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l общие положеtrия

1.1 Настоящм методика распространяется на дифрактометры рентгеновские XD-2
(дмее - лифракгометры), изготовленные фирмой Beijing Purkinje Gепеrаl lnstrument Со..
Ltd., Китай и устанавливает методы и средства их первичной и периодической поверок.

|.2 .Щифракгометры предназначены для измерегlий углов rифрак-
ции и послед},ющего анalлиза углового распределения интенсивности рептгеновских jl\-
чей, рассеянных на поликристаллических объектах при решении задач реIIтгеностр),к,I,},р-
ного и рентгенофазового анitлиза матерllалов в виде пopolllкoB, пленок, твер,,lых образttсrв

и гелей.
1.3 При проведении поверки измеряемые .лифрактолrетрам и зtlаченllя веJичин llpo-

слеживаются через изготовителя ГСО |О4'75-2014 (SRM l976b) National lnstitute оГStапd-
ards and Technology, США, к единицам ьtеждународной системы е.линиrt (СИ),

1.4 Поверка дифрактометров проводится методом непосредственного сличения с

гсо 10475_20l4.

2 Перечешь операций поверки

2.1 При проведении поверки должны бьпь выполнены следующие операции, ука-
занные в таблице l.
таблица l - оп ии, выполняемые п ип ведении пове

обязательность п Rе-,tеlIl|я
IIри ltep-
вичltt,ll".l

При перио:tи-

I IоRс кс

tlc,c K()l]

п()ве кс

Ла
fla

.1la

Да Ла
2.2 Операчии поверки проводятся юридическими лицами И индивидуальными пред_

принимателями, аккредитованtIыми в установленном порядке.
2.3 Провеление поверки не в полном объёме, для Nlеньшего числа подjlиапазонов

измерений и для меньшего числа измеряеNlых величин не предусNiотрено.

3 Метрологические и техIIическIrе требоваl|ия к средс,гвам 11оверкп

3.1 При проведении поверки пр!|меняются средства поверки и BcI l0]\,l()гате,lьllос

оборудование, указанные в таб.rицах 2 и 3.

ДаДа

Номер
пункта
методики

Наименование операчий

,7
ffal . Внешний осмотр лифрактометра

8 Да2. Подготовка к поверке и опробование ди-

Ла9

фрактометра

l0

l0.1

l0.2

4. Определение метрологических характери-
стик и подтверждение соответствия средства
измерений метрологическим требованиям
4.1 Проверка диапазона измерений и опреде-
ление абсолютной погрешности измерений

угловых положений дифракционЕых макси-
мумов по углу 20
4.2 Подтверждение соответствия средства из-

логическим требованияммерений метро

фрактометра.
3. Проверка програм]\tного обеспечения ди-



Операции по-
верки, требуrо-
щие приNrене-
ние средств по-
верки

Метрологические и технические требо-
вания к средствам поверки, необходи-
мые д,lя проведения IIоверки

Перечень рекомендуемых
средств поверки

Средство измерениli с парамеlрами
кристаллической решетки:
a:0,4759l37 нм, расширеннм неопре-
деленность U:0,0000080 нм,
с=|,299331 нм, расulиренная неопреде-
ленность U=0,0000l 5 нм.

п.6 Средство измерений температуры ок-
ружающеЙ среды вдиапазоне от +l5'С
до +25 nC с абсолютной погрешностью
не более +0,5 оС.

Срелство измерений относительной
влажности окр}ц(аюtцей среды в диапа-
зоне от l0 % до 80 Уо с абсолютной по-
грешностью не более +3 7о.

Таблица 2 - С ства пов Ktl использ с\!ые п }l по

таблица 3 - Вспомогательное ование, использ

СО дифракuионных
свойств крltста:urической

репlетки (окси j1 а_jlюми-
ния) t'CO l0475-20l4
(SRM l976b) .-tautee [I()- I

IIое п и пов ке

Holrep
пункта по
методике
поверки

|0. l,Щержатель стандартного образ-
ца должен иметь диаметр lloca-
дочного отверстия (25.7+0.5) rr lr
и обеспечивать возможность

фиксаttии рабочей плоскос,ги
стандартного образца на o.:lнoll

уровне с верхней п.:lоскостьк)
Bo-1.

3.2 .Щопускается применение других средств поверки и вспомогательного обору:о-
вания с аналогичными или л)лшими метрологическими и техническими характеристика-
ми, обеспечивающих определение метрологических характеристик поверяемого дифрак-
тометра с требуемой точностью.

4 Требовапия по обеспечеlrию безопасllости проведеllия поверки

4.1 При проведении поверки должttы соблюдаться требования ГосТ l2.3.0l9-80
<<Испытания и измерения электрические. Общие требован ия безопаспости >.

4.2 .Щолжны соблюдаться <Правила устройства электроустановок>). \,тверж.]ен ll ыс
приказом Минэнерго РФ от 08.07.2002г.. и <Осllовные саtIитарныс прави"lа работы с ра-

диоакгивными веществами и другими источниками ионизир},к)ших из:rrчсllий" ()Cll-
72187, <Нормы радиационной безопасности>> НРБ-99/2009.

.l

Основные технические характе-

ристики вспомогательного обо-

рудования.

обозначение
вспомогательного
оборудования в

данной методике
поверки

наименование и

тип вспомогатель-
ного оборудования;

.Щержатель стан-
дартного образча
гсо l0475_20l4

п.п. l 0. 1- 10.2

Прибор колtби ни poBaHtt ы й

Testo 622. рег. Nl53505- 1 .'}

Bo-1



5 Требования к специалиста]лt, осуществляющим поверку

5.1 К проведению измерений для поверки допускаются лица:
- прошедшие обучение и имеющие удостоверение поверителя дJIя данного вида
измерений;
- знающие основы рентгеновской дифрактометрии;
- из}п{ившие Руководство по эксплуатации и Методику поверки поверяеNlого дифракто-
метра.

б Требовапия к условиям проведеIlия поверки

7 Внешlrий осмотр дифрактометра

7.1 При внешнем осмоте должны быть установлены:
- надёжность крепления соединительных элементов;
- отсутствие повреждений и дефектов, влияющих на работоспособность и

метрологические характеристики дифракгометра;
- испрzвность органов управлеIIия;
-соответствие внешнего вида лифрактометра сведениям, приведенны]\,l в описании типа;
-четкость обозначений и маркировки;
_ наличие и исправность заземления.

7.2 Результаты внешнего осмотра лифрактометра считают положительным и. есJи
выполняются все требования п. 7.1

8 Подготовка к поверке и опробование дифрактометра

8.1 Подготовку дифрактометра к работе провести в соответствии с р!,коsодство}l l1o

эксплуатшIии.
8.2 Перед проведением поверки лифрактолrетр должен быть вьцержан во l]ключсll-

ном состоянии не менее 60 минlт.
8.3 В соответствии с руководство]\1 по эксплуатации провести юстировку всех опти-

ческих компонентов, стандартной приставки. детектора.
8.4 В соответствии с руководством по эксплуатации убедиться в наличии связи ме-

жду управляющим ПК и дифрактометром.
8.5 Убедиться в возможIIости переключения с помощью управляющей програNlмь]

напряжениЙ Еа рентгеновской трубке в диапазоне от 15 кВ до 40 кВ, токов рентгеновской
трубки в диапазоне от б мА до 40 мА.

8.6 Убедиться в возможности сканирования по yгlry 20 в диапазоне от +2о до + l 40о ,

8.7 ,Щифраrгомеlр считается прошедшим операцию поверки по п. 8 с положитель-

ным результатом, если выполнены все требования п.п.8.1 -8.б.

9 Проверка програмNttlоfо обеспечепия

9. 1 Для идентификачии программного обеспечения лифрактометра t tсобхо-tи мо

- вкJIючить прибор;
5



- запустить рабочую программу дифрактометра соглас}lо руководсl,в), по ,)кспл\,атаIlи tl:

- открыть меню Help(H), акгивировать подменю АЬочt the Sofiware(A);
- считать нщвание программного обеспечения и номер версии.

Прибор считается прошедшиNr операцию поверки с положительныNt рез\,,lьl,а,tо\t-
если идентификационные признаки ПО лифрактометра соответствуют значениям, IIриве-

денным в таблице 4.

Таблица 4 - Илентификачионные данные програмNtного обеспечения

Идентификационные даtIные (признаки) Значение
Идентификационное наи}lенованltе ПО

Номер версии (идентификационный номер) ПО
I-{ифровой илентификатор ПО

Diгfiасtоmеtеr сопtrоl and
data а ulsltlon s tem

l .00 и выше

10 Опрелеление Dtетрологи ческ}iх характерпстик и по]l,гвер,;iцеll ие

соответствия средства измереп ий Dlе,гроJIогически:rt требова ll ия rt

l0.1 Проверка дrlапазона lrз]rtepeнltr"r Ii опреде.T еIlrrе дбсо"rютноr-l поl,решllос,|,u 1l l}Ie-

репrlй угловых поло7кенltl"l дпфракцIlонllых ]rraKcиlry}loB по угл1, 20

l0.1.1 Используя держатель стандартного образча B1-1, установить поверочный
образеч ПО-l (ГСО l0475-2014).

l 0. 1.2 Установить следующую конфиryрачию лифракгометра:
- щели Соллера на стороне первичного и дифрагированного пучков 2,5о

- щель источника DS 1о

- приемнаJI щель 0,3 мм
- щель детектора SS lo
- никелевый фильтр

l0.1.3 Установить параметры:
- напряжение и ток рентгеновской трубки: 40 кВ; 40 мА.
- оси сканирования: 0120

- шаг сканирования по шка,T е 20: 0,0lo;
- скорость сканирования: 20ulмин

l0.1.4 Провести сканирование по углу 20 в диапазоне о,г +2" до +l40" . Убедиться в

наличии отличного от нуля сигна'rа дифракции во всем диапазоне сканирования.

l0.1.5 Установить параметры сканирования:
- шаг сканирования по шка.пе 20: 0,0l";
- скорость сканирования: lu/мин

10.1.6 Установить интервirлы сканирования (в грмусах) в зависимости от материа,lа

анода рентгеновской трубки в соответствии с таблицей 5.

таблица 5 - Интервалы сканирования (в гралусах) в зависимости от материала анода

СrFеСоМоСч
от 37,4 до 39,4от 31,3 до 33,3от 28,8 до 30,8от 10,7 до l2,7от 24,5 до 26,5
от 52,3 до 54,3от 43,б до 45,6от 40 до 42от 15 до l7от 34,1 до 36,1

от l22,5 до l24,5от 36,7 до 38,7от 88 до 90
от 47,8 до 49,8от 126,'7 до \29

использ ]\lои IIтгеновскои KIl

от 90.3 до 92,3

б

от l08 до l l0



l0.1.7 Провести сканирование в интервilлirх сканирования по п.l0.1.6 и опредеJlи,tь

угловые положения lltаксимумов рефлексов по углу 2d для индексов отражения (0l2).
(l04), (llб), (0.2.10), (1.3.10), паспортные значения которьtх указаны в таблице 6.

l0.1.8 Провести пятикратные измерения по п.п. l0.1.7 и определить средние значе-

ния 2 0(hH) 
",,, 

(в гралусах) угловых положений максимумов рефлексов для индексов от-

ражения (йt|: (012), (l04), (l l6), (0.2.10), (1.3.10).
l0.1.9 Определить для каждого индекса отражения откJIонеtlие сред!|их измеренных

значений 2 0(hkl),,,, от паспортt|ых 29(hkl),,,,,, указанных в таблице 6, по формуле:
л(hkl'):20(hkl'),,,,,- 20(hkl),,.,.,, ( l)

Таблица б - Паспортные значения угловых положений максимуl\|ов реф;tекссrв J,ля с l,aн-

дартного образча ГСО l0475-20l4 (K*l линия излучения) и различных rla,l,epиa.oB all()jta
нтгеновскои KIl

Паспортное значенllе 2O(hkl),,,,,,, углового Ilоложения tlика 20.

Со Fе ('r

,i 1 lоо _]8..1l ]
44,598 53.3 27

9l ,258

10.1.10 Опрелелить пределы абсолютной погрешности изNtерений угловых положе-
ний дифракционньtх tаксимумов по углу 20 по форrплуле:

^(20):+ 
иах{|Д(0l2)|, l^(l04)|, ]^(l l6)l, |^(0.2.10)|, |^(1.3.10) i (2)

10.2 Подтверrцение соответствltя средства измереllий i}leTpojloгllчec]itllvl ,гребоваtttl-

ям
l0.2.1 Результаты проверки диапазона измерений угловых положений дифракчиtlн-

ных максимумов по углу 20 считать положительными, если выполнены требоваttия

п.l0.1.4. При этом диапазоном измерений угловых поJlожений jtифракциоll ll ых l\laкcиrl)-
мов по углу 20 следует считать диапазон от +2О до +l40".

l0.2.2 Результаты определения абсолютной погрешности излtерениit \г.'lовы\ ll()jlо-

жений дифракционных максимумов по углу 20 считать положительныI| и. если lначеllия
Д(20), опрелеленные по формуле (2), на.холятся внутри интервilла +0,05".

1 1 Оформлеllие результатов поверки

l1.1 Результаты поверки оформляются протоколом, в котором указывают результа-
ты измерений по п.l0.1 и выводы о соответствии метрологическим требованиям по п.l0.2
настоящей методики. Протокол хранится в организации, проводившей поверку.

11.2 .Щифрактометр, удовлетворяющий требованиям настояrцей методики, признают

годным К применению. СвидетельствО о поверке оформляется в соответствии с требtrва-

ниями нормативно-правовых актов в области обеспечения единства измерен]|й. Знак lltl-

верки наносится в виде оттиска поверительного клейма на свидетельство о поверке,,lи-

фрактометра.

Мо

Индекс
отражения

(hkI)

0l2 25,5,75 l l,б98 29,787
l04 35,|4,7 l5,982 4l ,050
116

88,989 37,650 l08.948 12з,467
l27,669 48,8l7

1

Cu

0.2.10
1.3.10



11.3 При отрицательных результатах поверки лифрактометр заIlреIItаюl к llpll\lcllc-
нию. Извещение о непригодности, оформленное в соответствии с требования\lи Hoplla,
тивно-правовых актов в области обеспечения единства измерений. выдаhlт по lаяв,,IсIIиI()

владельца средства измерений или лица. представи вtllего сре-]ство из:rtсрсllий llil пOвсрк),
11.4 Сведения о результатах поверки (положительньн или отри цатс-,tыt ых ) tlepc:ta-

ются в Федеральный информачионный фонд по обеспеченикt единства изrlсреIlий.

Нача,rьника отдела АО <НИI{ПВ>,
кандидат физ.-мат. наук В.Б. Митюхляев
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