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l Общие положения
1.1 Настоящая методика распространяется на лифрактомеlры рентгеновские ,.ЩРОН

(далее - дифраюометры), выпускаемые в модификаuиях ДРОН-8НС и .ЩРОН-8ТС, и ус-
танавливает Nlетоды и средства их первичной и периодической поверок.

1.2 .Щифрактометры предназначены дJIя измерений интенсивности и углов дифрак-
ции рентгеновского излучения, рассеянIIого на кристмлическом объекге, и могуг приNrе-
няться для рентгенолифракционного анаJIиза фазового состава, стуктурного состояния и

ориентации широкого круга объектов различной форплы и ра:}мера.
1.3 В результате поверки должны быть подтверждены следующие Nlетрологические

требования, приведеяные в таблице l .

Таблица l - Метрологические требования к средству измерений

1.4 При проведении поверки измеряемые лифрактометрами значения величин про-
слеживаются через изготовителя ГСО 10475-2014 (SRM l976b) National Institute of
Standards and Technology, США, к единице международной систеýlы единиц (СИ) - ItIету.

1.5 Поверка лифрактометров проводится методом непосредственного сличения с
гсо l0475_20l4.

2 Перечень операций поверки
2.1 При проведении поверки должны быть выполнены следующие операции, ука-

занные в таблице 2.
Таблица 2 - Операчии, выполняемые при проведении поверки

Наилtеноваttие операчий
Номер
пункта

методики

Обязателыtость проведения
При первич-

ной
поверке

При периоличе-
ской поверке

l 2 3 1

1. Внешний oclroTp дифракто}lетра 7 Да !а
2. Подготовка к поверке и опробование ди-
фрактометра

tt Да !а

3

Наименование характеристики Значение

.Щиапазон измерений углов дифракuии 20:
- с блоком детектирования: сцинтилляционный точечный детектор
- с блоком детекгирования: линейный позиционно-чувствительный
детектор

от+lодо+l50о

от +lo до +l40'
Пределы допускаемой абсолютной погрешности измерений угловых
положений дифракционньIх максиN|рlов

+0,0l о

Прлелы допускаемой абсолютной погрешности измерений парarмет-

ров кристаллической решетки, нм:
-Аа
-Дс

*0,000l
+0,00l0

Среднеквадратичное отклонение (СКО) слуlайной составляющей по-
грешности измерений угловых положений дифракционньrх максиму-
мов по 20, не более:
- с блоком детектирования: сцинтилляционньй точечный детектор
- с блоком детекгирования: линейный позиционно-чувствительный
детектор

0,002,

0,001.,

Относительное среднеквадратичное отклонение (ОСКО) слуlайной
составляющей погрешности измерений пиковой интенсивности ди-
фракчионных линий. О/о, не бо-rее 2



Продолжение таблицы 2

l 2 J 4

3. Проверка прогрalJ\.{много обеспечения ди-
фракгометра

9 Да Да

4. Определение метологических характери-
стик и подтверждение соответствия дифрак-
тометра ]\{етрологическим требованиям

l0 Да Да

5 Оформление результатов поверкll ll Да Да

2.2 Операции по проведению опробования и определению мецологических характе-

ристик, проводят для каждого из блоков детекгироваIIия, входяшшх в комплект поставки
лифрактометра.

2.3 В случае наличия двlх блоков детектирования согласно ко lплекгу поставки, ме-
тодикой поверки предусNtотрена возможность, в соответствии с запросом потребителя,
проведения поверки в сокращенном объелtе с использованием только одного блока детек-
тирования (сцинтилляционный точечный детектор |lли линейный позиционно-
чувствительный детекгор) из состава лифрактометра. Сведения о блоке детектирования,
который участвовtIл в процедуре поверки, вносятся в Федера.пьный информачионный фонд
по обеспечению единства измеренийl.

2.4 В госуларстве-участнике Соглашения о взаимном признании результатов испы-
таний с целью }тверждения типа, метро..Iогической аттестации, поверки и калибровки
средств измерений (лапее - Соглашеlrие) возможно проведение поверки в сокращенном
объелtе, если национztльным законодательством в области обеспечения единства измере-
ний государства-гIастника Соглашения предусмотрепа поверка в сокращенном объеме.

3 Метрологическше и техпI|ческие требования к средствам поверки
3.1 При проведении поверки применяются средства поверки, указанные в таблице 3

Таблица 3 - Средства поверки, испо.lьзуемые при поверке

Операции
поверки,

требующие
применение
средств по_

верки

Метрологические и технические требова-
ния к средствам поверки, необходимые

для проведения поверки

Перечень рекомендуемых
средств поверки

п. 8 Срелство измерений температуры окру-
жающей среды в диапzlзоне от +l5 ОС 

до
+35 оС с абсолютной погрешностью не бо-
лее +0,5 оС.

Срелство изrtерений относительной в-lаж-
ности окружаюшей среды в диапaвоне от
l0 % до 80 7о с абсолютной погрешностью
не более +3 7о.

Прибор комбинированный
Testo 622,

рег. JФ 53505-13

п.п. l0.1 -
l0.4

стандартный образеч лифракциоlrньгх
свойств кристаллической решетки (оксид
алюлtиния) с аттестованными значениями
параметров кристаллической решетки а и
с. Расширенная неопределенность при
Р:0,95 (k=2) не должtIа превыl]Iать:
0,00001 нм д,,ш параI|етра а и 0,00005 нм
для параметра с.

стандартttый образец дифрак-
ционньп свойств кристалличе-
ской решетки (оксид ыlюминия)
гсо l0475-20l4 (SRM l97бь)
либо:
гсо l0440-2014 (SRM l976b),
ГСО l1420-2019 (SRM 1976с),
ГСО 11483_2020 (SRM 1976с),
ГСО 94б4-2009 (SRM-1976a).
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4 Требовапия по обеспечевпю безопасности проведенпя поверки
4.1 При прведении поверки должны соблюдаться кПравила технической эксплуа-

тации элекгrюустановок потребителей элекгрической энергии), }тверкденные приказом
Минэнерго России от l2 августа 2022 г. Jф 8l l.

4.2 flолжны соблюдаться <Основные санитарные правила обеспечения радиацион-
ной безопасности> СП 2.б.1.2бl2-10 (ОСПОРБ 99/2010). кНормы радиационной безопас-
ности> НРБ-99/2009.

5 Требовапия к специалпстам, осуществляющпм поверку
5.1 К прведению измерний для поверки допускаются лица:

- прошедшие обучение и имеющие удостоверение поверителя д,Iя данного вида
измерний:
- знающие основы рентгеновской лифракгометрии:
- изучившие методику поверки и руководство по эксплуатации поверяемого дифракго-
метра.

б Требованпя к условиям проведения поверки
6.1 При прведении поверки должны бьпь соблюдены следующие чсловия:

- температура окружающей ср.чы. ОС.....

- относительная влажность возд}ха, 7о ....от l0 до 80.

7 Впешний осмотр дпфрактометра
7.1 При внешнем осмотре должно бьпь установлено:

- соответствие внешнего вида дифрактометра сведениям. приведенным в описании типа:
- соответствие комплектности. указанной в паспортеi
- надёжность крепления соединительньD( элементовl
- отс}тствие поврждений и дефекгов. влияющих на работоспособность и метрлогиче-
ские характеристики дифрактометра:
- нzlличие на дифракгометре заводского номера. года изготовления и токtрного знака
фирмььизготовителя;
- наличие и исправность заземления.

7,2 Результаты внешнего осмотра дифрактометра считают положительными. если
выполняются все требования п. 7. l

8 Подготовка к поверке и опробование дпфрактометра
8.1 Подготовку дифракгометра к работе првести в соответствии с руководством по

эксплуатации(далее РЭ).
8.2 Убедиться в соответствии условий проведения поверки требомниям п.6 методи-

ки поверки.
8.3 Перл прведением поверки дифрактометр должен быть выдержан во вкJ]ючен-

ном состоянии не менее б0 минуг.
8.4 В соответствии с руководством по эксплуатации првести юстировку всех рент-

генооптических компонентов, детектора. убедиться в наличии связи мехцу управляюlцим
персонilльным компьютерм (дшrее - ПК) и лифракгометром.

8.5 !ифракгометр считается пршедшим операцию поверки по п. 8 с положитель-
ньш результатом. если выполнены все трбования п.п.8.1-8.4 и в прцессе проверок по

..............от +l5 до + 35:

)

3.2.Щопускается использомть при поверке другие )твержденные и аттестомнные
этiUIоны единиц величин. стандартные образцы и средства измерний угвержденного ти-
па. удовлетворяющие метрлогическим трбованиям. указанньш в таблице 3.



п. 8.4 на мониторе ПК в окне прграммы DRON-8 DаИ collection не появилось сообщений
об ошибках.

9 Проверка программrrого обеспеченпя
9.1 fuя илентификации программного обеспечения (дмее - ПО) лифрактометра

необходимо:
- включить дифрактометр:
- запустить рабоч}то программу дифраюомета согласно РЭ;
- открьпь меню "Справка". активирвать подменю "О программе";
- считать наименомние и номер верии ПО.

.Щифрактометр считается пршедшим операцию поверки с положительным резуль-
татом. если идентификационные признаки ПО лифракгометра соответствуют значениям.
приведенным в таблице 4.

Таблица 4 - Идентификационные данные ПО

Илентификационные
ланные (признаки)

Илентификационное
наименование По

Номер верии (иден-
тификационный но-
м9q|ПО

I {ифрвой иденти-

фикатор метрлоги-
чески значимого
файла ПО

расчета
иJlенти-

0.0.Z 0.0.v

DRON_8
Data collection

0x5802C37D
(файл

DataCol.exe для
верии 0.1.0.7)

drоп8-ml motor driver
preobrazovatel

napryazenii
usilitel-

discriminator

0х7В5FFС30
(лля верии

0.2.3_ 1 )

0хВВ
(л.пя версии

0.0.1)

0хбС
(л.пя верии

0.0.1)

0хА2
(дIя версии

0.0.1 )

Алюритм
цифрового
фикатора

l 0 Опрлеление метрологических характеристик и подтверrкдение
соответствпя дифрактометра метрологическим требованиям

l0.1 Проверка диапазона измеренпй углов дифракцип 20
l 0.1 . l Установить в держатель образца в соответствии с РЭ (часть l ). стандартный

образеч дифракционных свойств кристаллической ршетки (оксид алюминия)
гсо l0475-2014 (SRM l97бь).

l0.1-2 Перл проведением измерний вывести образеч на ось гониометра в соответ-
ствии с л. 11.6.2.2 РЭ (часть l). Установить диафрагмы, цели Соллера и бега-фильтр в

щелевые устройства на первичном и дифрагирванном пr{ке в зависимости от комплек-

CRc32 CRC-32 CRC-8 CRC-8 CRC_8

6

Значение
]

0.1.0.x 0.2.3-Y 0.0.W

Примечание - Номера верий записываются в виде метрлогически значимьD( (неизменяемьп<)
частей ПО. указанньD( в виде цифрвого обозначения в начале номеров версий, и последую-
щим рядом чифр. которые описывают модификации ПО:
- 0.1.0.X (ПО DRON-8 Data collection),
- 0.2.3-Y (ПО dгоп8-ml).
- 0.0.Z (ПО motor driver).
- 0.0.W (preobrazovatel _napryazenii).
_ 0.0.V (usilitel-discriminator).
где Х, Y. Z. W. v - не являются метрологически значимыми, описымют модификации ПО и
мог}т принимать значения от l до l00.



тации дифраюометра параболическим зеркалом, сцинтилляционным точечным детекто-
ром или линейным позиционно-чувствительньIм детектором, а также убедиться, что ус-
тановлен высоковольтный режим с параметами 40 кВ, 30 мА (см. таблицу 5).

l0.1.3 Измерения проводить при следующих условиях, )лазанных в таблице 5.

Таблица 5 - Условия проведения изпtерений для проверки диапазона измерений углов ди-
фракции

l0.1 .4. В Главном окне прогрzlм}lы DRON-8 Data collection выполнить команду
Файл/Новый (поз. l рисунок 1а) и задать условия эксперимента в соответствии с табли-
цеil 5:

l ) выбрать метод измерения (поз. 2 на рисунке l а);

2) выбрать тип сканирования (поз. 3 на рисунке la);
3) при помощи кнопки <<.Щобавить интервал)) (поз. 4 на рисунке la) вызвать окно дJlя

выбора условий измерения и заполнить его:
- для дискретного типа сканирования задать начальный и конечный углы сканиро-

вания (в градусах), шаг сканирования (в гралусах), экспозицию (в секундах) и число ска-
нирований;

- для непрерывного типа сканирования задать начацьный и конечный углы сканиро-
,7

Наименование параNtетра

Значение параметра при использовании
блока детектирования

сциrtтилляционн ый
точечный детектор

линейный позицион-
но_ччвствителыlыи

детеюор
Реltтгеновская трубка Сч / Со анод
Метод измерения 0г-Oп
Метод сканирования нспрерывный дискретныи
Ток анода рентгеновской трубки, мА з0
Напряжение анода рентгеновской трубки, кВ 40
Размеры щелей на первичном пrIке:
экваториtlльнiц щель, мм

аксиalльнаJI щель, мм
ЭКВаТОРИаЛЬНzul ЩеЛЬ, tltм :

- при наличии параболического зеркаJlа
- без параболического зеркала

пý
l0,0

0,25
1,0

Размеры щелей на лифрагированном пучке:
экваториltльнм (антирассеиваюшая) щеjIь, NlM

экваториzlльнм щель, NtM

регулируемirя аксимьнац щель, мм

2,0
0,1

l0,0
Расходилtость щели Соллера:
- на первично}l пучке
- на дифрагированноNl пучке

l,5,
1,5o

1,5,
)ýо

Интервал скаtrирования 20 от +l" до +l50" от 0' до +l40"
Шаг сканирования 0,02, 0,2о

Скорость скаtrировання, О/мин 5

Экспозиция в точке, с l

Р-фильтр
- при н:L.Iичии параболического зеркала
- без зеркала Ni/Fe
Число сканирований, раз l
окно, шт. 300
Вращение образца обязательно



вания, шаг сканирования (в градусах) и скорость сканирования (градус/мин);
4) залать вращение образча (поз. 5 на рисунке la) в зависимости от установленной

пристzвки или держателя образча (20, 30 или б0 об/лrин). С базовьтм держате.lем образча
выбрать скорость врашения l об/с;

5) из выпадающего списка на паIIели <Измерить> (поз. б на рисунке la) выбрать
<Все> (установлено по умолчанию) при наличии только одной строки в таблице <Интер-
вальп> (поз. 8 на рисунке la) либо отметить требуемый для измерения интерв.tл из табли-
цы <Интервалы), а из выпадающего списка на панели <Изпtерить> выбрать <Выбранные>;

6) нажать на кнопку кСтарт> для начiца измереtIий (поз. 7 на рисунке 1а);

.Ф.фll,Ф..r*Ф1

!

.J-_J

]

]

l - вкладка <Файл>; 2 - панель выбора rtетода измерений; 3 - панель выбора типа скани-

рования; 4 - кнопка <Добавить интерв,ц)); 5 - панель <Вращение образuа>; 6 - Панель
<Измерить>; 7 - кнопка <Старт>; 8 - Панель <Интервалы>

Рисунок la - Главное окЕо программы DRON-8 Data collection при измерении
СЦИНТИЛЛЯЦИОННЫlrt ТОЧеЧНЫМ ДеТеКГОРОМ

7) лля линейного позиционltо-чувствительного детектора установить значение 300 в
панели ,<OKHo>r (рисунок l б).
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Рисунок lб - Главное окно программы DRON-8 Data collection при измерепии
линейным позиционно-чувствительным детекторо[|

l0.1 .5 Убедиться в регистрации лифракгограммы в диапазоне углов 20:

- от *lo до +150о для блока детекгирования - сцинтилляционного точечного детекгора;
_ от *1о до +l40o для блока детекгирования - линейного позиционно-чувствительного де-
тектора.

l0.2 Опрелеленпе абсолlотноl"t погрешпости rlзмереншil угловых положенttй дrr-

фракционных Drакспllумов
l0.2.1. Измерения проводят при помощи программной опции <Ка.rибровка по стан-

дарту)) во вкладке r<!ругие функчилr> окна <Управление прибором> програм}!ы DRON-8
Data collection в соответствии с РЭ (часть l) и руковолством оператора кПрограммное
обеспечение DRON-8 Data collection для управления и сбора данных). Установить сле-
лующие диафрагмы в зависимости от конфигурации дифрактометра (таблича 6).

таблица б - Условия коллимации п},чка

Наилtенование пара}f етра

Значение параметра при использова-
нии блока детекгирования

сциrlтилляционный
точечный детектор

линейный позицион-
но-ччвствительный

детектор
Размеры щелей на первичном пгlкс:
экваториаJIьнм щель, NlM

акспitльнiul щелЬ, IltM

экваториаJIьная щель, мм:
- при нмичии параболического зеркала
- без параболического зеркаJIа

1,0

l0,0

0,25
2,0

размеры щелей на дифрагированноNl пуlке:
экваториаJIьнм (антирассеивающая ) щель, мм
экваторимьная щель, мм
регулируемая аксиальнful щель, мм

2,0
0,1

l0,0
Расходимость щели Соллера:
- на первичном пучке
- на дифрагированноIt пучке

l,5,
l,5"

l,5,
7ýо

9



l0.2.2. В соответствии с п. 11.6.2.2 РЭ (часть 1) ло начала измерения вывести стан-
дартный образеч на ось гониометра.

l0.2.]. С помощью программной функции <Калибровка по стандарту) ПО (ORON-8
Data collection> в соответствии с п. l1.9 РЭ (часть l) провести ка:Iибровку по стапдартно-
му образчу..Щля этого загрузить шаблон для Аl:Оз, содержащиЙ 12 рефлексов. Выбрать
излуrение из выпадающего списка (Cu/Co) в зависимости от применяемой рентгеновской
трубки (Cu/Co анод). Программа автоматически исключит из списка один или два дarль-

неугловых рефлекса, не попадающих в диапaвон сканирования до l50o (д.lrя сциЕтилJlяци-
онного точечного детектора) / l40o (лля линейного позиционно-чувствительного детекто-
ра) лля выбранной длины волны. Таким образом, для Сч-излуrения количество рефлексов
в списке станет l0 или l 1 в зависимости от установленного детектора, а дrя Со-излучения
сократится до 8 для любой конфигурачии. Запустить измерение.

l0.2.4. ПрограмNrа в автоматическом режи lе выполнит серию 0г-Oо сканированиЙ в

указанных диапазонах, аппроксимирует излtеренные рефлексы, определит их }тловые по-
ложения для Каl-линии, рассчитает отклонения от табличных значений и по этим данным
постоит калибровочнlто крив},ю. Применить полученную калибровку в слуlае, если
точки кривой имеют разброс менее +0,05О.

10.2.5. ПереЙти в режим <Проверка>, загрузить шаблон для Аl:Оз, содержащиЙ l2
рефлексов. Выбрать излучение из выпадающего списка (Cu/Co) в зависимости от приме-
няемой рентгеновской трубки (Cu/Co анол). Програмшtа автоматически искJlючит из спи-
ска один или два дilльнеугловых рефлекса, не попадающих в диапазон сканирования до
l50o (для сцинтиJlляционного точечного летектора) /l40" (для линейного позиционно-
чувствительного детектора) для выбранttой длины волны. Запустить измерение.

Прогршrма автоNlатически определяет абсолютrt}rо погрешность измерений угла 20

д.lя индекса (й&/), которая рассчитывается по формуле:

лФkl) :2\(hkl),,,,, - 2\akl)no,n, (l)

где 20akl)"," - измеренное значение угла 20,
20akl)"",, - паспортное значение угла 20, приведенное в таблице 7.

Таблица 7 - Паспортные значения угловых положений максимумов рефлексов для стан-
дартного образча ГСО l0475-2014 (Kor линия излуlения) и различных материалов ilнода

рентгеновской трубки.

угловые положения макси-
мумов 20 Cu(Co) коrГСО*

Отражаюшtм aToMlIarl плоскость (иrrдекс Миллера, й,t0
k I

25,5,75" (29,787") 0 l 2

35,147, (41,050) l 0 4
43,35l, (50,796) l 1 3

57,495, (б7,904) 1 l 6

б l ,297, (72,593) 0 l

68,207" (81,248) 0 0

88,989" ( l08,94б) 0 ) l0
10l,066, (l27,394) 2 l 10

12,7,699" (-) 1 3 l0
l36,063" (_) l 4

142,292.** (-) l l l5
* Использ}тотся сведения, приведенные в паспорте на стандартный образеч (при их на-

личии в паспорте). В том слу.rае, если в паспорте на стандартный образеu приведены
только значения параметров кристаллической решетки (а) и (с), угловое положение ди-

фракционного Ntаксиrlума вычисляется в соответствtlи }казанияl\lи, приведенными в

приложении А к настоящей методике поверки.
** Не применяется для линейItого позиционно-чувствительного детектора

l0

h
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l0.2.б За абсоrпотн)rо погрешность Д измерений угловых положений дифракцион-
ных максимумов во всем угловом диапазоне .IщIя к&ж,,lого типа детекгора принимают наи_

большее по абсолютной величине значение из числа рассчитанных по формуле (l).

l0.3 Опрелеление абсолютноl"l погрешностп llзмерений параметров кристалли-
ческой решеткlr

l0.3.1. Опрелеление абсолютной погрешности измерений параметров кристалличе-
ской решетки осуществляется при по!lощи програьlмной функции <<Расчет ПЭЯ> про-

фаммы (DRON-8 Data collection>) во вкладке <Кыrибровка по стандарту>. .Щля перехода к
расчету необходимо нажать на кнопку (окно Пэя)).

l0.3.2. Расчет абсолютной погрешности измерений параNlетров кристаллической

решетки (параметров а и с, нм) осуществляется по угjlовыrt положениям измеренных 8-12

рефлексов в зависимости от конфигурачии дифрактоIrетра и при]\{еняемой рентгеновской
трубки (таблича б). Для этого необходиlпtо выбрать llз выпадающего списка то исполне-
ние стандартного обра]ца (SRM-l976a, SRM-l976b или SRM-l976c), для которого прово-

дили изNlерения.
l0.3.3 Расчет булет провелен автоматически после нажатия соответствутощей кноп-

ки под таблицей с рефлексами. Рассчитываются параýlеты кристzrллической решетки с и
с для Alzoз и абсолютпые погрешности измерений параметров кристмлическоЙ решетки
Ьа и Ьс. Результаты выводятся на дисплей [lонитора.

Значение пара]\lетра

сцинтилляционныи
точечный детектор

линейный
позиционно_

ччвствительный
детектор

Размеры щелей на первичном пучке:
экваториzцьнм щель, мм
аксиальнаJl щель, мм
экваториальная щель, мм:
- при нtlличии параболического зеркаJlа
- без параболического зеркала

l 0
l0,0

0,25
)п

Размеры щелей на дифрагированно]\1 пучке:
- экваторимьная (антирассеивающая) щель, мм
- экваториальная щель, мм
- регулируемая аксиальная щель, мм

2,0
0,1
l0,0

Щель Соллера расходимостью, градус
- на первичном пучке
- на дифрагированном п}пtке

l 5

l 5

1,5
25

l0.4.2 Проводится l серия из l0 измерений.

ll

l0.4 Определеп]tе средпеквадратrtч]lого отклоненпя (СКО) случайrrой состав-
ляющей погрешностtl измерсний угловых полояiсний дифракцпопных }taкcшlty}toB
по углу 20 и относительного среднеквадратичного отклонения (ОСКО) случайllой
составляющей погрешности rlз[rереl]]tl-I пl!ковоr"r пнтепсивalостrr дпфракurrонllых
лпний

l0.4.1 Проверку проводить в програltмной опции <Фасчет погрешности измерений>
(см. разлел l1.10 РЭ, часть l) при многократном измерении рефлекса l04 (см. табличу 7)

от стандартного образuа. Коллимация п!чка должна соответствовать таблице 8.

Таблица 8 - Условия колли]\lации пучка

Наипtеноваllие пара]\rетра



Измереиия проводятся без вращения образца в автоматическом режиме пугем 0р-Oр

сканирования углового диапазона 20 = 34,90'- 35,40'(Cu - анол) / 40,70" - 41,40" (Со -

анод) с шагоi\, 0,01О (лля сцинтилляциоlIного точечного детектора) / 0,05" (для позицион-
но-чувствительного детектора) и экспозиuией в точке 2 с.

При измерении с зеркалом и сциtlтилляционным точечным детектором установить
щель Соллера с расходимостью 2,5 и приемную щель перед детеrгором 0,25 мм, задать
шаг сканирования 0,02О. Экспозиция в точке должна обеспечивать пиковую ивтенсив-
ность рефлекса не менее З000 имп.

По окончании измерений автоNrатически рассчитываются (и выводятся на мониторе)
значения:

- СКО случайной составляющей погрешности измерений угловьtх положений ди-
фракчионньн максимумов по углу 20 (Srj(20,*."));

- ОСКО случайной составляющей погрешности измерений пиковой интенсивности
лифракчионньп< линий (Srj (I"^*.)).

l0.4.3 СКО случайной составляющей погрешности измерений угловьD( положений

лифракционньrх максимумов по углу 20 рассчитывается по формуле:

Ёkrr,, _(2d),,}

ско -_ (2)
п-|

где (2d).o - срелнее значение углового положения пика дифракчионного отражения (l04);
(20), - значение углового положения пика (l04) по результатам измерений с номеропt i.

l0.4.4 ОСКО случайной составляющей погрешIIости измерений относительньгх ин-
тенсивностей дифракчионных максимуItов рассчитывается по формуле:

,=l

l00% |{t,- t,,)'
S t=l

п-|

где.I,- измеренное значение интенсивности отражения для измерения с номером i;
/"о - среднее значение лIя числа измерений л = 10.

l0.5 Полтвержлеппе соответствrtя средства измерений метрологическим требо-
в!llиям

l0.5.1 Результаты проверки диапазона измерений углов лифракчии 20 считать по-
ложительныN,tи, если выполнен ы требования п. l 0. 1.5.

l0.5.2. Результаты определения абсолютной погрешности измерений угловых поло-
жений дифракционных максиItlумов считать положительными, если значение Д, опреле-
ленное по п. l0.2.6, находится внутри интервала +0,0lo.

10.5.3 Результаты определения абсолютной погрешности измерений парttl\rетров

кристrrллической решетки считать положительными, если дJIя значений Да и Дс, опреде-
ленных по п,l0.3.3, выполнены требования: |Aa|S 0,0001 нм и |Дс|< 0,0010 нм.

l0.5.4 Результаты определения СКО случайвой составляющей погрешности измере-
ний угловых положений лифракционных ]\lаксиNrумов по углу 20 и ОСКО случайной со-
ставляющей погрешности измерений пиковой интенсивности дифракционньIх линий счи-
тать положительными, если для значений СКО, опрелеленttых по форlrrуле (2), и значений
S*", определенньrх по формуле (3), выполнены требования:
- СКО < 0,002" с блоком детектирования: сцинтилляционный точечный детекторl

- СКО < 0,00lo с блоком детектирования: линейный позиционно-чувствительный детек-
тор;
- S.."s2%.

|2

(3)



ll Оформление результатов поверки
l1.1 Результаты поверки оформляются протоколом, в котором указывают результа-

ты измерений по п.п.l0.1-10.4 и выводы о cooTBeTcTBllи метрологическим требованияtl по
п.l0.5 настояцей методики. Протокол хранится в организации, проводившей поверку.

l 1.2 !ифрактомет, удов.qетворяющий требоваtlиям настоящей Nrетодики, признают
годным к применевию. Сведения о результатах поверки с указаняем блоков детекгирова-
ния, которые участвовtIли в процедуре поверки, передаются в Федермьный информаци-
онllый фонд по обеспечению единства изlrtереttий.

свидетельство о поверке оформляется в соответствии с требованияьtи нормативньгх
акгов фелеральньIх органов исполнительной власти. Знак поверки наносится в виде на-
клейки или оттиска поверительного клейма на свидетельство о поверке дифрактометра.

11.3 При оцицательньж результатarх поверки лифрактометр запрецают к примене-
нию и выдают извещение о непригоjIности по установленной форме.

Нача,rьник отдела АО (НИЦПВ)),
кандидат физ.-мат, наук В.Б. Митlохляев

lз



Прилоlrsение А

Расчет углового положенIrя дифракчионного макси]rlума

.Щля кристаллов гексагональной сингонии, к которой относится материал СО ди-
фракционных свойств кристаллической решетки (оксид алюминия), значение межплоско-
стного расстояния d определяется из формулы:

4(h7 +hk+k])
За2

lде а и с - параметры кристilллической ршетки, укапанные в паспорте на применяемый
ГСО (таблица 3);
й, t, / - инлексы Миллера.

Угол дифракции 20 далее рассчитывается из полученного значения межплоскостно-
го расстояния d по формуле Брэгга-Вульфа:

siп9 =M2d , (А.2)

где I - длина волны рентгеновского изл}пrения (К{r - излучение), определяемrц материа-
лом анода рентгеновской трубки.

Для ГСО 9464-2009 (SRM-l976a)

Угловые положения дифракционньп максимумов 20 составляют:

+
/'
с

(A.l)
d

Параметр кристаллической
решетки

обозначение единицы
величины

Аттестованное значение

а Ii\l 0,4758877
с 1,2992877

Nчп/п
Материал

анода
,I[лина волны
(lcuKol), нм

Индексы Миллера угловое положение
лифракционного NlaкcиNlyI\lah k l

l

Мель (Cu) 0,l 5405929

0 l 2 25,576,
2 l 0 4 35, l49,
3 1 l 43,354"
4 l l 6 57,498,
5 0 l 8 б l ,299,
б J 0 0 б8,2l1,
7 0 2 l0 88,994.'

8 2 l l0 l0l,072"
1 з l0 l27,680,

l0 1 4 6 l36,078,
ll l l5 l42.305,

Nsп/п
Материал

анода
.I[лина волны
(lсoKor), нм

Индексы Мил;rера угловое положение
дифракчионного максимумаh k l

l

Кобальт
(Со) 0,l 78899б2

0 l
,) 29,788,

2 l 0 4 41,052,
J l l 50,799,
4 l l 6 67,908,
5 0 l 8

,72,596"

6 J 0 0 8l,253,
7 l0 l08,953,
8 2 l l27,404,

|4
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!ля ГСО 10440-20l4 (SRМ-l97бЬ), ГСО l0475-20l4 (SRM-l976b)

Угловые положения ди оIIIlых IlaКcll \l ов 20 составляют:

Параметр криста.rли ческой

решетки
Обозначение единицы

величины
Аттестоваяное значение

^
li\l 0,4759137

с 1,2993з7

индексы Миллера
k l

угловое положение
дифракчионного }lаксиIrумаNqп/п

Материал
аllода

.Щлина волны
(}cuKor), нМ h

0 l 2 7ý ý7 ýоl
l 0 .1 35,l47,z
l l 3 43,351,_)

1 l 6 5,7,495,4

0 l 8 61,29,7,5

3 0 0 68,207,6

0 2 l0 88,989,1

8 2 l l0 l0l .0бб,
|2,7,669"9 1 J l0
l36,06з"l0 l 4 6

l42,292"ll

Мель (Cu) 0,l 5405929

l l l5

Nп/п Материал
аlIода

.Щлина волны
(lсoKor), нм

Индексы Миллера угловое положение
дифракчионного максимумаh k l

1

Кобальт
(Со) 0,l 78899б2

0 l 2 29,787"
2 1 0 4 41,050,
J 1 1 3 50,796,
4 1 l 6 6,7,904"

5 0 l 8 ?) sq]o

6 3 0 0 8l,248"
,| 0 2 l0 l08,946,
8 z l l0 |27,з94"

l5



!ля ГСО l l420-2019 (SRM l976c), ГСО l l483_2020 (SRM l976c)
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Параметр криста,rлической

решетки
Обозначение единицы

ве-]иrIины
а нII 0,4759092
с l,299з37

Nsпiп
Материал

анода
flлина волны
(Ic,Kor), нм

индексы Миллера угловое положение
дифракuионного мzжсимумаh k l

l

Медь (Сч) 0,l5405929

0 l 2 25,5,75"
2 l 0 4 35.148.'
J l l з 43,3 5l "
4 l l 6 57,495,
5 0 l 8 б1.297,
6 -) 0 0 68.207,
,7

0 l0 88.989,
8 1 l l0 l 0l ,066"
9 l J l0 l2,?,6,70.
l0 l 1 6 l36,066,
l1 l l l5 142,292"

Nрп/п
Материа,r

аIIода
,Щлина волны
(lcoKor), нм

Индексы Миллера угловое положение
лифракшионного максимумаh k l

l

Кобапьт
(Со) 0,l 7889962

0 l 2, 29"78,7"

l 0 4 4l ,050,
3 l l 3 50,797"
4 l l 6 67,905,
5 0 8 72,593,
6 J 0 0 8l ,249"
7 0 1 l0 l08,947,
8 2 l l0 12,7,з95"

lб

Аттестованное значение

2

)

l


