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1 Обцие полоiкеIlия

1.1 Настоящая методика распространяется на микроскоп электронно-ионньй
растровый измерите:rьпый Helios NanoLab 650 фирмы <FЕI Company>), США, заводской J\Ъ

9921'79З, (далее - лtикроскоп) и устанав,lивает метолы и средства его первичной и
периодической поверок.

1.2 Микроскоп преднaIзначен для измереllий линейны,х размеров микрорельефа
поверхности твердотельньtх Nlатериaulов и структур, проведения лока.rьной структурной
модификации поверхности твердотельных объектов сфокусированIlьlм ионным пучком и
}Iзмерения локtlльного элеменпIого состава методом энергодисперсионной
спектроскопии.

1.3 Реализация данной методики обеспечивает прос-теживаемость результатов
rtзмерений линейных размеров к ГЭТ 2-202l согласно Государственной поверочной
схеI\rы, утвержденной приказом Ростандарта от 29.12.201 8 .I!9 2840.

Прослеживаепtость результатов измерений энергетического рzврешения
энергодисперсионного спектрометра обеспечивается привязкой к данным
ГСССД 252-2011 <Энергия характеристического рентгеIIовского из-пучения при переходах
в электронных оболочках aToN{oB хиN{ических элеNlентов с атопlныI\I номером от 4 до l00.
Таблицы стандартных справочных даIlных).

1.4 Поверка осуществляется методоNr прямых измерений с использованиеN{ меры
ширины и периода специальной МШПС-2.0К, меры длины концевой пrоскопараплельной
и ГСо 12665-2024.

2 ПеречеIrь операции поверки

Таблица 1 . опе циIl, выполняеNlые п Ilп ведениLl по Kll

2.2 Операчии поверю{ проводятся юридическил{и лицами и индивидуа],Iьными
предприниN{ателями, аккредltтоваIlны!lи в ),становленноIl порядке.

Обязатс;rыItlсть проведеiJия

Наипtенование опсраций
Holrep
пункта

методики

При
первичной

поверке

Пр"
периодической

поверке
1. Внешний осмотр микроскопа 1 да Ja
2. Подготовка к поверке и опробование
микроскопа.

8 ,:1а да

3. Проверка программного обеспечения
NIикроскопа

9 ,1а да

4.1 определение диапазона и абсолютной
погрешности измереlrий ллtнейньтх
pi}зMepoB

4.2 Определение эI{ергетического
разрешение энергодисперсионного
спектрометра на лl{нии Ко, марганца
4.3 Подтвержденлtе соответствия
]!tикроскопа метрологическим,гребованиям

l0. l

10.2

l0.з

да

да

да

да

да

Ja

5. Оформление результатов поверки ll ,1а да

2.1 При проведении поверки должны быть выполнены следующие операции,
укщанные в таблице 1:



2.3 Проведение поверки не в полноNI объёме, для меньшего числа подциапазонов
измерений и дlIя меньшего числа измеряемых величин не предусмотрено,

Таблица 2 С дства по ки, использ е\Iые и пове
Операции поверки,
требующие
применение средств
поверки

Метрологические и техItические
требования к средствам поверки,
необходимьте для проведения
поверки

Перечень рекомендуемых
средств поверки

п.10.1 Определение
диапазона и
абсолютной
погрешности
измерений
линейных разNIеров.

Мера ширины и периода эталоrt 2-
го разряда в соответствии с
Приказом Росстандарта от
29.12.2018 Ns2840, номItналы{ое
значение шага шаговой структ),ры
2,00 мкм с допустимым
отклонением не более +0,05 мкм.

Мера ширины и периода
специалыlilя МШПС-2.0К.
Рег. Nq 33598-06
(далее - ПО-1).

Меры ллины концевые
п.,]оскопармлельные.
Рег. Nq 74059-19. Набор Nч2
(лалее - ПО-2).

п.10.2 Определение
энергетического раз-
решения энергодис-
персионного спект-
рометра на линии
Ко марганuа

Массовая доля ]\tарганца в
стандартном образце не менее 95 7о.

Стандартttый образец
состава лtарганца
метал.qического типа Мн95
(исо Ф5/1) гсо 12665-2024
(далее ПО-З)

п.б Средство измеренlrй температуры
окрут;аюutей среды в диапазоне от
+15 до +250С с абсолютной
погрешностью не более +0,50С.
Средство измеренIrй относительной
влажности окружающеt"l среды в

диапазоне от l0 до 80% с
абсолютной погрешностью lIe бо,,Iее

Средство Irзмерений атмосферного
давл9ния в диапазоне от 84 до 106,7
кПа с абсолютной погрешностью не
более +0,5кПа.

Прибор комбинированный
Testo 622, рег. Nч53505-13

3.2 .Щопускается испо_]Iьзование других средств
технически]\{и характерист}tками, обеспечивающими
единиц величин поверяемому средству измерений.

поверки с метрологическltми и
требуемую точность передачи

з

4. Требования по обеспечеItию безоtIасности проведения поверки

3 Метрологические и технические требования к средствам поверки

3.1 При проведении поверки применяIотся средства поверки, указанные в таблице 2.

Мера д-]ины концевшI
плоскопараллельнаr{ с номинаJIьн ым
значением l млr - эталон 3-го

разряда согласно поверочной схеме,

утвержденной прикiвом
Росстандарта от 29.12.2018 Ns 2840.
класс точностн l.



4.1 При проведении поверки должны соблюдаться требования ГОСТ l2.3.019-80
<Правила эксплуатации электроустановок потребителем)).

4.2 .Щолжны соблюдаться кПравила устройства э,qектроустановок)), утвержденные
приказоIlt Минэнерго РФ от 08.07.2002г.

5. Требования к специалистам, осуществляюulим поверку
5.1 К проведеIrию измерений дrя поверки допускаются лица:
- прошедшие обучение и имеIощие удостоверение поверитеJIя для данного вида

пзмерений;
- имеющие опыт работы с электро}lными микроскопами;
_ изучившие техническое опlIсание It ]\lетодику повсрки поверяемого микроскопа.

б Требования к условиям проведеrlия поверкrt
6.1 При прове.]ении поверки должtIы соб-,Iюдаться следующие условия:
- теNtпература окружающей среrы, "С от +l8 до +22

- относ!Iтельная влажность возд\,ха, Уо, не более 80

7 Внешнllй осмотр микроскопа
7.1 При проведении внешIlего осмотра должно быть установлено соответствие

rикроскопа след}.ющим требованlrям:
- наличие товарного знака изготовителя, заводской номер, год изготовленияi
-прочность закрепления, плавность действия и обеспечение надежности фиксачии

всех органов управления;
-соответствие функционалыrому назначению и четкость всех надписей на органах

управлеIIия и индикации;
- паружнrrя поверхность не должна иметь следов механических повреяgtений,

которые могут влиять lta работу микроскопа;
_ чистота и целостность разъемов;
- соединительные провода должltы быть исправныпlи;
- комплектность микроскопа должна соотве,гствовать комплектностtl, указанной в

эксплуатационной документации.
7.2 Результаты внешнего осмотра микроскопа считают положительныN!и, если

выполняются все требования п. 7.1

8 Подготовка к поверкс и опробование мпкроскопа
8.1 В соответствии с Руководство]\, по эксплуатацllи включить мlIкроскоп, убелится

в наJIичии связи между управляющих ПЭВМ и микроскопом.
8.2 Установить в микроскоп образеч ПО-1 (мера шириllы и периода специальная

МШПС-2.0К) и поrryчить электронно-}lикроскопическое изобра;кенtlе рельефной
стуктуры централыIой области образча при увеличениях l000 и l0000 крат.

8.3 Убедиться в возможности переключения с помощью управляющей программы
ускоряющих напряжений в диапазоне от l кВ ло 30 кВ.

8.4 Убедится, что детекторы вторtlчньж электронов (далее - ВЭ) и обратно
рассеянIIых электронов (лаrее - ОРЭ) функчиоIIирует в соответствии с технической
документацией.

8.5 Убедится, что обеспечlrвается предусмотенный технической документацией
диапазоII увеличениl"l.

8.6 Микроскоп считается годны]!l к поверке, если результаты проверок по пп. 8.1 -
8.5 положительные.

.l



9 Проверка программrrого обеспечения микроскопа
9.1 Для проверки идентификаtlионньIх данных программного обеспечения (ПО)

Iltикроскопа необходилtо:
- запустить рабочую програ}lму мllкроскопа согласно Руководству по эксплуатац}Iи));
- в верхней панели нажать на кнопку <Option>;
- в выпавшем списке выбратt, кнопку <About>;
- считать в появившемся окне нщвание программы и HoNlep версии.

Микроскоп считается прошедшим операцию [Iоверки с положtlтельным результатом,
если идептификационные признаки ПО микроскопа соответствуют значениям,
приведенным в таблице 3.

Таблица 3 - Идентификационныс данные програ}ttIного обеспечения

Идентификационное наименованltе ПО хТ Microscope Control

5.5.1 .33 1 8Holtep версии (идентификационный rrolrep) По
I_{ифровой идентификатор ПО
(контрольная сумма исполняемого кола)

l0 Определеltие Drетрологических характеристlrк и подтверr(деriие
соответствия средства измереtlий ]rtетрологическиDt трсбоваIlиям

l0.1 ОпределенIrе дllапазоttа ll дбсолютrtоГr погрешностIl Itз}tеренltй лrrrrейных
размеров

10.1.1 Установить в держатель микроскопа образец ПО-l (мера МШПС-2.0К).
Ввести держатель в микроскоп и произвестп откачку. Установить ускоряющее
llапряжение l5 кВ.

l0.1.2 В соответствии с руководствоI\r по эксплуатации микроскопа получить
изображение шаговой структуры центрального rлrодуля ПО-l .

10.1.3 Поворотом изображеltия добиться приблизительной параллельности дорожек
вертикаJ,Iьным границам изображения. В соответствии с руководствоI\t по эксплуатации,
добиться оптимальной фокусировки изображения и максиtrtальноЙ компенсации
астигматизма. Фокусировку, регулировку яркости и KoliтpacтIlocтll выполнять в ручном
режиме, обращая вliимание на отсутствие участков с ограничением сигltаJ.Iа. Выбрать
такое лtаксимfu,Iьно возможное увеличение, чтобы на ltзображении поlr,естилось
полностью 2 выступа. Сохранить полученное rrзображение на жесткий диск.

10.1.4. Выбрать такое увеличенttе, чтобы на изображенип поN{ещалось полностью 9
lшагов меры. Сохранить полученное изображение.

l0.1.5 Установить в держатель N{икроскопа ПО-2 (KoHueByro меру), ориен1}lрOвав
образеч так, чтобы рабочие плоскос,ги концевой меры были располо]кены вертикаJIьно.
Ввести держатель в микроскоп и произвести откачку. Установить ускоряющее
ltапряжение 15 кВ.

10.1.6. Получltть изображение концевой rIеры при NrинимальнолI увеличении,
производя фокусировку на верхник границах рабочих плоскостей концевой меры.
Ориентировать изображенис TaKttM образом, чтобы края изображенlrя концевой меры
были расположены вертикально. Сохранить полученное изображенrtе на жесткий диск.

5



l0.1.7. В соответствии с руководством по эксплуатации, на полученных в п. l0.1.3,
п.10.1.4 и п.10.1.6 снимках произвести измерения линейных размеров, используя
встроенньп"l режим измеренllя согласно разделу 5 Руководства по эксплуатации (кнопка

). Для шаговых сlрукryр измсрения следует проводить между эквив{rлентными
точкtlми выступов таким образоrr, чтобы на измеряемом отрезке укладывалось либо l шаг
(лля изображения по п.10.1.3) либо 9 шагов (для изображения по п.10.1.4). Измерения
провести и = 10 раз, каждый раз сNlещrшсь по структуре.

!ля изобрахения концевой меры произвести измерения расстояния между крauми
концевой N,еры, всего l0 измерений.

l0.1.8 На изображении, пол),ченноrr по п. l0.1.3, проверить возможность измерения
линеЙного размера, равного половине значеllия шага шаговоЙ структуры (l мкм). .Щля

этого отрезок, соответствующий значению шага, разбить на два примерно равных отрезка
/t и /z и подтвердить возN{ожllость измереltий каждого из отрезков /l и /2.

10.1.9 Вьтчисление доверительных границ погрешности результатов измерений
провестlr в соответствии с ГОСТ Р 8.736-201l. Вы.tислить результат измерений линейньtх

раз]\lеров элемента l длиной 2 MKlt по формуле:
l0

f, (l)
l0 /=l

где l - результат lлзмеренlrй линейtrого разлtера элементц мкм;
Ii - результат j-го измерения расстояния между эквивalлентными точками структуры,
(i: L,2,...,10) на изображении по п.l0.1.3.

Абсолютн}то погрешность измерений линейttых размеров Д, , для номинzlльного

линейного размера i = 2 MKlrl вычllслtlть по формуле:

b,=l -l,., (2)

где /,,, - aTrecToBaHнoe значенllе линейного разпtера элемента, мкм

l0.1.10 По аI|могии с п.l0.1.9, вычислить абсолютные поФешности измерений
линейных размеров Д, и Д, для номин:lлыtых значенпй размеров элелtеtlта I
соответственно 18 пtкпt и 1000 мкм.

10.2 Определенrlе энергетического разрешения эrrергодисперсIIонного спектрометра
lla линrrll Кс маргаlrца (прrr rrалlrчпlr в комплскте поставкп энергодIIсперсионпого
спектроlrетра)

l0.2.1 YcTaHoBlrTb поверочный образеч ПО-3 (стандартный образеш состава Ilарганца
пrеталлического ГСО l2665-2024) на полложку, используя проводящltй скотч. Из;rишек
порошка образча ПО-3 слуть потоко]\t воздуха.

l 0.2.2 YcTaHoBllтb следуюцие параметры:
- врелtя обработки - максимальное значеltие
- вреl\tя накопJIения 30 с
l0.2.3 Получить электронIlо-]\t икроскопическое изображение эле]\tента ПО-3 с

увеличением около l 000х.
l0.2.4 Установить значение интенсивности тока п)чка такое, чтобы значение

лrертвого времени не превышало l0Yo.
l0.2.5 На полученноýl рснтгеновсколt спектре определить интенсивность в

лrаксилIуме 1n'u* линии Кс NIарганца, а также среднее значение тормозного фона 14.

10.2.6 Опрелелить точки Et ч Е: по оси эItерги}t рентгеновского спектра по обе
стороны от максиNlчма линии Ко, марганца (Et < Ez), соответствуюl]tие интенсивности
линии Ко, Nrарганца IIа полувысоте, то есть для значения интенсивности счета

6
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\,r= Ir+(I,*"- Ir)/2

10.2.7 Энергетическое разрешение спектометра на линии Ко марганца ДД,,,, эВ,

вычисляют по формуле:
ьЕм" -- Е2 - Е,,

где значения Дl и Д: определяют по п.l0.2.б и выражают в эВ.

l0.3 Подтверждение соответствия микроскопа метрологическим
требован иям

l0.3.1 Результаты определения диапазона и абсолютной погрешности измерений
линейньгх размеров считают полокительными, еслlt:
- выполнены требования п.п.l0.1.7-10.1.8, при этом диапазоном измерений линейньп<

размеров следует считать диапазон от 0,003 до 1000 мкм;
- границы абсолютIlой погрешности изrlерений лиltейных разNlеров +А, определенные по
п.п. l0. l .9,10. l . l0, 1:овлетворяют 

,гребованию:

|^i| < *(0,00l+3Li l00),

l 1 Офорпrлеllие резуJIьтатов поверки

11.1 Результаты поверки офорпtляются протоколо}I, в котором указывают
результаты измерений по п.п. 10.1-10.2 и выводы о соответствии метрологическим
требованиям по п.10.З настоящей ltlетодики. Протокол хранится в организации,
проводившей поверку.

11.2 Микроскоп, удовлетворяюu.tий требованиям настоящей методltки, признают
годным к применению. Сведения о результатчLх поверки передаются в Федера,,lьный
rtнформационный фонд по обеспечению едпнства измерсний.

Свидетельство о поверке оформляется в соответствии с требованиямлt нор]\lативньD(
актов федеральных органов исполнительной власти. Знак поверки наносится на
свидетельство о повсрке в виде наклеl-tки.

l 1.3 При отицательных результатах поверки микроскоп запрещаIот к применению и
выдают извещение о непригодности с указанием причин по установленttой форме.

Ведущий научный сотрудник
отдела электонной микроскопии АО <НИЩПВ>

В.Г. Mac.roB
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где L - изпtеряемыЙ разлtер в мкм, А, - определяется по п.п. l0.1.9, l0.l.l0

l0.3.2 Результаты определеIIия энергетического разрешения энергодисперсионного
спектроItетра на линии Ко марганца считают положительными, если выполIIено условие:

ДДr,, < 129 эВ,

где 
^r,V,, 

определяется по п. l0.2.7.


