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@射线衍射仪#技术条件
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(#范围

本标准规定了多晶@射线衍射仪的技术要求!检验规则和试验方法等"

本标准适用于多晶@射线衍射仪#以下简称衍射仪$"

*#引用标准

下列标准所包含的条文%通过在本标准中引用而构成为本标准的条文"本标准出版时%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下列标准最新版本的可能性"

7-##1#&#11&#包装储运图示标志

7-’8###4.&#11$#形状和位置公差#未注公差值

7-’8#(4(1&#142#周期检查计数抽样程序及抽样表#适用于生产过程稳定性的检查$

7-#’#&&&#11’#国际单位制及其应用

7-’8##/.$.&#11/#仪器仪表包装通用技术条件

,-’8#1’(1&#111#仪器仪表运输!运输贮存基本条件及试验方法

/#产品分类

衍射仪按精度等级分为D%-二级"

$#技术要求

.m#m##衍射仪应在下列环境条件下正常工作(

+$环境温度((&6O/6)G$相对湿度(’&:!4&:)S$电源电压((&V d((
0($V)N$电源频率(/&FMO#FM)I$

电源容量不低于整机额定容量的(倍)W$接地装置的接地电阻不大于.>)C$衍射仪供电线路中不应有机床!

电焊机!高频电炉等设备引起的高频和电弧干扰)T$冷 却 水 水 质 应 符 合@射 线 管 标 准 的 要 求)>$周 围 环 境 不

应有易燃和腐蚀性气体!尘土及震动"

.m(m##衍射仪运输!运输贮存环境条件应符合,-’81’(1中的要求"

其运输贮存环境条件试验的高温温度选为d.&6%低温温度选为0(/6%相对湿度为1/:"

.m(#使用性能

.m(m##衍射仪整机部分应具有以下功能(

+$微机控制BV升降%5D升 降%光 闸 开 关%功 率 范 围"BV%5D升 降 具 有 最 小 整 数 位"G$微 机 自 动 控

制%设定记录单元中的基限道宽%测角仪转动%采 样 时 间%满 量 程 等 一 些 参 数"S$具 有 自 动 采 集 数 据 功 能)N$

应有相应的数据处理软件%完成数据处理功 能)I$应 有 物 相 定 性 分 析 系 统 软 件 和 通 用 应 用 软 件)W$应 有 整 机

校正和测试程序"

.m(m(#衍射角的分辨率

对&0H>;( 粉末样品%用铜靶@射线管进 行 测 量%能 分 辨 在($扫 描 范 围$2[!$1[间 的(#(<;#%(#(<&(%
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(&’<&#!(&’<&(d’&#<&(!’&#<&(五条峰!其分辨率3(#(不大于$&:"

对H>粉末样品!用铜靶@射线管进行测量!其分辨率3###对于D!-级不大于1/:"

.m(m’#衍射仪($角度的单向重复性对D!-级不大于&m&&/["

.m(m.#衍射强度稳定度对D级不大于O#:!对-级不大于O(:"

.m(m/#管电流和管电压的稳定度对D级不大于O&m&’:!对-级不大于O&m&/:"

.m(m$#测量系统的时间分辨率对D级不大于&m/$R!对-级不大于J$R"

.m(m2#计数器能谱分辨率#正比计数器不大于(/:!闪烁计数器为.&:!2&:!采用正比计数器应有

死时间校正电路"

.m(m4#计数器高压稳定度对D!-级不大于O&m&’:"

.m(m1#测量系统的计数器稳定度对D级不大于O&m&’:!对-级不大于&m&/:"

.m(m#&#测角仪主轴圆跳动公差按7-$8##4.选择!对D!-级选择五级"

.m(m###测角仪角度单向重复性对D!-级不大于&m&&’["

.m(m#(#测角仪单向转角累积误差对D!-级不大于&m&#["

.m(m#’#测量系统应能输出数字!衍射仪应配有微机处理机!并配有相应的软件"

.m’#安全和防护

.%’m##衍射仪应设有@射线防护装置"

在额定功率时!其散射线比释动能率不大于/m(E#&0/7i$T%.’E#&0#($BC&R’!@射线管套漏 射 线 比

释动能率均不大于/%(E#&0$7i$T%.’E#&0#(<$BC&R’"

.%’%(#衍射仪应设有保护装置"

+’当管电压(管电流运行功率超过额定值时!自 动 切 断 电 压)G’具 有 无BV!无 5D!无 水 保 护 功 能)S’冷

却装置应符合具体@射线管标准的规定"

.m’m’#高压变压器的低压部件对地绝缘电阻不应低于#)>"

.m’m.#高压变压器的高压绕组对地及对低压部件的绝缘电阻不应低于/&&)>"

%#试验方法

/m##除特别指明外!所有试验的环境条件按.m#执行"

/%(#试验用主要仪器仪表

+’精度等级不低 于&m/级 的 交(直 流 电 压 表 和 电 流 表)G’/&&V和(/&&V兆 欧 表)S’精 确 度 不 低 于O

&m&&$:的七位数字电压 表 和 精 确 度 不 低 于O&m&’:的 五 位 数 字 电 流 表)N’放 射 性 活 度 D不 大 于’m2E

#&1-_%#&&5S’的铁%YIRR’同位素源)I’精确度不低于O#&:的伦琴计%毫伦计’)W’精 确 度 不 低 于(k级 的 经 纬

仪或等效精度的’$面体装置)C’#级精度的千分表和扭簧比较仪)T’零级平台)>’#频率在/)<以上的双脉

冲信号发声器"

/m’#衍射角分辨率的测定

/m’m##测量条件

+’用焦点为J55EJ&55的铜靶@射线管)G’管电压.&BV!管电流(&5D )S’狭缝#发散狭缝#[!散射

狭缝#["接收狭缝不大于&m#/55*对硅粉发散狭 缝%#$(’[!散 射 狭 缝%#$(’[!接 收 狭 缝 不 大 于&mJ55+N’扫

描速度#&m/[$5>A!#[$5>A)I’样品#衍射分析用;oH>?(H>标准粉末样品"

/m’m(#计算方法#

!Q%6$$’E#&&B %#’!!!!!!!!!!!!!!!!!

式中#!,,,衍射角分辨率)$,,,衍射面的\+( 峰高)6,,,衍射面的<&#和<&(之间的峰谷高"
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/%.#衍射仪($角度单向重复性测定

/m.m##测量条件

+!样品"衍射分析用H>粉末样品####!晶面$G!功 率"额 定 功 率 的$&:$S!狭 缝"发 散 狭 缝g[%散 射 狭 缝

g[%接受狭缝&%(55&

/m.m(#测量方法

单向重复测量#&次%取得最大与最小测量角度的差值为衍射仪($角度的单向重复性&

/m/#衍射强度稳定度的测定#整机预热’T%测量4T&

/m/m##测量条件

+!环境温度"(&6O(6$

G!铜靶@射线管$

S!功率"不大于额定功率的$&:$

N!样品"石墨$

I!计数"每次采样大于#&/$

T!测量次数"大于/&次&

/m/m(#计算方法

%1 #
)F#/

#

D1#

##DF#!1 ( #(!!!!!!!!!!!!!!!!

J1Y3%
#
=#&&B #’!!!!!!!!!!!!!!!!!!

式中"%’’’ 标准偏差$

)’’’ 测量次数$

#’’’)次测量的平均值$

#D’’’ 第D次测量值$

3’’’ 置备系数%31#$

4’’’ 相对偏差%即稳定度&

/m$#管电压(管电流稳定度的测定

/m$m##测量条件

+!环境温度"(&6O(6$G!管 电 压.&\V%管 电 流 为 使 功 率 不 大 于@射 线 管 额 定 功 率 的$&:时 的 5D
值&/m$m(#测量方法#预热’T%测量2T%管电压为取样电阻两端的电压%管电流为取样电阻上流过的电流&

/m$m’#计算方法#按公式#(!%公式#’!计算&

/m2#高压变压器的低压部件对地绝缘电阻的测定&

将/&&V兆欧表接在高压变压器低压输入端和衍射仪的接地点进行测量&

/m4#高压变压器的高压绕组对地及对低压绕组的绝缘电阻的测定&

将(/&&V兆欧表接在高压绕组和衍射仪的低压绕组之间进行测量%将(/&&V兆欧表接在高压绕组和接

地点进行测量&

/m1#测量系统的时间分辨率的测定

将双脉冲信号发生器接入测量系统的输入端%检测时间分辨率&

/m#&#计数器能谱分辨率的测定

/m#&m##测量条件

+!铜靶@射线管%加镍滤片$G!管电压.&BV%管电流(&5D$S!样品"衍射分析用&0H>;( 粉未标准样品$
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N!线性放大器放大倍数和计数器高压按最佳条件选择"

/m#&m(#计算方法

K: 15#P" $.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

式中%K:&&& 能谱分辨率’

5&&& 能谱峰半高宽’

P"&&& 能谱峰顶电压值"

/m###计数器高压稳定度的测定

在(&6O(&6的环境下进行"

/m##m##测量方法

用阻值偏差为O&m&#:的精密绕线电阻组成负载(在 额 定 输 出 电 压 管 电 流 下 用 七 位 数 字 电 压 表 或 电 子

电位差计(预热’T(测负载上的取样电压(测量2T"

/m##m(#计算方法#按公式$(!(公式$’!计算"

/m#(#测量系统稳定度的测定

预热’T(测量4T"

/m#(m##测量条件

+!放射源%铁$YI//!同位素’

G!环境温度%(&6O(6’

S!计算%每次采样大于#&/’

N!测量次数%大于/&次"

/m#(m(#计算方法#按公式$(!(公式$’!计算"

/m#’#测角仪主轴圆跳动误差的测定

将千分表夹在专用表架上(千分表触头压触 测 角 仪 主 轴(压 缩 量 为&m#55左 右(调 整 千 分 表 零 位(测 角

仪主轴机动旋转’$&[(测量主轴跳动误差"

/m#.#测角仪角度单向重复性的测定

将经纬仪或’$面体安装在测角仪$轴 或($轴 上(调 整 好 测 角 水 平(以 平 行 光 管 零 线 为 基 准(调 整 经 纬

仪(以测角仪任意角度为测量角度(单向 重 复 测 量#&次(取 最 大 与 最 小 测 量 值 的 差 值 为 测 角 仪 转 角 累 积 误

差"

/m#/#测角仪单向转角累积误差的测定

经纬仪安装对零按/m#.操作(测角仪($轴每转#&[测一次(单向测量#4次’$轴每转#&[测一次(单向测

量’&次(正负极限偏差的绝对值之和为测角仪单向转角累积误差"

/m#$#射线比释动能率的测定

/m#$m##测量条件

+!钼靶@射线管’

G!管电压/&BV’

S!功率%额定功率"

/m#$m(#测量方法

散射线比释动能率%用伦琴计$毫伦计!在防护罩外距防护罩/&55工作处(打开窗口进行测量"

漏射线比释动能率%用伦琴计$毫伦计!在距管套/&55处(关闭窗口进行测量"

+#检验规则
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$m##出厂检验

$m#%##凡出厂产品必须经制造厂质量检验部门按出厂检验项目逐个进行检验!签发产品合格证后方可

出厂"

$m#m(#出厂检验项目按.m(!.m’进行"

$m(#型式试验

$m(%#型式试验每年不得少于一次"凡属下列情况之一者应按本标准规定的项目做型式试验#

+$试制的新产品%包括老产品转厂生产的定型鉴定$&

G$正式生产后其结构设计’工艺或材料改变而引起产品的主要性能改变时&

S$产品生产间断六个月以上再次投产时&

N$对批量生产的产品进行定期抽查时&

I$出厂检验结果与上次型式试验结果有较大差异时&

W$国家质量监督机构提出进行型式试验要求时"

$m(m(#衍射仪的抽样方法和判定原则按7-(8(4(1进行"

+$不符合.m(m#!.m(m(!.m(m’!.m(m.!.m’要求时为-类缺陷!不符合.m(m/!.m(m#’为<类缺陷&

G$选用一次抽样!抽取样本)#Q’!判别水平选用1!不合格质量水平%Pce$选用’&!判定数DSQ&!PIQ#&

S$当三个单位产品中有一个-类或<类缺陷时为-类不合格或<类不合格&缺陷数为&!为合格产品"

$m(m’#型式检验项目按$m#m(和2m’进行"

,#标志’包装’运输’贮存

2m##标志

每台@射线衍射仪应在主机明显适当的位置固定铭牌%标志$!其内容包括下列各项#

+$规格!型号&G$主要技术参数&S$制造日期或编号&N$制造厂名及商标"

2m(#包装

2m(m##@射线衍射仪的包装检查应按7-(8#/.$.中有关规定执行"

2m(m(#包装箱内应严格按,-(81’(1中规定的条件以保证包将质量"

2m(m’#包装箱外壁上文字和标志应清楚!而且不应因搬运摩擦而模糊不清"其内容包括下列各项#

+$产品外称&

G$收货单位和地址及邮编&

S$发货单位和地址及邮编&

N$包装箱应标有)小心轻放*’)向 上*’)怕 湿*等 标 志!并 符 合7-#1#规 定 的 包 装 储 运 标 志 的 图 形 和 名

称&

I$产品执行标准编号及名称%可在产品说明上标注$"

2m(m.#包装箱内应附有下列文件#

+$产品装箱单两份&G$产品合格证一份&S$产品说明书两份&

2m’#运输和贮存

2m’m##@射线衍射仪的运输’运输贮存环境条件应符合.m#m(的规定"

2m’m(#@射线衍射仪运输时应防止震动和碰撞!并遵守包装箱外壁上文字和标志的图形和名称的规定

要求"

2m’m’#@射线衍射仪贮存地点及周围环境不应含有腐蚀性气体!环境温度’空气相对温度应符合.m#m(
的规定"库内保持空气流通!地面干燥"
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