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1 ОБЛАСТЬ ПРИМЕНЕНИЯ

1.1 Настоящiш методика распространяется на спектрометр энергодисперсионныЙ

безазотный Inca X-Act, зав. Jrlb 6'759з, изготовленный фирмой KOxford Instruments plc>

(ВеликобРитания) (далее - прибор), инст€UIлированныЙ на сканирующий электронный

микроскоп carl zeiss Merlin в тяжелом радиоактивном исполнении (далее _ сэм),
преднiвначенный для измерений содержания химических элементов в твердых образuах и

устанавливает методы и средства их первичной и периодической поверок.

1.2 Интервал между поверками 1 год.

2 НОРМАТИВНЫЕ ССЫЛКИ

в настоящей методике использованы нормативные ссылки на следующие

нормативные документы :

госТ 6008-90. Марганец металлический и марганец азотированный. Технические

условия.
госТ р 8.736 - 201l. Государственная система обеспечения единства измерений.

измерения прямые многократные. Методы обработки результатов измерений. основные
положения.

гсссД мэ 222 _ 2014, Методика экспериментально-расчетного определения

рентгеноспектральньж характеристик контрольньж образцов (образuов сравнения) для

калибровки рентгеновских спектрометров.

3 ОПЕРАЦИИ ПОВЕРКИ

При проведении поверки выполняют операции, укrванные в таблице 1.

аблица l - Uперации, выполняемые при проведении повс

Ns
лl
п

Наименование операций ]аздел

Обязательность проведения
операций при

первичнои
поверке

периодической
поверке

2 з 4 5

Внешний осмотр, проверка комплектности.
Идентификация программного
обеспечения.

6.1 да да

2 Проверка работоспособности прибора 6,2 да да
a
J Определение энергетического рff}решения

на линии Mn Kшr.z (5,895 кэВ)
6.3.1 да да

4 Определение максимальной скорости счета

ппибора
5.з.2. да да

5 Определение СКО выходного сигнаJIа 6.з,з да да

6 Определение диапазона измерений
массовой доли элементов

6,з.4 да да

7 Определение относительного СКО
случайной погрешности измерений
массовой доли элементов

6.3.5 да да

8 Опрелеление относительной погрешности
измерений массовой доли элементов

6.3.6 да да

от



4 СРЕДСТВА ПОВЕРКИ

5.1 При проведении поверки применяются стандартные образцы, вещества и

средства измерений, укtванные в таблице 2.

4.2 ПоверхностЬ образчов по-1 - по_2 должна быть отполирована в соответствии

с требованиями технической документации прибора.
4.3 Рентгеноспектральные характеристики По-1 устанавливают в соответствии с

гсссд мэ 222 _ 20|4.
4.4 Допускается использование других средств поверки, по характеристикам, не

уступающим указанным.

5. ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ

5.1 Требования безопасности должны
изложенным в техническом описании на прибор.

5 .2 При проведении поверки должны соблюдаться :

а) оъновные санитарные правила обеспечения радиационной безопасности

СП 2.6.|,2612-]'0;
б) Нормы радиационной безопасности нрБ -9912009, Санитарные правила и

нормативы СанПиН 2.6.|.252З -09.
5.3 Щополнительные требования могут быть изложены в Инструкциях по технике

безопасности для сотрудников предприятия, включаrI Инструкции по охране труда при

работе на рентгеновских аппаратах (установках), Инструкцию по технике безопасности

при работе с легковоспламеняющимися и огнеопасными жидкостями.

соответствовать рекомендациям,

таблица 2 - Стандартные образцы, вещества и средства измерений, используемые при

пове
Номер

пункта по
методике
поверки

обозначение
образца в

данной
методике
поверки

Марка или химический
состав

стандартного образца,
марка средства

измерений

Нормативный документ или
номер ГСО

6.2
6.з.1
6.з.2
6.з.з

по-1 СО состава марганца
метаJIлического типа
мн95(Ф5)

или
марганец марок Мн998
или Мн997

гсо 1095-90п

гост 6008-90.

6.з.4
6.з.5

по-2 СО состава бронзы типа
БрОСН7-1З-3л
(комплект М179, индекс
со в составе комплекта
l 793)

гсо 6044-91/6048-91



6 ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ПОВЕРИТЕЛЕИ

6.1 К проведению измерений для поверки допускаются лица:

- прошедшие обучение и имеющие Удостоверения поверителя для данного вида

измерений;
- знаюшие основы рентгеноспектрального анализа;

- имеющие опыт работы с рентгеновскими установками для определения состава

веществ и материа"Iов;
- изучившие техническое описание и Методику поверки данного прибора;

- допускаются к участию в измерениях операторы, имеющие опыт работы на

установках для определения характеристик состава твёрдых вещестВ установкИ

рентгеновские- и прошедшие обучение, сдавшие соответствующие экзамены по охране

труда и технике безопасности.

5. условия повЕрки

5.1. При проведении поверки должны быть соблюдены следующие условия:

- температура окружающего воздуха, ОС

- атмосферное давление, кПа
- максимаJIьное значение относительной влажности воздуха О/о

от 17 до25
от 84 до 106,7;

80.

6 ПРОВЕДЕНИЕ ПОВЕРКИ

б.1 Внешний осмотр, проверка комплектности. Идентификация программного

обеспечения

6.1.1 Проводится проверка на соответствие технической документации
(требованиям фирмьгизготовителя прибора), комплектности, маркировке, упаковке,

,рЪбо"u""ям беiопаСности, опробование. Осматривают поверяемый прибор, убеждаются в

исправности заземления, отсутствии внешних повреждений, наличии защитных заслонок

на окнах рентгеновской трубки, исправности вентиляции.

B.I.Z Проверку и!ентификационньtх данньtх программногО обеспечениЯ (по)
проводят путем открытия на диске управляющего компьютера файла <Aztec.exe>. В

рuбоr.' окне программы необходимо отобразить версию по. Версия по должна

соответствовать данным, приведённым в таблице 3.

результат поверки является положительным, если идентификационное

наименование и версия По соответствуют сведениям, приведенным в таблице 3,

обесябпullя З - Ипентификапионные данные программного ооеспечения

Идентификационные данные (признаки) Значение

Идентификационное наименование ПО дZtес

Номер версии (идентификационный номер) ПО 2.|



6.2 Проверка работоспособности прибора.
эквивалентной дозы рентгеновского излучения

Определение мощности

6.2. l Включить СЭМ и прибор в соответствии с их инструкциями по эксплуатации.
6,2.2Установить в камеру образцов СЭМ ПО-1.
6.2.3 Провести откачку камеры образчов СЭМ и внутреннего объема прибора.
6,2.4 Измерить с помощью встроенного вакуумметра остаточное давление в камере

образчов при достижении рабочего вакуума с открытым клапаном спектрометра.
6.2.5 Включить высокое напряжение на СЭМ и убедиться, что осуществляется его

регулировка в пределах2 -З0 кВ.
6.2.6 В соответствии с инструкuией по эксплуатации прибора произвести набор

спектра ПО-1. Убедится в присутствии в набранном спектре линии Mn Ко,1,2 (5,895 кэВ).
6.2,7 Установить на СЭМ ускоряющее напряжение 30 кВ и ток электронного зонда

50 нД. С помощью дозиметра рентгеновского излучения ДКР-АТ1103М измериТЬ

значение мощности эквивilлентной дозы рентгеновского излучения на расстоянии l0 см от

элементов конструкции поверяемого прибора.
6.2.8 Прибор считается годным к поверке, если остаточное давление в камере

образцов при открытом клапане и протекающем измерительном газе не превосходит
5"10-) мм рт. ст, диапазон регулирования ускоряющего напряжения СЭМ от 2 до 30 кВ,
выполнены условия л. 6.2.6.

6.3. Определение метрологических характеристик

б.3.1 Определение энергетического разрешения на линии Mn Kcr,z (5,895 кэВ)

6.3.1.1 Установить в Kzlмepy образцов ПО-1 и произвести откачку.
6.З.|.2 Установить ускоряющее напряжение СЭМ 15 кВ. На приборе установить

максимальное число каналов регистрации спектра и максимальную селективность.

Установить живое время набора не менее l00 с.

6.З.1.3 Регулировкой тока зонда добиться интенсивности спектра не более 20000

имп/с. Произвести заlrись спектра.
6,З.|.4 Если версия ПО, инсталлированнzш у пользователя, позволяет, измерить

энергетическое рitзрешение средствами ПО. Если такой возможности нет, выполнить

указанные ниже операции по пп.6.3.1.5 - 6.3.1.9.
6.3.1.5 Экспортировать полученный спектр в формат EMSA средствами ПО

прибора (для этого необходимо кликнуть правой клавишей мышки на изображении

набранного спектра, в выпадающем меню выбрать Export, затем EMSA). Сохранить
спектр в полученном формате под именем под именем Mn.emsa.

6.З.l .6 Струкryра текстового файла в формате EMSA представлена в

Приложении А. Спектр представляет собой массив данных A:{I.;,E;}, гле I.1,E; - Значения

интенсивности рентгеновского излучения и энергии фотонов соответственно, переносят в

программу OriginPro 81 или аналогичную для дальнейшей обработки, формируя файл с

данными в этой программе.
6.З.|,7 Из полученных в п.6.3.1.6 массива данных для каждого поверочного

образца Д;:{I1,Е1} выделяют массив B;:{Iр,E1} соответствующий диапазону энергиЙ
(ориентировочные значения) от 5695 эВ до 6095 эВ. Эти точки должны соответствовать
выходу пика на уровень фона со стороны меньшей и большей энергий от максимума.

6.3.1.8 Зависимость интенсивности рентгеновского излучения от энергии фотонов
Bi: { IK,EK } аппроксимируют с помощью четырехпараметрической модели:

' Программа ОrigiпРrо 8 производства Originlab Соrроrаtiоп, One Roundhouse Plaza, Northampton. МА 0l060
USA



1,(Е) = IE,* Аiехр(-Ч#), (l)

где /t(E) интенсивность характеристического рентгеновского излучения, число
импульсов за 100 с;
/ф. - интенсивность фона, число импульсов за 100 с;

д, - спектраJIьная интенсивность характеристическоЙ линии, число импульсов за l00 с;

Д - энергия фотона, эВ;
Epi - энергия фотона, соответствующая значению спектра,Iьной интенсивности, эВ;
w, - параметр, характеризующий ширину линии, эВ.

В программе OriginPro 8 этому соответствуют следующие действия: в меню Апаlуsis
выбрать пункт Fittiпg, в появившемся выпадающем меню пункт Nоп Liпеаr Сurvе Fit. В
появившемся окне диz}лога выбрать пункт Fuпсtiоп Selectioпs, в окне Category выбрать из

выпадающего меню Peak Fuпсtiопs,затем в пункте Category выбрать функцию GaussAmp,
которая соответствует модели (6). Осуществить аппроксимацию и в окне данньtх считать

ЗНаЧеНИЯ ПаРаМеТРа И/;.

6.3.1.9 Энергетическое разрешение спектрометра на линии Kut,z
ссоответствующего элемента ДЕ,, эВ, вычисляют по формуле:

ДЕi - 2,З548,Wi ,

г.ще ,l4l; , параметр, вычисленныЙ в п.6.З.1.8, эВ

6.3.1.10 Прибор считается годным, если полученное в п.6.3.1.5 или вычисленные
по формуле (2) значение энергетического рtшрешения не превосходит l25 эВ.

б.3.2 Определение максимальной скорости счета прибора

Измерение интенсивности рентгеновского излучения должно осуществляться на
линейном участке зависимости регистрируемой интенсивности от числа поступающих на
вход спектрометра квантов рентгеновского излучения в единицу времени. Максимальная
скорость счета соответствует верхней границы линейной зависимости выходного сигнала

детектора от интенсивности (числа рентгеновских квантов в единицу времени)
поступающего на вход детектора рентгеновского излучения. Изменение числа
поступающих в единицу времени квантов рентгеновского излучения при поверке

достигают изменением тока электронного зонда РЭМ, контроль тока зонда осуществляют,
измеряя ток поглощенных поверочным образцом электронов. Проверяют линейность

участка зависимости регистрируемой интенсивности рентгеновского излучения от
поглощенного поверочным образцом тока электронного зонда.

6.З.2.1 Установить в камеру образцов РЭМ поверочный образец ПО-1. В случае
отсутствия возможности измерений поглощенного тока средствами СЭМ, подключить
внешний пикоамперметр к разъему поглощенного тока образча (необходимый диапазон
измерений 100 пА-60 нА).

6,З.2,2 В соответствии с инструкцией по эксплуатации СЭМ установить
ускоряющее напряжение РЭМ 25 кВ, с помощью ПО прибора установить живое время
набора спектра 100с, шкалу 10 эВ/канал, энергетический диапазон шкалы 0- 20 кэВ, время
обработки импульсов - соответствующее максимчlльной селективности.

6.З.2.З Используя регулировку тока электронного зонда СЭМ определить значение
поглощенного тока irпiп, соответствующее полной регистрируемой интенсивности

рентгеновского излучения 1000*100 имп/с и значение поглощенного тока iro*,
6

(2)



соответствующее полной регистрируемой интенсивности рентгеновского излучения,
соответствующей максимаJIьной скорости счета 1 00000*500 имп/с.

6.З.2.4 Используя регулировку тока электронного зонда СЭМ убедится, что между
значениями поглощенного образцом тока irin и iл* возможно установить N-2
промежуточньIх значения поглощенного тока in (il: i.in, i2,...,, iN-l, iM: iro").

Рекомендованное значение N:l 0.2

6.З.2.5 Последовательно устанавливаJI значения поглощенного образцом тока,
используя регулировку тока электронного зонда СЭМ для каждого значения jn произвести
по М наборов спектра. Рекомендованное значение М не менее 5. Все полученные спектры
экспортировать в формат EMSA (м.п. 6.3.1.5) и сохранить полученные текстовые файлы.

6.З.2.6 На основе полученных в п. 6.З,2.5 данных вычислить полные

регистрируемые интенсивности рентгеновского излучения rпi,импlс, (с использованием
программы Origin Рrо 8 или анаJIогичной) по формуле:

I^j - *ZЪtJпjк,
гдеtцч, - живое время набора спектра, с (tпu, = 100 с)]
/ - номер канzulа, соответствующий энергии фотонов 0,1 кэВ;
/?? - номер кан€uIа, соответствующий энергии фотонов 20 кэВ;

lпjк - Число Зарегистрированных фотонов в ft - ом канчrле;

п : 1,,2,....N (см. л.6.З,2.4);
j: |,2,...,М (см. п. 6.3.2.5).

6.З,2,7 Проверку линейности диапазона регистрации производят путем оценки
соответствия полученных в п.6.3.2,5 данньж линейной зависимости регистрируемой
интенсивности рентгеновского излучения 1 от поглощенного образцом тока j в диапазоне
изменения 1от 1000 имп/с до 10000 имп/с:

I=a+bt. (4)

6.З.2.8 Вычисляют средние значения регистрируемой интенсивности

рентгеновского излученияIп для каждого значения поглощенного образчом тока in по

формуле:

h=iZY=tlnj . (5)

гле Iц - полнzu{ регистрируемаJI интенсивность рентгеновского излучения по

формуле (3);

М-число измерений при данном значении поглощенного образцом тока (см. п.6.З.3.8).
6.З.2.9 Вьrчисляют выборочные стандартные отклонения ýr, результатов

измерений регистрируемой интенсивности рентгеновского излучения при каждом
значении поглощенного образцом тока ln по формуле:

(3)

(6)

регистрируемой
поглощенного ToKaS., по

6.З.2,10 Вычисляют сумму обратных величин дисперсий
интенсивности рентгеновского излучения при каждом значении

формуле:

'Значения поглощенного тока i, должны приблизительно равномерно располагаться
i^л), но строгое постоянство шага между значениями не требуется.

внутри интервала (l-;n,

,7



s,-хf=,й.

Г = II=, Фnin ,

(7)

6.З.2.11 Вычисляют весовые коэффициенты ап для каждого значения
поглощенного образчом тока l, :

/,\
_ \ri"/an= t. (8)

6.З.2.12 Вычисляют_средневзвешенные значения регистрируемой интенсивности

рентгеновского излучения / и поглощенного образцом тока Г по формулам:

/ = Хn=r. ФпГп,

где Iп - среднее значение регистрируемой интенсивности рентгеновского излучения,
вычисленное по формуле (5);

i,, - ток поглощенньгх образчом электронов (см. п. 6.3.2.5).

6.З.2.13 Вычисляют коэффициенты а и Ь в соотношении (4) по формулам:

" _ I#=, rОrrir-,(rrr-Т)
u - 1У-_*д-;-L)z ,

а=Г-Ьт.

6.З.2.1 4 Вычисляют расчетные значения регистрируемой интенсивности

рентгеновского излучения iпо формуле:

in=a*bxn, ' (l3)

где а и Ь - коэффициенты, вычисленные по формулам (1 1) и (12);

i,,. - ток поглощенньгх образцом электронов (см. п.6.З.2.5),

6.З.2.|5 Вычисляют взвешенную сумму Q,, квадратов отклонений расчетных
значений i от среднеарифметических значений /r, формуле:

Q,, = мZf;=rап(гп _ in), ,

(9)

(10)

излучения,

излучения,

(l1)

(l2)

(14)

где М - число измерений регистрируемой интенсивности рентгеновского излучения (см.

п. 6.3.З.8);
cdn - весовые коэффициенты, вычисленные по формуле (9);

Гп средние значения регистрируемой интенсивности рентгеновского
вычисленные по формуле (6);

in - расчетные значеЕия регистрируемой интенсивности рентгеновского
вычисленные по формуле (14).

6.З.2.16 Вычисляют взвешенную сумму Q,o квадратов отклонений Iпj от

среднеарифметических значений /,,



Q,o = Х#=r IЁ, .;,',(Ini - Гп)' ,

где а.ln - весовые коэффициенты, вычисленные по формуле (8);

/r,, - регистрируемые интенсивности рентгеновского излучения, вычисленные
(3 );
Гп средние значения регистрируемой интенсивности рентгеновского
вьItIисленные по формуле (9).

6,З.2.|7. Вычисляют отношение И1 по формуле:

(1 5)

по формуле

излучения,

I/ _ N(м-l)QI1
vl - 

--=---_
' (N-2)Qro

@.100,
лl p-t

(l6)

6.З,2.18 Сравнивают вычисленное по формуле (16) значение И со значениями

квантиля F_ распределения F(Vr,,V2) из таблицы Б.l приложения Б со степенями свобоДы

Иr = N -Z и Vz= N(Iil _t).
Если выполняется неравенство:

VI < F(щ,V2), (17)

то верхняя граница исследованного диапазона находится на линейном участке
зависимости величины выходного сигнilла от интенсивности поступающего на детектор

рентгеновского излучения и принимается в качестве максимzlльного значения скорости
счета. Прибор считается годным, если эта величина не менее 100000 имп/с.

б.3.3 Определение СКО выходного сигнала

6.З.З.1 Установить в K[lмepy образчов СЭМ поверочный образеч ПО-1.
6.З.З.2 Установить ускоряющее напряжение 25 кВ, получить изображение

поверхности ПО-1, выбрать участок без пылинок и царапин, установить малыЙ расТр
(увеличение 1000х).

6.З.З,З Отрегулировать ток электронного зонда таким образом, чтобы скорость
счета составляла (50000 * 500) имп/с.

6.3.З.4 Произвести р: |0 измерений интенсивности линии Mn Kgr,z (5,895 кЭВ) 1;.

6.З.З.5 Вычислить относительное СКО Sr выходного сигнаJIа по формуле:

(18)

Sr - относительное СКО выходного сигнала, Ой;

i rr=, 1; - сре.цнее значение выходной интенсивности, имп/с;

10 - число измерений вьтходной интенсивности в п. 6.3.З,3;

- результат отдельного измерения выходной интенсивности в п. 6.З.3.3.

6.З.З.5 Прибор считается годным, если относительное СКО выходной

1Sr=7

де

=

l_

г,

1

р
Ii

интенсивности, вычисленное по формуле (18) не более 0,5О^,



б.3.4 Определение диапазона измерений массовой доли элементов

6.3.4.1 Установить в камеру образцов СЭМ поверочный образеч ПО-2.
6.З.4.2 Установить ускоряющее напряжение 30 кВ, на приборе установить диапазон

шкrlлы 0 -20 кэВ, живое время набора данных 200 с.
6.З.4.З Подвести ПО-2 под электронный зонд, сфокусировать изображение,

выбрать участок без пылинок и царапин, установить малый растр (увеличение 1000").
6.З,4.4 Отрегулировать ток электронного зонда таким образом, чтобы мертвое

время не превышало ЗYо.

6.З,4.5 Произвести набор спектра.
6.З.4,6 Обработать спектр с помощью программы количественного ана,тиза с

нормализачией результатов. При обработке учитывать элементы Cu, РЬ, Cd, Sb, Sn, Ni, Р,
Fе.

6,З,4,7 Если вычисленное в п.6.3.4.6 содержание Cu (7З+З) % и содержание Р
(0,13*0,4) О/о, диалазон измерений массовой доли элементов принимают равным от 0,1 до
100%, а прибор считается годным.

б.3.5 Определение СКО случайной составляющей относительной погрешности
измерений массовой доли элементов

6.З,5.1 Установить в камеру образцов СЭМ поверочный образец ПО-2.
6.З.5.2 Установить ускоряющее напряжение 30 кВ, на приборе установить диапазон

шкaлы 0 - 20 кэВ, живое время набора данных 200 с.
6.З.5.З Подвести ПО-2 под электронный зонд, сфокусировать изображение,

выбрать участок без пылинок и царапин, установить малый растр (увеличение 1000r).

6,З.5.4 Отрегулировать ток электронного зонда таким образом, чтобы мертвое

время не превышало 3О/о.

6.3.5.5 Произвести набор спектра образча ПО-2.
6.З.5.6 Обработать спектр с помощью программы количественного анализа с

нормализачией результатов. При обработке учитывать элементы Cu, РЬ, Cd, Sb, Sn, Ni, Р,

Fе. Получить рассчитанные значения массовой доли элементов Cu (cc,,,i); РЬ (cp6;);Sn

(cs,i) Fе (сд.;).
6.3.5.7 Повторить операции по пп. 6.3.5.5 - 6.3.5.6 m - t0 piш, каждый раз сдвигая

образец во избежание влияния контаминации.
6.3.5.8 Вычислить средние значения содержаний элементов Cu, РЬ, Sn, Fе по

формулам:

1_* 1_- 1_- 1_-; _ ^ýrI. л ,; - 
^\rrr. л ,; _ *ýrrr F . = _ ^тrr. n , (20)Ссч=;Li=тСбuii Сеь = 
^Lt=tcpyii 

c5n:}Li=lc5nii LFe -;Li=lLFei

где Сбцii Србi, CSnt, CFei содержания Cu, РЬ, Sn, Fе соответственно, полученные в п,

6.З.5.7;
m = L0 число набранных в п.6.3.5.7 спектров По-l.

l0



6.З,5.9 Вьrчислить СКО случайной составляющей относительной погрешности
определения содержания элементов Cu, РЬ, Sп, Fе по формулам:

100

IЁr(cebi-7eb)2 . ,оолрь_ 1

LPb

л.Sп 
- 

1

Lsn

m(m-1)
(2l)

(22)

где sfu,s!b,sj'',sj'" СКО случайной составляющей относительной погрешности
определения содержания элементов Cu, РЬ, Sn, Fе,О/о;

Zбч,еру,Т5п,Zr, - средние значения содержания элементов Cu, РЬ, Sn, Fе, вычисленные по

формулам (20),%;
Сбцii Cebt, Сsпi, CFei содержания Cu, РЬ, Sn, Fе соответственно, полученные в отдельных
измерениях, см. л. 6.З.5,7,О/о.

6.3.5.10 Прибор считается годным, если sf'He более |Yо, slb не более 2Yо, sfn не

более 5o/o,TF" не более 100Z.

б.3.6 Определение относительной погрешности измерений массовой доли
элементов

6.З,6,1 Вычислить доверительные границы случайной погрешности измерения
содержания элементов Cu, РЬ, Sn, Fе по формулам:

sfe = 1 /IЁr(сл"i-тг")' . rоо' 7г" { m(m-t)

лсu
tсч = h,7."t

лрь.\-
ёрь - ?Б.ри.

sj'
tsn = йъ"'

sf"
€Fе = frоТrrt

где €6ц,€р6,€5п,tрg- доверительные границы случайных погрешностей измерения
содержания Cu, РЬ, Sn, Fе, О%;

sя', sr|b, s.f'", sr|" СКо случайной составляющей относительной погрешности
определения содержания элементов Cu, РЬ, Sn, Fе, вычисленные по формулам (2l),Yо;
Tgu,e еь,i5п,Ег, - средние значения содержания элементов Cu, РЬ, Sn, Fе, вычисленные по

формулам (20),%;
t = 2,262 - коэффициент Стьюдента для 10 измерениil и доверительной вероятности
Р:0,95.

1l

XЕr(cs,rt-7s")2 . 1зg



6.3.6.2 Гращд orsоспте,ъsш( погреIIIвостей ЕзriереffяИ содерr€fiия Сц РЬ, Sn, Fе

(Ь гега зЕа;) для дов€рlпslыIой вероггяости Р = 0,95 вычвсл'ют по формул8м:

100

100
бр5 = =- 

Кrь

Ф*-"Yl+|д#|f
з

(zео-"IJ| +|д"Х/D'
з

_ €fi. + (|ас" - c;'Jl + lд.,,i'l),п-=тI;@щ

е"о + (|а"о -с|/|+ |ас!/|),**=lEl]e;-.;" пfl

*({,oJ'

*ffi'

е"" + (|а," -#| + lMli/|)
lrFa - sf" la,. - c|/| + lд.l: Iтг0**---Г

где бс,,6рл бsо, dг. - отЕосштеJьные погЁцrЕости измереttия со,пержания Cu, РЬ,

Sц Fе, 0/о;

Tc1|,TPb,vsn,TFe - ср€дflие значения содержания элементов Сч, РЬ, Sп, Fе, вычшсленные

по формулам (20), %i

a,";l,;:!,;::- sттесmваяные содерхалця Сч, РЬ, Sп, Fе в поверчвом образпе ПО,2

(указаны в паспорrc ПО,2), %i

X"?i.;'"L;;;,^ir;] "no.p.*"o"" аттеgгацхи содсржая''я Сч, РЬ, Sп, Fе в

о":iЬйоll БЬр*,i" По-2 (указаны в пасчорге По,2), о/о;

;Е.;r.rr,.Л СКО с.лyчайrrой соgгааляоцеfi отflосrт€JьЕоf, погрешfости

ib,i"ri"iri J"о"рЙй элемJкгов сц, РЬ, Sц Fе, вы,цrслевные по формулам (2l), %;

tcr! tPD, €ýl, ЕFе - довер[lтсльвце граяячы сrrлайнюt догрешостей ЕJмеЁЕпя

содерlвlшл Сч. РЬ, Sп, Fе, %;

6.3.6.3 Прrбор сштаеrtя подlцм, есIш бсI ве более 5 Уо; брD Ее более l0 %; 6ý, яе

более З0 %; бf. ве боле€ З5%.

7 ОфрrrлеЕЕе рgзультатов поверl(п

7.1 Результагы поверкr оформляtgгся прmколом (фор_ма пртокола прЕв€деfiа в

Прплоlсеяли Ё), кmорьй хранится в оргаяtвацип, проводившеП повер_ку,'*-- 

'rПр;ф, 
ЙшегЬрпош* iреСовsяия1,, насгоящеИ метоIцки, прпзнают годным

* проrеr"rпоlr i"rrею выдают свидетельство о поверке установlIеfiноя Формы,

?.3 Прх оцшrаrе.шнrФ( рзу)ътsто( поверки прцеryру поверх{ следует повторrгь,

EcJп повтOрные резу,Бтаты no",p* о**1'"" 
",уло"ле,"ор,гг,*_нт,rr, 

m прsбор

aООРШаО' * nplo.aoo*o п вй,цдqг lrelцеflrlе о вспригO,шоcIи с }'r(азанrtем причвц,

м.н. ФплrпповI;ffi,нжfrжffi"""ц'"", /,Ж 12



Приложение А

Струкryра текстового файла в формате EMSA (для 2048 каналов регистрации)
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Приложение Б

Таблица Б.1 - Верхние доверительные границы Л-распределения для Р:0,95 (V2-число
степене] свободы числителя,, Щ - число степеней свободы знаменателя

V2

J 4 5 6 7 8 9 l0 15 20

5 5,51 5.19 5.05 4.95 4.88 4,82 4,7J 4,74 4,62 4,56
6 4,76 4.5з 4.39 4.28 4.2| 4.15 4.10 4,06 з,94 з,8]
7 4,з5 4,|2 з,9] 3,87 3.79 з.7з 3.68 з,64 3,5l з,44
8 4,07 з,84 з,69 3,58 3,50 з.44 3.39 3.з 5 з.22 3,15

9 3,86 з,6з 3,48 з,з,7 з,29 э )/.J 3,18 з,|4 3,0l 2,94

l0 з,71 3.48 J,JJ 1)) з,|4 з,07 з,02 2,98 2.85 2,77

l1 3.36 3.20 3.09 3.01 ?qý 2,90 2,85 2,72 z,65
|2 з,49 з,26 3,11 3,00 2.9| 2.85 2.80 2,J5 2,62 )54
lз з,41 з,18 3,08 2,92 2,8з 2,]7 2.71 2.67 2.5з z,46
|4 з,з4 3,1 l 2,96 2,85 2,76 2,70 2,65 2,60 2.46 2,з9
l5 з.29 3.06 2.90 2;79 2,71 2,64 2,59 2,54 2,40
16 з,24 3,0l 2.85 2.74 2.66 2.59 2.54 2,49 , ?ý z,28
l7 з,20 2,96 2,8l 2,]0 2.6l 2.55 2.49 2,45 2.зl ))1
l8 3,1б 2,9з 2,JJ 2,66 2,58 2,51 2.46 2.4l a11L.L l 2.19
l9 3,1з 2,90 2,J4 2,6з 2,54 2,48 2,42 2,з8 2,2з 2,1б

20 3,10 2.87 2.7l 2,60 2,5| 2,45 2,з9 2,з5 2,20 )1)
2l 3,07 2,84 2.68 2.51 2.49 )л) 2,з7 2,з2 2,18 2,10

22 3,05 2,82 2,66 )55 2.46 2,40 2.з4 2.з0 2.15 2,07

2з 3.03 2,80 2,64 2,53 2,44 ) 1,7 )1) 2.27 2.|з 2,05

24 3.0l 2,78 2,62 2,5| )4) ? 1ý 2,з0 ))5 2.11 2,0з
27 2,96 2;7з 2,57 2,46 2,з7 2,з1 ),)\ 2,20 2,06 |.97
30 )q) 2.69 2.5з 2.42 2.зз ) ),7 2,21 2,|6 2,0l l,93
40 2,84 2.6l 2.45 2.з4 2.25 2,18 2,|2 2,08 92 1,84

60 2,"76 2,5з 2,з7 ))5 2,17 2.10 2.04 1,99 .84 |,75

l20 2.68 2,45 2,29 2,17 2,09 2,02 1,96 1,9l .75 1,66

со 2,60 2,з7 2,2| 2,|0 2,01 I,94 1,88 1,83 ,67 1,57

l4



Приложение В

ПРОТОКОЛ ПОВЕРКИ Л}_ (от_)

l. Средство измерений: Спекгрометр энергодисперсионньй безазотньй lnca X-Act,

2. Прпнадле}кит: НИII <<Курчатовский институт), г. Москва

3.Заводской номер: }lb 67593

4.Пр едприятие изготовптель : <Oxford lnstrumerrts plc> (Великобритания)

5.Условия поверкп:
_ температура окружающего воздуха
- относительнtu влФкность воздуха
- атмосферное давление

б.Средства поверки:

б.1. СО состава маргЕlнца метtlллического типа МН95(Ф5) ГСО 1095-90П или
марганец марок Мн998 или Мн997 по ГОСТ 6008-90.
б.2. СО состава бронзы типа БрОСН7-13-3л (комплект М179, индекс СО в cocтtlBe

комплекта |79З) ГСО б044-9116048-91.
6.3. ,Щозиметр рентгеновского излгIения ДКР-АТl l03M.

7.Операции поверки
7.1 Внешний осмотр, проверка комплектности.

Вывод:

оС;

%;
кПа.

7.2 Проверка работоспособности:

Наименовtlние параI\,rетра

Пункт
методики
поверки

Ед.
изм.

Щопустимое
значение

Измеренное
значение

Вывод о
соответствии

Измерение дztвления в Ktlмepe
образчов СЭМ с открытым
кJIчшЕlЕом спектрометра и
вкJIюченном потоке
измеDительного газа

б.l Па <5.10-5

Проверка диапазона
реryлирования ускоряющего
нtlпряжения Сэм

6.1 кВ 2-з0

Вывод

15



7.3 Определеппе метрологических характеристик

Здключение: По результатам поверки спектрометр энергодисперсионньй
безазотньй Inca X-Act, зав. Ns 67593, признtlн годным негодным (нужное подчеркнугь) к
эксплуатации.

Поверитель:

())

подпись Фио

20 г.

Нашuенование парамета
Пункт

методики
повепки

Ед.
изм.

,Щогryстшrлое
значение

Измерен
ное
значение

Вывод о
соответств
ии

Энергетического рчврешениrI
на линии Мп Kor,z (5,895 кэВ) 6.3.1 эВ

не более 125

МаксимальнЕUt скорость счета
6.з.2

имl]

с
не менее
100000

относительное СКо вьD(одIого
сигнала 6.3.3 о/о 0,5

Определение диапазона измерений
массовой доли элементов 6.3.4 %

от 0,1 до l00

СКО случаtной составляrощей
отЕосительной погрешности
измерений массовой доли элементов
- в диЕше}оне от 0,1% до 1,50lо вкпоч.
- в диtшд}оне от 1,5Оlо до 10Оlо включ.
- в диапазоне от l0% до 200lо включ.
- в диtшазоне от 20О/о до 100% вкJIюч.

6.3.5 % l0
5

2
l

Относительнtш погрешность
измерений массовой доли элементов
- в диzшtвоне от 0,10lо до 1,5Оlо вкпоч.
- в диtшеlоне от l,5o/o до 10Оlо включ.
- в диtшtlзоне от 10% до 200lо включ.
- в диапазоне от 20Yо до 100% вкJIюч.

б.3.б о/о +35
*30
+l0
+5

lб


