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1. Общие положенпя
Настоящм методика поверки распрострllнJIется на дифрактометры рентгеновские

DX, модификаций TD-3500 и TDM-10 (лмее по тексry - лифрактометры), изготilвливаемые
Dandong Tongda Science & Technology Со., Ltd., Китй и устапzlвливает мето.ФI и средства их
первичной и периодической поверок.

1.1 .Щифрактомотры не отпосятся к многок:lнalльным измерительным системам, мЕо-
гопредельным и многодиaшазонным средствarм измерсний, не состоят из нескольких авто-
HoMHbD( блоков и не предrшЕачены дJIя измерений (воспроизведения) нескольких велиlшн.
Поверка отдельньD( измерительньIх кalн:lлов и (или) отдельпьD( :tвToHoMHbD( блоков из соста-
ва средства измерений для меньшего числа измеряемьD( величия или на меньшем числе под-
диапазоцов измерений не предусмотрена.

1.2 Первичной поверке подвергается каждьй экземпляр лифрактометра.
1.3 Периодической поверке подвергается каждый экземпJlяр дифракгомета нахо-

дящийся в эксплуатации, через уст {овленный межповерочньй ивтервaц. ,Щифраюометр,
введенньй в экспJryатацию и находящzцся на длительном хрlнении (более одного межпове-

рочного интерва;lа), по.щергается периодической поверке тоJъко после окончalния хранения.
1.4 Обеспечение прослеживаемости поверяемого дифраrгометра ос}ществляется по-

средством использовarния при поверке государственного стандартного образца рвержденпо-
го типа и с действующим сроком год{ости, с аттестовalнными значениями стандартного об-

рaх}ца прослеживаемыми к единице международной системе СИ (метр) посредством исполь-
зованЕя стаIцартньD( образцов с уст:lновленной прослеживаемостью (Национа:lьный ИНСТИ-

туг стандартов и технологий, СЦlЦ) NIST SRM 660с и SRM 676а для ка;lибровки дифраrго-
метра при определении метрологических характеристик стаядартного образча.

1.5 При определении мЕтрологических харaжтеристик поверяемого дифрактометра
используется метод непосредственного срIвнения результата измерений поверяемого ди-

фрактометра с лействительньпrл значением пар:ll,tетра средства поверки.
1.6 Настоящая методика поверки примеIшется дtя поверки дифракгометров, исполь-

зуемых в качестве средств измерений.
в результате поверки должны бьrгь подгверждены след),ющие метрологические

требовапия, приведенЕые в таблице 1 .

Таблица 1 - Метрологические требования к средстваN,i измерений

2. Перечень операцrrй поверкп
при проведении поверки лифракгометра должны бьпь выполнены операции, ука-

занные в таблице 2.

Таблица 2 - Операчии поверки

Нмменование харaжтеристики

Значение

Модификация TDM-
10

Модификация TD-
3500

.Щишазон измерений 1тлов лифрашши 20 отOОдоlб0"
Пределы доrrускаемой абсолютной погреш-
ности измерений угловьпt положений ди-

фракционньп< максимум ов 20

+0,02

Наименование операции
поверки

обязательность выпоJIнения опе-

раций поверки при
Номер раздела (пункта) ме-
тодики поверки, в соответ-
ствии с которьш выполЕrl_
ется операция поверки

первичной
поверке

периодической
поверке

Внешний осмотр Да .Ща 7

Подготовка к поверке и
опробовшrие

Ща Да 8
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Проверка программного
обеспечения средства из-
мерений

Да 9

Определение метологи-
ческих характеристик
средства измерений и
подтверждение соответ-
ствия средства измерений
мецолоtическим требо-
вalниям

,Ща Да 10

Определение абсо.lпотяой
погрешности измерений

угловьD( положений ди-
фракционньu< максиму-
мов 20

!а 1 0 l

Подтверждение соответ-
ствия средства измерений
меlрологическим требо-
ваниям

!а Да 10.2

Продолжение таблицы 2

В слуlае отрицательного результата при проведении одпой из операций, поверку

дифрактомеца прекращают и дифраюометр признают не прошедшими поверку.

3. Требоваппя к условrям проведепия поверкп
Поверку следует проводить в нормальньD( условиях окрlтсающей среды:

- температура окружающего воздуха, ОС 20 + 5;

- относительЕм влФкность воздуха, О% от 20 до 80.

,Щифрактомегр и другие средства поверки вьцерхивают не менее l часа при постоян-
ной температlре, соответствующей нормальньпrr условиям.

4. Требованпя к спецпалистам, осуществляющпм поверку
К проведению поверки допускаются лица, ознilкомившиеся: с настоящей методикой

поверки, экспJryатационной документацией на дифракгометр, а также с нормативно - техни-
ческой документацией на примеЕяемые средства поверки.

К проведению поверки допускtlются специалисты организации, аккредитованной в

соответствии с законодательством Российской Федерачии об аккре,шrтачии в национмьной
системе 1жкредитации на проведение поверки средств измерений данного вида, имеющие
необходам}то ква;rификацию.

,Щля проведения поверки лифрактометра достаточно одного поверителJI.

5. Метрологические и технические требованпя к средствам поверки
5.1 При проведении поверки должны применяться средства поверки, указанные в таб-

лице 3.

Странича 3 из 7

Да

.Ща



Перечень рекомендуемьtх
средств поверки

Операции поверки, треб}4о-

щие применения средств по-
верки

Метрологические и техниче-
ские требования к средства},r
поверки, необходимые дJul
проведения поверки

Прибор комбинированньй
Testo 608-Н1 фег. Nо 53505-

13)

ГСО l 1420-2019 Стандарт-
ньй образец дифрмцион-
ньrх свойств кристzIJlличе-
ской решетки (оксид апо-
миния) (SRM 1976)

Аттестованные зЕачения
параIr{етров кристшlлической

решетки, вм
а=0,4759092 (U=0,000008,
k=2), с: 1,299337(U=0000,15,
k=2

п.8 Подготовка к поверке и
опробование

ГСО 1 1420-2019 Стандарт-
ньй образец .щlфракцион-
ньгх свойств кристалличе-
ской решетки (оксид а:tю-
миния) (SRM 1976)

Атлестовшrные значенLuI
параJ\.rеТРОВ Криста"ТЛИЧеСКОЙ

решетки, нм
г0,4'1 59092 (U:0,000008,
k=2). с: 1,299З37(U=0000.1 5,

п.10.1 Определение абсо-
лютной погрепшости изме-

рений 1тловьп< положений
дифракционньп< максимумов
20

.Щоrryскается испоJIьзовать при поверке другие утвержденные и аттестованные эталоны еди-

ниц величин, средства измерений }твержденного типа и повереЕные, удовлетворяюIцие мет-

рологическим требованияrl, yказш{ным в таблице.

Таблица 3 - тва по ки

6. Требования (условия) по обеспеченпю безопаспости проведенпя поверки
При вьшолнении поверотIньD( работ должны быгь вьшолнены требовшrия промыш-

ленной безопасности, регла {ентированные на предприятии в соответствии с действующим
законодательством.

7. Впешпий осмотр

Осмотр внешнего вида дифрактомеlра осуществJIяется визуaшьно.

при внешнем осмоlре проверяют соответствие внешнего вида дифрактометра эксплу-

атационной док},пrентации, комплектности, маркировки.
проверяют отсуtствие механических повреждений шафрактометра, влияющих на его

работоспособностъ, а также целостность кабелей связи и электрического питllния.

,Щифрактометр сrIитается прошедшим дшrньй этzш поверки, если устtшовлеЕо полное

соответстВиеконстр}тТивногоиспоJIнения'комплектЕостиимаркировкиегоэксплУатlи.
онной докрtентации, а также отсугствуют мехzulические повреждения д{фрактометр4 кабе-

лей связи и электрического питан}я.

Средство измерений
температуры окружающей
среды: диапzrзон измерений от
+15 до +25 "С, пределы
допускаемой абсолютной
погрешности *0,5 'С
Средство измерений относи-
тельной влажности воздуха:
диaшазон измерений до 65 %,

пределы допускаемой абсо-
лютной погрешности +3 У0

k=2)
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8. Подготовка к поверке rr опробованrrе

Перед проведением поверки и в процессе выполнения операчий поверки проверяют и
контоJпrруют соответствие условий поверки требованиям, приведённьIм в п. 3 настоящей
методики поверки.

Перед проведением поверки следует вьшолнить след},ющие подготовительные опера-

ции:
- ознакомиться с руководством по эксплуатации поверяемого длфраrгометра;
- вьшолнитъ мероприятия по обеспечению условий безопасности;
- вьцержать дифрактометр во вкJIюченном состоянии не менее 30 миrrут.
Перед опробовlшием должны бьггь проведены подготовительные работы согласно

эксплуатационной документации.
При опробовшrии проверяется работоспособность дифракгометра в соответствии с

требованияr,rи его эксплуатационной докрлентации и проводится прверка диiшaц}она изме-

рений. Опрелеление диaшазона измерений }тловых положений дифракционньп< максимумов
производ.rтся с испоJIьзованием ГСО l 1420-2019. Необход.lмо расположить и закрепить ГСО
11420-2019 в лифракгометре согласно его эксплуатационной докулrентации и произвести

съемку дифрактогрtlммы со следующими параметраI\.tи съемки: шаг сканирования 0,03О, ско-

рость сканироВания 0,1 с. В диапазоне измереЕиЙ углов дифракции 20, указанном в таблице

3, дошюrа наблюдаться регистация интенсивности.

,Щифрактометр сIштается прошедшим данньй этzш поверки, если собJIюдены все вы-

шепереIмсленНые требования, установлено, что он функционирует в соответствии с эксплуа-

тационной ДОКУIt{еНТаЦИей и диtшaвон измерений углов дифракции 20 соответствует значе-

ниям, приведённьrм в таблице l.

9. Проверка процrаммного обеспечеппя средсгва пзмереrrrrй

Идентификацшо програь{много обеспечения (далее по тексту - ПО) проводят по

следующей методике:
-заrryстить прграI\rмное обеспечение;
- проверить нaмменование профaммного обеспечения следующим образом в глав-

ном меню npoapur"u, выбрать вкладку <Help>, из выпадающего списка нюкать (дЬочt) све-

рить идентиЬи*чцrоrr*" да"rые По на мониторе с приведенными в таблице N9 5,

Таблица 4 - Иденти онные данные По

.щифрактомегр считаsтся поверенным в части проверки Прогрallt много обеспечениJI,

если идентФикационные даflные по соотвЕтствуют приведенньпu в таблице 4.

Идентификачионные данные (признаки)

X-Ra Diffrасtоmеtеr Data col lectorое наlаленование По
не ниже l .21.0поНо иденти ИКДIИОННЬЙ НОМ

поЦи вой иденти
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10. Определеппе метрологическпх характерпстик средства пзмерений и под-
тверrкдепие соответствия средства измерений метрологпческпм требоваrrиям
10.1 Определенпе абсолютной погрешпостп пзмереппй угловых положений
дпфракцпонных макспмумов 20

Расположить и закрепить ГСО в дифрактометре согласно его экспJryатационной
докумептации. Вьпrолпить регистацЕю дифракционной картины в диaшaвонztх сканировzмшl
(при мияима.llьном и м{lксимllльном значениях углов дифракции) для получения сигнzlлов
дифраюограм для определения угловых положений дифракционньп< максимуt|{ов, 20i" для
кристаллографи.Iеских плоскостей с индексами Миллера (l04), (1 1б), (2.1.10), (146).

Парамегры съемки для поJrучения укfftаны в таблице 5.

Табrпrца 5 - Параметры съемки для определеншl абсолютной погрешности измере-

ниЙ угловьпr положениЙ дифракционньD( максим},I\rов.

.Щиапазон сканирования 20, О Время экспо-Индексы
Миллера (hkl)

положение
пика, 20, О

Шаг сканирова-
пия, 20, О зиции, с

1 2 4 53

(104) 35,148 от 34 до 36 0,01 0,5

(116) 57,495 от 56 до 58 0,01 ný

(2.1.10) от l00 до l02 0,02 0,5

(l46) 1зб,066 от 135 до l37 0,02 0,5

[ля определепия абсоrпотной погрешности измерений угловых положений дифрак-

циоIlньD( мzlксимумов pacclmTaтb значение углов дифракционньD( максим},Dлов, 20i, ', для i-
ой кристаллографической плоскости в стаЕдартном образце, согласно условию Вульфа-
Брегга (При использомнии д)упах дIалогичных ГСО допускается использование кристал-

лографических плоскостей с другими индекса},rи Миллера). Рассчитанные значения }тловых
положений дифраrчионньп< мiксиму {ов для кристаJIлографических плоскостей гсо 11420-

2019 приведены в столбце Ns2 таблице 5.

20, -9, z.а,*и(fr), (1)

где m - порядок дифраIсдионного максимуr*ла (принимается равньш 1);

}, - длина волны излучения рентгеновской трубки, с .lнодом из меди }.=0,15406 нм;

п = 3,14159;

di - межплоскостное расстояние, нм, рассr1итываемое для Ёой кристаллографической плоско-

сти по парап,rетРal]ч{ КРИСТ.rДЛИческой решетки, указанным в паспорте стalндартного образча,

по формуле:

d
1

(2)
4 (rl + hra+

за2

где й, ц / - индексы Миллера i-ой кристаллографической плоскости: (104), (116), (2.1.10),

(146);

4, с - аттестовzlнные значения пар:lметров кристlulлшеской решетr<и Гсо, указанные в пас-

порте на ГСО.

l )
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Рассчитать значение абсолютной погрешности измерений }тловьгх положений ди-

фракционньн максим},ьrов дJIя каждой кристщlлографической плоскости по формуле:

дr= 20i -20r, (3)

rде 20i - измереI{ное значение углового положения j-ого лифракционного максиrчtуr{а в

стандартном образце, О.

Резуьтагы поверкл в тIilfiи оцредеJIеш{я абсоJшOпrой погрешнойи измФФ й угловьж по-
лохений дифраIс{ионньпr максим}ъ{ов Фитzпъ положитеJшlыми, ecJm значения абсолgшой по-

rрflIносм вIlrерешй угловьD( положений дифракционЕьD( максим}а{ов не вьD(одяг зat предеш
+0,02о.

10.2.Подтверllцепие соответствпя средства пзмереппй метрологпческим требованиям
.Щифрактометр сtштается прошедпим поверку, если по п}нrгаJr,t 7-9 соответствует

перечисленцым 1ребованиям, а полr{енные результаты определеЕия погрешности измерений
в rtункте 10 пе вьп<одят за }казапные пределы.

В случае подтверждения соответствия дифракrомета метологическим требовани-
ям, результаты поверки считalются положительными и его призн:lют пригодным к примене-
нию.

В слуlае, есJIи соответствие дифрактометра метологическим требовalниям не под-
тверждено, то результаты поверки считаются отицательными и дифрактометр признalют пе-

пригодным к применению.

11. Оформление результатов поверкп
Сведения о результатах поверки (как положrrтельные, так и отрицательные) переда-

ются в Федераьный информационньй фонд по обеспечению едипства измерений (ФИФ).

При положлrгельньD( результатllх поверки, допоJIнительно по заявлению вJIадеЛЬЦа

средства измерений или лица, предстtвившего его на поверку, вьцается свидетельство о по-

верке средства измерений на брrажном носителе. Знак поверки в виде оттиска клейма и

(или) наклейки нtlносится на свидетельство о поверке.

При отрицательньD( результатах поверки дополнительно по 3rцвленИЮ ВЛаДеЛЬЦа

средства измерений иJIи Jrиц4 представившего его на поверку, вьцается извещение о непри-

годности на б}ъ!ажном носителе.

Нача.пьник отдела 203
ФБУ (НИЦ ПМ - Ростест>

Заместитель начагьника отдела 203
ФБУ (НИЦ ПМ - Ростест>

,.й5;-

Инженер II категории
ФБУ <НИЦ ПМ - Ростест>

М.Л. Бабаджанова

!,А. Карабанов

К. А. Петросян
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