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1 ОБЛАСТЬ ПРИМЕНЕНИЯ

настоящая методика распространяется на дифрактометр рентгеновский kMiniFlex
600), заводской номер BD 63000262-0|, фирмы Rigaku Соrроrаtiоп, Япония (далее -
дифрактометр), предназначенный для измерений зависимости интенсивности отраженного

пrrка рентгеновских лrIей от угла дифракции и устанавливает методы и средства его

первичной и периодической поверок.

2 ОПЕРАЦИИ ПОВЕРКИ

З СРЕДСТВА ПОВЕРКИ

3.2 .щопускается использование других средств поверки, по характеристикам не

уступaющим укtванным.

4 ТРЕБОВАНИЯ БВЗОПАСНОСТИ

При проведении поверки соблюдают требования ГоСт l2.з.0l9-80.

5 ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ОПЕРАТОРА

К проведению поверки допускчtются лица:

- имеющие опыт работы с рентгеновскими дифрактометрами;
- изучившие руководство по эксплуатации дифрактометра и методику его поверки.

При проведении поверки выполняют операции, указанные в таблице l.
аблица l. Операции, выполняемые п ии повеDки.

J\ъ

п/п
Наименование операций Раздел

Обязательность проведения
операций при

первичной
повеDке

периодической
повеDке

1 Внешний осмотD. пDоверка комплектности
,7 

.1 да да
2 Проверка работоспособности дифрактометра.

пооверка пDогDаммного обеспечения.
7.2 да да

J Определение среднего квадратического
отклонения измерений угла 2@ в условиях
повтоDяемости

7 .3.1 да да

4 Определение погрешности измерений угла 2@ 7.3.2 да да

3.1 При проведении поверки применяется образеч, указанный в таблице 2.

Таблица 2. Стандартные образцы, используемые
Номер

пункта по
методике
поверки

обозначе-
ние образца

в данной
методике
поверки

Марка
стандартного образча

Производитель

7.2,
7.з,|,
,7.з.2

по-l Стандартный образец дифракционных
свойств SRM 640d (диапазон воспроизве-

дения углов 2@ от 28,44|" до 136,877О,

нормированный параметр кристzrллической
решетки 0,543 123+0,000008 нм)

Национальный
институт стан-
дартов и техно-
логий, США
rNIST)



б условия повЕрки и подготовкА к нЕЙ

6.1 При проведении поверки должны соблюдаться следующие условия:
- температура окружаrощей среды, ОС от 15 до 25;
- относительнtUI влtDкность воздуха, О/о до б5;
- напряжени9 питания от сети переменного тока частотой (50/60) Гц, В от 100 до240.

6.2. При проведении поверки не допускается резкое изменение температуры в
пределtlх указанного диапtвона, приводящое к вьшадению росы на частях.шафрактометра.

6.3 Подготовку лифрzжтометра к работе провести в соответствии с руководством по
эксплуатации.

6.4 Перед проведением поверки дифрактометр должен быть полностью вкJIючен в
соответствии с руководством по экспJryатации и вьцержtlн во вкJIюченном состоянии не
менее 4 часов.

7 ПРОВЕДЕНИЕ ПОВЕРКИ

7.1 Внешний осмотр, проверка комплектности

7.1.1 При проведении внешнего осмотра и проверке комплектности должно бьrгь

устчлновлено соответствие дифрактометра следующим требованиям:
- нЕlлиtме товарного знiжа изготовитеJIя, порядковьй номер, год изготовления;
-проtшость зzlкрепленшя, плавность действия и обеспечение надежности фиксации

всех оргttнов упрtlвления;
- соответствие функчионzlльному назначению и четкость всех надписей на органах

упршления и инд{кации;
- наружнtu{ поверхность не должна иметь следов механических повреждений, которые

могуг влиять на рабоry дифрактометра;
- lIистота и целостность рff}ъемов;
- соединительные провода должны бьrгь испрtlвными;
- комплектность дифрактометра должна соответствовать комплектности, укz}занной в

эксплуатационной докуп{ентации.
7.|.2 Результаты внешнего осмотра и проверку комплектности дифрактометра

считilют положительными, если выполЕяются все требования п.7.1.1.

7.2 Проверка работоспособности дпфрактометра.
Проверка программного обеспечения

7.2.| В соответствии с руководством по экспJIуатации вкJIючить дифрактометр,
убедится в нzlличии связи между управJIяющей ПЭВМ и дифрактометром.

7.2.2Установить в дифрактометр поверочный образец ПО-1.
7.2.3 Убедиться в возможности перекJIючения с помощью упрtlвJIяющей програtrлмы

напряжений на рентгеновской трубке в диапtr}оне от 20 кВ до 40 кВ, токов рентгеновской
трубки в диапшоне от 2 мА до 15 мА.

7.2.4 Убедится в возможности перокJIючения с помощью управJIяющей прогрilп,lмы
начального и коIIечного углов сканировЕlния по шкале 2@.

7.2.5 В соответствии с руководством по эксплуатации устtlновить следующие
парап,rетры съемки обзорного спектра образца ПО-1:

- щели Соллера на стороне первиtIного и д.rфрагировавшего пу.{ков 2,5О;

- нtlпряжение на рентгеновской трубке 40 кВ;
- ток рентгеновской трубки 15 мА;
- шttг сканировirния по шкале 2@ 0,0lo;
- скорость сканировtlния l0О/мин;

лJ



- начальньй угол 2@ 27,0О;
- конечньй угол 2@ 145О

7.2.6 Залпсать обзорную дифрактогрtlмму образца ПО-1.
7.2.7 На жестком диске упрЕtвJuIющего компьютера открыть директорию

с:\Рrоgrаm Files\Kgaku\Ras\Bin. В открывшейся директории найти файл RAS.exe.
Скопировать указаrrньй файл на внешний носитель. Используя алгоритм вычисленпя
цифрового идентификатора (по ГОСТ Р З4.11-94), определить контроJьную сумму
указанного файла.

7.2.8.Щифрактомец) сtмтается годным к поверке, если на поJryченЕой дифрактогрzlп{ме
присугствуют интенсивные пики в угловьIх положениD(, указанньD( в таблице 3, а
поJIученнtш контрольн€ш сумма (чифровой идентификатор) соответствует сведениям,
приведенным в описЕlнии типа на дифрактометр
( 1 7АА8с9ЕЕ007в229 1 F54A7DBE98E8978DAC0755 2E52лD84D4CEB 1 42 1 бFF2 1 в77).

Таблица З. Наиболее интенсивные пики для поликристzIллического кремния в
диilпазоне углов 2@ от 28О до 145О.

Индексы
Миrшера hH
отражающей
плоскости

угловое положение
20r"f , ГРаДУСЫ

(ланные для SRM 640d;-)

относительная
высота пика, о.е.

l11 28,44l 100
220 47,з00 65,8
311 56,1 19 з5.7
331 76,з7| 13.3

422 88.024 17-2

531 l14,082 9,7
620 |27.5з2 8,4

') NIST. Certificate. Sипdаrd Rеfеrепсе Material 640d. Silicon Роwdеr. Line position and Line Shape
standard fоr powder Diftaction.

7.3 Определение метрологических характеристик

7.3.1 Определение среднего квадратического отк.понения измерепий угла 2Ф
в условиях повторяемости

7.З.|.l Измерения провести в условиях повторяемости: по одной и той же методике
измерений, того же средства измерений, у"rастие тех же операторов, в тех же рабочих
условиJI, то же местоположение и выполнение повторньD( измерений на одном и том же иJIи

подобньD( объектах в течение короткого промежутка времени. Измерения провести на

устtlновленном в дифрактометр поверочном образце ПО-1. Провести измереЕиrI положений
пиков, соответствующих отражающим плоскостям кремния (220), (422) и (531).

7 .З.1.2 Режимы измерений:
- щели Соллера на стороне первиtIного и дифрагировtlвшего пушсов 2,5О;

- напряжение на рентгеновской трубке 40 кВ;
- ток рентгеновской трубки 15 мА;
- шаг сканирования по шкzlле 2@ 0,01О;

- скорость сканировzlния 1О/мин.

начальные и конеtшые углы сканировtlния NIя каждого пика приведены в таблице 4.



Таблица 4. Нача_гrьные и конечные углы скtlнирования в шкале 2@.

Индексы Миллера
hH отражающей

плоскости

начальньй
угол 2@,
граJIYс

Конечный
угол 2@,
гDtutчс

220 46,0 49.0
422 87,0 90,0
53l l l3,0 116,0

7.З.l.З Провести по 4 измерения в каждом
положения указанньгх в таблице 4 лпний.

7.3.1.4. Среднее квадратическое откJIонение
повторяемости 526 вьItIислить по формуле:

интервале углов, зilписtlв угловые

измерений угла 2@ в условиях

(l)

где Б = 1XiL1(2O)r - среднее значение результатов измерений углового положения

дифракционного MtlKcиMyI!(a, градус;
(20), - результат f-го измерения углового положения дифракционного мilксимр{а,

градус;
п -- 4 - число измерений в п.7.3.1.3.

7.З.I.4. В качестве значения Sro, относящегося ко всему диtшазону измерений
принимaют максимальное значение, пол)ленное по формуле (l) для пиков, соответствующих
отражающим плоскостяtи (220),(422) и (53l). Щифрактометр считается годным, если значение
.ý26 не более 0,02О.

7.З.2. Определение погрешности пзмерений угла 2@

7.З.2.1. Погрешность измерений угла 2@ вьтчислить дtя пиков, соответствующих
отр.Dкztющим плоскостям (220), (422) и (531) по результатам, поJцленным в пп. 7.3.1.3 -
7.З.1.4 по формуле:

где 2О - среднее значение результатов измереЕий каждого пика, вьr.Iисленное в
п7.З.1.3, градус;

2Оrеf - угловые положения дифракционньD( максимумов для пиков, соответствующих
отражающим плоскостям (220), (422) и (531) стандартного образца SRM б4Od (см. табл. 3);

n ize.
Szб = ff - сгелнее квадратическое откJIонение величины 2О, градус, Szo - велитмна,

вычисленная в п.7.3.1.4, гралус;
t' e+(Zб-rg,"r)- - Е = З,L82S15 - грilница слуrайной погрешности измеренийл=-_

^ ,\2о-2gтеf)
"zб.----Е-

углового положения дифракционного пика (без r{ета знака) дlя Р:0,95, градус.

7.З,2.2 В качестве погрешности измерений угла 2@ (^), относящейся ко всему
диапа:}ону измерений углов, принимtlют мчжсимальное значение, поJгrIенное для

5
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IiL,((zo)t-(zo))-



,Ефраrщош0( пsков соогвgIgfвуюDIю( отажаюццдi tutоскоqгrlll (220), (422) и (5Зl).
,Щцфракrомеrр с.штаегся ю,щым, есrдl зЕачеЕце Д ваходrrся в прделах *0,1О.

l0 ОФОРМJIЕНПЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ

10.1 Резуштаты поверш оформлясrся проrcколоlб (форма протоко,lи ЕрtrведеЕа в
Прщох(€Еrв А), коюръй храsитýя в орглпЕацлх, прводIвЕей пов€рку.

l02 Дrфракометр, удовлегюряоцd т€бовщrrýr хаgюяцеИ меюrFtв, прlвпают
nolEJM к пршrеЕеппю п на Е€rc Еыдают свгдетеJIьство о пов€рхе устдrошЕвЕоfi фор!rы.

l0.3 Прr сrФщате,lьвъо< резуJБт8тах пов€рки прцедуру Еов€ркп спеryет IювюрЕtь.
Еоtп повюрьlе резудьтаты поверкIl окФкуrсл ЕеудовлегворцгвIБЕIц{п, m прпбор
запрещакrг к щmrеffiо Е 86цдоt шещffire о Е€црЕюдостц с указаЕцс}i цричцц.

М.ЕФв.шшов
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Приложение А
(рекомендуемое)

Форма протокола поверки микроскопа

IIРОТОКОЛ ПОВЕРКИ }lb_ (or_____J

1. Средство измерений: дифракгометр рентгеновский <MiniFlex 600>

Принадлежит:

2.Заводской номер BD 630002б2-01

3. Предприятие изготовптель: фирма Kgaku Соmоrаtiоп. Япония

4.Условия поверки:

- времяначалаповерки час. мин.
- время окончЕlния IIоверки час. мин.
- температура окружtlющего воздуха в начапе поверки
- температура окружzlющего воздуха по окончании поверки
- относительнrш влажность воздуха
- наIIряжение питаниJI сети
- частота питающей сети

5.Средства поверки:

1. Стандартньй образец дифракционньD( свойств SRM 640d, NIST, CIIIA

6 Операции поверки

б.1 Внешний осмотр, проверка комплектности

Вьвод:

6.2 Проверка работоспособности микроскопа. Проверка программного
обеспечения

Вьвод

оС;
оС;

%;
В;
Гц.



б.3 Определение метрологических характеристик

Заключение: По результатап{ поверки дифрактометр рентгеновский KMiniFlex 600),
заводской номер BD 63000262-0|, фирмы Kgaku Соrроrаtiоп, Япония, признан годным
негодным (нужное подчеркнугь) к эксплуатации.

Поверитель:

(>
подпись
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Среднее квацратического откJIонени;I
измерений угла 2@ в условиях
повторяемости

граryс 0,02

Погрешность измеDений угла 2@ град/с *0,1


