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1 ОБЛАСТЬ ПРИМЕНЕНИЯ
Настоящая методика поверки распространяется на дифрактометры рентгеновские D2

PHASER (далее по тексту - дифрактометры), и устанавливает методы и средства их
первичной и периодических поверок.

.Щифрактометры предншначены дJuI измерения параметров кристаплической

решетки методом порошковой дифрактометрии.
Интерва-п между поверками - 2 года.

2 ОПЕРАЦИИ ПОВЕРКИ
2.1 При проведении поверки должны выполняться операции в последовательности,
указаннойвтаблице 1.

Таблица 1.

наименование
операции

Номер пункта
методики

обязательность выполнения
операции при:
Первичной
повеDке

Периодической
повеDке

1. Внешний осмоm 8.1 Да Да
2. опробование 8.2 Да Да
3. Идентификация ПО 8.3 Да Да
4. Определение
диапЕвона измерения
углов дифракции 2@

8.4.1 Да !а

5. Определение
абсолютной
погрешности
измерения параметров
кристаллической
Dешетки

8.4.2 Ща Да

2.2 Поверку средств измерений осуществляют аккредитованные в установленном
порядке в области обеспечения единства измерений юридические лица и индивидуЕrльные
предприниматели.

2.З Поверка дифрактометра прекращается в случае получения отрицательного

результата при проведении хотя бы одной из операций, дифрактометр признают не
прошедшим поверку.

3 СРЕДСТВА ПОВЕРКИ
3.1 Рекомендуемые средства поверки ука:}аны в таблице 2.

3.2 Средства поверки должны иметь действующие паспорта.



Таблпца2- ва

Номер
пункта фаздела)

методики
поверки

Наименование средства измерени я ипи вспомогательного
оборулования, номер докуп{ента, реглzlп{ентирующего

технические требованиJI к средству, разряд по государственной
поверочной схеме и (или) метрологические и основные

технические хаоактеDистики
Со лифракционньD( свойств кристаллической решетки (оксид
алюминия) (SRM l976b) (ГСО |0475-20|4).
Метрологические характеристики приведены в приложении А
данной методики

3.3 ,Щопускается применение других средств поверки Российского или иностранного
производства, имеющих анrшогичные или лrIшие метрологические харaжтеристики и
допущенные к применению в РФ в установленном порядке,

4 ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ПОВЕРИТЕЛЯ
4.1 Лица, допускаемые к проведению поверки, должны изrшть устройство и

принцип работы дифрактометра по эксплуатационной докуN{ентации.

5. ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ
5.1 При проведении поверки должны соблюдаться требования безопасности,

опредепенные в руководстве пользоватеJIя.
5.2 При проведении поверки должны быть соблюдены требования безопасности

согласно ГОСТ 12.3.019-80 кИспытания и измерения электрические. Общие требования
безопасности>.

б. условия повЕрки
6.1 При проведении поверки должны быть вьшолнены следующие условия:
- температура окружающего возд}ха - (20 * 5) "С;
- атмосферное давление - (750 * 30) мм рт.ст.;
- относительнЕuI влажность - (65 + 15)%.

7 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ
7.1 Если дифрактометр и средства поверки до начала измерений находились в

климатических условиях, отличzlющшхся от указаIIных в п. 6.1, то их следует вьцержать
при этих условиях не меЕее часа, или времени, указанного в эксплуатационной
докуilrентации на поверяемьй дифрактометр и средства поверки.

7.2 Перед проведением поверки, средства поверки и дифраюометр подготовить к
работе в соответствии с технической документацией на них, угвержленной в

установленном порядке.
7.3 Режим работы высоковольтного генератора установить на 30 кВ / 10 мА
7.4 Ножевой коллиматор над образчом должен отсутствовать
7.5 Установить бэта-фильтр перед детектором
7.6 Вк_шо.п.rть вращение образча со скоростью 30 оборотов / минугу.
7.7 Щиапазон съемки лифрактограммы по углу 2@ установить в диапазоне от 20 до

130 гралусов.



7.8 Время экспозиции установить 0,3 секунды наточку
7.9 Шаг по углу 2@ установить менее 0,01 градуса.
7. 1 0 Запустить программное обеспечение DIFFRAC.COMMANDER

8 ПРОВЕДЕНИЕ ПОВЕРКИ

8.1 Внешний осмотр
При внешнем осмотре должно быть установлено:

- соответствие комплектности поверяемого дифрактометра технической
документации;

- наличие маркировки на задней панели дифрактометра с укzванием типа и
серийного номера;

- отсугствие на дифрактометре механических повреждений, влияющих на

работоспособность;
- нz}личие знака уtверждения типа на задней панели корпуса дифрактометра.

.Щифрактометр считается прошедшим операцию поверки с положительным
результатом, если комплектность соответствует технической документации, имеется
маркировка на задней панели дифрактометра с указанием типа и серийного номера, имеется
знак утверждения типа на задней панели корпуса дифрактометра, на дифрактометре
отсутствуют механические повреждения, влияющие на работоспособность

8.2 Идентификация ПО
8.2. 1 Включить дифрактометр.
8,2.2 Запу стить ПО DIFFRAC. COMMANDER
8.2.3 Выбрать меню справка - о программе
8.2,4 Залустить ПО DIFFRAC.TOPAS
8.2.5 Выбрать меню справка - о программе
8,2.6 !ифрактометр считается прошедшим операцию поверки с положительным

результатом, если идентификационные признаки ПО дифрактометра соответствуют
значениям, приведенным в таблице 3.

Таблица 3 - Идентификационные признаки ПО дифрактом
Идентификационное наименование ПО DIFFRAC.COMMANDER

DIFFRAC.TOPAS
Номер версии (идентификационный номер) ПО 4.0 и выше для

DIFFRAC.COMMANDER
4.0 и выше для DIFFRAC.TOPAS

Щифровой идентификатор ПО (контрольная
сумма исполняемого кода)
Алгоритм выtIисления цифрового идентификатора ПО

8.3 Опробование
Опробование заключается во включении дифрактометра и

инициz}лизации узлов в соответствии с руководством по эксплуатации.
Если дифрактометр постоянно включен, с целью сохранения стабильности

параметров, допускается продолжение через инициализацию, минуя процесс выключения с

повторным включением.

.Щифрактометр сIмтается прошедшим оrrерацию поверки с положительным

результатом, если все операции по включению и инициализации прошли успешно и без

ошибок.

выполнении



8.4 Определение метрологических характеристик.
8.4.1 Определение диапазона измерения углов дифракции 2@

8.4.1.1 Установить диtшазон съемки дифрактограммы по углу 2@ в интерва_ше от -З
до l45 градусов.

8.4.1.2. Время экспозиции установить 0, l секунды на точку
8.4.1.3 Выполняют измерение ГСО 10475,2014 в программе
DIFFRAC.COMMANDER
8.4.1.4 Дожидаются завершения съемки дифрактогрtlммы по углу 2@,
8.4.1.5 Просматрившот дифрактограN,Iму в прогрztп{ме DIFFRAC.COMMANDER,

убеждшотся в нЕlлитIии пиков в интервале от -3 до 145 градусов
8.4.1.6 Щифрактометр считается прошедшим операцию поверки с положительным

результатом, если диапшон съемки дифрактограммы по углу 2@ соответствует интервzulу
от -3 до 145 градусов.

8.4,2 Определение абсолютной погрешности измерения параметров
кристаллической решетки

8.4.2,| Выполняют измерение ГСО 10475-2014 в программе

DIFFRAC.CoMMANDER.

8.4.2.2 В програIчrме DIFFRAC.COMMANDER необходимо сохранить

дифрактограмму в формате KRAW>.

8,4.2.З По результатам измерений рассчитывЕlются параметры кристЕrллической

решетки. В программе DIFFRAC.TOPAS необходимо импортировать дифрактогрЕlI\{му в

формате (RAW).
8.4.2.4 Определение параметров кристаллической решетки проводится в pilп,lк€lx

полнопрофильного метода.
8.4.2.5 Записать значения измеренньD( на дифрактометре и указанньIх в паспорте

параметров кристаллической решетки ощц и сщу.
8.4.2.6 Рассчитать абсолютную погрешность измерениrI параметра крист€lллической

решетки Аа по формуле:

Аа : ао.д.,,.u - &щ^n 2 нм (1)

где пдейсгв- парап,Iетр кристаллической решетки, указанньй в паспорте на ГСО, нм
&изм - параметр кристаллической решетки, измеренный дифрактометром, нм

8.4.2.7 Расс.штать абсолютную погрешность измерения параметра кристаллической

решетки Ас по формуле:

Ас : со.д.r" - сщу 9 нм (2)

где сдейств- парап{етр кристаллической решетки, указанньй в паспорте на Гсо, нм
сизм - параметр кристаллической решетки, измеренный дифрактометром, нм

8.4.2.8 .Щифрактометр считается прошедшим операцию поверки с положительным

результатом, если абсолютная погрешность измерения парап4етров кристаллической

решетки а и с не превышает +0,0001 нм и *0,001 нм, соответственно.



9. Офрилсвае рсзультtтов поверкl
9. l Резушвrы пов€ркп заЕослтс, в протокол (рекоиеЕдaемая фрма пртокола

пов€ркя - дрЕло)rcнпе А мсгодllсl поверюr). Пр,юкол может хровЕтьс, ва эrЕшроЕЕьD(
носггеJUD(.

9.2 Прх !олоrопеJБЕых резуrБт8гл( доверх8 офрмллог свчдетоьсrво о пов€рке в

уставов.левпой форме.
9.З ПрЕ отЕцат€шЕьD( рсзуrътатах Еов€ркЕ, сястема прЕ}ваgтýr вепрЕлодtц}, к

прцircЕевЕю в аа Еgrc выдаsтся дзвецеЕlс п вепрЕто,цЕостri с ук&завпеil прцчпr
неприю,l0!остЕ.

испоrплrrcлl:

Начаrьж mделg
Фryп (ВнииоФиr,

}Iача.lьш сскюра МО НК
отдела псrrьfгавd r сергпфшопш
ФГУП кВНИИоtDИь

fua.r,vZ А.в. ивsяов

Д.С. Кроrпов



Приложение Б

протокол

первичной / периодической поверки

Средство измерений:
наименование Lи, тип (если в состав Lи входит несколько автономных олоков,

Зав. Jф

то приводят их перечень (наименования) и типы с разделением знаком (косм лробь> / )

}lb/J\9
3аводские номера Олоков

Принадлежащее
HaиIчeнoBalIlIe юридического лllllа. иFtll

Поверено в соответствии с методикой поверки

Наименование документа на поверку. кем }твержден (согласован). дата

С применением эталонов:

(наименование, заводской номер, разряд, класс точности или погрешность)

При следующих значениях влияющих факторов:

(приводят перечень и значения влrtяющих факгоров, нормированных в метOдике поверки)

Полl^rены результаты поверки метрологических характеристик:

(приводят дilнные: треоования методики поверки / Фактически пол)пrено при поверке)

рекомендации

исполнители:

(-редство измерений признать пригодным (или непригодным) для применения

подписи, ФИО,
должность


