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мп 39_251_2023госудlрсrвеввlя ctlcтeмa обеспечсвия елппства пзмеренп
вскне ЕММА. Методпка п

It.

1 Общпе поJIOiкsЕпя
1.1 Настояlцдл метоДп(а поверкя распроgграяяется на ддфракгометры реЕтгеновскlе

ЕММА(лалес-дrфраюомегры)'выгУскаемыефврмойкGВСýсiепtifiсЕqчiрmепtРtУLtd.)'
Двстрапия. [ифракгометры под!еж8т первяlпlой (ло ввола в экспJIуатацЕю Ir поспе рмопта) и

перио,щческой пов€рке. Поверка ;шфркгометров до,Dкна прпзводтюя в соответствпЕ с

трбовашяrи настоящей меюдrкr.
1.2 При првслении поверки прслежхвlлсмость обеспечrваgгся пуtем примененЕf,

стандарпrоrc образцс аттестомнные значенItя которго прослеживаются к едхнuце

междв8родlой сЕстеме едтrшц (СЦ - меryу, посредствоь,r прш.ененIrя стаЕдаргнш( образчов

SRM ббOс п SRM б76а ншrиональнопо иrrсти'гуга gг цартов я тэхнолопrй (NIST), сIIIд.

1.3Впастоящеf,метомкеповеркпра:шзованаповсркамеrcдомпрямьвизмерний.
1.4 НастоящдЯ мею,щка поверкИ прЕмевяетсЯ для поверки ,щфрасюметров,

пспоJIвуемы,( в качестве рбо.шх ср4m rrзмереЕпй. В рсзуlьтате пов€рки доrоrсrы бьгь

полгверждены метрологиrrесюtе трбоваliия, приведенЕые в таб:пrцс l,

таблпrа 1 - Мсгрологические харакIерпспrки

2 НорматпвlIые ссылкн
2.1ВнастоящеймегоддкеповерквЕспоJIьзоВаI.ыссшкItваслеД.ющиедокУмеЕты:

- гост 12.2.ф7.0-75 <<Сиgгема стаIr.царюв безопасности труда Издgвя

электртех.ЕиrIескпе. Обше цебованпя бсзопасноспr>;

- Прпказ Мшистерстэа тяа и Социа.lьвой защrгы РФ оr 15,12,2020 N 903н <об

}тв€рrIцении Првил по охряе труда прп эксплуатацхц тектроустдrовок)),

3
з.l

таблrце 2.

Таблпца 2 - по ки

Перечень операцшй поверкш
Д" no""pK' .щфракгометрв доJDкны бьпь вшlоrшrсвы операцшц указанные в

Значениенаименование
от0 l6020

*0 5
чгловьD(абсоrпотнойскаемои измернийпогрешностидоrýrПрлеrы

о2ввыхженииолоп ли

Нммепование операции

Обязательносгь прведеншI
оперлlий при

Номер разлела (rryнкта)
метод{ки поверки, в

соответствпи с которым
выпоJIняется опершцяпервичной

поверке
перподtческой

поверке

да да 8

Подготовка к поверке и
ование l1и

да 9

Проверка программного
обеспечения

да да l0

Опрлеление метролопt.rесюD(
характеристхк сtlедства да да l1

4

Ддта введевrrя в дейgrвпе:

Вяешшrй oct*oTp

да

измеDевии



Наименование операции

Обязателъность проведения
операций при

Номер раздела (пункта)
методики поверки, в

соответствии с которым
вьшолняется операция

поверки

первичной
поверке

периодпческой
поверке

Подтверждение соответствия
средства измерений
метологическим требованиям

да да 12

3.2 В случае, невыполнения требований хотя бы к одной из операчий поверка
прекращается, лифрактометр признают непригодным к применению.

4 Требования к условиям проведения поверкп
4.1 При проведении поверки должны быгь соблюдены следующие условия:
- темпераryра окружающей среды, ОС от +15 до +25

- относительнzul влiI)кность,уо, не более 80

5 ТребоваЕия к специалистам, осуществляющим поверку
5.1 К проведению работ по поверке лифракгометров допускzlются лица, прошедшие

обучение в качестве поверителя, изучившие руководство по эксплуатации (далее - РЭ) на

дифрактометры и настоящую методику поверки.

б Метрологические и технические требования к средствам поверки
6.1 При проведении поверки применяют средства поверки согласно таблице З.

Таблица 3 - М огIIческие оования к с а}'l по кII

Операции поверки,
требующие

применениJl средств
поверки

Метрологические требования к средств{l},t
поверки, необходимые дJlя проведения поверки

Перечень
рекомендуемых
средств поверки

Раздел 9 Подготовка к
поверке и опробование

- Средство измерений температуры и
относительной влажности: диапазон измереЕий
температуры от +15 ОС до +25 "С, пределы
допускаемой абсолютной погрешности
измерений температуры +0,7 "С, диапазон
измерений относительной влажности до 80 %,
пределы допускаемой абсолютной погрешности
измерений относительной влажности *3,0 О%;

Термогигрометр
электронный
KCENTER> Зl3,
рег. Nl22129-09

Раздел 1 l Определение
метрологических
характеристик средства
измерений

- Стандартный образец дифракчионных свойств
кристat,,lлической решетки (оксид а,тюминия)
(SRM l 976с), aTTecToBtlHHoe значение параметра
кристаплической решетки а 0,4759092 нм,
грЕlницы допускаемьD( значений абсолютной
погрешности аттестованного значения при
Р:0,95 +0,0000080 нм, аттестованное значение
параметра кристаллической решетки с 1,2993З7
нм, границы допускаемых значений абсолютной
погрешности ат,гестованного значения при
Р=0,95 +0,0000l5 нм
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6.2 Средства измерений, применяемые при поверке, должны быть утвержденного типа и
поверены, стандартные образцы должны быть утвержденного типа и иметь действующий
паспорт.

6.3 ,Щопускается применение других средств поверки, обеспечивающих определение
метрологических характеристик поверяемьrх дифрактометров с требуемой точностью-

7 Требования (условия) по обеспеченпю безопасности проведенпя
поверки

7.| При проведении поверки должны быть соблюдены требования Приказа
Министерства туда и Социальной защиты РФ от 15.12.2020 N 903н кОб утверждении Правил
по охране туда при эксплуатации элекгроустановок), требования ГОСТ 12.2.007.0.

8 Внешний осмотр средства измерений
8.1 При внешнем осмоте устilнalвливают:
- соответствие внешнего вида сведениям, приведенным в описании типа;

- отсутствие видимьгх повреждений лифраюометров;
- соответствие комплектности, указанной в РЭ;
- четкость обозначений и маркировки.

9 Подготовка к поверке и опробоваrrие средства измерений
9.1 Контроль условий поверки

9.1.1 Проводят контроль условий поверки с помощью термогигромета в соответствии

с таблицей 3. Результаты измерений температуры окружыощей средь! и относительной

влажности должны соответствовать условиям п. 4 настоящей методики поверки.

9.2 Подготовкадифракгометра
9.2.| .Щифрактометр готовят в соответствии с РЭ. При необходимости перед

проведением поверки должна бьггь проведеяа настойка дифракгометра в соответствии с РЭ.
9.З Опробование
9.3.1 При опробовании проводят проверку работоспособности органов управления и

реryлировки дифрактометра в соответствии с РЭ.

10 Проверкапрограммногообеспечения
10.1 Проволят проверку идентификационных дiшньtх программного обеспечения

(далее - ПО) лифраrсгометра. При запуске ПО (Visual XRD, XRD TRACES) на небольшом
начальном экране выводится нмменование и номер версии ПО.

ПО дифрактометра должны соответствовать требованиям, приведенньтм в таблице 4.

Таблица 4 - Иденти икационные данные ПО

6

Идентификационные данные (признаки) Значение
Идентификационное наименование ПО Visual XRD XRD TRACES
Номер версии (идентификачионный номер) ПО не ниже 1.036 gе шlже 6.7.27
I |ифровой идентификатор ПО



11 Определение метрологпческих характерпстик средства пзмерений
l 1.1 Проверка диапа}она измерений углов дифракции 20

Щля проверки диапазона углов дифракции 20 используют стандартный образец по п. 6.1

настоящей методики поверки.
Стандартньй образеч помещают в кювету дтя образцов (стандартный образец должеIi

быть вровень с крtltrми кюветы), устанавливrlют диilпазоЕ съемки дифрактогрalммы по угrry 20
от 0 до 160". Задают шаг сканирования 0,02О по углу 20, скорость скzlнирования б О/мин. При
помощи ПО проводят съемку лифрактогрzlммы. !иапазон записанной дифракгограммы по угltу
20 должен соответствовать диапазону от 0 до 160".

1 1.2 Проверка абсолютной погрешности измерений угловьIх положений дифракционньтх
максимумов 20

.Щля проверки абсолютной погрешности измерений угловьIх положений дифракционньIх
максимумов 20 используют стандартный образец по п. б.l настоящей методики поверки.

Стандартный образец помещают в кювеry для образчов (стандартный образеч должен
бьпь вровень с крiцми кюветы), устанzвливalют диilпазон съемки дифрактограммы по углу 20

от 0 до 60О. Задшот шtг ск.lнирования 0,02О по угJry 20, скорость скаЕированиJI б О/мин.

Проводят съемку лифрактограJr{мы стандартного образца не менее тех раз.
С помощью ПО дифраrгометра на каждой дифрактограмме измеряют угловые положения

дифракчионных максимумов (20ц, ") для отажtlющих атомных плоскостей с индексzlJt{и

Миллера (l,0.4), (1.1.3), (1. 1.6)'.

12 Подтверrlцение соответствия средства измерений
метрологическпм требовапиям

l2.1 Рассчитывают значеЕие углового положения дифракционЕого максимума 20 для
Ёой отражающей атомной плоскости в стандартном образце согласно условию Вульфа-Брегга 2

20cot= 9,2,аrсsiп(#), (1)

где m - порядок дифракчионного максимума (принимается равньп.л 1);

,tr - длина волны изJryчения рентгеновской трубки, нм (с анодом из меди

',:0,154059 
нм, с анодом из кобальта }":0,l78900 нм, с tlнодом из хрома I=0,228973 нм, с анодом

из железа },=0,193604 нм);
z=З,14159;
d; - межплоскостное расстояние, нм, рассчитанное для i-ой отражающей атомной

плоскости по параI\{етрам кристаллической решетки, указанным в паспорте стalндартного
образча], по формуле

1
d

(2)

l При вспользовании других анаJIогичных стандартшх образчов лоrryскается использование отакающих атомных
гцоскостей с другшми индексами Ми.ллера; рекомендуется выбирать на лифракгограмме самые высокие угловые
положения дифракционных максш,rумов 20 л,,tя отражающлD( атомных плоскостей с индексами Ми;шера.
2 Рассчнтанrше значеция угловых положений дифракционных максимумов дJtя оцlажаюцж aToMbIx плоскостей
ГСО l 1420-2019 приведены в Приложении А настоящей методики ловерки.
З Приведенная формула (2) примецима дJrя расчета межплоскостного расстояния в ГСО l 1420-2019, имеюtllим
тигональную сингонию кристаллической решетки (оксил апюминия). При использовании другж стандартных
образuов необходимо использовать формулы, соответствующие сингониц матсриала применяемого стандартного
образца.
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где й, k, I - rвдексы Мвл.пера iюй крпстаrшографrqеской плоскостr: (1.0.4), (1.1.3), (1.1.6);

а, С - аттесюпявFне значеваЯ пaprre[poв rрпста.lчшческоf, решеткп стапдартЕог0
образца, rnr.

l2.2 Рассцгываlог зtlаченця абсоJдоIвой цоrрсIIIЕоспr п"r,ереЕrfr угловю( положеЕп[
.щфращоIffiD( мжсвrдумов 20 дя j-qй отраrйющсй tюrrвоfi IшоскостЕ дlIя какдоm j-го
рВуJIьтата к}мФеЕхя угловцх положевпй дцфlвrсцоrпrтrк максtпqпrrов 20 по формуле

Д11 = 20ii: 20cot, (з)

ГДе 20ц - Уьа р€зуJtьтат Е]tldсреЕхя углок)по положсяпя лrrфршшовного маrсrпrума 20

д.пя i-ой уФашющеf, аmrлоf, плоскосtlt, О;

j : l, ..., п - KoJIrтrocTв<) пзмсреrrй угловьж положепrй .щфрашоЕIп,D( кaxc1;цyr.o3
20:

20coi - значенrе углового положснltя дЕфращпоIrпою максимума 2а мя i-ofr

отржающей аюrrвоfi плоскоста, pacctlпTaвBoe по фрмулс (l), ".
l2.5 Получqrвlе звачевпя абсолсrтвой погрепвост! lвхерпrf, угловю( положенш1

лвфраtсцвонmп максшсумов 20 доJDкЕы удовлегворять цебовашп таfuпrчы l.

Зам. зав. лаб. 251 УНИПМ - фплrrале
ФГУП (<BНИИМ нмJlЛ.Меrrде,лееваr> Вострокr_rтовr Е.В.
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13 Оформлеппе р€зультатoв поверкп
l3.1 Офорллог проюкол прведенrrя поверки в проlввоьпой форrrе.
l3.2 При полохдтеJIьЕшх резуJБтагах поверкв ср€дство изraеревd пpKtHElIoI прIгодъдд

К ПРЕItДеЕениЮ.

13.3 Haвeceвrc знаrа поверrct нР .шrфркмrетры Ее прсryсмотрепо. ГIломбкрваше
шфраlстометрв Ее пре,ryсмотр€Ео.

l3.4 При oгрхцsтеIьЕъD( резуJьгагж поверки ляфрlсомстр прrвнакп неприп)д{ым к
прпменению.

l3.5 Свсдския о резуJIIлmа( поверки передsкг в Федс,рашньй шrфрмачяоннъй фвл
по обсспечсlппо еryтяства rтrерrrfi в соответствllх с установлевннм порrд(ом.

13.6 По заявлеЕпtо вJIадеJIьца срqдствs взмервrrf, IuIx JIпIla, представпвшсю епо па
поверкУ, аккр€дrтовдrно€ аа повсрку лпцо, IIровод{вшое повсрtry, в сJIучаa полох(rтеIьяъD(

рфультаmв поЕеркЕ вьцает свидетеJIьство о поверке, форrrлеввое в соответствии с
требовалияttlя к содержаяtlю свriдетеJrютва о пов€рке, лейсгвуюrшпrя Еа момеЕт пров€деЕпя
поверt<п вормагтrвво-правовымя актамп в областп обеспечеrrпя сщсIва шrrеревпй пrв в
слrпе отрrцmсльпьD( резуJIьтаmв поверки вьцает rзвещениra о неприmlщости к применеЕ{ю
срдсгм пзмервнй.



ПРИЛОЖЕНИЕА
(справочное)

значения углоаых положепий дпфракционных мдкспмумов 20 для отражающих атомных
плоскостей гсо 11420-2019

Отражающая
атомная

плоскость
(индекс

Миллера, hkl)

Угловое положение дифракционного
максимума 20;, О

}":0.1 5406 нлr }"=0,t7890 нм ),=0,22862 нм )"=0,19353 нм

h k l анод из меди анод из кобальта анод из хрома анод из железа
0 l 2 25,5,75 29,78,7 3 8,4l 2 з2,299
l 0 4 з5,|47 41,050 5з,з2,7 44,597
1 l 0 з,7,776 44,161 57,5l8 48.009
0 6 4|,67з 48,794 63,8з l 5з,l04
l l J 4з,з52 50,79,7 66,59l 55,з12
0 2 4 52,549 61,867 82,28з 67,600
l l 6 57,495 67.905 91.258 74,37z
0 l б1,29,7 72,59з 98,5l5 ,79,6,76

2 l 4 66,5 15 79.112 109,190 87,l29
3 0 68,207 8|,249 l12,886 89,597
l 0 10 76,866 92,4ll l34,995 |02,7зз
1 9 7,7,229 92,889 lз6,1l0 103.306
0 2 l0 88,989 l08,947 12з.46з
0 0 |2 90,699 l 1 1.403 126"764

2 6 95,24з l 1 8.146 1з6,з 5 1

2 l 10 l 0l .066 |27,з96 151,93 l
J 2 .+ l l6.09з l60,3l9
0 l l4 l l6,588 l62,180
l 3 10 127,669
J 0 |2 |29,862
2 0 1з l .083
l 4 6 l36,065
l l l5 l42,292
4 0 l0 l45,154
l 2 |4 l50,081
l 0 lб l50.379
3 0 152,405

9

0

8

0

l

2

14
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