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1 обшие положеllия

1.1 Настоящая методика распростаняется на дифраюомеlры рентгеновские
MiniFIex 600 фирмы Rigaku Соrроrаtiоп, Япония (далее - дифрактометры) и устанавливает
методы и средства их первичной и периодической поверок.

1.2 .Щифрактометры предназначены дlя определения фазового состава кристirлличе-
ских веществ и измерений параметров кристаллической решетки на основе измерений и
последующего анализа углового распределения интенсивности рентгеновских луrей, ди-
фрагированных на кристаллической решетке.

1.3 При проведении поверки измеряемые дифрактометрами значения величин про-
слеживаются через изготовителя ГСО 104'75-20|4 (SRM l97бЬ) National Institute of Stand-
аrds and Technology, США, к единицам пtежлународной системы единиц (СИ).

1.4 Поверка лифрактометров проводится методом непосредственного сличения с
гсо l0475_20l4.

2 Перечеllь операцlrIl поверкIl

2.1 При проведении поверки должны быть выполнены следующие операции, ука-
занные в таблице 1:

'Габлица l. опе ии, выполняемые п lI ведении пов KlI.

Обязательность проведения

Наипtенование операций
Номер
п}.нкга
l\lетодики

При пер-
вичной
поверке

При периоди-
ческой
поверке

1. Внешний осмотр лифрактометра 7 Да Да
2. Подготовка к поверке и опробование ди-
фрактометра.

8 Да Да

З. Проверка прогрtlммttого обеспечения ди-
фрактометра

9 Да Да

4. Опре:еление метологических характери-
стик и подтверждение соответствия средства
измерений метрологическим требованltям
4.1 Опрелеление диапазона измерений углов
дифракции 20 и абсолютной погрешности из-
мерений угловых положений дифракцион-
ных максимумов по углу 20
4.2 Определение среднеквадратичного откло-
нения случайной составляющей (СКО) по-
грешности измерений угловых положений
дифракционньrх максимумов по углу 20
4.3 Определение среднеквадратичного откло-
нения случайной составляющей (СКО) отно-
сительной погрешности измерений интеграль-
ной интенсивности дифракционньгх линий
4.4 Определение среднеквадратичного откло-
нения случайной составляющей (СКО) по-
грешности измерений отношений интегра:Iь-
ных интенсивностей лифракчионньгх линий
4.5 Подтверждение соответствия средс гва из-

ерений метрологическим требования;rt\r

l0

l0. l

l0.2

10,з

10.4

l0.5

Да

Да

Да

Да

Да

Да

.Ща

Да

,I[a

Да

з



2.2 Операчии поверки проводятся юридическиNtи лицilми и индивидуальньми пред-
принимателяtlи, аккредитованными в установленном порядке.

2.3 Провеление поверки не в полном объёме, для меньшего числа поддиапазонов
измерений и для меньшего числа измеряемых величин не предусмотено.

3 Метрологические и техtIические требования к средствам поверки

3.1 При проведении поверки применяются средства поверки и вспоtnlогательное
оборудование, указанные в таблицах 2 и 3.
Таблица 2 - С ства по ки, используе]\1ые и llo ке

таблица 3 Вспомогательное обо дование, использ e]\loe п и пове

Операuии по-
верки, требую-
щие примене-
ние средств по_
верки

Метрологические и технические требо-
вания к средствам поверки, необходи-
мые для проведения поверки

Перечень рекоNlендуемых
средств поверки

п.п. l0.1-10.4 Параметр криста!,Iлической решетки:
а:0,4'759137 нм, расширеннм неопре-
деленность U=0,0000080 нм,
с:|,299ЗЗ'7 нм, расширеннzul неопреде-
ленность U:0,000015 нм.

СО дифракционных
свойств кристаллической

решетки (оксид а.rюми-
ния) ГСО 104'75-2014
(SRM 1976ь) далее По-l

п.6 Средство измерений температуры ок-
ружающеЙ среды вдиапазоне от +l5 ОС

до +25 ОС с абсолютной погрешностью
не более +0,5 оС.

Срелство измерений относительной
влажности окружающей среды в диапа-
зоне от |0 % до 80 о/о с абсолютной по-
грешностью не более +3 7о.

Средство измерений атмосферного
давления в диапазоне от 84 до l0б,7 кIIа
с абсолютной погрешностью не более
+0,5 кПа.

Прибор коrrбинированный
Testo 622, рег. }&53505-13

обозначение
вспомогательного
оборудования в

данной методике
поверки

наименование и

тип вспомогатель-
ного оборудования,

Основные технические характе-

ристики вспомогательного обо-

рудования.

Номер
пункта по
методике
поверки

Bo_1 ,Щержатель стан-
дартного образца
гсо 10475_20l4

,Щержатель стандартного образ-
ца должен иNlеть диамет поса-
дочного отверстия 25,7+0,5 мм и
обеспечивать возможность фик-
сации рабочей плоскости стан-
дартного образца на одном
уровне с верхней плоскостью
во-1.

l0.2

З.2 !опускается применение других средств поверки и вспомогательного оборудо-
вания с аналогичньlми или л)лшими метрологическими и техническими характеристика-
ми, обеспечивающих определение метологических характеристик поверяемого дифрак-
тометра с требуемой точностью.
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4 Требования по обеспечепию безопасности проведения поверки

4.1 При проведении поверки должны соблюдаться требования ГОСТ 12.3.019-80
<Правила экспJryатации элекгроустановок потребителем>.

4.2 .Щолжны соблюдаться <Правила устойства электроустановок)), утвержденные
приказом Минэнерго РФ от 08.07.2002г., и <Основные санитарные правила работы с ра-
диоактивными веществами и другими источникalfirи ионизирующпх излучений> ОСП-
72187, <Нормы радиационной безопасности>> НРБ-99/2009.

5 Требования к специалистам, осуществляющим поверку

6 Требования к условиям проведеrtия поверки

7 Внешвий осмотр дифракгометра
7,l При внешнем осмотре должно быть установлено:

- соответствие комплектности, указанной в руководстве по эксплуатации;
- надёжность крепления соединительных элементов;
- отс},тствие повреждений и дефектов, влияющих на работоспособность и
метрологические характеристики дифрактометра.
- нiulичие на дифрактомете заводского номера, года изготовления и товарного знака
фирмььизготовителя.
- наличие и исправность заземления.

7.2 Результаты внешнего осмотра дифрактометра считают положительными, если
выполняются все требования п. 7.1

8 Подготовка к поверке tl опробоваltие дифрактометра

8.1 Подготовку лифрактометра к работе провести в соответствии с инструкчией по
эксплуатации.

8.2 Перел проведением поверки дифрактометр должен быть вьцержан во включен-
ном состоянии не менее 60 минут.

8.3 В соответствии с руководством по эксплуатации провести юстировку всех опти-
ческих компонентов, стандартной приставки или приставки вращения пробы, детектора.

8.4 В соответствии с инстукцией по эксплуатации убедиться в наJIичии связи меж-
ду управляющей ПЭВМ и дифракгометром.

5

5.1 К проведению измереltий д'tя поверки допускаются лица:
- прошедшие обучение и имеющие удостоверение поверителя дJIя данного вида
измерений;
- знающие основы рентгеновской дифрактометрии;
- изучившие техническое описание и Методику поверки поверяемого лифрактометра.



8.5 Убедиться в возможности переключения с помощью управляющей программы
напряжений на рентгеновской трубке в диапазоне от 20 кВ до 40 кВ, токов рентгеновской
трубки в диапазоне от 2 мА до 15 мА.

8.6 Убедиться в возможности сканирования по углу 20 в диапазоне от +2 до +145О .

8.7 .Щифрактометр считается прошедшим операцию поверки по п. 8 с положитель-
Еьш результатом, если выполнены все требования п.п.8. 1-8.6.

9 Проверка программного обеспечепия

9. l Для идентификации программного обеспечения дифракгометра необходимо:
- включить прибор;
- запустить рабочую программу дифраюомета согласно руководству по эксплуатации;
- сверить идентификачионное }Iаименование и номер версии из верхней строки основного
окна программного обеспечения
- запустить программу выполнения измерений;
- прибор считается прошедшим операцию поверки с положительным результатом, если
идентификационные признаки ПО дифракгометра соответств},ют значениям, приведен-
ным в таблице 2.

Таблица 2 - Идентификационные данные програNr]\lного обеспечения

Идентификационные данные (признакл)

ИдентиФикационное нмменование ПО

Номер версии (идентификационныО lon|.o)
Щифровой идентификатор ПО

По:

Значение

Smаrt[-аЬ Studio II

1.3.1.3 и вьшrе

10 Опрелеление метрологических характеристик и подтверrцение
соответствия средства измереrlий метрологическим требоваrlиям

6

10.1 ОпределеlIие дltапазоtlа ltз]rrеренrtl"I углов лифракчrllr 20 Ir абсо,цlотно1-1 погреш-
HocTlt rlз]rlеренпЁr угловых полоiкенIrI-t дllфракцllонных }raKclt}ty}toB по уг",lу 20

l0.1.1 Используя держатель стандартного образца ВО-1, установить поверочный
образец ПО-1 (ГСО 10475-2014).

l 0. 1.2 Установить следуощую конфигурачию лифракгометра:
- щели Соллера на стороне первичного и дифрагированного пl^rков 2,5О

l0.1 .3 Установить пар.tN{еты:
- напряжение и ток рентгеновской трубки: 40 кВ; l5 мА.
- оси сканирования: 2 Theta/ Theta
- шаг сканирования по шкале 20: S0,01o;
- скорость сканированиJI: l0О/мин

l0.1.4 В режиме сканирования 0/20 просканировать весь диапазон: от +2 до +145О

по углу 20.
После окончания сканирования на экране отображается полученная лифраюограм-

ма с сообщением об успешноNl завершении сканирования, автоматическII будет закрыта
заслоЕка изл}пlателя. Результаты сканирования автоматически сохраняются в файл на ПК.

Убедиться в нilличии сигнала дифракции во всем диапазоне сканирования по углу
20.



10.1.5 Используя прогрilNtмное обеспечение Smartlab Studio II, определить угловые
положения максимумов рефлексов по углу 20 цlя индексов отажения (0l2), (104), (113),
(0.2.10), (226), (1.3.1 0).

l0.1.6 Провести пятикратные измерения по п.п. l0.1.4-10.1.5 и опрелелить средние

значения 20(hkl),,.,, (в градусах) угловых положений максимумов рефлексов для индек-

сов отражения (hH): (0|2), (l04), (0.2.10), (1.3.10).

10.1.7 Определить дlя каждого иЕдекса отражения откJIонение сред}rих измеренньIх

значений 2 0(hkl),.,, от паспортных 20(hkl) 
""," 

, ук,rзанных в таблице 4, по формуле:

Б(hkl) = 20(hkl)",,,- 20(hkl),,",, (1)

таблица 4 - Паспортные значения угловых положений максимумов рефлексов для стан-

дартного образца ГСО 10475-2014 и рентгеновской трубки с анодом Cu (CuKcl: }" :
0.1540593 нм

10.1.8 Определить предел абсолютной погрешности (по модулю) измерений угло-
вьrх положений дифракционных максимумов по углу 20 по форttуле:

Д20 = иax{lE(Ol2)l, |S(l04)l, 16(0.2.10)|, |Б(l.З.l0)|} (2)

l0.2 Опрелелеllrlе средrlеквадратlIчrIого отклоIlеIllIя случаr-lноI-1 состав.rяющеil (СКО)
погрешIIостп из}tереllнI-I угловых полоiкенпй дrlфракцrrопных Ntaкclr}ry1toB по углу
20

l0.2.1 На основании данньж, полученных по п. 10.1.6, определить угловое положе-

ние в градусах МzЖСИМ}'lt!а рефлекса по углу (20)i для индекса отрzDкения (l04) для каж-

дого измерения с номером 
' 
(r:1,2,...5).

10.2.2 Определить среднеквадратичное отклонение СЛl"rайной составляющей (СКО)
погрешностИ измерениЙ угловьЖ положениЙ лифракчионных мzжсимуNrов по углу 2е по

формуле:

, |rzot, -eel",|
(3)ско =

1-1

п-|

где (20).о - среднее значение углового положения пика дифракционного отраженпя по 20,

(20); - значение углового положения пика по результатам измерения с номером,,
п:5.

10.3 ОпределенIrе среднеквадратltчIIого отклоrlеIlпя случайноr"t состав"пяющей (СКО)
относrrтелыtоir поfрешности trзпrереllltiI иlIтегральноti интенсивlIостll дифракцион-
Ilых лlIншI"I

l0.3.1 На основании дrlнных, полученньrх по п. l0.1.6, определить дш каждого из-

мерения с номером j (r:1,2,...5) значение интегральной интенсивности 1, дифракционной
линии, соответств}тощей индексу отражения (1 04).

,7

Индекс отражения
(hkl)

75 ý75

35,|4,7l04
4з,35lllз
88,9890.2.10
95 1,1 )226
Iz7 б691.3.10

Паспортное значение 2Q(hkl) 
".". углового

положения пика 20, О

012



Определить среднеквадратичное откJIоЕение случайной составляющей относитель-
ной погрешности измерений интегральной интенсивности дифракчионньтх линий по

формуле:

Itl -лl'l00%
I

,=l.ý (4)

(5)

(7)

(8)

п -|

где 1 _ i=l
It

|к,

п=5
l1

l0.4 Определение средпеквадратичlIого отклоненпя случдt"tяой составляющей
(СКО) погрешпостIl Ilз}teperrIlГr отнопlений иптегральных ItHTeHcиBtrocтel"l дифрак-
цшоlrных лIlнlll'i

l0.4.1 На основании данньIх, полученных по п. 10.1.6, определить лIя каждого из-

мерения с номером 
' 

(r=1, 2,...5) значения интеграJlьных интенсивностеЙ {ttз1 и,(zzьli ди-

фракuионньн линий, соответств},ющих индексам отрzrжения (113) и (226) соответствен-

но (таблица 4). Определить отношение К, интегрмьных интенсивностей лифракчионных
линий по формуле

к = 
l,r,ou 

(6)' /,,,,,

Опрелелить среднеквадратичное откJIонение случайной составляющей (СКО) по-

грешности измерений отношений интегральных интенсивностей дифракционных линий

по формуле:

!tK,-Kl'
S = l00%x ,=l

п-|

где ,( = '=l , и:5
п

l0.5 ПодтверiкдеlllIе соответствIlя средства lrзlrерепltл"t Nrетрологrtческrrlr требоваrrrr-

,ltI

10.5.1 Результаты определения диапазона измерений углов лифракчии 20 считать

положительttыми, если выполнены требования п.l0.1.4. При этом диапазоном измерений

углов дифракции 20 следует считать диапазон от +2 до +145О.

Результаты определеЕия абсолютной погрешности измерений угловьIх положений

дифракционных максимумов по углу 20 считать положительными, если выполнено тре-

бование для значения Д20, определенного по формуле (2):

^20 
< 0,1o

l0.5.2 Результаты определения среднеквадратичного откJIонения случайной состав-
ляlощей (СКО) погрешности измерений угловых положений дифракционньrх максимумов
по углу 20 считать положительными, если для значения СКО, определенного по (3), вьь
полнено требование:

ско < 0,005"

8



10.5.3 Результаты определения среднеквадратичного отклонения случайной состав-
ляющей (СКО) относительной погрешности измерений интегральной интенсивности ди-
фракчионных линий считать положительными, если для значения Son,n, определенного по
(4), выполнено требование:

S.."<1%.

l0.5.4 Результаты определения среднеквадратичного отклонения случайной состав-
ляющей (СКО) погрешности измерений отношений интегрrtльньrх интенсивностей ди-
фракционньrх линий считать положительными, если для значения S, определенного по
(7), выполнено требование:

.S < 0,25 %.

11 Оформлеlrие результатов повсрки

1 1 .1 Результаты поверки оформляются протоколом, который хранится в организа-
ции, проводившей поверку.

11.2 .Щифрактометр, удовлетворяющий требованиям настоящей методики, признают
годным к применению. Сведения о результатzж поверки передаются в Федермьный ин-
формационный фонд по обеспечению единства измерений.

Свидетельство о поверке оформляется в соответствии с требованиялlи нормативньtх
актов федеральных органов исполнительной власти. Знак поверки наносится в виде на-
клейки или оттиска поверительного клейма на свидетельство о поверке дифрактометра.

1 1.3 При отрицательных результатах поверки дифрактометр запрещают к примене-
нию и выдают извещение о непригодности по установленной форме,

Начальника отдела АО (НИЦПВ),
кандидат физ.-мат. наук В.Б. Ir4итюхляев
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