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Госуларственная система обеспечения единства измерений.

Спектрометр рентгеновский фотоэлектронный PHI5000 VеrsаРrоЬе. l МП б-251-2015

Методика поверки

Щата введения в действие: 2015 г

1 Область применения

Настоящая методика поверки распространяется спектрометр рентгеновский фотоэлек-

тронный РШ 5000 VеrsаРrоЬе (далее спектрометр) производства фирмы

KULVAC PHI, INC.)I (Япония) и устанавливает методы и средства первичной и периодическоЙ

поверок.

Поверка сtrектрометра должна производиться в соответствии с требованиями настоя-

щей методики. ИнтерваlI между поверками - один год.

2 Нормативные ссылки

В настоящей методике поверки использованы ссылки на следующие нормативные до-

кументы:

ПР 50.2.006-94 Государственнtul система обеспечения единства измерениЙ. Порялок

проведения поверки средств измерений

ГОСТ 12.2,007 .0-75 Система стандартов безопасности труда. Изделпя электротехниче-

ские. общие требования безопасности

пот РМ-016-2001 РД 153-34.0-03.150-00 <Межотраслевые правила по охране труда

(Правила безопасности) при эксплуатации электроустановок).

3 Операции поверки

3.1 При поверке должны быть выполнены операции, указанные в таблице 1.

Таблица 1 Операции поверки

Наименование операции
Номер пункта
методики по-

верки

Обязательность проведения
операций при

первичной
поверке

периодической
поверке

1 2 3 4

l Внешний осмотр 8.1 да да

2 Опробование 8,2 да да

3 Проверка метрологических характеристик 8.3



должение таблицы l
3.1 Проверка относительного среднего квад-

ратического отклонениJI вьIходного сигнала
8.3.1 да да

3.2 Проверка абсолютной погрешности изме-

рений энергии связи
8.з.2 да да

3.3 Проверка разрешения энергии связи (пол-

нtш ширина линии Еа половине высоты) на

линии золота Лч4fтппри ширине энергетиче-

ского окна 2,95 эВ

8.3.3 да да

3.4 Проверка диапазона измерений энергии

связи
8.3.4 да нет

З.2 В СлrIае невыполнения требований хотя бы к одной из операций поверка прекра_

ЩаеТСЯ, Выполняются операции по настроЙке спектрометра в соответствии с РЭ и поверка

спектрометра повторяется. В случае повторного невыполнения требований, поверка прекра-

щается и спектрометр бракуется.

Срелства поверки

4.1 При проведении поверки применяют следующие средства:

- метzlллические тонкие пленки:

Марка метаJIлической тон-
кой пленки

Параметры мета-гtличес кой
тонкой пленки

Массовая доля основного ком-
понента в металлической тон-

кой пленке,Yо,не менее
Серебро (Ср 99,9)
гост 68з6-2002

Толщина, мм,0,025
Размеры. мм.20х20 99,9

Золото (Зл 99,9)
гост 68з5-2002

Толщина, мм, 0,025
Размеры, мм,25х25 99,9

Медь (МOк)
гост 859-200l

Толщина, мм, 0,025
Размеры, мм,20х20 99,9

- база данных рентгеновской фотоэлектронной спектроскопии Национального ин-
ституга стандартов и технологии NIST, США. (http:/isrdata.nist. gov/xps0.

4.2 Щопускается применение других средств поверки, обеспечив€lющих требуемую точ-

ность и диапiвоны измерений, в том числе мет€lллические тонкие пленки компании Alfa Aesar

(Великобритания), входящие в комплект поставки спектрометра.

5 Требования безопасности

При проведении поверки должны быть соблюдены <Правила эксплуатации электроус-

тановок потребителемD, <Правила технической безопасности при эксплуатации электроуста-

новок потребителем)), требования ГОСТ 12.2,007.0, ПОТ РМ-016-2001 РД

l53-34.0-03.150-00 Межотраслевые правила по охране труда (Правила безопасности) при экс-

плуатации электроустановок.
5



6 Условия поверки и подготовки к ней

6.1 При проведении поверки должны быть соблюдены следующие условия:

- температура окружающего воздуха, ОС 20 * 5

- относительная влажность при +25 ОС,О/о, не более 70

- напряжение питания, В 380 + l0 %

- частотанапряжения, Гц 50

6.2 Спектрометр устанавливается вдали от источников магнитньIх и электрических

полей.

7 Подготовка к поверке

7.1 Спектрометр подготовить к работе в соответствии с руководством по эксплуатации

(далее - РЭ).

8 Проведение поверки

8.1 Внешний осмотр

При внешнем осмотре установить:
- отсутствие видимьtх повреждений;

- соответствие комплектности указанной в РЭ;

- четкость обозначений и маркировки.

8.2 Опробование

8.2.1 Проверить работоспособность органов управления и регулировки спектрометра с

помощью BcTpoeHHbD( систем KoHTpoJuI в соответствии с РЭ.

8.2.2 Провести проверку идентификационньIх данньгх ПО спектрометра. Идентифика-

ционное наименование ПО, номер версии ПО идентифицируется при запуске ПО путем выво-

да на экран номера версии. Первые цифры в номере версии ПО установки должны соответст-

вовать приведенным в таблице 2.

Таблица 2 - Идентпфикационные данные прогрtlммного обеспечения

Идентификационные данные Значение

Идентификационное наименование ПО PHI SUMMIT XPS for Versa РrоЬе

Номер версии (идентификационный номер)
по

1.4.1.6

Щифровой идентификатор ПО 44вFO5в94Fз 1 1 A4DC9735E0O6BB4A1 86

.Щругие идентификационные данные Md5



8.3 Проверка метрологических характеристик

8.3.1 Проверку относительного среднего квадратического откJIонения (далее - СКО)

выходного сигнала

Проверку относительного СКО выходного сигнаJIа провести с использованием метчIл_

лических тонких пленок производства компании Alfa Аеsаr, Великобритания, которые входят

В комплект tIоставки, характеристики которьtх представлены в п.4.1 настоящей методики по_

верки.

Провести не менее 3 измерений выходного сигнilIа спектрометра в виде значений энер-

гетического положения линий элемента на одном из образцов метаIIлической тонкой пленки.

Относительное СКО выходного сигнала рассчитать по формулам:

Ту
_ /-,l' ' U

--l п
т

л l00
" Х,

(1)

(2)

линий эле-гДе Xi - сре.щнеарифметическое значение энергетического положения

мента в Ём образце, эВ;

Х,, - результат7-го измерения энергетического положения линий элемента в Ём образ-

це, эВ;

п - число результатов измерений.

Полуrенные значения относительного СКО вьтходного сигнала должны удовлетворять

требованиям таблицы 4.

8.3.2 Проверка абсолютной погрешности измерений энергии связи

Проверку абсолютной погрешности измерений энергии связи провести при помощи

металлических тонких пленок, входящих в комплект поставки спектрометра пугем определе-

ния откJIонения энергетического положения линии каждого из образчов на определенном

электронном уровне (Cu 2рз72, Ag Зd512, Au 4f772), используя справочные данные международ-

ной базы NIST. Справочные данные энергии связи в металлических образчах золота, серебра и

меди представлены в таблице 3.

Таблица 3 - Справочные данные энергетических линий фотоэлектронньD( спектров зо-

лота, серебра и меди

|{х,, -Т,),

наименование элемента Фотоэлектронная линия Значение энергии связи, эВ

Золото (Au) 4hп 84,0

Серебро (Ag) Зdsп 368,30

Мель (Cu) 2рз,, 9з2,66



Полуrить не менее пяти измерений величины энергетического положения линий

Сu2рз2, Ag 3d572, A:u4f72нa СrтектрОМеТре.

Абсолютн},ю погрешность измерений энергии связи рассчитать по формуле

Ь= Х,- Д,, (3)

ГДе Х, - результат измерениЙ энергии связи, поIryченный на спектрометре, эВ;

,4, - справочное значение энергии связи, эВ.

ПолУченные значения абсолютной погрешности измерений энергий связи должны

удовлетворять требованиям таблицы 4.

8.3.3 Проверка разрешения энергии связи (полной ширины линии на половине высоты)

налиниизолота Au4f72

ПОЛУчить не менее пяти изображений энергетических спектров линии золота Au 4f72

при ширине энергетического окна 2,95 эВ.

С пОмощью программно-аппаратньD( средств спектрометра определяют значение рсв-

решениЯ энергиИ связИ (полноЙ ширинЫ линиинаполовине высоты) налиниИ золота АЧ4f72

как площадь пика соответствующего значению энергии связи налинии золота Лu4f12, прини-

мая форму пика за треугольник по формуле

S=h,a, (4)

ГДе h- ВыСОТа пика, соответствующая отрезку от базовой линии до вершины пика, ед.;

4 - ширина пика, измереннtш на расстоянии, равном /z его высоты, эВ.

ПОлУченные значения разрешения энергии связи (полной ширины линии на половине

высоты) на линии золота Лu 4fl2должны удовлетворять требованиям таблицы 4.

8.3.4 Проверка диапазона измерений энергии связи

ПРОверкУ диапЕвона измерений энергии связи провести одновременно с определением

погрешности по 8.3.2 настоящей методики поверки.

За Диапазон измерений спектрометра принимают диапазон измерений энергии связи,

ПРИВеДенныЙ в таблице 4, если полученные значения погрешностей удовлетворяют требова-

ниям, указанным в таблице 4.



Табlпша 4 - Мчгрлогическtlс характеристики

НаЕмсповавпе tiplкTepllcтпK
3ввчеппя харrк-

теDпстпк

Двапазоlr региqтрируемых элсмеrгов ог Ве до Bi

l0

ДидrазоЕ пзмереЕrй эвергпи связи, эВ от 20 до 1400

t1,0

0,6l

9 Оформлеяие результатов поверкя

9.1 Оформляют протокол прведения поверки по форме ПриложеЕЕя А_

9,2 Положггельные рзультаты поверки оформляют вь!дачей свидетеJьства о поверке в

соотЕетствци с пР 50.2.006. 3вак поверки вавосlлтся на свидетельство о поверке,

9.3 Прл отричательЕьц результатах поверки спеrФомgФ прЕзflаЕтся ЕепрЕгодньь,r к

даJыrеfoцей зксплуат!цив, анцулируют свцдетельство о поверке, гасят кпей]\iо ц выд,tют вз-

аецеsие о Еецрвгодцостlt с }тазавие!l причин в соответствии с IIР 50,2,006-

Разработчпк: 
" 

.. ._|,,/
Зав. лаб25l, вх.п. Фгуп dъиим)) - 

" ; Е,П, Собrgа



ПРИЛОЖЕНИЕ А
(обязательное)

ФОРМА ПРОТОКОЛА ПОВЕРКИ

ПРОТОКОЛ J\Ъ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ
Спектрометра рентгеновского фотоэлектронного PHI 5000 VеrsаРrоЬе, зав Nч 76
,ЩокуменТ на поверКу: МП 6-251-2015 кГСИ. Спектрометр рентгеновскиЙ фотоэлектронный
РШ 5000 VеrsаРrоЬе. Методика поверки)).
Информация об использованных средствах поверки:

Условия проведения поверки:
- температура окружающего воздуtа, ОС

- относительнiш влажность воздуха, Yо

Результаты внешнего осмотра
Результаты опробования

Таблица A.I - Результаты ки абсолютной и связи

Результат проведения поверки:

вьцано свидетельство о поверке (извещение о непригодности)
от( ) 20_ г, Jtlb

Поверитель
Подпись

Организация, проводивш€ш поверку

Проверка метрологических характеристик

наименование
измеряемого

элемента

Результаты измерений
энергии связи элемента,

эВ

Абсолютнaul погреш-
ность измерений энергии

связи, эВ

Разрешение энергии
связи (полная шири-
на линии на поло-
вине высоты) на

линии золота
Au 4fzlz, ЭВ

!иапазон измерений энеDгии связи от эВ до эВ

(Ф.и.о.)

l0


