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前  言

  本标准按照GB/T1.1—2009给出的规则起草。
本标准代替 GB/T22571—2008《表面化学分析 X射线光电子能谱仪 能量标尺的校准》,与

GB/T22571—2008相比,除编辑性修改外主要技术变化如下:
———修改了规范性引用文件(见第2章);
———修改了部分术语,增加了部分术语的注解(见第3章);
———修改了表1的部分说明(见第5章);
———增加计算峰结合能重复性标准偏差补充内容(见第5章);
———修改了修正仪器结合能标尺的步骤(见第5章)。
本标准使用翻译法等同采用ISO15472:2010《表面化学分析 X射线光电子能谱仪 能量标尺的

校准》。
本标准由全国微束分析标准化技术委员会(SAC/TC38)提出并归口。
本标准起草单位:中国科学院化学研究所、复旦大学。
本标准起草人:赵志娟、丁训民、吴扬、虞玲、刘芬、章小余。
本标准所代替标准的历次版本发布情况为:
———GB/T22571—2008。
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引  言

  X射线光电子能谱(XPS)被广泛用于材料的表面分析。样品中的元素(除氢和氦外)可以通过测量

光电子谱确定的芯能级结合能比对表中给出的这些能量所对应的元素而辨识出来。有关这些元素化学

状态的信息可由光电子和俄歇电子的特征峰相对于参考态的化学位移推出。辨识化学态要求对化学位

移的测量准确度达到0.1eV;因此应逐一进行测量,并需有足够准确的参考源。从而要求对XPS谱仪

的结合能标尺进行校准,不确定度需达到0.2eV或更小。
本方法用纯的铜(Cu)、银(Ag)和金(Au)金属样品校准谱仪结合能标尺,适用于配置非单色化铝

(Al)或镁(Mg)X射线或单色化 AlX射线的 X射线光电子能谱仪。其有效结合能范围为0eV~
1040eV。 

为提供符合GB/T27025(ISO17025)[1]要求的分析以及为其他目的进行校准的XPS谱仪可能需

要一份估计校准的不确定度的声明。这些仪器限于在一定的容差极限±δ以内得到对其结合能测量的

校准。δ值在本标准中不作规定,因它视XPS谱仪的应用和设计而定。δ 值由本标准的使用者根据其

使用标准的经验、仪器校准的稳定性、仪器在预期应用中进行结合能测量所需的不确定度以及进行校准

所需的工作量自行选择。本标准提供可用以选择合适的δ值的资料。通常,δ大于或等于0.1eV且大

于重复性标准偏差σR的4倍。在校准好的状态下,计入仪器随时间的漂移后,对参考结合能值的离散

加上95%置信度扩展的校准不确定度不得超过所选的容差极限。在谱仪可能失校之前,应重新校准以

维持在校好状态。一台谱仪被重新校准,意指对其进行了校准测量并采取措施减小了测量值和参考值

之差。这一差值并不一定要减小到零,但通常要减小到该类分析工作所要求的容差极限的若干分之一。
本标准不考虑仪器自身可能存在的所有缺陷,因为所要求的测试会非常耗时,且需兼备专业知识和

设备。而本标准仅定位于讨论XPS谱仪结合能标尺校准中的基本的共性问题。
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表面化学分析 X射线光电子能谱仪
能量标尺的校准

1 范围

本标准规定了一种用于一般分析目的时校准X射线光电子能谱仪结合能标尺的方法,该谱仪使用

非单色化Al或MgX射线或单色化AlX射线。它仅适于带有溅射清洁用的离子枪的仪器。本标准还

进一步规定了一种方法,用以建立校准程序、在中间某一能量值测试结合能标尺线性度、在高低结合能

区各取一点确认标尺校准的不确定度、对标尺的小漂移作修正以及规定在95%置信度时该结合能标尺

校准的扩展不确定度。这个不确定度包括来自实验室际研究中观察到的现象的贡献,但不涵盖所有可

能发生的缺陷。本标准不适用有下述情况的仪器:结合能标尺的误差随能量明显非线性变化、工作在固

定减速比模式且减速比小于10、谱仪的分辨率差于1.5eV或者要求容差极限为 ±0.03eV或更小。本

标准不提供全标尺校准检验,该检验要对每一个在能量标尺上能找到的点加以验证,需按仪器制造商的

推荐程序进行。

2 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。
ISO18115-1 表 面 化 学 分 析 词 汇 第1部 分:通 用 术 语 和 谱 学 术 语(Surfacechemical

analysis—Vocabulary—Part1:Generaltermsandtermsusedinspectroscopy)

3 符号和缩略语

下列符号和缩略语适用于本文件。
a    测得的能量比例误差

b 测得的零点偏移误差,单位为eV
Ecorr 对某一给定的Emeas修正后的结合能结果,单位为eV
Eelem 某一频繁被测元素的结合能,其值在指出的结合能标尺上已设定,经校准后能准确读

出,单位为eV
Emeas 测得的结合能,单位为eV
Emeasn 表2中对第n 个峰测得的结合能平均值,单位为eV
Emeasni 表2中第n 个峰一组结合能测量数据中的一个,单位为eV
Erefn 表2中第n 个峰在结合能标尺上位置的参考值,单位为eV
FWHM 本底以上最大峰强一半处的全宽,单位为eV
j 某一新测峰的重复测量次数

k Au4f7/2、Cu2p3/2和Ag3d5/2(或CuL3VV)峰在确定重复性标准偏差和线性度时的重复

测量次数

m 在定期校准中Au4f7/2和Cu2p3/2的重复测量次数

n 表2中标识峰的标号

tx 置信度95%时两边分布的x 个自由度上的“学生”t值
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