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內容摘要：

於九十一年六月十四日前往駐蘇黎士台北貿易辦事處，與陳秘書海馨研討以該辦事處未來做為XRD應用資料收集協調事宜。

於六月十六日參加Ecurachem/CITAC於文化及會議中心所舉辦符合ISO/IEC 17025.之量測追溯不確定訓練。

於六月十八日赴Applied Research Laboratory Instrument由該公司遠東區銷售協理Glyn Allcock，簡介該公司現況及生產產品類別及其應用，並赴生產工廠實地參觀XRD生產製造流程及該公司對品質管制及品質保證的方式。

於六月十九日於該公司之Training School接受由該公司品保部經理Jean-Louis CLIGNEZ所講解之XRD操作人員訓練課程 。
由Applied Research Laboratory Instrument遠東區銷售協理Glyn Allcock帶領，於六月二十日赴巴賽爾Novartis 公司研習X-Ray 繞射儀於生化醫學領域之應用技術.

由Applied Research Laboratory Instrument遠東區銷售協理Glyn Allcock帶領，於六月二十一日赴Neuchatel 鎮，University of Neuchate研習X-Ray 繞射儀於材料科學領域之應用技術。.
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1、 目的

進年來隨著科技進步，化學化工產品在工業上的重要性日益提昇，為能充分發揮該產品之性能，以適應各種工業需要，對該產品材料，尤其是在最根本的材料結構與化學組成方面，必須有深入的認識與體驗，無論是金屬、半導體、陶瓷或高分子材料，其結構及化學組成，及其與原料、製程、性質及用途間之關聯性與機制，其分析正朝快速、非破壞之分析方法前進，而X光繞射分析儀正符合此一需求。

為掌握商機，符合社會之脈動，提供大眾最新最好的分析資訊，本局特於九十一年度提出赴瑞士研習「化學化工產品X光繞射分析儀之應用分析」計劃，並經聯合技術協助訓練計畫協助，派員赴瑞士研習研習與X光繞射分析儀有關之各種化學化工產品分析技術原理、發展及應用，希透過此次研習收集相關資訊做為本局爾後發展此方面技術應用之參考。

2、 過程

1、 於九十一年六月十二日搭機赴香港，於同日轉搭瑞士航空，直飛瑞士，並於六月十三日到達蘇黎克，於六月十四日前往駐蘇黎士台北貿易辦事處，與陳秘書海馨研討以該辦事處未來做為XRD應用資料收集協調事宜。

2、 於九十一年六月十五日搭乘火車赴硫森，並於六月十六日參加Ecurachem/CITAC於文化及會議中心所舉辦符合ISO/IEC 17025.之量測追溯不確定訓練。

3、 於九十一年六月十七日搭車赴日內瓦並於六月十八日赴Applied Research Laboratory Instrument由該公司遠東區銷售協理Glyn Allcock，簡介該公司現況及生產產品類別及其應用，並赴生產工廠實地參觀XRD生產製造流程及該公司對品質管制及品質保證的方式。

於六月十九日於該公司之Training School接受由該公司品保部經理Jean-Louis CLIGNEZ所講解之XRD操作人員訓練課程 。
該公司為一專業X-ray分光儀製造廠，其生產之X光繞射分析儀應用含括許多不同領域，包含定性晶相分析，定量晶相分析，材料組織分析，殘留應力分析，結晶度分析，高解析度，薄膜，低角度等應用。工業界的應用包含：生物科學，陶磁、化學品(觸媒，高分子)地質學(地質調查，採礦，石油，考古)，冶金，核子，醫藥，半導體等。

4、 由Applied Research Laboratory Instrument遠東區銷售協理Glyn Allcock帶領，於六月二十日赴巴賽爾Novartis 公司研習X-Ray 繞射儀於生化醫學領域之應用技術.

5、 由Applied Research Laboratory Instrument遠東區銷售協理Glyn Allcock帶領，於六月二十一日赴Neuchatel 鎮，University of Neuchate研習X-Ray 繞射儀於材料科學領域之應用技術。.

3、 心得

一、赴駐蘇黎士台北貿易辦事處，洽談以該辦事處做為未來XRD應用資料收集協調事宜。

駐蘇黎士台北貿易辦事處座落於蘇黎士郊OLIGAN區的世界貿易中心內，目前辦事處主任由我國駐日內瓦常駐代表團團長嚴慶章兼任，旗下設辦事人員二名，負責我國與瑞東地區各項經貿、文化及科技等交流聯繫事宜。

此次往訪由陳秘書海馨接待，在與其訪談中知悉該辦事處在人力窘迫的情形下，依然為國內不少機關、團體、私人機構參訪瑞東地區的協調事宜盡過不少心力，陳秘書獲悉本次來訪之用意後，亦慨然同意以該辦事處做為未來在瑞士地區XRD應用資料收集事宜，並承諾未來有任何需要可安排各項參訪活動時之協調協助事宜。

二、參加Ecurachem/CITAC於文化及會議中心所舉辦符合ISO/IEC 17025.之量測追溯不確定訓練。

不論傳統分析或儀器分析，目前國際上對於量測不確定度的要求愈趨嚴謹，而實驗室認證機構用於評鑑實驗室能力一般要求之準則－ISO 17025，對於測試報告及校正證書中涉及量測不確定度宣告的要求亦日趨明確。

此次於研習行程中，特別安排參加Ecurachem/CITAC於文化及會議中心所舉辦符合ISO/IEC 17025.之量測追溯不確定訓練，即是為了要順應國際上分析化學領域，在量測不確定度要求發展。

 此次訓練内容包含（詳如附錄）

1. 量測不確定度的基本介紹

由瑞士材料測試及研發聯邦實驗室EMPA

（Swiss Federal Laboratories foe Materials Teseing and Reasearch ）Matthias Rosslein主講量測與量測不確定度及量測過程模式及隨機、系統效應的關係。

  Matthias博士並以簡單圖示方式，來將生硬的數學理論，轉化為圖像，使得整個內容變的活潑有趣。

2. 分析化學中量測不確定度之執行

由英國政府化學家實驗室LGC(Laboratory of the Government Chemist) S Ellison主講分析化學中量測不確定度評估、不確定度模式、ISO Guide要求、組合不確定度。

S Ellison最後並以一氧化還原滴定反應為例，從影響其量測因子要因分析、建立不確定度之數學模式、計算標準不確定度及組合不確定度，到最後在一特定相賴水平決定其擴充不確定度，以做為其不確定度之表達。

而從該研習過程中得知，雖然以歐洲各國為主體的EuraChem/CITAC雖然其在分析化學量測不確定度的表達，仍不免以國際標準量測不確定度指引ISO GUM為範本，然而其在量測不確定度要因分析部份仍然習慣以Case by Case方式依實際應用情況，將之分為Collaboratively trialled、In-house validation studies、Ad-hoc methods及Empirical等四大解析方式，來決定分析化學量測不確定度，此趨勢是相當值得我們去探討及研究的。

三、粉末繞射分析之應用

1. 基本晶胞鑑定

晶體依據晶格之對稱性共分七大晶系，不同晶系因主軸長度、夾角不同，故晶面間距的計算式不相同，固晶格的S值亦不相同，利用S值之組合方式可以判斷晶胞類型。 
2. 定性分析

利用與國際繞射資料中心(International Center forDiffraction)，亦即原粉末繞射標準聯合會(Joint Committee On Powder Diffraction Standard,JCPDS)所出版的粉末繞射資料檔搜尋比對做晶相鍵定，目前大部份粉末X光繞射儀系統都附有電腦程式可以代替人工來比對標準繞射資料，只要將繞射儀測得之一組d值及I/Io值輸入，即可用電腦來執行、比對，為你找試樣所屬材料。

3. 定量分析

利用X光粉末繞射除了可以判別結晶物之外，從繞射峰強度的變化可以更進一步執行定量分析，在多種結晶相之混合物中，任一結晶相之繞射強度與此結晶相在混合物中所佔的比例有關，然而繞射強度與結晶相濃度之間並非簡單的線性關係，因為混合物之吸收係

數也會影響繞射強度，而此吸收係數卻隨混合物成份的不同而改變，根據繞射理論在混合物中某α相的繞射強度Iα，可簡寫成

Iα=K Wα/(ρα*μm)     

其中μm是混合物的質量吸收係數，Wα是α相在混合物中的重量百分比，ρα為其密度，K為常數，其值的大小未知，但是從Iα與某一標準參考繞射峰強度之測量比值可消去K，並從這個比值求得α相的濃度。 

常見之定量分析法根據所選用之參考繞射峰之不同主要可分為下列三種方法

(1) 外標準法

  對於純α相而言繞射強度Iαp為

 Iαp= K/(ραμα)  

因此若以純α相之繞射峰當參考則

 Iα/Iαp = Wα*μα/μm

如果α相及混合物之質量吸收係數μα ，μm 若已知，便可直接由Iα/Iαp之比值求得混合物中α相之重量百分比Wα，若μα ，μm  未知則可配製各種已知成份之混合物求出校正曲線，

再藉由校正曲線來推算其含量。  

(2) 直接比較法

不需要純的單一相而直接利用混合物中另一結晶相當做參考繞射峰。例如經硬化處理後鋼鐵中殘留沃斯田鐵含量之測量便是其中之一例。

假設硬化處理後鋼鐵中僅含麻田散鐵及沃斯田鐵，兩者之成份相同但晶體結構不同，此時外標準法並不適用，因為不容易獲得純的沃斯田鐵。利用此比較法從沃斯田鐵與麻田散鐵繞射度之比值(Ia/Im)可求得沃斯田鐵的殘留量。

(3) 內標準法

本方法是將待測定之繞射峰(Ia)與以固定量混合添加之標準物質的繞射峰(Is)相比較，故此方法僅適用於粉末樣品。而Ia/Is與原來樣品中待測相之重量百分比有線性關係，因此先從一組含有各種已知濃度(Wa)及固定標準物添加量之混合物中求出校正曲線，則待測定物中a之濃度可以從添加相同量標準物後之Ia/Is比值對照校正曲線而得知。

肆、建議
1、 為維護大眾身家性命財產之安全，目前耐火建築材料已公告列為應施檢驗項目，其成份組成亦為法定檢驗項目之一，而一般防火建材不外是由矽酸鈣、矽酸鎂或氧化鎂、氧化鈣、碳酸鈣等礦物為主要成份所構成之混合物，雖其成分組成簡單然則其試樣前處理較為困難，因之其組成鑑定有賴快速、無須前處理及可從事化合物鑑定之X光繞射儀不可，為能縮短分析時間及正確達成耐火建築材料化合物鑑定，建議能購入X光繞射儀，使本局試驗室能達成化合物鑑定。
2、 不論傳統分析或儀器分析，目前國際上對於量測不確定度的要求愈趨嚴謹，而量測不確定度的評估需對實驗室所產生之大量數據加以處理，此部份則有賴速度快、可靠度高之統計軟體來達成，此次在參加由Ecurachem/CITAC所舉辦符合ISO/IEC 17025.之量測追溯不確定訓練時，所使用由英國政府化學家實驗室LGC(Laboratory of the Government Chemist)的電腦統計軟體VAMSTAT 2，其內容包含統計學基本觀念、界外點及不正常數據處理、變異數分析（ANOVA）、分析數據品管、回歸應用及不確定度量測，建議能購入此套軟體，以做為爾後本局申請實驗室認證做量測不確定度分析或舉辦能力試驗、實驗室間比對計畫之各項數據處理的工具。

伍、附錄
19
8

