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l обшпе положения

1.1 Настояшая методика распространяется на лифрактометы рентгеновские авто-
матические Роболант (лалее - лифракгометры), вып\,скае]\tые в модификациях Роболант
КО и Роболант НО, и устанавливает методы и средства их первичной и периодической
поверок.

1.2 .I[ифрактометры предназначены для измерний }тловъD( положений дифракци-
онIlых пиков, возникающих при воздействии коллилlированного рентгеновского излуче-
ния на анализируемый объект, при решении задач рентгенодифракционного и рентгено-
структурпого анализа.

1.3 В результате поверки должны быть подтверждены следующие метрологические
требования, приведенные в таблице l .

Таблица l - М огIlческие l]анIlя к с IIз\l ll

1.4 При провелеl|ии поверки измеряемые лифраrгометрами значения величин про-

слеживаются через изготовителя ГСО |047 5-2014 (SRM l97бЬ) National Institute of Stand-

ards and Technology, США, к единице международной системы единиш (СИ) - метру.

1.5 Поверка дифрактометров проводится методом непосредственного сличения с

гсо l0475_20l4.

2 Перечень операций поверки
2.1 При проведеlIии поверки должны быть выполнены следующие операции, ука_

занные в таблице 2.

Таблица 2 - опе ации, выполняеIrые п ll Il оведении по Kll

J

Значение
роболант Короболант НоНаименование характеристики

от 5' до 140о от 5о до l40o.Щиапазоrt изrлерений 1,глов лиtРракttии 20

t0,02" +0,02о
прелелы допускаемой абсолютной погрешности изме-

рений угловых положений дифракционных максиму-
мов по углу 20

0,0l о0,0l о

Среднеквадратичное отклонение случайной состав-
ляющей (СКО) погрешности измерений угловых поло-
жений дифракционных максимумов по углу 20,

не более

2

Среднеквадратичное отклонение случайной состав-
ляющей (СКО) погреrшности измерений относительньн
интенсивностеЙ дифракционньrх ллаксимlтrtов, 7о, не

более

l50Эпергетическое разрешение энергодисперсионного
спектрометра на линии Кс марганча, эВ, не более

Обязателыlость проведения

При периоли-
ческой поверке

Номер
пункта
методики

При пер-
вичной
поверке

Наименование операций

42 3l

ДаДа7

Да82. Подготовка к поверке и опробование ди-
KToNl ll

ДаДа
фрактометра

2

l. Внешlrий оспtотр ;rифракто\{етра
Да

93. Проверка програмNrного обеспечения ди-



l 2 3 4

Да4. Опрелеление метрологических характери-
стик и подтверждение соответствия лифрак-
тометра метрологическим требоваttияпl

10 Да

ll !а Да5 Оформление результатов поверки

п должение таблицы 2

2.2 Проведение поверки в сокращенном объеме не предусмотрено.

3 Метрологические и техппческие требования к средствам поверки
3.1 При проведении поверки приNlеняются средства поверки, указанные в таблице 3.

Таблица 3 - С а пов ки, испо.,lьз ,е}lые п и пов ке

3.2.Щопускается использовать при поверке др),гие },твержденные и аттестованIlые

эталоны единиц величин, стандартные образчы и средства измерений угвержденного ти-

па, удовлетворяющие :\rетологическим требованиям, }казанным в таблице 3.

4 Требования по обеспечению безопасности проведеIIия поверки
4.1 При проведении поверки должны соблюдаться <правила технической эксплуа-

тации электроустановок потребителей электрическолi энергии), утвержденные приказом

Минэнерго России от l2 августа 2022 г. Ns 81l.
4.2 [олжны соблюдаться <<осttовные санитарные правила обеспечения радиацион-

ной безопасности> СП 2.б.1.26l2-10 (оспорБ 99/20t0), <Нормы радиационной безопас-

ности> НРБ-99/2009.

5 Требоваrrия к специалпстам, осуществляющим поверку
5.1 К проведению измерений для поверки доrryскаются лица:

- прошедшие обучение и имеющие удостовере!lие поверителя для данного вида

изпtерений;
4

Перечень рекомендуе-
мых средств поверки

Операчии по-
верки, требlrо-
щие примене-
ние средств по-
верки

Метрологические и технические,гребо-
вания к средстваI\r поверки, необходимые
для проведения поверки

Прибор комбинирован-
ный Testo 622,

рег. Nя 53505-13

Срелство измерений телlпературы окру-
жающей среды в диапазоне от +l5 ОС до
+30 оС с абсолютной погрешностью IIе

Ьолее +U,) -L 
.

Срелство изtlерений относительной
влажности окружаюшей среды в диапа-
зоне от l0 % до 80 7о с абсолютltой по-
грешностью не более +3 %.

п.8

СО лифракционных
свойств крпстаплической

решетки (оксид алюми-
ния) ГСО 104'75-2014
(SRM l976b)

Станлартный образеч с параметаrrи кри-
сталлической решетки:
а = 0,4'759|З1 H]\t, расширенная неопре-

деленность U=0,0000080 нм,
с : 1,29933'7 нм, расширенная неопреде-
ленность U=0,0000l 5 нм.

СО марганча Блетilлличе-

ского типа Мн95 (ИСО
Ф5/l) гсо 12665-2024

Стандартный образеч с массовой долей
марганца не менее 95 %,

п.l0.4

п.п. l0.1-10.3



- знающие основы рентгеновской дифракгометрии;
- изrIившие методику поверки и руководство по эксплуатации (далее - РЭ) поверяемого

дифракгометра.

б Требования к условиям проведеrlия поверки
6.1 При проведении поверки должны быть соблюдены следующие условия

- температура окружающей среды, ОС... 
. . . . . . ... .. .от +18 до +28

7 ВIlешний осмотр дифрактометра
7.t При внешнем осмотре должно быть установлено:

- соответствие внешнего вида дифрактометра сведениям, приведенньш в описании типа;

- соответствие комплектности, указанной в РЭ;
- надёжность крепления соединительньн элементов;
- отс}тствие повреждений и дефектов, влияющих на работоспособность и метрологиче-

ские характеристики лифрактометра;
- наличие на лифрактометре заводского Ho]\tepa, года изготовления и товарного знака

фирмьгизготовителя;
- наличие и исправность заземления.

7.2 Результаты внешнего осмота лифрактометра считают положительными, если

выполняются все требования п. 7.1

8 Подготовка к поверке и опробование дифрактометра
8.1 Подготовку лифрактометра к работе провести в соответствии с Рэ,
8.2 убедиться в соответствии 1,словий проведения поверки требованиям п.6 методи_

ки поверки.
8.i Перед проведением поверки дифрактометр должен бьггь выдержан во вкJIючен-

ном состоянии не менее б0 плинут.

8.4 В соответствии с Рэ провести юстировку всех рентгенооптических компонен-

тов, детектора.
8.5 Убедиться в возможности сканирования по углу 20 в диапл}оне от 5о до 140'.

8.6 !,ифрактометр считается прошедшим операцию поверки по п, 8 с положитель-

ным результатом, если выполнены все требования п,п,8,1-8,5,

9 Проверка программt|ого обеспечения
9.1 Для идентификачЙи npbrpaMn noro обеспечения (далее - ПО) лифракгометра

необходимо:
- вкJIючить дифрактоNlет;
- запустить рабочую программу лифрактометра согласно РЭ;

- оr*ро,r" "iпо 
"iIо"ощ"", активировать подлtеню "О программе";

- a""iur" наименование ПО и номер версии ПО,

,щифрактометр считается прошедlllиNl операцию поверки с поло}кителыlым резуль-

,arо", aй" идентификационные признаки По дифрактометра соответствуют значениям,

приведеЕным в таблице 4.

Зна.lениеИденти Kllа3 IIlllIltы )IIо ыIl даlltкаци
ХRDSеrчеrFРPorvDixConИденти икационное наименование По
lre ниже 0.5.5не ниже 0.9.6.16ии (идентиHorte ве икацttоlttrый ttorte )по

вой иденти поtIKaToЦи

)

Таблиuа 4 - Иденти tlKall ионные данные По



10 Определецие метрологпческпх характерпстпк и подтверждение

соответствия дпфракгометра метрологпческим требовавпям
10.1 Проверка диапазоIlа пзмеренпй и опредеJIеЕпе абсолютной погрешЕостп

пзмереншй угловых полоrкений дпфракцпонньш макспмумов по уг,пу 20

10.1.1 На столик образцов гониометра уст.lновить в специальньп1 держатель, в со-

ответствии с РЭ, стандартньй образец шrфракчионньпt свойgгв кристалJIFIеской ршег-
ки (оксид а.lпомиrпя) ГСО 10475-2014.

l0. 1.2 Установить следующую конфиryрачию дlфрактометра:
- тип щеJш: моторизованпая щель дtя метола Бргга-Брrrтано (l85 мм);

- перви.Iные щеJш Соллера: 2,5 Фад;
- монохрматор дифрагирваttпого пrIка

овскои бки

10.1.9 Опрелелить абсо.тпотную погреIIIЕость (по модуrпо) измереЕпй угловьD( по-

ложевrй ,щфраrOцrопньD( максИIчfУМОВ ПО УГrry 20 по формуле:

6

Пас 2q(hu),.", углового положения пика 20
портное

с мо Со Fе Сr
u

012 25 515" l l,б98" 29"181" J 99, з 41 1о

104 35 15,982" 41 050, 59,7,44 53,з2,7"

1lб 57 495о 25 87о 67 904,
,l4 9|,25,1"

0.2.10 88 989" зl 650" 108 946" |2з,462о

1.3.10 |2,7 669" 48,8l7,

соте.
10.1.5ВрежимескIиров:lния0/20прсканирватьвесьди:шазон:от5одоl40о

по угlrу 20. Сканировать с аперryрй детекIора в 25б пиксель (для минимизации оптиче-

ских аберрачий) со скорстью 0,1 '/с по угlry 0,

ПослеокончаншIсканировД{иянаэЦ)zlнеотображаегсяпоJryченIrм.шфраюограм-
массообЩениемобУспешЕомзавершениискzlнирокrниякSсаrrriпgсоmрlеtеd
successfirlly> и автоматически булет закрьгrа шторка изrryчатеJlя. Результаты скiширова-

ния zlвTOMaTEtIecKи сохрапяются в файл на ПК. Установить вllлитIие отличного от нуJIя

сигнша лифракчии во всем д{апазоне сканиров:lния,

l0.1 .б В соответствии с РЭ опрделrть угловые положенпя максимумов рфлексов

по угlry 2d дп индексов отраженшr (0l2), (104), (l16), (0,2,10), (1,3,10),- 
ю.1.7 Провести пятикратные измерения по п,п, 10,1,5-10,1,6 и опрлелить средние

зЕачеЕшl 20(hH).* угловьD( положенпй MiкcИItfyt{oB рефлексов дlя индексов отФкенI{я

(ftФ: (0l2), (104), (11б), (0.2.10), (1.3,10),' ' 
lb.l .8 {)пр.дaпr* для каждогО иЕдекса от:Dкения откJIонение сред{ж измеренньD(

значенrfr 2l(h[)*,oT паспорт:ньв 2 O(hH),,,., , указанньп< в таблице 5, по формуле:

^(hФ=20(hil)*"-20(ht)*",. 
(l)

Таблица 5 - Паспортвые значения угловьD( положений мlксимумов рефлексов для стан-

^.р*ЪЪ "ОЙЧ 
iсо to+zs-zot+ (K"r лпния излученЕя) и ратпrтlьл< материалов анода

Индекс
от:Dкеншr

значение

|4,|" ,l2o



А(20) = иах{|Д(0l 2)|, |^( l 04)|, |^( l l б)|, |^(0.2. l 0)|, |^(1.3. l 0)| }. (2)

10.2 Определенttе среднеквадратr!чlrого отклоненllя случайllой составляюпlей
(СКО) погрешности llзlteperlltil угловых по.rоженlrй дифракцrIонных мдкспмумов по

углу 20
l0.2,1 На основании данньtх, полученных по п. l0.1.7, определить угловое положе-

ние в градусах лrаксилtулtа рефлекса.lля индекса отражения (104).
l0.2.2 Опрелелить среднеквадратичное отклонение слуlайной составляющей (СКО)

погрешности измеренtrй угловых позиций дифракционньrх максимумов по углу 20 по

формуле:

f|zol,-QФ,,Y
СКо = (3)

п-1
где (20)"р - среднее значение углового положения пика лифракчионного отражения;
(20); - ЗНаЧеНИе УГЛОВОГО ПОЛОЖеНИЯ ПИКа ПО РеЗУЛЬТаТаМ ИЗМеРеНИЯ С HOПtePOlt i.

!tK, -к)'
S = l00%x (5)

п-|

fK
где r(

п
l0.4 Опрелелеllпе эtlергетItческого разрешенrrя энергодисперсиоrrного

спскl]ролtетра (для моллlфrlкашllш Роболаllт КО)

l0.4.1 Установить в держатель образчов стандартный образеч rtrарганца металличе-
ского ГСо 12665-2024.

l0.4.2 Установить следующие параметры:
- время обработки - максиIllальное значение;
- вре]\rя накопления 30 с.
l0.4.3 Зарегистрировать рентгеновский спектр. На полl^rенном рентгеновском

спектре определить интенсивность в макси]чуме 1.* линии Кс марганца, а также среднее
значение фона 1р.

l0.4.4 Определить точки Е 1 и Е2 по оси энергии рентгеновского спекгра по обе сто-

роны от NraкcиM),Ilta линии Кс марганца (Е1 < Е2), соответствующие интенсивIlости линии
Ко марганца на полувысоте, то есть дJIя значения интенсивности счета

7

i=l

l0.3 Опрелеленпе средltеквалрдтичttого отклонепllя случайllой составляющей
(СКО) погрешности измереrlий относrrтелыIых интенспвностей дифракционных
MaKcиDtyllloB

l0.3.I На основании данньн, полученных по п. l0.1.7, определить для каждого из-
мерения с номером i значения интеltсивностеЙ ,lrotz)i и 4lMl; в максимумах линиЙ дифрак-
ционllого отражения, соответствуюuIих иIIдексам отражения (0l2) и (l04) соответствен-
но. Опрелелить относительн},ю интенсивность ff, ли(lракчионньrх максимумов по форму-
ле

I

к,=','о'''. (4)' /,,,r,

10.3.2 Опрелелить среднеквадратичное отклонение слrlайной составляющей по-
грешности измерений относительных интенсивностей дифракционных максимумов по

формуле:



1, ,=1r+(1,*. -Iф)l2. (б)

10.4.5 Энергетическое р }реuIение энергодисперсионного спекгрмета па линии
Кс марганца ДЕ*, эВ, вьr.rислить по формуле:

лЕл', -_ Е1_ Е|, (7)

где значения El и Е: определяют по п.10,4.4 и выражают в эВ.

l l Офорпlлеlrие результатов поверки
l1.1 Результаты поверки офорrtляются протоколом, в котором чказывают результа-

ты измерений по п.п.l0.1-10.4 и выводы о соответствии метологическим требованиям
по п. l0.5 настоящей методики. Протокол хранится в организации, прводившей поверку.

1 1.2 .Щифрактомет, удовлетворяюший требованиям настоящей методики, признают
годным к применению.

Свидетельство о поверке оформляется в соответстви}l с требоваltиялtи нормативньD(

актов фелерапьньп органов исполнllтельной власти. Знак поверки наносится в виде на-

клейки или от,гиска поверительного клеl"l}lа на свидетельство о поверке лифракгометра,
l 1.3 При отрицательных результатах поверки лифрактометр запрещают к примене-

нию и вьцают извещение о непригодности по установленной форме.
l 1.4 Сведения о результатах поверки (положительньtх или отрицательньIх) переда-

ются в Федермьный инфорпrачионный фонд по обеспечению единства измерений.

Начапьник отдела АО (НИЦПВ)),
кандидат физ.-мат. нау,к

8

В.Б. Митlохляев

I0.5 Полтверlrсление соответствия средсгва rrзмерений метрологшческим требо-
ваllиям

l0,5.1 Результаты проверки диапазона измерtlий и определения абсолютной по-

фешности измерений угловьш положений дифракчионных максимумов по углу 20 счи-
тать положительными, если выполнены требования п.l0.1.5 и значение Д(20), опрелелен-
ное по формуле (2), уловлетворяет условиlо 

^(20) 
< 0,02'.

При этом диапазоном измерений угловых положений дифракчионных максимумов
по углу 20 слелует считать диапазон от 5О до l40o, а прелелы допускаепtой абсолютrtой
погрешности измерений угловых положений лифракuионньн максим},N{ов по 1тлу 20 со-
ставляют t0,02o.

l0.5.2 Результаты определения среднеквадратичного откJIонения случайной состав-
ляюцей (СКО) погрешности измерений угловых положений дифракциопньD( I\{zжсим},l!tов

по углу 20 считать положительными, если для зtIачения СКО, опрелеленного по формуле
(3), выполнево требование:

ско < 0,0l,.
l0.5.3 Результаты определения среднеквадратичного откJIонения случайной состав-

ляющей (СКО) погрешности измерений относительньн интенсивностей лифракционньтх
максимумов считать положительными, если для значения ý определенного по формуле
(5), выполнево требование:

Ss2%.
l0.5.4 Результаты определения энергетического рaврешения энергодисперсионного

спектрометра считать положительными, если для значениия ДЕл6, опре.щеленного по

формуле (7), выполнено условие:
ДЕv" < l50 эВ.
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