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1 ОБЛАСТЬ ПРИМЕНЕНИЯ
Настоящая методика поверки распространяется на дифрактометры рентгеновские D8

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

,Щифрактометры преднчвначены для измерения параметров кристаJIлической

решетки и исследованиJI твердьтх образцов методом порошковой дифрактометрии.
Интервал между поверкапdи - 2 года.

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

указанной в таблице 1.

Таблица 1.

наименование
операции

Номер пункта
методики

обязательность выполнениrI
опеDации пDи:
Первичной
повеDке

Периодической
повеDке

1. Внешний осмотр 8.1 ,Ща Да
2. Идентификация По 8.2 Ща Да
3. опробование 8.3 !а Да
4. Определение
дичшазона измерения
чглов лифоакпии 2@

8.4.1 Да Да

5. Определение
абсоrпотной
погрешности
измерения параNrетров
кристi}ллической
Dешетки

8.4.2 Ща Да

2.2 Поверку средств измерений осуществJIяют аккредитованные в установленном
порядке в области обеспечения единства измерений юрилические лица и индивидуальныс
предприниматели.

2.З Поверка дифрактометра прекращается в слr{ае полуt{еЕия отрицательного

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

3 СРЕДСТВА ПОВЕРКИ
3. l Рекомендуемые средства поверки укЕваны в таблице 2.

З.2 Средства поверки должны иметь действующие паспорта, должны быть
поверены и аттестованы в установленном порядке.



аблица2 -
Номер

пункта фазлела)
методики
поверки

Наименование средства измерения или вспомогательного
оборулования, номер докр{ентц регламентирующего

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

технические характеристики
СО дифракционньD( свойств кристаллической решетки (оксид
чlлюминия) (SRM 1976Ь) (ГСО 10475-2014).
Метрологические характеристики приведены в приложении А
данной методики

3.3 .Щопускается применение других средств поверки Российского или иностранного
производства, имеющих анfIлогичные или лучшие метрологические характеристики и
допущенные к применению в РФ в установленном порядке.

4 ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ПОВЕРИТЕЛЯ
4.I Лица, допускаемые к проведению поверки, должны изrIить устройство и

принцип работы дифрактометра по эксплуатационной документации.

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

определенные в руководстве пользователя.
5.2 При проведении поверки должны быть соблюдены требования безопасности

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

6. условия повЕрки
6.1 При проведении поверки должны быть вьrполнены следующие условия:
- температура окружающего воздуха - (20 + 5) 'С;
- атмосферное давление - (100 + 4) кПа;
- относительн.ш влажность - (65 + 15)%.

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

кJIиматических условиях, отличающихся от укzванньIх в п. б.l, то их следует вьцержать
при этих условиях не менее часа, или времени, ука:}анного в эксплуатационной
докуI\{ентац ии на поверяемый дифрактометр и средства поверки.

7.2 Перед проведением поверки, средства поверки и дифрактометр подготовить к

работе в соответствии с технической документацией на них, угвержленной в

установленном порядке.
7.3 Запустить прогрzlммное обеспечение COMMANDER
7.4 Вывести высоковольтньй генератор в рабочий режим, согласно рекомендации

производитеJUI.
7.5 Ножевой коллиматор над образчом должен отсутствовать
7.б Установить бэта-фильтр перед детектором



7.7 Щиапазон съемки дифрактогрtlN,Iмы по углу 2@ установить в диilпЕвоне от 20 до
l30 гралусов.

7.9 Время экспозиции установить 0,1 секунды на точку
7.10 Шаг по углу 2@ установить менее 0,0l гралуса.

8 ПРОВЕДЕНИЕ ПОВЕРКИ
8.1 Внешний осмотр
При внешнем осмотре должно быть установлено:

- соответствие комплектности поверяемого дифрактометра технической
документации;

- нЕtпичие маркировки на передней панели дифрактометра с укшанием типа и
серийного номера;

- отсугствие на дифрактометре механических повреждений, влияющих на

работоспособнооть;
- н.lлиtме знака угверждения типа на передней панели корпуса дифрактометра.

Щифрактометр считается прошедшим операцию поверки с положительным
результатом, если комплектность соответствует технической документации, имеется
маркировка на передней панели дифрактометра с укff}анием типа и серийного номер4
имеется знак утверждения типа на задней панели корпуса дифрактометра, на
дифрактометре отсутствуют механические повреждения, влияюIцие на работоспособность

8.2lI,центификачия ПО
8.2. 1 Включить дифрактометр.
8.2.2 Залустить ПО COMMANDER
8.2.З Выбрать меню Help - About
8.2.4 Запустить ПО TOPAS
8.2.5 Выбрать меню Help - About
8.2.6 Щифрактометр считается прошедшим операцию поверки с положительным

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

аблица 3 - Идентификационные признаки ПО ди 'сaл l \JlYll9l

Идентификационное наименование ПО COMMANDER
TOPAS :

Номер версии (идентификационньй номер) ПО 2.0 и выlше для COMMANDER
4.2 и выше для TOPAS

t]ифровой идентификатор ПО (контрольная
сумма исполняемого кода)

выtмсления цифрового идентификатора ПО

8.3 Опробование
Опробование заключается во включении лифрактометра и

инициализации узлов в соответствии с руководством по эксплуатации.
Если дифрактометр постоянно вкJIючен, с целью сохранения стабильности

параметров, допускается продолжение через инициЕrлизацию, минуя процесс выкJIючения с

повторным вкJIючением.

Щифрактометр считается прошедшим операцию 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 диапазон съемки дифрактогрilммы по углу 2@ в интервitле от 20
до 130 градусов.

8.4.1.2 Время экспозиции установить 0,1 секунды на точку.
8.4.1.3 Шаг по углу 2@ установить менее 0,01 градуса.
8.4.1.4 Выполняют измерение ГСО 10475-2014 в программе COMMANDER
8.4.1.5 ,Щожидаться завершения съемки дифрактограммы по углу 2@.

8.4.1.6 Просмотреть дифрактогрtlмму в прогрitмме COMMANDER, убедиться в

наличии пиков в интервале от 20 до 1 30 градусов.
8.4.1.7 ,Щифрактометр считается прошедшим операцию поверки с положительным

результатом, если диапЕвон съемки дифрактогрilммы по углу 2@ соответствует интервалу
от 20 до 130 градусов.

8.4.2 Определение абсолютной погрешности измеренпя параметров
кристаллической решетки

8.4.2.| Выполнить измерение ГСО |0475-2014 в прогрztп.{ме COMMANDER согласно

пункта 7 методики поверки.

8.4.2.2 В прогрilмме COMMANDER необходимо сохранить дифрактограмму в

формате (RAW).

8.4.2.3 По результатам измерений рассчитыв.Iются параметры кристаллической

решетки. В програrr,rме TOPAS необходимо импортировать дифрактограJчrму в формате
KRAW>.

8.4.2.4 Определение параNdетров кристчtллической решетки проводится в pElI\{Kax

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

параметров кристаллической решетки оузу и сцзц.

8.4.2.6 Рассчитать абсоrпотную погрешность измерения пара^dетра кристtlллической

решетки Аа по формуле:

Да: адg;"r" - аизм, нм (l)

где &действ- параметр кристаллической решетки, указанный в паспорте на Гсо, нм
пизм - параметр кристаллической решетки, измеренный дифрактометром, нм

8,4.2.7 Рассчитать абсолютную погрешность измерения параметра кристаллической

решетки Ас по формуле:

Ас : сдg;91з - сбц 9 нм (2)

где сдейств- пара]чrетр кристаJIлической решетки, указанный 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 параметров кристаJIлической

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



9. Оформлеше реrультrтов поверкЕ
9.1 РвуJьтаты поверIсl зааосятся в Еротокол ФекомеЕд/емая форма протокола

поверкl - прцложеЕие Б мЕюдЕки поверrcr). Протокол может хрlцtшться Еа элекгроЕвьD(
восЕтел.DL

9.2 При полоlшгельньD( резульlатах повqrки оформллот свидсгельсшо о поверке в
устаЕовленной форме в соответствии с прпказом Минпромг,орга Росспr от 02.07.2015 г.
Леl8l5.

9.3 При отричатоrьньц результатах пов€рЕл, устаповм призЕаsтся Еепригодlой к
прЕмеЕеЕцю п Еа Еее вьцаýтся извецение и цепригодяости в соотвстствии с приказом
Мшроrгюрга Poccmr от 02.07.2015 г. Nel Е 15 с 1rсаэавием пришя непрЕголцости.

исполнлтеrш:

Начальшк отдела
Фryп (внииоФиD

Начальник сеrгор МО НК
отдеJIа riсIьшалrй Е серrrфrкацши
ФГУп <BнииоФи>

Иш(еЕер 2-ой кsтегории секгора МО НК
отдела испьпаfiЕй и сертпфикачки
Фryп <BнииоФи)

Ивацов

ё-*с.краdfiов

frчб А-С_ Неrrrrолотов



Приложение А

согласно паспорту стандартного образча утвержденного типа Гсо l0475-20l4 образец обладает следующими

характеристиками:

Таблица 2. Аттестованнчш характеристика - параметы элементарной решетки, выраженные в нанометах.

Параметр

кристаллической

решетки

обозначение

единиlьI величины

Атгестованное

значение

Расширенная

неопределенность

(к:2)

а
нм

0,4,759lз7 0,0000080

с 1,299зз7 0,0000l5



Приложение Б

протокол

первичноЙ / периодическоЙ поверки
от <( > 20 года

Средство измерений:
Наименование UИ, тип (если в состав СИ входит несколько автономных блоков,

то приводят их перечень (наименования) и типы с разделением знаком (косая дробь) / )

Зав. Jф ]ф/]ф
3аводские номера блоков

Принадлежаlцее
Наименование юр1-1дического лица, ИНН

Поверено в соответствии с методикой поверки

Наименование документа на поверку, кем угвер)rцен (согласоваi), дата

С применением этчrлонов:

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

При слелующих значениях влияющих факторов:

(приводят перечень и значения влияющих факторов, нормированных в методике поверки)

Полуlены результаты поверки метрологических характеристик:

(приводят даняые: теОования методики поверки / Фактически поJryчено при поверке)

Рекомендации

исполнители:

uредство измерений признать пригодным (или непригодным) д,lul применения

подписи, ФИО,
должность


