
 

电子探针和扫描电镜中 X 射线能谱定量分析通则 
General Specification of  X-ray EDS Quantitative  

Analysis for  EPMA and SEM 
 (中华人民共和国国家标准 GB／T 17359－98)   

 
1. 适用范围 
 

 本标准规定了与电子探针和扫描电镜联用的Ｘ射线能谱仪的定量分析方法的技术要求

和规范.本标准适用于电子探针和扫描电镜Ｘ射线能谱仪对块状试样的定量分析。 
 
2. 引用标准 

       

         下列标准包含的条件，通过在标准中引用而构成本标准的条文。在标准出版时，所示版

本均为有效。所有标准都会被修订，使用本标准的各方应探讨使用本标准最新版本的可能性。 
2.1  GB/T4930-1993 《电子探针定量分析标准样品的通用技术条件》 
2.2 GB/T15074-1994 《电子探针定量分析标准方法通则》 
 
3. 分析方法原理 
 

    在电子探针和扫描电镜等分析仪器中，应用一定能量并被聚焦的电子束轰击样品时，被轰

击区发射出样品中所含元素的特征Ｘ射线，采用半导体探测器，对接收的信号进行转换、放大。

再经过线性放大器、脉冲处理器、多道分析器的进一步放大、处理和分析,可获得各元素的特征

Ｘ射线的能谱及其强度值，再通过与相应元素的标准样品的Ｘ射线能谱的对比测定，以及修正

计算处理，最终可以获得被测样品的化学组成的定量分析结果。 
 
4. Ｘ射线能谱仪  

 

4.1  Ｘ射线能谱仪的基本组成方框图如下： 
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4.2  Ｘ射线能谱仪的主要组成部分 
4.2.1  Ｘ射线探测器：通常是Si(Li)半导体探测器，用于探测试样发射的Ｘ射线，使能量不同

的Ｘ射线转换为电压不同的电脉冲信号。 
4.2.2  前置放大器：将来自探测器的信号作初级放大。 
4.2.3  线性放大器和脉冲处理器：将经过前置放大器初级放大的信号作进一步放大、并进行模

拟或数字化处理。 
4.2.4  多道分析器：将来自脉冲处理器的信号作进一步处理，完成对Ｘ射线谱的能量和强度的

初步分析。 

 



 

4.2.5  电子计算机系统：配备有能满足能谱分析所必须的功能完整的硬件和相应的各种分析程

序软件，用于对从试样收集到的Ｘ射线能谱进行定性和定量分析，并输出分析结果。 
   

5.  试样 
 
5.1  各种不同种类的试样制备，应按照GB/T 15074-1994《电子探针定量分析标准方法通则》

的有关规定操作。 
5.2  将试样制成适于装入所用仪器样品座内的尺寸,并将试样分析表面磨平、抛光、 
5.3  试样表面要作净化处理，如用无水乙醇或丙酮溶液清洗，或用超声波清洗装置进行清洗，

去掉一切外来的污染物。 
5.4  对不允许磨光的样品,应在显微镜下观察和挑选出较为平坦的表面,以备分析用。 
5.5  不导电的样品要喷镀碳膜或其它导电膜。并保证与试样座有良好的导电通路。 
 
6. 标准样品 
  

    标准样品的选择原则 
6.1  首先选用国家标准化行政主管部门批准颁发的国家级标准样品（见附表1）。若尚无合适的

国标时，可选用全国微束标准化技术委员会认可的研究标样（见附表2）。 
6.2  应尽量选择成分和结构与被分析试样相近的标准样品。 
6.3  应检查标准样品的有效期、表面质量（清洁度、无损伤划痕）和导电性。 
 
7. 测量前的准备 
 

7.1  电子探针仪或扫描电镜的电子枪灯丝充分预热，使发射电流稳定。 
7.2  对电子光学系统进行合轴调整。 
7.2.1  在电子探针仪中使电子束束斑聚焦于光学显微镜叉丝中心。 
7.2.2  在扫描电镜中,用扫描图象法精确测定电子束聚焦点的最佳Ｘ、Ｙ、Ｚ的坐标位置。 
7.2.3  坐标位置一旦确定，电子光学合轴系统，包括物镜电流等参数，在定量分析情况下不得

再调整。 
7.3  Ｘ射线能谱仪 
7.3.1  Ｘ射线能谱仪应预热30分钟以上，直至其工作稳定。 
7.3.2  在使用有可变窗口光阑的探测器时，应选择合适的窗口直径:对计数率低的样品选用大

直径的窗口光阑;对计数率高且谱峰容易重迭的样品选用小直径的窗口光阑。 
7.3.3  在定量分析时选择最佳的Ｘ射线探测器的几何条件(探头离样品的距离)，在分析同一样

品时，应保持该几何条件不变。 
7.4  经常检查Ｘ射线探测器的窗口污染程度 
7.4.1  检查时可应用某一纯元素样品的高、低能量的Ｘ射线峰值强度比值来估算（如Cu 的Kα

与Lα谱峰之比值）。 
7.4.2  要经常保持探测器窗口清洁, 当污染严重影响Ｘ射线的强度时应及时清洗窗口。 
7.4.3  当污染影响Ｘ射线的强度不太严重时，可通过调整Ｘ射线探测器探测效率的有关参数进

行修正。 

 



 

7.5  Ｘ射线能谱仪的系统检查 
7.5.1  校检多道分析器的峰位漂移.利用能谱仪中的零位调节系统,使峰位漂移＜１道。 
7.5.2  校检分析器的能量刻度。 
7.5.3  检查多道分析器的检出效率。 
7.5.4  校检脉冲处理器的状态，调节增益，并使噪音信号尽可能减小。 
7.5.5  定期应校检半导体探测器的分辨本领，对Be窗探测器，检查可选用纯Cu、Co、Mn等标样

进行；对超薄窗探测器还应用含F标样检查低能端的分辨本领。 
7.5.6  检查所得结果，输入到计算机中，备定量时调用。 
7.6  运行相应的Ｘ射线能谱定量分析程序。 
   

8. 测量条件的选择 
 

8.1  加速电压的选择应是样品中主要元素的特征Ｘ射线的临界激发电压的２—３倍以上。在定

量分析时，推荐使用如下的加速电压值： 
        常见金属和合金      25kＶ 
        硫化物：        20kＶ 
        硅酸盐和氧化物：     15kＶ 
        超轻元素(<F)：             10kＶ 
8.2  调节电子束入射束流的大小，通常为1x10－9—1x10－10Ａ，使Ｘ射线总计数率在2000—

3000cps范围内），并使死时间＜30％。在定量分析过程中，电子束流应保持稳定。 
8.3  被分析特征Ｘ射线系的选择。 
8.3.1  一般原则：优先采用被分析元素的主要发射线系，若样品中含有其他元素对该特征线造

成干扰，可按下列顺序选择其它线系：Kα、Lα、Mα、Kβ、Lβ、Mβ. 

8.3.2  推荐采用的线系： 
        被分析元素原子序数          ＜32时，采用Ｋ线系 
        被分析元素原子序数  72≥Z≥32时，采用L线系 
        被分析元素原子序数           ＞72时，采用Ｍ线系 
8.3.3  选择不受重迭峰,逃逸峰等干扰的谱线，在确定有峰干扰时应认真作谱峰剥离。 
8.4.  计数时间设定应满足分析精密度的要求，一般为100秒钟。或使全谱总计数量＞200000。

在测量低含量元素并有精度要求时，应适当延长计数时间。 使满足下式要求: 

                            Np-Nb≥3 Nb  
                    式中：Ｎp为该元素谱峰处计数 
                                Ｎb为本底处计数 
 
9. 测量分析步骤 
 

9.1  分析部位的确定。 
9.1.1  在电子探针中，可用光学显微镜寻找试样表面的分析部位，确定后将分析部位置于光学

显微镜的叉丝中心。 

 



 

9.1.2  在无光学显微镜的扫描电镜中，可用扫描图像来寻找分析部位，先使电子束聚焦，并保

持图像清晰，调整电子束束斑在观察荧光屏的中心位置上。在寻找标样和试样时只移动Ｘ、Ｙ、

Ｚ轴，而不再调整电子光学系统（包括物镜聚焦）。并使分析部位置于荧光屏的中心位置上。 
9.2  定性分析 
    选用加速电压（25kV）和计数时间（100s）,检查试样中所含元素的种类和确定大致含量。 
9.3  建立标准样品数据库 
     根据定性分析结果，建立或调用相应的标准样品的数据文件。建立被分析样品的文件清单

（元素、价态、线系、测量条件，处理模式）等。 
9.3.1  在完全一致的测量条件下（束流、加速电压、计数时间、放大器的增益、束斑大小)和X

－射线接收几何条件下(检出角、工作距离)收集标准样品的Ｘ射线能谱。在有束流或Co计数监

视的条件下有些参数允许略有变化。可根据不同类型样品建立不同类型标样数据库，建议建立

1)硅酸盐矿物数据库，2)硫化物矿物数据库，3)金属及合金数据库，4)其它材料数据库(临时库)。 
9.3.2  在正式定量前，调用相应程序测量有关标准样品，其分析结果的误差应小于允许误差。

随着时间的推移，整个测量系统会产生变化(主要是效率降低、窗口污染等)，需随时更新标样

数据库中的标样数据。 
9.3.3  对每个标准样品的Ｘ射线谱中选定的被测元素峰进行编缉。 
9.3.4  根据被分析试样的元素种类, 挑选进行过编缉的标准样品的Ｘ射线谱, 编缉并建立分

析不同试样的标准样品数据文件。 
9.4  定量分析 
94.1  根据样品的特征，采用合适的测量条件及调入Ｘ射线能谱定量分析程序，调入或建立分

析试样所需的标准样品数据文件。 
9.4.2  收集试样的定量分析用X-射线能谱，选用与建立标样数据库完全一致的测量条件进行谱

的收集。 
9.4.3  进行重迭谱峰剥离 
    选择多重线性最小二乘拟合的方法或高斯拟合法进行重迭峰的剥离。必要时应使用成分相

近的标样进行验证。 
9.4.4  扣除本底 
9.4.4.1  使用不同模型，如高帽数字滤波法等扣除本底。 
9.4.4.2  或用设置两个本底窗口的方法进行本底扣除，这时应将本底窗口设置在最感兴趣的元

素谱峰的近侧。并应尽可能将其分别设置在能谱的高、低能量段处。 
9.4.4.3  或沿谱图本底用手动划线法扣除本底。 
9.4.5  计算各元素的特征Ｘ射线相对强度比。 
9.4.6  进行修正计算，修正的基本方法见GB/T 15074《电子探针定量分析方法通则》。 
 
10. 允许误差 
      

     以下规定适用于不包含超轻元素的样品 
10.1  对平坦的无水分、致密、稳定和导电良好的样品,定量分析总量偏差＜±3％。 
10.2  对于不平坦样品，可用三点分析结果的平均值表示，总量偏差≤±５％。 
10.3  如确认没有遗漏元素时，在满足10.1,10.2的条件下，允许使用归一化值作为定量分析结

果。偏差＞±5％时，只能作半定量分析结果处理。 

 



 

10.3  主元素（＞20％wt）的允许的相对误差≤5％;  

           3％wt≤含量≤20％wt的元素，允许的相对误差≤10％； 
           1％wt≤含量≤3％wt的元素，  允许的相对误差≤30％； 
        0.5%wt≤含量≤1%wt在的元素，允许的相对误差＜50％。 
  

11. 分析结果的发布 
 

11.1  应说明选用的仪器型号，采用的工作电压。 
11.1.2  应说明选用标准样品的种类、级别。 
11.1.3  应说明选用修正计算方法的名称。 
11.1.4  对于低于0.1％wt的分析值应有分析方法的补充说明。 
 

附加说明： 

       本标准由全国探针分析标准样品标准化技术委员会提出 

       本标准由全国探针分析标准样品标准化技术委员会归口 

       本标准起草单位：  北京有色金属研究院、地矿部矿床地质研究所等 

       本标准主要起草人：  刘安生、周剑雄等 

 
此稿可能与最终出版稿有些变动，请以正式出版稿为准 
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