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1 ОБЛАСТЬ IIРИМЕНЕНИЯ

Настоящая методика распрострzlняется на микроскоп электронньй скшrирующий

Verios 460 xHR SEM с системами дjIя энергодисперсионного микроtlнt}пизаи анализа об-

pirTgo рассеянных эпектронов, зtlводской номер 992ззз2, фирмы FEI Соmрапу, США (да-

лее - микроскоп), предrазначеньй дJIя измерений линейньж размеров элементов микро-

рельефа, электроннозондового рентгеноспектрального микроанаJIиза и регистрации и ана-

лиза картин дифракции обратно рассеянньD( электронов и устulнавJIивает методы и средст-

ва его первичной и периодической поворок.

2 НОРМАТИВНЫЕ ССЫЛКИ

в настоящей методике использованы нормативные ссьшки на следующие норма-

тивные докуN{енты:
госТ 9038-90 Меры длины концевые плоскопараллельные. Технические условия.
госТ р 8.628-2007 Госуларственная система обеспечениJI единства измерений.

Меры рельефные нанометрового диапtвона из монокристаллического кремниrI. Требова-

ниJI к геометрическим формаlrл, линейньпл ptвMepaм и выбору материала для изготовлениJI.

госТ |7022-8l. Графит. Типы, марки и общие технические требования,

ГосТ 859-2001. Медь. Марки.
госТ 6008-90. Марганец металлический и марганец tвотированньй- Технические

условия.
госТ р 8.736 - 20ll. ГосударственнzuI система обеспечениJI единства измерений.

измерения прямые многократные. Методы обработки результатов измерений. основные

положения.
гсссД мэ 222 _ 2014. Методика экспериментЕrльно-расчетного определения рент-

геноспекТрt}льньD( характерИстик контРольньD( образцоВ (образцоВ сравнения) для кшиб-

ровки рентгеновских спектрометров.

3 ТЕРМИНЫ И ОПРЕДЕЛЕНИЯ

3.1 Кривая набегания - зависимость величины видеосигнала от положения элек-

тронногО зонда вдоль линии) пересекающей границу зерна на электроЕно-

микроскопическом изображении (см. рисунок 1а),

З.2Пространственное разрешеЕие [по докр{ентации фирмы FEI Соmрапу] - раз-

ность между абсц"aaur" точек пересечения кривой набегапия и .тшrний, соответствующих

принятому верхнему значению порога контраста (65% от мчlксимальной интенсивности

дzlнного видеосигнала) и приIUIтому нихнему значению порога контраста (35% от макси-

мальной интенсивности дtlнного видеосигнала), см, рис, 1 б,

примечание: прогрчll\dмное обеспечение микроскопа содержит специt}льную

утилиту для выtIисления значения прострtlнственного разрешения в соответствии с приве-

денным определением (image.exe). ,Щанная уп{лита выIIисJIяет в соответствии с приведен-

ным определением пространственное ршрешение вдоль нескольких линий, пересекающих

граJrицу зерна фисунок 1а), в качестве результата принимается среднее значение,



1,5 нмI
10 нм

б

LaOo/o

65о/о

35о/о

о%

Рисунок 1. К опрлелению прострtlнственною р{врешеЕия микроскопа по докр{ентации
фирмы FEI Company.

а - изображение отдельного зерна золота на угольной подложке, красным показаны ли-
нии, доль KoTopbD( строят кривые набегшrия и вы.IисJIяют прострaшственное разрешение;
б - кривая набегшrия вдоль одной из .гплний, разность между абсциссами точек пересече-
ния кривой набегшtия и JIиний, соответствующtх верхнему значению порога контраста
(65% от максимtLльной интенсивности дtlнного видеосигнала) и нижнему значению порога
контраста (35% от мzжсимапrьной интенсивности дaнного видеосигнша) соответствует 1,5

нм, эта веJIичина принимается за значение пространственного рtврешения.

4 ОПЕРАЦИИ ПОВЕРКИ

При проведении поверки вьшоJIшIют операции, )aк:}зilнные в таблице 1.

Таблшца 1. Операчии, вьшолЕяемые при проведении поверки.

}lb

п/п
Наименование операций Раздел

Обязатеrьность проведенпя
опеошtий пои

первичной
повеDке

периодиI{ескои

поверке
l Внешrrий осмотD" проверка комплектности 9.1 да да
2 Проверка работоспособности микроскопа.

проверка прогрtlммного обеспечения.
9.2 да да

a
J Опрделение пространственного рt}зреше-

ния микDоскопа
9.3.1 да да

4 Определение диtшttзона измерений .шлней-

HbD( размеров и относительной погрешЕо-
сти измеDений линейньD( размеров

9.з.2 да да

5 Определение энергетического разрешение
энеDгодиспеIюиоIIного спектDометDа

9.з.3 да да

6 Определение погрешности измерений по-
ложения линrй характеристического рент-
геновского излучения

9.з.4 да да



N9
пlл Наименование операций ]аздеJ

Обязательность проведения
операций при

первичной
повеDке

периодическои
повеDке

7 Определение относительного среднего
квадратического откJIонения результатов
измерений интенсивности рентгеновского
излytlения

9.з.5 да да

8 Проверка диапазона определяемьIх элемен-
тов

9.з.5 да нет

5 СРЕДСТВА ПОВЕРКИ

5.1 При проведении поверки применяются меры, образчы и вещества, указанные в
таблице 2.

аблица 2 ые ооDазпы и вешества. использчемые пDи повеDке.

Номер
пункта по
методике
поверки

обозначение
образча в мето-

дике
поверки

Марка или химический
состав

стандартного образча

Производитель или норма-
тивный докуN{ент

9.3.1 по-1 Образец - Аgаr Gold on
СаrЬоп Ultra High Reso-
lution Calibration Speci-
mеп AGSl987 (размер
частиц менее 2 нм)

Фирма Agar Scientific, Вели-
кобритания.

9.з.2 по-2 Мера длины концевчul
плоскопарЕIллельнаrI с
номинальным значени-
ем l мм (кл.т. 3 по
гост 9038-90)

По ГоСТ 9038-90.

9.2
9.з.2

по-з Мера ширины и периода
специt}льная МШПС-
2.0К (номин,tльное зна-
чение шага шаговой
структуры-2мкм,до-
пустимое отклонение от
номинального значения
шага шаговой структу-
ры * 0,05 мкм)

изготовленная
8.628-2007.

гост

9.з.з,
9.з.4,
9.3.5

по-4 Чистая медь Катодная медь марок МOк,
Мlк или М2к по ГосТ 859-
200l.

9.2
9.3.з

по-5 Чистый марганец Марганец марок Мн998 или
Мн997 по ГоСТ 6008-90.

9.з.з по-6 Образеч - Calcium fluo-
ride, Product пumЬеr
378801, CAS пumЬеr
7789-75-5 (содержание

фторида кальция не ме-
нее 99.99 о/о\

Фирма Sigma Aldrich, США.



Номер
пункта по
методике
поверки

обозначение
образча в мето-

дике
повеDки

Марка или химический
состав

стандартного образца

Производитель или норма-
тивный докуi\{ент

9.з.з по-7 Графит Графит марок ГСМ-l, ГСМ-2
по ГоСТ l7022-8l.

4.2 Образuы ПО-6 и ПО-7 перед применением необходимо спрессовать в таблетки.
4.3 На поверхность спрессованного ПО-6 необходимо напылить угольную пленку

для предотвращения эффектов зарядки.
4.4 Рентгеноспектральные характеристики ПО-4 - ПО-7 установить в соответствии

с ГСССЩ МЭ 222 - 2014.
4.5 .Щопускается использование других средств поверки, по характеристикап,r не ус-

тупtlющим указанным.

б ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ

При проведении поверки соблюдают требования ГОСТ 12.3.019-80.

7 ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ОПЕРАТОРА

К проведению поверки допускаются лица:
- имеющие опыт работы со сканирующими электронными микроскопами;
- изучившие техническое описание и руководство по эксплуатации микроскопа

методику его поверки.

8 УСЛОВИЯ ПОВЕРКИ И ПОДГОТОВКА К НЕЙ

8.1 При проведении поверки должны соблюдаться следующие условия:
- диапазон температур окружtlющей среды, ОС

- относительнtш влажность воздуха при температуре 20 ОС, Yо,не более
20+3;

80;

- атмосферное давление, кПа от 84 до 107;

- нilпряжеНие питанИя от сетИ переменнОго тока частотоЙ (50/60) Гц, В от 1 10 до240.
8.2 Подготовку микроскопа к работе провести в соответствии с руководством по

эксплуатации.
8.3 Перед проведением поверки микроскоп должен быть полностью вкJIючен в со-

ответствии с руководством по эксплуатации и выдержан во включенном состоянии не ме-

нее 24 часов.

9 ПРОВЕДЕНИЕ ПОВЕРКИ

9.1 Внешний осмотр, проверка комплектности

9.1.1 При проведении внешнего осмотра и проверке комплектности должно быть

установлено соответствие микроскопа следующим требованиям:
- наличие товарного знака изготовителя, порядковый номер, год изготовления;
- прочность закреплениJI, плавность действия и обеспечение надежности фиксации

всех органов управления;
- соответствие функционzrльному назначению и четкость всех надписей на органzrх

управления и индикации;
- наружнtц поверхность не должна иметь следов механических повреждениЙ, КОТО-

рые могут влиять на работу микроскопа;
5



- tIистота и целостность рzвъемов;
- соединительные провода должны бьrгь испрaшными;
- комплектность микроскопа должна соответствовать комплектности, указанной в

эксплуатационной документации.
9.1.2 Результаты внешнего осмотраи проверку комплектности микроскопасчитают

положительными, если выполняются все требования п. 9.1.1.

9.2 Проверка работоспособности микроскопа.
Проверка программного обеспечения

9.2.1 В соответствии с руководством по эксплуатации вкJIючить микроскоп, убе-
дится в нttличии связи между управляющей ПЭВМ и микроскопом.

9.2.2Установить в микроскоп произвольньй образец (может быть использован об-

разец ПО-3) и получить электронно-микроскопическое изображение.
9.2.З Убедиться в возможности перекJIючения с помощью управллощей програм-

мы ускоряющих напряжений в диапазоне от 1 кВ до 30 кВ, проверить работоспособность
системы зilмедления электронов.

9.2.4 Убедится, что все детекторы вторичньгх электронов (ВЭ) и обратно рассеян-
ных электронов (ОРЭ) функционирует в соответствии с технической документацией.

9.2.5 В соответствии с руководством по эксплуатации включить элекгронный мо-
нохроматор и убедится в его работоспособности.

9.2.6 Убедится, что дJuI всех модификаций обеспечивается предусмотренный тех-
нической документацией диапазон увеличений.

9.2.'l Убедится в наличии связи меlкду управляющим прогрЕli\,lмным обеспечением
(ПО) и энергодисперсионным спектрометром (ЭДС).

9.2.8Убедится в нЕIличии связи между управляющим ПО и системой регистрации и
анализа картин дифракции обратно рассеянных электронов (ЩОРЭ).

9.2.9 В соответствии с руководством по применению ПО убедится в возможности
совместного управления Э,,ЩС и системой регистрации и анализа картин ДОРЭ.

9.2.|0 Установить в микроскоп образец ПО-5. В соответствии с руководством по
эксплуатации записать рентгеновский спектр при ускоряющих напряжении 20 кВ. Убе-
дится, что в спектре присутствуют яркие линии L- и К-серий марганца (MnКol,z 5,895

кэВ, MnKP 6,49 кэВ, MnLo 0,637 кэВ) а положение высокоэнергетическоЙ границы тор-
мозного рентгеновского излrIения соответствует (20,00+0,05) кэВ. .Щля осуществления

данной операции записанный спектр следует просмотреть в логарифмическом масштабе.
g.2.1l Установить на специальный держатель с углом накJIона образца 70О образец

монокристалического кремния. Полуrить четкую картину ДОРЭ от кремния.
9.2.12 На жестком диске компьютера, подкJIюченного к микроскоtry открыть ди-

ректорию с:\хТ. В открывшейся директории найти файл feisystemcontrol.exe. Скопировать

указанный файл на внешний носитель. Используя алгоритм вычисления цифрового иден-

тификатора (по ГОСТ Р 34.11-94), определить контрольнуIо сумму указанного фаЙла.
9.2.1,З Результат поверки является положительным, если результаты проверок по

пп. 9.2.1-9.2.12 положительные и полr{еннiш контрольнаlI cyl!{Ma (цифровоЙ идентифика-
тор) соответствует сведениям, приведенным в описании типа на микроскоп
( 1 7дАsс9ЕЕ001в229 1 F54A7DBE98E8978DAC07552E52AD84D4CEB 1 42 1 бFF2 1 в77).

9.3 Определение метрологических характеристик

9.3.1 Определение пространственного разрешения микроскопа

9.3.1.1 Установить поверочный образец ПО-l и произвести откачку.
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9.З.1.2 Установить для ускоряющего напряжения, при котором измеряют простран-
ственное рaзрешение, предварительные режимы в соответствии с таблицей 3.

Таблица 3. Предварительные режимы при измерениях пространственного рz}зреше-
ния.

9.3.1.3. Перед проведением измерений в соответствии с руководством по эксплуа-
тации провести измерение уровня загрязнений. При необходимости произвести очистку
сначала камеры, затем поверхности образца.

9.З.1.4. Использовать устройство криогенной очистки дjIя улrIшения BaKyyI\лa. ,Щля

измерений пространственного рiврешения давление в KztMepe образчов не должно превы-
шать 3,10-5 Па.

9.3.1.5. Убедиться, что при увеличении 600000х на изображении отсутствуют по-
мехи, связанные с вибрациями.

9.3.1.6. Установить дJuI ускоряющого напряжения, при котором опредеJuIют про-
странственное разрешение, режимы измерений и параN,Iетры в соответствии с таблицей 4.

Таблица 4. Режимы и значения параметров дJuI различньD( ускоряющих нzшряже-
ний, при KoTopbD( измеряют пространственное рiврешение.

9.З.1.7 Получить изображение единичного островка золота и сохранить его по ад-

ресу, укванному для каждого ускоряющего напряжения в таблице 5.

Таблица 5. ,Щиректорияи имя файла с изображением.

Ускоряющее напряжение, дJuI
которого опредеJUIют про-
странственное разрешение

Режимы и паDап,lетDы

Dwell time Resolution Integrate Line in-
tesration

1кВ 10 мкс (10+30 мкс) l024x884 1х 4х
2кВ 10 мкс (10+30 мкс) 1024х884 1х 4х
500 в 3 мкс (3+30 мкс) l024x884 lx 25х

Ускоряющее на-
пряжение, дJUI

которого изме-

ряют пространст-
венное ра:}реше-

ние

Режимы и паDаIчIетры

Mode На-
кJIон
об-

разца

Uc
Mode

Ток
зонда

BD Рабочее

рас-
стояние

,Щетек-
тор

Увели-
чение

lKB mode
п

0о oN 1,6+6,3
пА

1кВ 0,8+1,5
мм

TLD-
SE

6.10'+
9.105

2кВ mode
п

0о oN 1,6+6,З
пА

оFF 0,7+1,5
мм

TLD-
SE

9.10'+
1,2.106

500 в mode
п

0о oN 1,6+l3
рА

4кВ -1,5 мм ICD 6.10'+
9.105

Ускоряющее напряже-
ние, для которого изме-

ряют пространственное
DtвDешение

Адрес, по которому сохраняют изображение и имя файла

1кВ c:\xT\imases\SAT\TLD 1 kV 1 mm SN9923332.tif



2кВ c:\xT\imases\SAT\TLD 2kV 1mm SN992ззз2.tif
500 в c:\xT\imases\SAT\ICD 500V lmm SN992ззз2.tif

9.3.1.8 Запустить программу оценки качества изображения (image.exe) на вспомо-
гательном компьютере.

9.3.1.9 Открьrгь сохраненное в п.9.3.1.7 изображение и произвести измерение про-
странственного разрешения. Полуrенный результат заЕести в протокол.

9.3.1.10 Операuии по пп. 9.З.1.2 - 9.3.1.9 выполнить дJuI каждого следующих зна-
чений ускоряющего нiшряжения: l кВ; 2 кВ; 500 В.

9.3.1.11 Микроскоп считается годным, если полrIенные результаты соответствуют
требованиям, приведенным в таблице 6.

Таблица 6. Значения пространственного разрешения в соответствии с эксплуатаци-
оннои документациеи ми па.

Ускоряющое напряжение, для
которого измерено простран-

ственное DtвDешение

Измеренное значение простран-
ственного рtlзрешения, не более

lKB 0,7 нм
2кВ 0,6 нм
500 в 1нм

9.3.2 Определение диапазона измерений линейных размеров и относительной по-
грешности измерений линейньж размеров

9.З.2.1Нижнюю границу диапчвона измерений определить по формуле:

Lmiп = В' l^in ,

где Lmiп - нижняrI граница диапазона измерений линейньгх p&lмepoB, нм;
lmtп- ЗНаЧеНИе ПРОСТРаНСТВеННОГО РUtЗРеШеНИЯ NЯ УСКОРЯЮЩеГО НаПРЯЖеНИЯ 2 kV,

измеренное в п. 9.3.1.9, нм.

9.З.2.2 Установить в микроскоп поверочный образец ПО-2 (меру длины концевую
плоскопараллельную с номинальным значением 1 мм).

9.З.2.З Установить предварительные режимы и режимы измерений в соответствии с
таблицами 2и3 ulя ускоряющего напряжения 2 кВ.

9.З.2.4 Щля опрелелениrI верхней границы диtlпtвона измерений линейньD( размеров
установить в Kilмepy образчов микроскопа поверочный образец ПО-2. Подбирая значение

увеличения и перемещая концевую меру, добиться, чтобы рабочие края концевой меры
бы-гrи видны на изображении.

9.З.2.5 Установить в камеру образцов микроскопа поверочный образец ПО-3 и по-
Jгr{ить в соответствии с руководством по эксплуатации микроскопа его изображение.

9.З.2.6 Руководствуясь геометрией меры на образче ПО-3 rlайти }пIасток с шаговой
структурой.

9.З.2.7 Поворотом изображения добиться приблизительной парzrллельности доро-
жек вертикzlльным границtlм изображения. В соответствии с руководством по эксплуата-
ции, добиться оптимальной фокусировки изображения и максимitльной компенсации ас-
тигматизма. Фокусировку, регулировку яркости и контрастности выполнить в рrIном ре-

(1)



Жиме, обращая внимание на отсутствие гIастков с огрzlничением сигнала. Выбрать такое
увеличение, чтобы на изображении поместились пятыЙ и шестоЙ выступы шаговой
структуры. Сфотографировать и сохранить изображение.

9.З.2.8. Поlryчить изображение шiговой структуры, содержаrцей девять шчгов и по-
вторить операции, указанные ь п. 9.З.2.7 .

9.З.2.9. В соответствии с руководством по эксплуатации, на полученньtх в пп.
9.з.2.,7-9.З.2.8 снимках произвести измерения расстояний, используя встроенный режим
ИЗМеРениЙ. Для изображения, полгIенного в л. 9.З.2.7 произвести измерения расстояния
между эквивrlлентными точками, соответствующими одному шагу структуры, для изо-
бРаЖения, полученного в п. 9.З.2.S - между эквиваJIентными точками, соответствующим
девяти шагам. Измерения провести п: 10 piш, каждый раз смещЕшсь по структуре в на-
правлении, параллельном дорожкzlм. Результат измерений линейного pi}Змepa элемента
дJUI каждого изображения (полученного вп.9.З.2,7 и в п. 9.З.2.S) вьItIисJUIют по формуле:

т = L.Z!=rli 
,

где l - результат измерений линейного ра:}мера элемента, мкм;
п - 10 - число измерений дJIя каждого изображения (см. п,9.З.2.9);
11 - РеЗ}Льтат i-го измерения расстояния между эквив[Iлентными точкчlми структу-

ры, (l = |,2,..., 10).

Среднее квадратическое откJIонение результата измерений линейного размера S7

вьгIислить по формуле:

Sг= (3)

где s; - сре[нее квадратическое откJIонение результата измерений линейного
размера, мкм;

т-l - результат измерений линейного piвMepa элемента, выtIисленный по формуле
(2),мкм;

l; - результат i-го измерения (l - 1, 2, ..., 10), мкм;
n = 10 - число измерений на каждом изображении (см. ъ 9,З.2.9) структуре с дан-

ным аттестованным pzlзмepoм.

,Щоверительные границы случайной погрешности t вычислить по формуле:

е = fS;, (4)

где s - доверительные границы слуrайной погрешности, мкм;
t = 2,262 - коэффициент Стьюдента для 10 измерений и доверительной вероятно-

сти Р = 0,95;
.ýJ - сре.щнее квадратическое откJIонение результата измерений линейного рЕвмера,

мкм, вычисленное по формуле (3);

Границы относительной погрешности измерений линейньтх размеров (без yleTa
знака) дJIя доверительной вероятности Р:0,95 вычислить по формуле:

(2)



(5)

где б - границы относительноЙ погрешности измерений линейньж р.вмеров,Yо;;
l - результат измерений линейного размера элемента, выtIисленный по формуле (2),

t - доверительные грzlницы случайной погрешности, мкм, вы[Iисленные по
формуле (4);

lref - aTTecToBt}HHoe значение линеЙного pttзмepa элемента меры МШПС-2,0К (по-
верочный образец ПО-1), мкм, (указано в паспорте ПО-1);

Lrеf - погрешность аттестации меры, мкм, (указана в паспорте ПО-1).

Коэффициент К в соотношении (5) вьr.Iислить по формуле:

где t - доверительные цраницы слуrайной погрешности, мкм, вычисленные по
формуле (4);

т-l - результат измерений линейного ptвMepa элемента, вычисленный по формуле (2),
мкм;

lrel - аттестованное значение линейного puшMepa элемента, мкм;
bref - ПОГРеШНОСТЬ аТТеСТаЦИИ МеРЫ, МКМ,,

s; - срещнее квадратическое отклонение результата измерений линейного рi}змера,
мкм, вьItIисленное по формуле (3).

9.З.2.10 Обработку результатов в соответствии с п9.3.2.9 провести для значений,
полrIенньж при измерениях расстояний между соседними эквивалентными точками
(л.9.З.2.7, один шаг ируктуры) и между эквивzIлентными точкtlми дJuI девяти шагов
структуры (п. 9.3.2.8). В качестве значения относительной погрошности измерений линей-
ных размеров d принимают максимtlльное из поJtг{енных значений.

9.З.2.1l Микроскоп считается годным, если:
- величина б (п.9.3.2.11) не превышает 5 О%.

- величина l^iп,вь|численнаrI по формуле (l) п. 9.З.2.|, не более 10 нм, аобакрая
меры длины концевой плоскопараллельной с номинilльным значением 1 мм (поверочный
образец ПО-2, л.9.З.2.4) при увеличении микроскопа 50 крат видны на изображении.

9.3.3 Определение энергетического разрешения энергодисперсионного спектрометра

9.З.З.1. Установить параметры микроскопа для работы с ЭЩС. Ускоряющее напря-
жение - 20 кВ.

9.З.З.2. Установить ПО-4 в микроскоп.
9.3.З.З. В соответствии с руководством по эксплуатации ЭrЩС выполнить энергети-

ческую калибровку.
9.3.З.4. Установить живое время спектрометра 100 с. Образцы дJuI измерений энер-

гетического рiврешения Э,.ЩС, режимы работы микроскопа и спектрометра приведены в
таблице 7.

6_;

мкм;

(6)
e+(|I-t,"1|+ |л'."1|)
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Таблица 7.

9.3.3.5 УСтановить в микроскоп соответствующий поверочный образец и произве-
сти откачку.

9.з.з.6 Регулировкой тока зонда добиться интенсивности спектра не более 10000
имп/с. Произвести запись спектра и экспортировать полученный спектр в формат EMSA
(ДЛЯ Этого необходимо кликнугь правой клавишей мышки на изображении набранного
спекц)а, в выпадающем меню выбрать Ехроrt, затем EMSA). Сохранить спектр в получен-
ном формате под именем под именем, yKfftaHHoM в таблице 6.

9.3.З.7 СтрУктура текстового файла в формате EMSA представлена в Приложе-
нии А. Спектр, представляющий собой массиВ данньж A={I;,E;}, где I;,E; - значения ин-
тенсивности рентгеновского излr{ения и энергии фотонов соответственно, переносят в
ПРОГРаММУ ОrigiпРrо 8l или аналогичную для дальнейшей обработки, формируя файл с
данными в этой прогрzlмме, рекомендуемое имя котрого укЕвано в таблице 6.

9.3.З.8 Выполнить операции по пп. 9.З.З.5-9.З.3.6 последовательно дJuI всех образ-
цов, указанньIх в таблице 7.

9.З.З.9 Из полуrенньtх в п. 9.3.3.7 массивов данньж для каждого поверочного об-
РаЗЦа A;:{I;,E;} ВьцеJuIют массив B1:{I1,E1}, соответствующий диапазону энергий от Er;n
ДО Еm*. Индекс f соответсвует рatзличным химическим элементал,r. Выбор значений гра-
ниц массива осуществляется путем просмотра графика зависимости интенсивности от
энергии. Эти точки соответствуют вьIходу пика на уровень фона со стороны меньшей и
большей энергий от максимума. Ориентировочные значения энергий приведены в
таблице 8.

Таблица 8.

9.З.З.10 Зависимость интенсивности рентгеновского излучения от энергии фотонов
B;:{I1,Ep} дJuI каждого химического элемента аппроксимируют с помощью четырехпара-
метрической модели:

' Программа оrigiпРrо 8 производства Originlab Соrроrаtiоп, опе Roundhouse Plaza, Northampton. МА 0l060
USA
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по-5 Марганец МпКс1.2 15 0+20 4096 5
по-6 Фтор FКо 10 0+l0 4096 2,5
по-7 Углерод СКо 10 0+ 10 4096 2,5

Поверочный об-

разец

Имя файла с экспор-
тированными дан-

ными

Имя проекта в
прогрilмме
Orisin 8 Рrо

Нижнее зна-
чение энер-
гии Е-;. эВ

Верхнее зна-
чение энор-
гии Е*о". эВ

по-5 Mn.emsa Mn resol.opi 5695 6095
по-6 F.еmsа F resol.opi 577 777
по-7 C.emsa С resol.opi 187 з67



1,(Е) = Iq,* дiехр(-Чg) , (7)

где /l(E) интенсивность характеристического рентгеновского излучения, число
импульсов за 100 с;

/q. - интенсивность фона, число импульсов за 100 с;

^4; - спектраJIьнtш интенсивность харtжтеристической линии, число импульсов за
l00 с;

Е - энергия фотона, эВ;
Ео, - энергия фотона, соответствующzш значению спектрaIльной интенсивности, эВ;
t4l; - пzlрzlметр, характеризующий ширину линии, эВ.

В программе OriginPro 8 этому соответствуют следуIощие действия: в меню
АпаlуsЬ выбрать пункт Fittiпg, в появившемся выпадающем меню пункт Nоп Linear
Сurуе Fit. В появившемся окне диалога выбрать пункт Fuпсtiоп Sеlесtiопs, в окне
Category выбрать из вьшадающего меню Peak Fuпсtiоиs, затем в пункте Category выбрать
функцию GaussAmp, KoToptul соответствует модели (6). Осуществить аппроксимацию и в
окне данньж считать значения параметрз lv1.

Проделать укtванные операции для всех образцов (табл. 7).
9.3.3.1l Энергетическое рzврешение спектрометра на линии Kot,z

ссоответствующего элемента ДЕ;, эВ, вычисJIяют по формуле:

ДЕi - 2,З54В.wi,

г[е }v; - параN,rетр, вьIчисленныЙ в п. 9.3.3.10, эВ.

(8)

9.З.3.12 Микроскоп считается годным, если вычислеЕныо по формуле (8) значения
энергетического разрошения ЭЩС не превышtlют значений, указанньж для каждого эле-
мента в таблице 9.

Таблица 9.

химический эле-
мент

Спектральная
линия

Энергетическое pzв-

решение Э,ЩС, эВ,
не более

Марганец MnKol l24
Фтор FКс 58

Углерод СКо 48

9.3.4 Опрелеление погрешности измерений положения линий характеристического
рентгеновского излучения

9.3.4.1. Установить в микроскоп поверочный образец ПО-4.
9.З.4.2. Установить режим микроскопа для работы с Э,ЩС. Ускоряющее напряжение

20 кВ. Параметры ЭДС: диапiLзон от 0 до 20 кэВ, число каналов 4096 (5 эВ/канш). Живое
время набораданньIх 100 с.

9.3.4.З. Изменение тока электронного зонда добиться интенсивности регистрируе-
мого рентгеновского спектра около 10 000 имп/с.

9.З.4.4. Зарегистрировать рентгеновский спектр и экспортировать его в формат
EMSA.

l2



9.З.4.5. Выполнить операции по пп. 9.3.З.9 - 9.3.3.10 для зарегистрировЕIнного
спектра. Ориентировочные значения границ массива (п.9.3.3.9) Emin : 7820 эВ, Еr* =
8261 эВ. Считать значение До.,,.

9.З.4.6 Погрешность измерений энергии рентгеновских фотонов на линии CuKor,z
Д61, эВ, вьItIислить по формуле:

bcu= В041,00 - Eoru ,

ГДе ЧИСЛО В041,00 соответствует энергии фотонов дJIя мчlксимума линии характе-
РИСТИЧеСКОГО ИЗЛУчения меди CuKo,1,2, эВ, установленное в соответствии с ГСССЩ
МЭ 222 - 20|4;

Epru - Энергия фотонов, соответствующая значению максимуму линии характери-

стического излучения меди CuK0,1,2, полf{ена в п. 9.3.4.5, эВ.

9.3.4.5. Микроскоп считается годным, если величина Д6.r, (без учета знака) не пре-
вышает 0,3 эВ.

9.3.5 Определение относительного среднего квадратического отклонения результатов
измерений интенсивности рентгеновского излучения

9.3.5.1 Измерения проводят на образце ПО-4. Режимы работы микроскопа и пара-
метры Э.ЩС согласно 9.З.4.2 - 9.З.4.З.

9.З.5.2 Зарегистрировать спектр и экспортировать его в формат EMSA.
9.3.5.3 Выполнить операции по пп. 9.3.3.11 -9.З.З.l2.
9.З.5.4 Записать значение интенсивности линии характеристического излrIения ме-

ди Дсui, полrIенное на основе модели (6).

9.З.5.5 Повторить операции по пп. 9.З.5.2 - 9.3.5.4 10 раз. Каждый ре} следует не-
много сдвигать точку, соответствующую положению электронного зонда на образце во из-
бежании образования нагара.

9.З.5.6 Вычислить среднее значение интенсивности рентгеновского изл)пrения линии
Ко1,2 марг&нца по результатам измерениЙ А по формуле:

Д -:. xblr Acu, , (10)

где .4 - среднее значение интенсивности рентгеновского излrIения линии К0,1,2 ме.щи,

число импульсов за 100 с;
дсui - рузультат f-го измерения интенсивности рентгеновского излr{ения линии

Коl,zм9ди, число импульсов за 100 с;
n = 10 -число измерений.

Относительное среднее квадратическое откJIонение результатов измерений интен-
сивности рентгеновского излr{ения вьЕIислить по формуле:

]. -- (A-oru,\'
s. = i,ILrЁ', 100 , (10)

где sr - относительное среднее квадратическое откJIонение результатов измерений
интенсивности,Yо;

л4 - среднее значение интенсивности рентгеновского излrIения линии Ко1,2 мо,щи,

число импульсов за l00 с;

(9)
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/д, - рузультат i-rc tвмереЕrя ЕlтенспвЕосIи реrпr€новскою trзrDл!еЕЕа .'IиЕцп
KolJ шеш, tlцcJro пшудсэв за l00 с;

n = 10 -,цrсло rзшереЕrf,.

9.3.5.7 Мшrроскоп считаsтся юдrfiц4 ecrlx велцчхЕа s, 8е превщwt 2 Yо.

l0 ОФОРМJIЕНПЕ РЕЗУJЬТЛТОВ ПОВЕРКП

l0.1 РезуJБтагы пов€ркr форrrллоrtя пдrоrоlсолоrr (фрrrа прстокола прrведевш в
Прцлож€ншr Б), котOршй храrrrrrся в оргакrвацrrr, прводивш€й поr€рку.

l0-2 МиФосlФц удоцлgtворяощfr цсбоваtияl Еаgrояцей меюдо(ц прl<lЕают
подllýм к прп енеЕию tt rlа rreкt вьцают сввдетельство о повсрке усгаповлеввоf, фрlrы,

l0.З При oгрrцательrfi{х рg]ультатФ( повсрIсв прцед)Фу пов€ркц Gледует повто-
рrгь. Если повmрrrшс резуJъ,гаты поверки окa)r)тс, цсудов.tlетЕорrrг€льriымй, m мЕкр-
скоп заtтрец|rют к цим€н€нI4оп вьtдаlог lllвецIЕццео ЕепрЕгодrrости с указдц€rr црst оr-

ГлаввыЯ хауцrьй сотрудЕrх АО (НИЦПВ),
поrюр фпз.-rrат. пауц прф€ссор /ЩЦ5i-"н.ФиJпrпrrов

l4


