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《火花放电原子发射光谱仪性能评价方法》标准编制说明书

1工作简况

1.1任务来源

根据CSTM 标准委员会2022 年 6月 6日材试标字[2022]095号文件关于 CSTM标准签发

的立项通告，批准 CSTM 标准《火花放电原子发射光谱仪性能评价方法》立项，立项编号

为：该标准（中文版）立项编号为 CSTM LX 9804 00962—2022，标准（英文版）立项编号

为 CSTM LX 9804 00962—2022 E，标准项目由 CSTM/FC98 综合标准领域委员会归口管理，

由中关村材料试验技术联盟负责牵头起草。

1.2主编单位协作单位

主编单位：中关村材料试验技术联盟。协作单位：中实国金、钢研纳克检测技术股份

有限公司。

1.3主要工作过程

2021年 6月 CSTM中国材料与试验团体标准委员会组织召开了第一次工作组会议，成

立了标准编写工作组，着手进行标准草案的编写工作，确定了制定了标准制定方案和时间

安排，并进行了工作划分，中关村材料试验技术联盟主要负责国内外 CCD火花光谱仪性

能评价方法及相关标准制修订情况的调研工作，完成火花光谱仪性能评价方法标准草案起

草工作，组织评审专家开展 CCD火花光谱仪性能评价现场试验，采集测试数据。

2021 年 8 月 10 日标准编写工作组召开了第二次工作组会议，初步确立了标准草案。

2021 年 9 月 7 日至 10 月 17 日，完成了现场试验，采集到灵敏度、检出限与定量限、

分辨率、重复性和稳定性的完整数据。

2021 年 12 月 2 日，标准编写工作组召开了第三次工作组会议，对按照标准草案进行

统计分析所得结果进行讨论，进一步完善了分辨率、检出限与定量限、重复性和稳定性的

评价方法，并对原草案进行修订。

2022 年 3 月，确定标准文本内容，编写标准编制说明。

2022 年 6 月，召开第三次工作组会议，形成标准征求意见稿，面向社会公开征求意见。

本标准主要起草人：沈克、高文工、佟艳春、汪正范、罗立强、唐凌天、唐本玲、王

晗、李君平。

2.标准化对象简要情况及标准制修订原则

2.1标准化对象简要情况
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火花放电原子发射光谱仪是一种技术成熟、应用领域广泛、科研生产中保有量高的分

析仪器，在我国科学研究、冶金企业工艺控制及成品质量检验中发挥着重要的作用。然而，

如此众多光谱仪的技术性能是否既能满足国家计量校准规程的基本要求、同时又能满足所

在领域标准方法的要求，目前还没有相应的评价标准。为了科学、规范地评价火花光谱仪

的性能，制订相应的评价方法标准显得尤为重要。

2.2 标准制定的必要性分析

1）科学试验仪器是工业生产质量控制和材料性能检验的重要保障，所产生的试验结

果的有效性直接影响科学成果的可靠性和科学性,也关乎到产品质量的代表性和稳定性。

开展火花源原子发射光谱仪性能评价既是贯彻落实 CSTM 一体两翼（标准+评价）发展理念

的需要，同时对于确保试验结果的有效性，更好的服务于“国内大循环为主、国内国际双

循环” 相互促进的新发展格局，支撑我国科技创新和经济社会高质量发展也有着非常重

要的意义。

2）目前，火花光谱分析标准已覆盖钢铁、有色金属领域，与标准紧密相关的分析仪

器能否充分满足标准技术要求则是标准实施的重要基础，此外，近年来以 CCD 为光电转换

装置的火花光谱仪发展迅速，市场占有率大幅上升，2021 年销售量达数千台之多，因此，

对以光电倍增管为检测器件的传统火花源原子发射光谱仪和以 CCD为检测器件的新型火花

光谱仪开展性能评价十分必要。

3）为了科学、规范开展仪器性能评价，需制订火花源原子发射光谱仪性能评价团体

标准。

2.3标准制定的原则

1）标准的编写格式按照 GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第 1部分：标准的结构和编

写规则》、GB/T 20001.4 标准编写规则 第 4部分：试验方法标准的统一规定和要求进行

编写。

2）标准制定过程遵循先进性原则，在兼顾传统火花光谱仪——以光电倍增管为检测器

的性能同时，还将近年来迅速成长的 CCD火花光谱仪的技术特性纳入本标准。

3）标准制定过程遵循经济性和适用性原则，本标准的制订以用户关注的仪器性能指

标以为重点。仪器的性能涉及多种特性，包括仪器的使用特性、安全性、耐用性和电磁辐

射兼容性等，为服务广大火花光谱仪用户，突出标准的适用性，本标准选择体现仪器使用

性能的技术指标作为评价对象。
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3.采用国际标准和国外先进标准的情况，我国标准同被采用标准、和/或与国际、国外同类

标准的主要差异及其原因，或与测试的国外样品的有关数据对比情况

目前，未识别出关于火花光谱仪性能评价方法的国际标准、国外标准、国家标准、行

业标准和团体标准。

4.标准主要内容及其确定依据

4.1 概述

标准起草人对火花光谱仪的技术性能的测试原理，评价方法现状进行全面调研，同时

广泛搜集相关标准和国内外技术资料，进行了大量的研究分析、资料查证工作，结合实际

需求和应用经验，编制了《火花放电原子发射光谱仪性能评价方法》标准草案。技术内容

包括范围、规范性引用文件、术语和定义、仪器、设备和试验条件、考核样品和材料、性

能测试、试验数据处理、评价报告等 8个章节。

4.2 分辨率

试验方法

测试固体成像器件（CCD/CID/CMOS 等)光谱仪分辨率时，在仪器考核波长范围内选取两条足够邻近

且谱线峰值大致相当的元素特征谱线 λ1、λ2（如 Fe310.0304nm 、Fe310.0665nm ）测试分辨率，激

发考核样品（如纯铁样品），记录紧邻两条元素特征谱线图谱。

λ1 λ2

当能够从图谱上分别读出两条谱线峰值 80%处的峰宽时，测量 λ1长波侧 80%峰宽 W0.8，λ1，和 λ2峰

短波侧 80%峰宽 W0.8,λ2， 以及 λ1与 λ2 两谱峰之间的宽度  ，分辨率 R0.8为:

2,8.01,8.0
8.0




WW

R



 （1）

当能够从图谱上分别读出两条谱线峰值 50%处的峰宽时，测量 λ1长波侧 50%峰宽 W0.5，λ1，和 λ2峰

短波侧 50%峰宽 W0.5,λ2， 以及 λ1与 λ2 两谱峰之间的宽度  ，分辨率 R0.5为:

W0.8λ1

W0.5λ1

W0.8λ2

W0.5λ2
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2,5.01,5.0
5.0




WW

R



 （2）

评价方法

当分辨率 R0.8小于 1时不能分辨，等于 1时恰能分辨；分辨率 R0.5大于等于 1时能较好分辨。

4.3 检出限

试验方法

用相应基体标准样品绘制校准曲线，标准样品数量通常为 5个或 5个以上，最少不得少于 3个，且

包括 2~3块元素含量接近检出限的纯金属样品，最高含量不超过校准曲线线性范围，标准样品含量尽可

能按梯度均匀分布。

测量含量接近检出限的样品的特征谱线强度或相对强度 10次，计算测量强度的标准偏差。

以考核元素的特征谱线强度或特征谱线强度与内标元素强度之比拟合校准曲线，得到校准曲线线性

回归方程。

根据 JJG 768-2005，检出限 LOD 按公式（3）计算：

bsLOD /3 （3）

式中：

s —— 纯金属考核样品相对强度 10 次测量值的标准偏差；

b —— 校准曲线的斜率。

评价方法

将分析元素检出限与JJG 768-2005的判定等级进行比较，判定检出限所属等级。

按各仪器分析元素检出限所在四分位距分区对仪器进行评价。

4.4 定量限

试验方法

按试验步骤得到考核元素校准曲线斜率及纯金属样品10次相对强度的标准偏差。根据JJG

768-2005，定量限LOQ由公式（4）计算：

bsLOQ /10 （4）

式中：

s —— 纯金属考核样品相对强度 10 次测量值的标准偏差；

b —— 校准曲线的斜率。

6.2.2 评价方法

将定量限与系列测试标准中相应标准的测量范围下限进行比较，判定是否符合标准要求。

按各仪器分析元素定量限所在四分位距分区对仪器进行评价。

4.5重复性

根据 GB/T 6379.1-2004，重复性是在同一实验室，由同一操作人员使用相同的设备，

按相同的测试方法，在短时间内对同一被测对象进行独立测量，所得结果的一致程度。通

常情况下，可用计量校准规程 JJG 768-2005《发射光谱仪》评价火花光谱仪的重复性，技

术等级分为 A 级和 B 级两档，本标准将 JJG 768-2005 作为第一种评价方法。然而，达到
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此标准技术等级的火花光谱仪并不能一定满足某一领域的测试方法标准要求，因此，本标

准将仪器性能的评价分为两个部分，首先，用第一种方法评价仪器是否达到基本要求的技

术等级，其次，以多次含量分析值的标准偏差是否小于测试方法标准（如 GB/T 4336）重

复性限的二分之一，来衡量仪器是否满足分析方法标准的重复性要求，即第二种评价方法。

方法一：JJG 768-2005 评价方法

按（5）、（5）式计算分析元素含量测定值的平均值及标准偏差。

10
 ixx （5）

9
)( 2 


xx

s i
（6）

式中：

x —— 10 次测量数据的平均值；

xi —— 单个测量数据；

s —— 标准偏差。

重复性为：

%100
x
sRSD （8）

含量范围在 0.1%～2.0%的 C、Si、Mn、Ni、Cr 和 Cu 的重复性，若 RSD≤2%，则重复性

为 A 级，若 2＜RSD%≤5，则重复性为 B 级。

方法二：基于分析标准的评价方法

当 10 次测量数据的标准偏差 s10 满足（7）式时表明重复性满足分析标准要求，否则

不满足。

rs 50.010  （7）

式中：

r —— 分析标准规定的重复性限。

6.4.2 评价方法

将分析元素重复性与 JJG768-2005 的判定等级进行比较，判定检出限所属等级。

将分析元素重复性 S10是否不大于分析标准规定的重复性限的二分之一，判定是否满足

标准规定。

以各仪器测试元素重复性所在四分位距分区对仪器进行评价。

4.6 稳定性
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测试方法

按 JJG 768-2005和（或）T/CSTM 00277.1 202x 进行测试。

评价方法

方法一：将分析元素稳定性与 JJG768-2005 的判定等级进行比较，判定检出限所属等级。

在 2.5h 的时间内，每间隔 30min 测量 1 次，重复测量 6 次，按式（8）、（9）计算考核样品目标

元素含量测定值的平均值和标准偏差。

6
 ixx （8）

5
)( 2 


xx

s i
（9）

式中：

x ——测量数据的平均值；

ix ——单次测量数据；

s——标准偏差。

稳定性为：

%100
x
sRSD （10）

含量范围在 0.1%～2.0% 的 C、Si、Mn、Ni、Cr、Cu 的稳定性 RSD，若≤2%，则稳定性为 A 级，

若 2%< RSD% ≤5%，则稳定性为 B 级。

方法二：

按 T/CSTM 00277.1 202x 评价各仪器、各水平测试元素的稳定时间上限。

1）时段内重复性的检验

在各时间节点 2 次独立测量数据极差不大于分析标准规定的重复性限，或 3 次独立测量数据极

差不大于分析标准规定的重复性限的 1.2 倍时，精密度满足分析标准的要求，反之不满足。

2）时段内正确度的检验

各时间节点测量平均值与标准物质认定值 之差满足：

222
0 81

2
1

CRMwi ur
n
nRy 


  （11）

式中：

iy ——各时间节点测量平均值；

0 ——标准物质认定值；

r——分析标准规定的重复性限；

Rw——室内再现性限，当测试标准未给出 Rw时， ；

n——激发次数；

CRMu ——标准物质认定值的标准不确定度。
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则时段内正确度满足标准要求，反之不满足。

3）时段间重复性的检验

时段间重复性方差为：

  





m

i

n

k iikrt
yy

nms 1 1

22
)(

)1(

1 （12）

式中：

n——激发次数；

m——时间节点数；

——各时间节点单次测量数据；

——各时间节点测量数据平均值。

各时段内重复性方差与测试标准规定的重复性方差之间满足：

11

2

)1(

22 /)(/  
rrts （13）

式中：

srt2 ——时段内重复性方差；

r ——测试标准规定的重复性标准偏差；

2
）1（   （γ1）——卡方分布的（1-α）分位数；α为显著水平，取 0.05；

γ1——自由度,数值为 m×(n-1)。
则重复性符合标准要求，反之不符合。

4）时段间总精密度的检验

时段间总精密度与各组均值间的方差之间满足：

22
2

)1(
22 /)(/  yyi

s （14）

式中：

2

iy
s ——各时段均值方差；

 2
y ——各组均值间的方差；
2

）1（   （γ2 ）——卡方分布的（1-α）分位数；α为显著水平，取 0.05；

γ2 ——自由度，数值为 m-1。
则总精密度符合标准要求，反之不符合。

5）总平均值正确度的检验

总平均值与标准物质认定值之差满足式（16）：

222

0
81

2
1

CRMw umr
n

n
m

y R 


  (15)

式中：

y ——总平均值；
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0 ——标准物质认定值；

m——时间节点数；

r——分析标准规定的重复性限；

Rw——室内再现性限，当测试标准未给出 Rw时， 4/)( 22 rRR w  ；

n——激发次数；

CRMu ——指定值的标准不确定度。

则总平均值满足标准要求，反之不满足。

在各时间节点，考核指标达到临界值要求时，表明仪器处于稳定状态，超出临界值时，说明仪器偏离了

稳定状态，对于某一指标，将最长满足要求的连续节点链所覆盖的时间作为稳定时间，稳定时间内的数

据可用于下一个指标评价，其余不满足的数据予以剔除。对 5 个指标逐个进行检验，最终通过 5 项指标

检验的连续节点链所覆盖的时间作为稳定性时间上限。

5.与有关的现行的方针、政策、法律、法规和强制性标准的关系

本标准符合现行方针、政策、法律、法规的规定。

6.贯彻标准的要求和措施建议

无

7.废止有关标准的建议

无

8.标准涉及专利情况的说明

在本标准不涉及专利。

9.重要内容的解释和其它应予说明的事项

无

标准编制工作小组

2022.6.10


