范围和仪器配置选择相应探测器，正比计数器经常用于波长大于0.15 nm的特征谱线的探测，闪烁计数器适用于波长范围为0.02-0.2 nm的重元素的分析。6.2.4  操控和数据处理系统
操控和数据处理系统包括仪器控制中心处理单元和计算机及其软件，用于仪器操控和数据处理。
[bookmark: _Toc429643211]6.3  制样设备 
[bookmark: _Toc429643212]6.3.1  研磨设备
研磨设备包括粉碎机、球磨机、研钵等。根据分析试样的硬度和可能带入杂质的影响而选择不同的研磨设备及附件。
[bookmark: _Toc429643213]6.3.2  压片机
压片机可选用手动、半自动或自动型压片机。
[bookmark: _Toc429643214]6.3.3  熔样机
熔样机可选用电加热型、高频加热型或燃气型专用玻璃体熔样机，也可选择一般的马弗炉。 
[bookmark: _Toc429643215]6.3.4  表面加工设备
表面加工设备可选用车床、铣床、砂带或砂纸抛光机、砂轮、锉刀等，主要用于金属试样的表面加工。
[bookmark: _Toc429643216]6.3.5  超声波清洗仪
用于清洗铂黄金坩埚、模具等。
[bookmark: _Toc429643217]6.3.6  分析天平
感量不低于0.1 mg。
[bookmark: _Toc429643218]6.4  仪器性能 
仪器的计量指标应符合JJG 016波长色散型X射线荧光光谱仪检定规程的要求。 
[bookmark: _Toc429643219]6.5  环境条件 
环境温度：相对恒温，可设定在15 ℃～26 ℃范围内的任一温度上。
[bookmark: OLE_LINK3][bookmark: OLE_LINK4]相对湿度：40 ％ ～70 ％ 。
电源电压：单相电源220 V±22 V，50 Hz±0.5 Hz；三相电源380 V±38 V，50 Hz±0.5 Hz。
[bookmark: _Toc429643220][bookmark: _Toc354600172][bookmark: _Toc354674718][bookmark: _Toc354599579][bookmark: _Toc354582590]7  试样制备
试样制备方法有：固体制样法、粉末制样法和液体制样法。
[bookmark: _Toc429643221]7.1  固体制样法 
对于金属、合金、铸铁、镀层、矿石、玻璃、塑料、橡胶等块状试样，进行切割和表面处理使其测量面达到分析要求。
对于其他如丝、棒、片等各种材料的小型试样，可进行拼接、粉碎、熔融、镶嵌或转化成溶液等处理。
对于宝玉石、贵金属饰品等不宜进行加工处理的试样，可置于合适的容器中进行测量。
[bookmark: _Toc429643222]7.2  粉末制样法 
对于颗粒、粉末以及组成不均匀的块状试样，应预先进行粉碎、研磨、干燥使其达到分析要求。必要时可适量添加助磨剂或粘结剂等。
处理后的试样，选择合适的模具及材料（塑料环、铝环、钢环等），用压片机压制成片，得到表面平整的分析试样。
    为降低或消除颗粒及矿物效应的影响，可采用四硼酸锂等作为熔剂将试样制备成玻璃体熔片。必要时再对玻璃体熔片粉碎加压成型。
气体中分散颗粒物等物质，可用特殊的滤膜吸附、收集。
[bookmark: _Toc429643223]7.3  液体制样法 
液体试样可直接装入样品杯中进行测量，应避免试样挥发、产生气泡及沉淀。对于元素含量低、直接分析困难的液体试样，可滴加在滤纸等基片上并干燥。
[bookmark: _Toc354600178][bookmark: _Toc354599585][bookmark: _Toc429643224][bookmark: _Toc354582596]8  分析步骤
[bookmark: _Toc429643225][bookmark: _Toc354599592][bookmark: _Toc354600185][bookmark: _Toc354582604]8.1  开机 
按照仪器操作说明书规定的开机程序进行，并老化光管，待预热2～3小时后才进行分析测量。
仪器在维护、检修等特殊情况下才进行整机停机；平时应处在分析等待状态。但为了延长X射线管及X射线管冷却部分的使用寿命，在检测分析结束后，应降低电压电流至20 kV、10 mA或仪器厂家指导的电压电流状态。
[bookmark: _Toc429643226]8.2  测量前的准备 
检测开始前检查室内环境和仪器状态面板上各种显示值是否处于正常状态（包括P10气和氦气的气流量、机内温度、室内温度和湿度、内外循环水流量、内循环水电导率等），必要时对仪器进行漂移校正或按照JJG 016对仪器各项性能指标进行检定。
[bookmark: _Toc429643227][bookmark: _Toc354674731]8.3  定性分析和半定量分析
[bookmark: _Toc429643228][bookmark: _Toc354674732]8.3.1  定性分析 
8.3.1.1  按照需要检测试样中是否存在某个指定元素或对未知试样中全元素进行定性分析的要求，确定测量条件（X射线管电压和电流、分光晶体、光路介质、过滤片、准直器、探测器）和扫描条件（2θ角度、速度、步长等），编制扫描程序。对带有定性半定量分析程序软件的仪器，无需再编制扫描程序。
8.3.1.2  对制备好的试样进行扫描，并获得谱线强度与2θ角度扫描图。
8.3.1.3  根据谱线峰值处的2θ角度值，在X射线光谱表上，查出试样中所含元素。再根据各谱线强度，估计样品中存在的主量、次量和微量元素。分析步骤如图1所示。
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图1  定性分析步骤
[bookmark: _Toc429643229][bookmark: _Toc354599597][bookmark: _Toc354600190][bookmark: _Toc354582609]8.3.2  半定量分析 
将定性分析得到的元素净强度用基本参数法进行半定量分析。在进行数据处理时关注所用熔剂、粘接剂的种类和稀释比、已知浓度组分（如Li2O、B2O3、烧失量等其他分析手段测得的浓度）和试样厚度，平衡量以及是否使用支撑膜和氦气系统，是否将浓度总和归一化等。对试样了解越多，处理时信息越全，分析结果越可靠。
[bookmark: _Toc354600188][bookmark: _Toc354674734][bookmark: _Toc354599595][bookmark: _Toc429643230][bookmark: _Toc354582607]8.4  定量分析
定量分析的整个操作过程，可分以下四步进行：建立分析程序、建立漂移校正程序、制作校正曲线、试样分析。如果只做一次定量分析，可以不建立漂移校正程序。
[bookmark: _Toc429643231][bookmark: _Toc354582608][bookmark: _Toc354599596][bookmark: _Toc354600189][bookmark: _Toc354674735]8.4.1  建立分析程序
8.4.1.1  样品的准备工作 
a） 准备好试样制备所需的试剂和材料(见5“试剂和材料”)； 
b） 制备试样和标准样品(见7“试样制备”)。 
根据试样和标准样品的化学组成、物理形态、表面结构及对分析精度的要求，决定采用何种制样方法。标准样品浓度范围需覆盖试样范围。
[bookmark: _Toc429643232]8.4.1.2  测量条件的选择和设定 
需要设定的测量条件有：X射线管的电压与电流、分光晶体、过滤片、样品杯面罩、测量谱线、准直器、探测器、峰位及背景、计数时间、脉冲高度分布的基线和窗宽等。
[bookmark: _Toc429643233]8.4.2  建立漂移校正程序
在标准样品测试前，按照8.4.1.2的条件，用标准化样品建立仪器的漂移校正程序，校正仪器X射线强度的漂移。
测量标准化样品，获得第一次测量值。以后每次测量值与第一次测量值进行比较，求出当次的漂移校正因子，以使未知样测量时，补偿到初始测量标样时的强度水平。
[bookmark: _Toc429643234]标准化样品必须含有所有的待测元素，具有足够的浓度，且不随时间而变化。
[bookmark: _Toc429643235]8.4.3  制作校准曲线
[bookmark: _Toc429643236]8.4.3.1  建立浓度文件
[bookmark: _Toc429643237]建立标准样品各元素的浓度文件，用于建立校准曲线。包括Li2O、B2O3、烧失量等分析程序中定义过的手工输入浓度。
8.4.3.2  校准曲线的制作
测量一组标准样品，获得分析线谱峰强度，建立其强度和浓度的回归分析校准曲线。
校准曲线的数学表达式为 ：
                        （3）
式中 ：
Ci——分析元素的含量；
Ri——分析线强度，可以是谱线净强度与参比线强度的比值；
a、b、c、d——校准曲线的系数，用标准试样进行测量而求得(当a、b为0时，校准曲线为一直线)。
8.4.3.3  谱线干扰和基体效应校正
当存在分析谱线重叠时，为获得谱线的净强度，需通过解谱或拟合来消除干扰，或用比例法计算干扰系数，扣除干扰。基体效应可通过经验系数法、理论α系数法、基本参数法等数学校正法进行校正。烧失量可作为组分之一参加基体效应的校正。校正模式见公式4、公式5。     
    (4)
其中: 
(5)
式中：  
Ci ——工作曲线的浓度；
Cj ——干扰元素j的含量；
Di ——工作的截距；
Ei ——工作曲线的斜率；
Ri ——谱线强度；
Lij —— 干扰元素j对分析元素i的谱线重叠校正系数；
α、β、γ、δ —— 基体校正因子；
j、k —— 校正元素。
经过基体校正，标样中某一分析元素的含量Ci就可从X射线的强度Ii转换得到，制得的校准曲线即可存在计算机中备用。
[bookmark: _Toc429643238]8.4.4  试样分析
每次试样测试前先测量标准化样品，进行仪器漂移校正，检查校准曲线漂移情况。
将制备好的分析试样，装入样品杯并送入样品室，在与校准曲线制作时相同的工作条件下进行激发、测量。
测量完毕，计算机进行数据处理，打印出分析结果。
[bookmark: _Toc429643239]8.5  其它分析方法
除上述常用的校准法外，为了有效地降低和消除基体效应的影响，还采用内标法、标准加入法、基体稀释法、薄膜和多层膜分析法、散射比法等实验校正方法。
[bookmark: _Toc429643240]9  定量分析方法的评价
9.1  方法的准确度
用浓度水平和基体条件相似的标准物质评价分析方法准确度，对多次分析结果的平均值和标准值进行相对误差的统计分析，若两者无显著性差异，则说明分析方法无明显系统误差。
9.2  方法的精密度
[bookmark: _Toc354674740]精密度反映试样制备和仪器的误差。按照GB/T 6379.2-2004要求，由同一人，在同一个实验室同一台仪器上，用选定的测量条件对制备的多个（通常为10个以上）试样各测量一次，并对其中一个试样重复测量10次以上，统计计算试样中各元素的相对标准偏差。
9.3  方法的不确定度
引起X射线荧光光谱定量分析方法不确定度的因素主要有取样、样品前处理、强度测量、数据处理过程以及标准物质的不确定度。找出影响因素后按照GB/T 27411-2012《检测实验室中常用不确定度评定方法与表示》计算方法的不确定度。
[bookmark: _Toc429643241][bookmark: _Toc354674741]10  分析结果的表述
[bookmark: _Toc354674742][bookmark: _Toc429643242]10.1  定性分析结果 
    将试样中各检出元素按主量（质量分数大于1 %）、次量（质量分数介于0.1 %与1 %之间）、微量（质量分数小于0.1 %）及其高低顺序依次列在分析报告中，必要时附上X射线谱线强度和2θ角度扫描图。
[bookmark: _Toc429643243][bookmark: _Toc354674743]10.2  定量分析和半定量分析结果 
分析试样为固体时，分析结果以质量分数(w)表示，其单位符号为μg/g、mg/g、％等。 
分析试样为液体时，分析结果以质量浓度(ρ)表示，其单位符号为μg/L、mg/L、g/L等。
测量数值按照GB/T 8170-2008《数值修约规则与极限数值的表示和判定》的修约规则修约。
半定量分析结果，保留两位有效数值，并应注明结果为半定量分析所得。 
定量分析结果，对于质量分数大于0.01 ％的主次量元素，精确至小数点后2位，对于以μg/g单位表示的微量元素，修约至整数位。
根据需要对定量分析结果给出扩展不确定度、包含因子及相应的置信概率。
[bookmark: _Toc429643244]11  安全注意事项
11.1  X射线是一种高能辐射，会危害人体健康。在仪器显著位置应贴有辐射警告标志：
警告——X射线荧光光谱仪使用了对人体有危险的放射性辐射，使用该仪器时必须遵守仪器生产商申明的和当地规定的安全指令，而且使用该设备的人员必须进行上机前安全培训和定期安全检查。
11.2  实验时应严格执行国家辐射防护规定中有关环境与个人的安全防护规则。
此外还需注意下述事项：
——使用高压钢瓶应遵守相应安全规范；
——真空泵从样品室抽出的气体应排到室外；
——为防止X射线管高压发生器的电击，仪器的接地电阻应小于10欧姆或遵从仪器厂商规定，并接
触良好；
——实验前应对试样的性质有所了解，避免磁性、酸性、腐蚀性样品直接上机测试，对仪器造成损害。  
[bookmark: _GoBack]
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