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﹩﹣燉—

前 言

目前市场出售的黄金制品名目繁多，常见的有镀金、包金、锻压金以及各种表层镀有黄金与白银的

混合镀层的金制品，此外，一些 Ｋ金饰品也在外面镀覆纯金或 Ｋ金，一些白金饰品的表面覆盖有各种贵

金属的镀层，而且用上述方法制成的饰品或工艺品种类十分繁多，面对如此繁多的饰品和工艺品的质量

监测是一个极大的问题。
本方法提出的对金覆盖层厚度的直接测量方法，用扫描电镜从金饰品的断面上直接测定其覆盖层

的成分、覆盖层的层数和各层的厚度等，对于评价上述各类金制品的质量将具有十分重要的意义。
本标准的附录 Ａ是提示的附录。
本标准由全国微束分析标准化技术委员会提出并归口。
本标准起草单位：中国科学院北京科仪研制中心、地矿部矿床地质研究所、北京科技大学材料物理

系、上海市测试技术研究院、中船总 ７２５所。
本标准主要起草人：陆亚伟、周剑雄、柳得橹、张训彪、徐国照。
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国家质量技术监督局┐┐批准 ┐┐实施

 范围

本标准规定了各类金制品的金覆盖层厚度的扫描电镜测量方法的技术要求，本标准也适用于电子

探针仪测量金覆盖层厚度，适用的厚度测量范围为 ０２～１０μｍ。
其他金属材料的覆盖层厚度的测量也可参照执行。

 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。
ＧＢ燉Ｔ１２３３４—１９９０ 金属及其他无机覆盖层关于厚度测量的定义和一般规则

ＧＢ燉Ｔ１３２９８—１９９１ 金属显微组织检测方法

ＧＢ燉Ｔ１５６１６—１９９１ 金属与合金电子探针定量分析样品的制备方法

ＧＢ燉Ｔ１６５９４—１９９６ 微米级长度的扫描电镜测量方法

ＧＢ燉Ｔ１７３６２—１９９８ 黄金饰品的扫描电镜 Ｘ射线能谱分析方法

ＧＢ燉Ｔ１７３６３—１９９８ 黄金制品的电子探针测定方法

 术语

局部厚度 在基本测量面内对某一部位测定的厚度值。
平均厚度 在基本测量面内不同部位选择规定数量的局部厚度测量值的算术平均值。

注：基本测量面定义见 ＧＢ燉Ｔ１２３３４—１９９０。

 原理

本标准方法是先将被测金覆盖层样品的外面加金属保护层后，在垂直覆盖层方向切成薄片，经过镶

嵌、研磨、抛光后制成试样，利用扫描电镜观察二次电子像和背散射电子像直接测定覆盖层层数和金覆

盖层的平均厚度。

 标准器和仪器设备

． 扫描电镜：二次电子像分辨力优于 １０ｎｍ，背散射电子像分辨力优于 ２０ｎｍ。
． 微米级长度标准器：经法定计量机构标定，最小刻度标称值应小于 ２μｍ。
． 比长仪：量程不小于 ６０ｍｍ，误差不超过±５μｍ。
． 金相显微镜。
． 超声波清洗器。
． 线切割机或低速金刚砂锯片。
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 实验方法

． 截面试样制备

．． 金属保护层的制备

．．． 将待测样品进行超声波清洗、冲净、烘干。
．．． 在样品表面电镀上厚度大于 １０μｍ的镍，保护试样。
．． 截面试样的切取

．．． 用线切割机或金刚砂锯片垂直试样覆盖层切开，切取 ２～２５ｍｍ的截面试样。
．．． 切面应尽量垂直于覆盖层，当垂直度偏差 １０°时，产生的测量误差为 １５％。
．．． 试样太小时，试样直接镶嵌，按 ＧＢ燉Ｔ１５６１６—１９９１第 ６章中选取合适的镶料进行操作。
．． 截面试样的镶嵌、研磨和抛光

．．． 镶嵌试样。为了保证被测试样横截面应与覆盖层垂直，在镶嵌试样时，将一根细的 Ｎｉ的圆杆

或丝与试样一起进行镶嵌，使圆杆或丝的纵轴平行于覆盖层表面，研磨抛光后圆杆应呈圆形，以判别截

面与覆盖层的垂直度；或用其他有效方法。
．．． 用粗砂纸将截面试样上因切割损伤部分磨去。
．．． 按 ＧＢ燉Ｔ１３２９８—１９９１中第 ３章，将截面试样研磨、抛光至符合金相样品要求。
．．． 用超声波清洗器清洗试样。并用金相显微镜检查观测整个截面，应聚焦清晰，无外来物和磨

痕。
． 厚度测量的准备

．． 截面试样的安装：
将试样安装在样品座上，使截面保持水平，并固定在扫描电镜样品台上，按 ＧＢ燉Ｔ１６５９４—１９９６中

第 ５１条进行。
．． 将扫描电镜调整到最佳工作状态。样品台倾斜角度调整到零，保证截面试样处于同一聚焦平面。
．． 用 Ｘ射线能谱仪检测覆盖层的成分信息：

对多镀层样品还应确定其中金镀层的所在位置。如需正确测定覆盖层或基体的化学成分，应按照

ＧＢ燉Ｔ１７３６３或 ＧＢ燉Ｔ１７３６２进行分析。
．． 拍摄一张测量覆盖层厚度的全貌照片，并在照片上标明测量覆盖层局部厚度的每个部位。
． 局部厚度的测量

．． 选取合适的放大倍数，保证被测金覆盖层局部厚度放大到 ５ｍｍ以上，对局部厚度小于 ０５μｍ
者，放大到 ３ｍｍ，对局部厚度大于 ５μｍ者，放大倍数不小于 １０００。应保证图像上不同部位放大倍数均

匀一致。
．． 方法一：
．．． 将待测厚度调到视场中心，选定放大倍数，在相同的放大倍数下，拍摄二次电子像和背散射电

子像，有电子标尺（用微米级长度标准器校准过）者，将标尺标于待测厚度处拍摄照片，要有足够的对比

度和清晰边界，也可加微分图像。
．．． 在金覆盖层上选取若干个有代表性的部位（个数为 牏，且 牏≥５），对所选的每个部位，分别拍摄

一张照片，并测量局部厚度 爴牏。
．． 方法二：
．．． 用微米级长度标准器同待测试样对比测量局部厚度时，按 ＧＢ燉Ｔ１６５９４—１９９６中第 ５２条和

第 ５３条拍摄试样和长度标准器照片。按第 ５２条拍摄试样时需增加背散射电子像照片。
．．． 在金覆盖层上选取若干个有代表性的部位（个数为 牏，且 牏≥５），同样按 ＧＢ燉Ｔ１６５９４—１９９６中

第 ５２条拍摄各部位的二次电子像和背散射电子像照片，接着再按 ＧＢ燉Ｔ１６５９４—１９９６中第 ５３条拍

摄一张长度标准器照片。
２

﹩﹣燉—



．．． 在按第 ６３３１条和第 ６３３２条交替拍摄长度标准器和金覆盖层照片时，为了使放大倍数

随时间的变化降到最小，应在保持加速电压、电磁对中、扫描频率、电聚焦等不变的情况下尽快拍摄下一

张照片。
．．． 按 ＧＢ燉Ｔ１６５９４—１９９６中第 ５４条测量所摄照片。先从两张长度标准器照片中得到平均标尺

长度 爛，从第 牏张待测试样的背散射电子像照片得到待测厚度 爜牏，按式（１）得到局部厚度 爴牏
爴牏＝ 爜牏× 牎燉爛 ……………………………（１）

式中：牎——标尺分度的标定值。
． 计算平均厚度

从第 ６３２条或第 ６３３条中选取实际测定的一组局部厚度 爴牏的数据，按式（２）计算金覆盖层的

平均厚度 爴：
爴＝ Σ爴牏燉牏 ………………………………（２）

 测量误差

测量误差（牋）按式（３）计算：

牋＝ 燏 牆２＋ 牉槡 ２燏＋ 燏牊燏 ………………………（３）
式中：牆——局部厚度用标尺读数时误差；

牉——标尺的分度标定误差；
牊——制样中断面与镀层夹角 ９０°±１０°带来的误差。

 测试报告

． 测试结果以平均厚度（μｍ）表示，测量的相对偏差，当 爴≥２μｍ时，小于 １０％；当 爴＜１μｍ时，偏
差小于 ５０％。
． 报告应至少包括以下内容：试样测定的部位、测定所用的图像类型、测定时的放大倍数、覆盖层层

数、每一层的成分、局部厚度测定次数和平均厚度、测定日期和测定者姓名。
． 待测样品的金覆盖层质量受表面粗糙度影响：

——镀层基本均匀连续时，选 ５个代表性的局部厚度求平均厚度；
——镀层断续不超过 ２０％时，给出厚度的最大值和最小值；
——镀层断续超过 ２０％时，厚度差别很大，提供截面照片和厚度参考值。
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附 录 ﹢
（提示的附录）
镀层的配方

Ｎｉ镀层的配方如下：
浓度，ｇ燉Ｌ： 硫酸镍 ３３０

氯化镍 ４５
硼酸 ３８

ｐＨ值： １５～４５
温度，℃： ４５～６５
阴极电流，Ａ燉ｄｍ２： ２５～１０
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