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1Введение
Настоящая методика поверки распрострz!няется на Спектрометры

комбинациоЕного рассеяния, моделей inVia Basis и inVia Reflex (далее по тексту -
спектрометры), предназначены для измерениrI содержtшия разлиtIньж оргzlнических и
неоргЕlнических веществ в твердьж и жидких образцах, по спектрам комбинационного
рассеяния в соответствии с аттестованными методикilми измеренпй, п устЕ}нzlвливает
операции при проведении их первичной и периодической поверки.

Интервал между периодическими поверкtlми - l год.

2 Операцши поверкш
2.1Прп проведении первичной и периодической поверок должны быть выпоJIнены

операции, указанные в таблице l.
Таблица l

2.2 Прп получении отрицательньD( результатов при проведении хотя бы одной
операции поверка прекраrrlается.

2.3 Поверку средства измерений осуществJuIют Ежкредитованные в устЕlновленном
порядке в области обеспечения единства измерений юридаческие лица и индивидуaльные
предприниматели.

3 Средства поверки
3.1 При проведении первичной и период,tческой поверок должны бьrгь применены

средства, указанные в таблице 2.

Таблица 2

3.2 Средства поверки, укzванные в таблице 2. ,,Щопускается также применение
других средств, не приведенньIх в таблице 2, но обеспечивающих определение (контроль)
метрологических характеристик поверяемого анализатора с требуемой точностью.

Ns
п/п.

Наименование операций

Номер
rrункга НЩ

по
поверке

обязательность выполнения
опеDации

При вводе в
эксплуатацию и
пос.пе DeMoHTa

При
эксплуатации

l Внешний осмотр 8.1 .Ща !а
2 Опробование 8.2 Да Да

J
Проверка идентификации
пDогDап,lмного обеспечения

8.3 Да Да

4
Определение метрологических
хаDtжтеDистик

8.4

5

Определение спектрzrпьного
диапазона и расчет относительной
погрешности шкалы волновьD(
чисел

8.4.1 ,Ща ,Ща

6
Определение спектр{Iльного
разрешениrI

8.4.2 Да Да

Номер rrункта
методики поверки

Наименование средства поверки; номер документа,
регламентирующего технические требования к

средству, основные технпческие характеристики
8.4.1 _ 8.4.2 ГСО 858 1 -2004 Стшдартный образеч, предстzlвJulющий

собой цикJIогексан по ГосТ 14198



4 Требования безопасности
4.I Система электрического питzlния приборов должна бьrгь защищена от

колебшrий и пиков сетевого напряжения, искровые генераторы не должны
устанавливаться вблизи приборов.

4.2 При вьшолнении измерений должсlы соб.тподаться требования, укttзilнные в
<Правилах техники безопасности при эксплуатации электоустановок потребителей>>,

утвержденньrх Госэнергонадзором, а тtжже требования руководства по эксплуатации
спектрометров.

4.З Помещение, в котором проводятся измерения, должно соответствовать
требованиям пожарной безопасности по ГОСТ l2.1.004-9l и иметь средства
пожаротушения по ГОСТ l2.4.009-83

4.4 Прп проведении поверки следует соблюдать требования, установленные
ГОСТ Р 12.1.0З1-20l0, ГОСТ 12.1.040-83, прЕlвилами по oxpzlнe труда при экспJrуатации
электроустtlновок. Оборуловшrие, применJIемое при поверке, должно соответствовать
требовшrиям ГОСТ |2.2.00З-9|. Воздух рабочей зоны должен соответствовать
требованиям ГОСТ 12.1.005-88 при температуре помещения, соответствующей условиям
испытаний дJuI легких физических работ.

5 Требования к квалификации поверптелей

5.1 К проведению поверки допускtlются лица:
- изуtIившие настояIIтуIо методику поверки и руководство по экспJryатации

спектрометров;
- имеющие квалификационную группу не ниже ПI в соответствии с

прtlвилtlми по охране труда при экспJryатации электроустановок;
- прошедшие обуrение по требуемому виду измерений.

б Условия поверки
6.1 При проведении поверки слодует соблюдать следующие условия:

о темпераlryра окружающей среды, оС............ ......от +l5 до +35

о относительншI влtDкность воздуха, оh, ... от 20 до 80
о атмосферное дzlвление, кПа... ..............от 94 до 106

6.2 В помещении, где проводится поверкц должны отсутствовать факторы
появления пьuIи, интенсивньD( воздушньD( потоков, вибрации и паров вызывающих
коррозию.

7 Подготовка к поверке
7.1 Установить в специЕlльные гнезда спектрометра, в зilвисимости от

комплектации, один из лазеров и решетку из состава спекlрометро, в соответствии с
таблицей 3.

Таблица 3

Лазер Решетка
785 нм l200 линийlмм
633 нм 1800 линийlмм или 1200 линийlмм
532 нм 1800 линийlмм или 1200 линийlмм
5l4 нм 1800 линийlмм или 1200 линийlмм
488 нм 2400 линийlмм

7.2 Произвести подготовку, вкJIючение и прогрев спектрометра в соответствии с
его Руководством по эксплуатации.



8 Проведение поверки
8.1 Внешнпй осмотр
8.1.1 Внешним осмотром спектрометров должно быть установлено:
- наличие маркировки, подтверждающей тип и заводской номер спектрометров;
- соответствие комплектности спектрометров требовzIниям докуN{ентации;
- нЕlпичие чётких надписей на оргzlнilх упрtlвления;
- отсутствие на наружIIьD( поверхностл( спектрометров повреждений, влияющих

на их работоспособность.
8.|.2 Спектрометры с!мтtlются прошедшими операцию поверки, если они

соответствуют всем перечисленным выше требовшrип,t.

8.2 Опробованпе
8.2.1 Опробование производится пугем измерения откJIонения линии

Рамановского спектра кремния от линии 520 cM-l на образче монокристаллического
кремния 1Iдущего в комплекте со спектрометром.

8.2.2 Поместить образец кремния в держатель микроскопа спектрометра. При
вкJIюченном видимом освещонии, с помощью перемещениrI столика по вертикальной оси,
наблюдая через видеокzlмеру или окуJIяры, навести микроскоп на резкость на поверхности
образца. Затем вкJIючить лirзер спектрометра, ослабить его до минимaльного значениJI
мощности, при котором он виден на мониторе видеокztп{еры, и, перемещtш столик по
вертикальной оси, добиться полrrения пятна лчвера минимaльно возможного диаметра.

Задать следующие параметры сканирования:
о Grating scan type - static
о confocality - standard
о Sресtrum rапgе - Centre 520 сm-l Rаmап SЫft
о Exposure time - 1s
о Accumulations - 1

о Laser роwеr - 100%. Если мощность лzвера слишком велика, следует ослабить
ее, чтобы пик кремнпя 520 cM-l имел интенсивность от 5000 до 30000.

о остальные параметры остztвить по р(олчанию.
8.2.3 Вьцелить д,Izшil}он 450-580 см-' в окне спектра. Провести фитировtlние

полосы кремния 520 см'1: Analysis - CurTe Fit - Add Счrче, добавить кривую под полосой
520 cM-l с помощью левой кJItlвиши мыши, Start Fit и определить положение мaксимума
пика centre.

8.2.4 Спектрометры считzlются прошедшими опробование, если откJIонение
линии Рамановского спеIсгра кремния о, ли""" 520 cM-l cocTzlBJUIeT не более 1 cM-l.

8.3 Проверка идентификации программного обеспечения
8.3.1 Проверить соответствие зzuIвленньIх идентификационньD( дtlнньD(

програпdмного обеспечения: идентификационное нiмменовilние прогрaммного
обеспечениrI, номер версии прогрtlммного обеспечения.

8.З.2 Провести проверку уровня защиты прогрtlммного обеспечения от
непреднilмеренньD( и преднzlмеренньD( изменений (уровни низкий, средний или высокий).

8.3.4 Спектрометры признzlются прошедшими операцию поверки, если уровень
защиты програп,rмного обеспечения от непреднамеренЕьD( и преднап{еренньж изменений
соответствует уровню <средний> согласно Р 50.2.077-2014, а идентификационные данные
прогрЕlммного обеспечения соответствуют значениям, приведенным в таблице 4.



Таблица 4
Идентификационные данные (признаки) Значение

идентификilIионное нzмменование По WiRE
номер версии (идентификационньй номер) По 3.2 и выше

Щифровой идентификатор ПО (контрольнtц суIима
исполняемого кода)

8.4 Определение метрологпческих характеристик
8.4.1 Определение спектраJIьного диапл}она и расчет отпосительной

погрешностп шкаJIы волновых чисеп
8.4.1 Установить стандартный образец цикJIогексана ГСО 8581-2004 в закрытой

таре прозрачного стекJIа, или открытой таре габаритные размеры которой позвоJuIт

поместить ее под объектив спектрометра и зчшисать спектр l0 (лесять) раз. .Щ-гrя этого
следует использовать режим Step Scan, функцию Match Overlap, диtшазон от 300 до 3000

cr-l, 
", 

зzшисывzul спектры стандартного образца цикJIогексана ГСО 8581-2004, подобрать

Exposure Time и мощность лЕвера таким образом, чгобы интенсивность пика 2852,9 см-1

нЕIходилась в ди€lпазоне от 50000 до 100000 единиц интенсивности.
8.4.2 Определить положениJI мzlксимуNrов пиков линий рамановского спектра

стандартного образца цикJIогексана ГСО 8581-2004 фисунок 1), указанньuс в таблице 5.

Таблица 5

Положение мtlксимуN{ов пиков
линий рамановского спектра

стандартного образца

цикJIогексана с обозначением

допустимьtх откJIонений, cM-l

з84,1 + 0,78

426,3 * 0,4I

801,3 * 0,96

1028,3 + 0,45

||57,6 * 0,94

1266,4 * 0,58

1444,4 + 0,30

2664,4 + 0,42

2852,9 * 0,з2
2923,8 * 0,36

29з8,з + 0,51



Рисунок
0 зФ0

Рисунок 1 - Спекгр стандартного образца цикJIогексана ГСО 8581-2004

Если пики 384,1 cM-l la 426,3 см-' иrеют настолько маlrуо интенсивность, что
точно определить их положение невозмо)Iс{о, следует повторно зчшисать спектр в

диzшазоне от 300 до 1000 cM-l, увеличив Ехроsurе Time так, чгобы высота пика 801,3 cM-l

сост€lвJIяла 20000-40000 единиц интенсивности.
Расс.пrтать среднее арифметическое значение каждого волнового числа V-; по

формуле l:
_ _ z]=T"!

п, (1)

iгде у; - значениJI волнового числа, соответствующее положению мtlксимуп{а ,_го

пика рЕlмzlновского спектра при7-м измерении , п: l0 - число измерений, см-1.

8.4.3 Рассчитать среднее квадратическое откJIонение среднего арифметического
каждой серии измерений волновьгх tIисел ý по формуле2;с_ffi

"l - J (n-1) (2)

8.4.4 Рассчитать ОСКО каждой серии измерений волновьtх tмсел So.*o по формуле
3 и выбрать наибольшее значение:

, 100о/о (3)

8.4.5 Рассчитать значение слryrqДirо" погрешности t каждой серии измерений
волновьIх чисел по формуле 4:

t:f.Sl
где / - коэффициент Стьюдента (t :2,26).

8.4.6 Рассчитать значение среднего квадратического откJIонения неискrпоченной

систематическоЙ погрешности Sб каждоЙ серии измерениЙ по формуле 5:
nOE
"о-В (5)

где oz - допустимое откJIонение опорньIх значений волновьD( чисел, yKtl:}ulHHtUI в

6

-S'JocKo - 7.

(4)



таблице 5 для кахцой JпцIrц щклогексаrа"
8.4.7 РассЕrгать зЕаченхе с}умарЕого средяего квадрЕгriческого откловевrя Sд

ка:iщоfi серпs rrjмер€шd волrовьо( Erc€Jr по фрмуле 6:

s, = 1GB+5? (6)

8,4.8 Расстпать звачевие отffосЕтеJIьtlой погрешЕостr /* каждой с€рии

rзмФеций воJчlовю( чrrсел по фрlrуле 7 п выбрть срлл вrх ваибоrьщее;

д",, = 9, rоои

где К - коффвllrегг, которьй рассчЕrьваgrсr по фрмуле 8:

к = '*о'lt+ýo
8.4.5 Спектрraеты счптаrотýя Ершс.щми опсроцпю пов€рки, есJrи

спеtсраJtьЕъй дапазов сосгавляег m 380 до 2Ч0 cM-I, а отпосцтеJшlая поrрсцtiость
IIIKaJш BoJlпoBbD( tlr'сел вsхошfiся в пр€дсле * l о/о.

Е.4.2 ОпрсдеJlсЕrе спектраJIьЕого раtрсшсвпr
E.4.1 СпектраJtьное разрсшевцс опр€дедrется пугем rrзrrеренsя дIирЕвц на

поJIувысоте JIцппи EO1J cM'l рамаловского спектрs стаflда9lного образ€ца цикяогексааа
гсо 8581_20M.

8.4.2 Првести ycтаrroвKy парамсгроs: protM SBtic, Сепtе - 800 cM'l.
Регибрпруя спекгры образца поrпrстирл4 подобрать Ехрsцrе Time п мошlосгь лазера
TaKrTM образом, qтобы иtтенсЕвЕость пrха 801,3 см'' находrлась в дlап&зове от 4000 до
10000 едшиц птrcвспввосtи. Сrrггь спектр l0 (десsrь) раз rr вшчвслитъ срс.ще€ звачеЕ!е
шпрf,rrы Еа поJryвысоте rивш 801,3 cMJ (Wiatb;, используя прцеýФу Сrгr.е Fit в
прграrдrцом обесцечеrrиrr.

8.4.3 СпекгромсФш сtlитiлются пршедциirи операшю поssрхх, с€.пIl поJryченвое
зЕачеЕЕе, ве црсвыЕасt l0 см'|.

9 Оформлеппа рс]ультlто! поверкп
9.1 Резуштаты rзмерЕrй завосrгся в пртокол (прrложение l).
9.2 СпекгрмсФЕ, прrцеддIlе поверку с поJIох(ЕтеJБвцм резу,,ьтатоll,

прп}паrотся годlыIrrr и доIryскаlOтся к прttмсвснию. на lItD( вьцаgтся саЕдстельqгво о
цоверке устаsоsJlеввой фрмы i Batt|oclт зtltц поверки соглiюfiо Прпсазу МЕнЕстsрсrва
проrdчIЕл€Евости r торюв,Iх Россrrйскоfi <Ьдерашпr 

'Фl8l5 
от 02.07.2015г. (Об

)пв€р)i(деllяr Порялса првелеквя поsеркх ср€дств цзмерениЛ, трсбовавяr к зваку
доаерка и сддсржавию свидgтеJIьGтва о пов€рке)>.

9.3 СпекФоrisты, прошедшхе поверку с отрrцате,Бныu pe]yJlьтaтoм,

tIрк}вак}тýя непрrtrcдIыIlrи, ве допускаются к прrrrrевенlю. Свядетсrъстзо о прсдцдлцеfr
поверке и (и:rи) оrпск пов€рятеrБЕого клейма алнулируог п вшIисьмlог (Извещ€вхе о
вепрЁгодflости), с укrзsцrем приilин в соответствrrи с требоваllавлr Прпtоза
МкЕхстgрства прмцшлеt|ностиr' торпоЕли Российскоf, Ml 02.07.20l5г.

Начаьrдл< сrгдела ФГутI (ВнииоФи)) А.в.иваtiов

(т

(8)

Ведлцrfr шгr(свср ФГУП А. н. шобrЕа

П. С. Маrъцевllr{л(ея€р ФГУП (ВНИИОФИD



ПРИЛОЖЕНИЕ 1

к Методике поверки
<<Спектрометры комбинационного рассеяния, моделей inVia Basis и inVia Rеflею>

протокол
первичной / периодической поверки
от( >) 201_года

Средство измерений: Спектрометры комбинационного рассеяния. моделей inVia Basis и
inVia Reflex

то приводяг лD( перечень (наименования) и типы с разделением знаком (Koclul дроOь) / ,)

Зав.J\}_Nэ/Nч
Заводскио номсра блоков

Припадлежащее
менование юр}цического JIиц4 инн

Поверено в соответствпи с методикой поверки <Спектрометры комбинационного
рассеяния. моделей inVia Basis и inVia Reflex. Методика поверки МП .Д4-17>.

С применением эталонов
(наимснование, заводской номер, разрял кпасс тOчности иJIи погрешностъ)

При следующих значениях влияющих факторов:
(приводят перечень и значения влияющlаt факгоров, нормированньD( в меюдике поверки)

- температура окружaющего воздд4 ОС

- относительнtц влЕDкность воздуха, О/о

- атмосферное дt}вление, кПа
льтаты огических х

от +l5 д9 +35

от 20 до 80
от 94 до 106

Характерпстика

Рекомендацпи

исполнители:

Средсгво }вмер€ний признаь приюдным (иJш неприюдным) дlя применения

подписи, ФИО, должность


