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4B7A 光束线通用操作（用户必读） 

开、关光操作 

开光 指让同步辐射 X射线照射到样品处。光束线开光操作步骤如下： 

1．打开“4 号插板阀”（按深绿色按钮，阀门红色指示灯灭，绿色指示灯

亮） 

2．打开“安全光闸”（按绿色按钮，红色按钮灯灭，绿色按钮灯亮） 

关光 指停止同步辐射 X 射线照射到样品上或者进入样品室。光束线关光操作步

骤如下： 

1．关闭“安全光闸”（按红色按钮，绿色按钮灯灭，红色按钮灯亮） 

2．关闭“4 号插板阀”（按深红色按钮，阀门绿色指示灯灭，红色指示灯

亮） 

开光关光操作注意事项： 

1．安全光闸不要频繁开关，当用户长时间不使用束线时（例如吃饭、储存

环故障等超过半小时的情况）再关闭。 

2．操作要准确，不要触碰其它开关 

实验数据拷贝：联系值班人员。 

实验数据拷贝注意事项： 

1. 严禁将任何数据存储介质（U 盘、移动硬盘、

手机等）连接到控制光束线和数据采集的工控

机上。 

2. 用户在拷贝出自己的数据后，有权删除工控机上的自己的实验数据。 

3. 实验站运行维护人员不对用户因为没有删除自己的数据而造成的任何不

良后果承担任何责任。 



严禁带食物和饮料（水除外）进入实验大厅！！！ 

储存环状态： 

1. 在中能实验站桌面上的最右侧的显示屏通过按视频切换系统的“CH1/5”

键切换到 1 通道，可以看到储存环状态。同步辐射来自于电子，其束流

决定光强。 

2. 当储存环注入时，听到报警声和广播，用户应尽快离开实验站和实验大

厅。 

3. 当储存环注入完毕时，听到广播，用户可返回实验站继续实验。 

4. 当发现程序采集的数据为 0 或者 NONE 或者不正常时，首先检查储存环

状态，看电子束流（左上角蓝色数据）是否为零，如果为零，用户应离

开大厅等待注入，如果不为零，则检查“安全光闸”和“4 号插板阀”

是否打开，打开后，如果还是没有信号，则联系实验站值班人员。 

实验结束后的操作： 

1. 关闭“4号插板阀”； 

2. 关闭“安全光闸”； 

3. 如果采用荧光模式测量，关闭“荧光探测器电源”；如果采用电子产额

模式测量，按“LOCAL”和“Z-CHK”键； 

4. 如实填写“实验用光记录表”，剂量卡编

号写在实验人员姓名后； 

5. 通知实验站值班人员，归还门禁卡和剂量卡； 

6. 带走开展实验所产生的垃圾； 
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He 测量室电子产额吸收谱测量操作规程 

1. 按 6517B电流计的“LOCAL”和“Z-CHK”键，以显示“ZeroCheck” 

2. 放气： 

a) 关闭 4 号插板阀，长时间离开则关闭安全光闸 

b) 关闭 He 气测量室的角阀 

c) 打开氮气阀门开关（逆时针旋转 90 度） 

d) 打开 CF16 微调阀放气 

e) 观察 He 气测量室顶部的气压表，指针指到接近 0 的位置，关闭氮气阀门开关和

CF16 微调阀。 

3. 换样品： 

a) 打开带窗的活页门 

b) 取下鳄鱼夹，拧松紧固螺钉取出样品架。注意：请务必带手套操作；当心碰到荧

光探头！！！ 

c) 放入样品架，拧紧紧固螺钉，将鳄鱼夹夹在样品架上。 

d) 关闭带窗的活页门，并拧紧螺母。 

4. 抽真空： 

a) 确认关闭 CF16 微调阀 

b) 关闭分子泵阀电源，打开旁抽阀电源 

c) 缓慢打开 He 气测量室的角阀，当机柜右上角显示开始减小时，可快速将角阀全

开 

d) 当机柜右上角显示示数小于 10 时，关闭旁抽阀电源，打开分子泵阀电源。 

e) 分子泵正常工作 10 分钟后可以进行实验 

5. 实验： 

a) 依次按 6517B 电流计的“LOCAL”和“Z-CHK”键，使显示电流值。注意：如果显示

值不稳定或者显示“overflow”，再次按“Z-CHK”键，使显示“ZeroCheck”，然后联系值班人

员解决问题。 

b) 观察机柜真空计，正常则开 4 号插板阀 

c) 开安全光闸 

d) “He 三相电机定长_sub.vi”调整、切换样品位置。 

e) 使用 TEY 程序采集吸收谱。 
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注意： 

1． 换样品或者短时间不进行实验，请关闭 4号插板阀，不必关闭安全光闸 

2． 长时间离开或者不进行实验，请关闭 4号插板阀和安全光闸 

3． 严禁在开光时实验站长时间无人值守！ 

4． 样品及样品架相关操作请佩戴手套（塑料、胶或者丁腈手套），严禁裸手！！！ 

5． 文件名中不要有特殊字符，例如“？：*/\ > < |” 

6． 有问题请及时通知值班人 



He 测量室荧光吸收谱测量操作规程 

6. 放气： 

a) 关闭 4 号插板阀，长时间离开则关闭安全光闸 

b) 关闭 He 气测量室的角阀 

c) 打开氮气阀门开关（逆时针旋转 90 度） 

d) 打开 CF16 微调阀放气 

e) 观察 He 气测量室顶部的气压表，指针指到接近 0 的位置，关闭氮气阀门开关和

CF16 微调阀。 

7. 换样品： 

a) 打开带窗的活页门 

b) 拧松紧固螺钉，取出样品架。注意：请务必带手套操作；当心碰到荧光探头！！！ 

c) 放入样品架，拧紧紧固螺钉。注意：样品架表面与入射光成 45 度角 

d) 关闭带窗的活页门，并拧紧螺母。 

8. 抽真空： 

a) 确认关闭 CF16 微调阀 

b) 关闭分子泵阀电源，打开旁抽阀电源； 

c) 缓慢打开 He 气测量室的角阀，当机柜右上角显示开始减小时，可快速将角阀全

开 

d) 当机柜右上角显示示数小于 10 时，关闭旁抽阀电源，打开分子泵阀电源。 

e) 真空及设备没有问题，可以进行实验 

9. 实验： 

a) 荧光探测器电源打开操作由值班人员完成 

b) 观察机柜真空计，正常则开 4 号插板阀 

c) 开安全光闸 

d) “He 三相电机定长_sub.vi”调整、切换样品位置。 

e) “能量扫描_SDD_SCA_FY*.vi”采集吸收谱。 
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液体样品荧光吸收谱测量操作规程 

1．准备（本项操作由实验站值班人员操作！）： 

a) 依次关闭 4 号插板阀、He 气测量室的角阀和分子泵机组电源（按“工作”按钮，

旁边指示灯灭） 

b) 打开氮气阀门开关（逆时针旋转 90 度） 

c) 打开 CF16 微调阀放氮气 

d) 观察 He 气测量室顶部的气压表，直到指针指正上方 0 的位置，关闭氮气阀门开

关。 

e) 等分子泵停止后，关闭机械泵电源。拆下连接分子泵的快卸（断开压缩波纹管与

分子泵的连接） 

f) 将氦气阀门与实验腔体连接 

g) 确认荧光探测器电源打开，预热 15 分钟。 

2．换样品： 

a) 打开带窗的活页门 

b) 拧松紧固螺钉，取出样品架。注意：请务必带手套操作；当心碰到荧光探头！！！ 

c) 放入样品架，拧紧紧固螺钉，注意：样品架表面与入射光成 45 度角 

d) 关闭带窗的活页门，并拧紧螺母。 

3．充氦气： 

a) 确认打开 CF16 微调阀，然后打开 He 气测量室的角阀 

b) 打开氦气阀门开关。 

c) 打开 4 号插板阀，调节样品位置，使光斑打在样品上 

d) 将单色光能量走至 3.25keV，然后打开程序 Prospect，点击“start run”，观察荧光

谱在 3.0keV 位置的 Ar 荧光峰 

e) 点击“stop run”后再点击“start run”，重复操作，直到 Ar 荧光峰变得很小，表

明空气被排除干净。点击“stop run”，关闭 Prospect 

f) 依次关闭氦气阀门，关闭 CF16 微调阀，保持 He 气测量室角阀一直打开； 

4．实验： 

f)  “He 三相电机定长_sub.vi”调整、切换样品位置。 

g) 使用荧光程序采集吸收谱。 

 

2020-12-03 制作 



吸收谱数据文件说明 
获得的数据文件均采用文本文件（扩展名 TXT）的格式存储。借助 Origin 或者

EXCEL 软件可打开数据文件，将第一列数据（单色 X 射线能量，单位：keV，千电子伏）

作为 X 轴，最后一列数据作为 Y 轴作图，即可得到吸收谱。提取出第一列和最后一列数据

后调入 Athena 软件可做进一步数据处理。测量吸收谱的常用方法有三种：荧光法、全电子

产额法和透射法。每种方法得到的吸收谱数据文件内容略有不同： 

荧光吸收谱数据文件 

第一列为单色光能量，单位：keV（千电子伏）；第二列为荧光探测器记录的样品中待

测元素的计数，单位：个/秒；第三列为前电离室测量的光强计数，单位：个/秒；第四列

为预设的积分时间，单位：秒；第五列为实际的积分时间，单位：秒；第六列和第七列分

别为日期和时间（精确到秒）；最后一列为第二列与第三列的比值。 

 

电子产额吸收谱数据文件 

第一列为单色光能量，单位：keV（千电子伏）；第二列为样品的电流，单位：安培；

第三列为样品电流标准偏差，单位：安培；第四列为前电离室测量的光强计数，单位：个/

秒；第五列和第六列分别为日期和时间（精确到秒）；最后一列为第二列与第四列的比值。 

 

透射吸收谱数据文件 

第一列为单色光能量，单位：keV（千电子伏）；第二列为后电离室测量的光强计数，

单位：个；第三列为前电离室测量的光强计数，单位：个；第四列为积分时间，单位：秒；

第五列和第六列分别为日期和时间；最后一列为第三列与第二列的比值求 ln。 



 

荧光谱数据文件 

荧光谱数据文件由 Prospect 软件获得，扩展名为.mca。文件中第一列为道数，第二列

为计数，单位：个。第一列乘以 5 作为 X 轴（单位 eV，电子伏），第二列作为 Y 轴，使用

Origin 或者 EXCEL 软件作图得到待测样品的荧光谱。 
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4B7B 光束线通用操作（用户必读） 

开、关光操作 

开光 指让同步辐射 X射线进入测量室。光束线开光操作步骤如下： 

1. 打开插板阀控制箱上除最左侧开关外的所有插板阀控制开关（开关上的

一圈绿色指示灯亮）； 

2. 打开“安全光闸”（按绿色按钮，红色按钮灯灭，绿色按钮灯亮）； 

3. 打开“光子光闸”（按绿色按钮，红色按钮灯灭，绿色按钮灯亮）； 

关光 指停止同步辐射 X射线进入测量室。光束线关光操作步骤如下： 

1. 关闭“安全光闸”（按红色按钮，绿色按钮灯灭，红色按钮灯亮） 

2. 关闭“光子光闸”（按红色按钮，绿色按钮灯灭，红色按钮灯亮） 

3. 关闭插板阀控制箱上从左侧数第二和第三个开关； 

开光关光操作注意事项： 

1．“安全光闸”不要频繁开关，当用户长时间不使用束线时（例如吃饭、储

存环故障等超过半小时的情况）再关闭。 

2．操作要准确，不要触碰其它开关 

实验数据拷贝：联系值班人员。 

实验数据拷贝注意事项： 

4. 未经允许，严禁将任何数据存储介质（U 盘、移

动硬盘、手机等）连接到控制光束线和数据采集

的工控机上。 

5. 拷贝数据联系实验站值班人员。 
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严禁带食物和饮料进入实验大厅！！！ 

储存环状态： 

5. 在衍射站棚屋门口旁机柜的上面有储存环运行状态显示，或者输入地址 

http://202.122.38.185:8081/ 查 看 ， 或 者 安 装 手 机 APP ：

 

6. 当储存环注入时，听到报警声和广播，用户应尽快离开实验站和实验大

厅。 

7. 当储存环注入完毕时，听到广播，用户可返回实验站继续实验。 

8. 当发现程序采集的数据为 0或者 NONE 或者不正常时，首先检查储存环状

态，看电子束流（左上角蓝色数据）是否为零，如果为零，用户应离开

大厅等待注入，如果不为零，则检查“安全光闸”和“光子光闸”或者

插板阀是否打开，打开后，如果还是没有信号，则联系实验站值班人员。 

实验结束后的操作： 

7. 执行“关光”操作； 

8. 对于所有 6517B 静电计，按“LOCAL”和“Z-CHK”键； 

9. 如实填写“实验用光记录表”，剂量卡编号

写在实验人员姓名后； 

10.通知实验站值班人员，归还门禁卡和剂量卡； 

11.带走开展实验所产生的垃圾； 

  

http://202.122.38.185:8081/
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4B7B 吸收谱操作规程 

放气： 

1. 执行“关光”操作； 

2. 关闭 6517B 读数。按 6517B 电流计的“LOCAL”和“Z-CHK”键，以显示

“ZeroCheck” 

3. 关闭分子泵电源，等待其转速归零（可能时间较长）； 

4. 关闭干泵电磁阀电源（也可关闭干泵电源）； 

5. 拧松样品室进样窗旋钮，确保样品室内压强超过一个大气后可以顶开进样窗； 

6. 开氮气阀门，打开干泵上的放气阀，对样品室充氮气； 

7. 进样窗漏气后，关氮气阀门和干泵上的放气阀；注意在高温高湿的 7 月前后

的一段时间建议一至通着氮气，防止潮气进入样品腔，可以显著减少抽真空

时间； 

更换待标定器件： 

1. 打开带窗的活页门（也就是样品室的进样窗）； 

2. 更换样品。注意：请务必带手套（一次性或丁腈）操作；严禁裸手碰触处于真空内的

组件和样品； 

3. 关闭氮气阀门和干泵上的放气阀； 

4. 关闭带窗的活页门。 

抽真空： 

1. 确认放气阀关闭； 

2. 打开干泵和电磁阀电源，开始粗抽样品室真空； 

3. 干泵声音明显减小的 2 分钟后，开分子泵电源； 

4. 分子泵转速达到额定转速后，开真空计，示数应好于某一经验值例如 3E-4Pa，

以此初步判断没有漏气； 

5. 当样品室真空度达到好的 1e-6Pa 量级，可以开展谱学实验； 

6. 执行“开光”操作后，开始实验。 

问题： 

1. 关于静电计 6517B：如果 6517B 显示“overflow”，请按“Z-CHK”键，使显示

“ZeroCheck”，检查信号线是否短路。如果上述问题还是不能解决，找值班

人员。 

2. 样品室的真空度达到一定阈值才能接通光束线开展实验；真空度受到真空部

件的干净程度、材料或者样品的放气、暴露大气的时间长短、天气和泵的抽

速等因素影响；如果真空度异常，请联系实验站值班人员。 

3. 请确保放入样品室的样品或者连接该室的外接设备干净，防止污染样品室及

上游光束线！！！ 


