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Настоящая методика поверки распространяется на дифрактометры рентгеновские 
CubiX 3 и устанавливает методы и средства их первичной поверки при вводе в эксплуатацию 
и после ремонта и периодической поверки в процессе эксплуатации. Методика поверки 
распространяется на ранее выпущенные дифрактометры. Интервал между поверками - 1 год.

1. ОПЕРАЦИИ ПОВЕРКИ

1.1. При проведении поверки должны быть выполнены следующие операции:

Таблица 1 -  Операции поверки

№
п/п

Наименование операций
Номер
пункта

методики

Обязательность проведения

в процессе 
эксплуатации после ремонта

1. Подготовка к поверке 5 Да Да
2. Внешний осмотр 6.1 Да Да
3. Опробование 6.2 Да Да
4. Проверка соответствия ПО 6.3 Да Да

5. Определение метрологических 
характеристик 6.4 Да Да

2. СРЕДСТВА ПОВЕРКИ

2.1. Стандартный образец дифракционных свойств кристаллической решётки ГСО 
Ю440-2014.

2.2. Термогигрометр утвержденного типа, зарегистрированный в Федеральном 
информационном фонде по ОЕИ (диапазон измерений отн. влажности от 10 до 100 %; абсл. 
погрешность не более 3,0 %; диапазон измерений температуры от + 10 до +40 °С; абсл. 
погрешность не более 0,5 °С).

2.3. Допускается применение аналогичных средств поверки, обеспечивающих опреде
ление метрологических характеристик поверяемых дифрактометров с требуемой точностью.

2.4. Средства измерений должны иметь действующие свидетельства о поверке, а 
стандартный образец- действующий паспорт установленного образца.

3. ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ и КВАЛИФИКАЦИЯ ПОВЕРИТЕЛЕЙ

3.1. Требования безопасности должны соответствовать рекомендациям, изложенным 
в Руководстве по эксплуатации дифрактометров.

3.2. К проведению поверки допускаются лица, имеющие техническое образование, 
изучившие методику поверки и имеющие удостоверение поверителя.

3.3. Для снятия данных при поверке допускается участие сервис-инженера фирмы- 
изготовителя или его авторизованного представителя или оператора, обслуживающего 
дифрактометр (под контролем поверителя).

4. УСЛОВИЯ ПОВЕРКИ

4.1. При проведении поверки должны быть соблюдены следующие условия:
- температура окружающей среды, °С от 15 до 30

относительная влажность воздуха, % не более 80
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5. ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ
5.1. Включить питание прибора.
5.2. Включить высокое напряжение.
5.3. Осуществить прогрев прибора (не менее 2 часов).

6. ПРОВЕДЕНИЕ ПОВЕРКИ
6.1. Внешний осмотр

При проведении внешнего осмотра проверяют:
- отсутствие механических повреждений корпуса и внешних элементов дифрак

тометра;
- целостность показывающих приборов и индикаторных ламп (табло);
- четкость маркировки.

6.2. Опробование
Опробование проводится в автоматическом режиме. Дифрактометр считается 

прошедшим опробование, если после включения питания он проходит все внутренние тесты и 
на экране компьютера появляется стартовое окно управляющей программы.

6.3. Подтверждение соответствия программного обеспечения

6.3.1 Определение номера версии встроенного ПО (версии прошивки контроллера 
(Firmware).

Для определения номера версии прошивки контроллера необходимо на автономном ком
пьютере открыть сервисную программу Service SW XRD CubiX 3. После запуска программы 
произойдет ее автоматическое соединение с дифрактометром с выводом стартового экрана.

Копия стартового экрана приведена на рисунке 1.

£  Service SWXRD CubiX i

Home

Service SWXRD CubiX 3 

PKce! 2nd Gen. Sendee Tod About Service SW XRD CubiX 3
H«dipoc3 Servtc* Tool Version: 7.2

Date: 21 09.2016
Produced by: PANalytical B.V.

Almeto, The Netherlands

License num ber 262418004
Expiration: 
License info:

expires on: 15.05.2019 
Panatyocal 
Pa nalyttcal Russia 
Menzhinskogo, 12b, 183 
660001 
Krasnoyarsk 
Russia

Kernel: Service SW XRD CubDC 3
Opdons:

Рисунок 1- Стартовое окно ПО Service SW XRD CubiX
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После вывода стартового экрана кликнуть на строку Service SW X R D  CubiX  3. В появившемся 
окне содержится информация о встроенном ПО (прошивки контроллера). Вид окна приведен 
на рисунке 2. Номер версии указан в строке Firmware version.

сл c u b ix .exe

S p i n n e r :  Off  Mflw: 5 . 8

S ys te m  п а п е :  J 
Sys tem i d e n t i f i c a t i o n :

F i r mware  v e r s i o n :
I n t .  o r d e r  num ber :  00UUUUUU11U8048J 

S e r i a l  <D¥> nu mber :  3021

Tube:  ШУЕВИсЯ рТо! Anode: 
F o c u s :

1 5 -ftn r-2 0 1 9  1 1 :1 2 :4 2

S h i e l d i n g :
G e n e r a t o r :

C u b i 'X -3  s h ie ld in <

F l= N ex t page  F10=H elp^ • :.......  ....................................

Рисунок 2 -  Окно с номером версии встроенного ПО (прошивки контроллера).

6.3.2. Определение номера версии (идентификационного номера) автономного про
граммного обеспечения.

В главном окне программы в строке команд щелкнуть мышью на команде «Help». Если 
установлено программное обеспечение X ’ Pert Quantify, в открывшемся окне щелкнуть 
мышью по строке About X ’ Pert Quantify, в результате чего откроется окно, в котором 
приведены идентификационное название программы X ’Pert Quantify и номер версии. К о 
пия экрана с окном приведена на рисунке 3.

■j* About JCPert Qu*ntify.

X'Pert Quantify
Software for PANalytical 
X-ray Diffractometers
Vescre 1.2(1.2.0.255)
Database veraon: 1. laDate: И/Я/гоа^ЛШШ
Produced b>: pans,-braiS-ii.
Aineio. The Neff**lands
capynght <S> MlS 
Sancte-q AnaiytKli D«ta AC 
StodJxkn, S*«cen 
Д1 пфй reserved 
Licensed to:Pmdibai, Рио* Л
CS
M schrstegc 1442 V*  м“ " ы

Reproduction r  nhoie or n  part is 
Crasncfarsk p ro fite d  r.ithout the лпйеп consent of
Р.Ц2М the opyright w n e .
license rxmber: 46711S718313904359 _________
ЕфгавСП Date 11/19/2313 7:2+.C4 AM

Рисунок 3 - Окно с идентификационными данными программного обеспечения
X ’ Pert Quantify
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Если установлено программное обеспечение X ’Pert Industry, определение номера версии (иден
тификационного номера) программного обеспечения осуществляется аналогично. Копия 
экрана с окном идентификационных данных программы X’Pert Industry приведена на рисунке
4.

| г«  About X'Pert Industry ГЪ \

X'Pert Industry
Software for PANalytical
X-ray Diffractometers
Verson: 2.2c V *  V &
Database version: 2.2c
Date: 13-0«-20П v \  A
Produced by:

Ш
PANatytical 6.V.
AhHo, The Netherlands

cooyf>3f*©2010 
Sandberg Analytical Data A6
Stoclholm, Sweden V 0,1
AH rights lesetved

Licensed to:
JSC RUSAl Kiasnoyaisk PANalytical

Peprodi£t«jn m whcte or n  part is
Alurrtfwxi Flant p«c*»t*ed vwthoot the written cwisert of

the copyright owner.

660036 Ijasnovarsk
license number: 10С02431 1— 1

Рисунок 4 - Окно с идентификационными данными программного обеспечения
X’Pert Industry

6.3.3. Дифрактометр считается выдержавшим поверку по п.6.3, если номер версии 
встроенного ПО не ниже 1.2, номер версии ПО Service SW XRD CubiX 3 не ниже 7.2, номер 
версии программного обеспечения X ’Pert Quantify не ниже 1.2, а номер версии программного 
обеспечения X ’Pert Industry не ниже 2.2.

6.3.4. После последней цифры номера версии ПО, указанной в п.6.3.3, допускаются 
дополнительные цифровые и/или буквенные суффиксы.

6.4. Определение метрологических характеристик
6.4.1. Определение абсолютной погрешности дифрактометра при измерении угловых 

положений дифракционных максимумов.
6.4.1.1. Определение абсолютной погрешности дифрактометра при измерении 

угловых положений дифракционных максимумов проводится путём измерения положения 
максимумов линий (012), (113), (119) стандартного образца при условиях измерений, 
указанных в таблице 2 и сравнением их с действительными (паспортными) значениями

Таблица 2 -  Условия измерений при измерении угловых положений дифракционных 
максимумов._____________________________________________________________
Гониометр Тета-Тета
Напряжение и ток на рентге
новской трубке

Медный анод: 45 kV, 40 mA 
Кобальтовый анод: 40 kV, 40 mA

Платформа для образцов Спиннер для измерения в режиме отражения, частота 
вращения 1Г ц (Hz)

Падающий пучок: 
-щели Сол л ера 
-щель расходимости 
-фильтр

0,04 радиана
1° в фиксированном режиме 
Ni
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-маска 10 мм
Приёмная (дифракционная) 
оптика:
-щели Соллера 
-приемная щель 
-антирассеивающая щель

0,04 радиана
0,1 мм или 1/16° в фиксированном режиме 
2° в фиксированном режиме

Детекторы Пропорциональный:
-нижний уровень дискриминации LL 35%; 
-верхний уровень дискриминации UL 80%; 
-коррекция сдвига по энергии PSC включена. 
X’Celerator:
-активная длина по °2Тета: 0,02;
-приемная и антирассеивающая щели отсутствуют 
PIXcel:
-активная длина по °2Тета: 0, 06.
-приемная и антирассеивающая щели отсутствуют

Режим работы детектора Непрерывный
Диапазон измерений °29 Для трубки с Си анодом:

От 24,75 до 26,75; от 42,35 до 44,35; от 76,23 до 78,23 
Для трубки с Со анодом:
От 28,79 до 30,79; от 49,80 до 51,80; от 91,89 до 93,89

Шаг сканирования °29 Для трубки с Си анодом для диапазона:
от 24,75 до 26,75:0,005
от 42,35 до 44,35:0,01
от 76,23 до 78,23: 0,015
Для трубки с Со анодом для диапазона:
от 28,79 до 30,79: 0,005
от 49,80 до 51,80: 0,01
от 91,89 до 93,89: 0,015

Время измерения на шаг, с Для трубки с Си анодом для диапазона:
от 24,75 до 26,75: 1
от 42,35 до 44,35: 5
от 76,23 до 78,23: 15
Для трубки с Со анодом для диапазона:
от 28,79 до 30,79: 1
от 49,80 до 51,80: 5
от 91,89 до 93,89: 15

6.4.1.2 Абсолютная погрешность измерения углов дифракционных максимумов опре
деляется как разность между значениями 2 Эк<х1 зарегистрированных рефлексов и соответству
ющими значениями 2&ка1, приведенными в паспорте на ГСО 10440-2014, используемого при 
поверке. Ориентировочные значения углов указаны в таблице 3. Значения углов определяется 
по средней линии, проведенной по точкам, делящим вершину пика пополам на высоте при
мерно 2/3 от значения максимальной интенсивности.
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Таблица 3 -  Углы дифракции ГСО 10440-2014 при работе с рентгеновской трубкой с ано

дом из Си

№ п/п т 2$ка1 ГСО, градус
1 (012) 25,575
2 (104) 35,147
3 (113) 43,351
4 (116) 57,495
5 (300) 68,207
6 (119) 77,229
При использовании рентгеновской трубки с анодом из кобальта (Со), для расчета 

погрешности следует пользоваться значениям углов, рассчитанными из параметров 
дифракционной решетки, указанных в паспорте на ГСО. Ориентировочные значения при 
измерениях с рентгеновской трубкой с анодом из кобальта (Со) приведены в таблице 4.

Таблица 4 - Углы дифракции ГСО 10440-2014 при работе с трубкой с анодом из Со

№ п/п (hkl) 23ка1 ГСО, градус
1 (012) 29,787
2 (104) 41,050
3 (ИЗ) 50,796
4 (116) 67,904
5 (300) 81,249
6 (119) 92,889

6.4.1.3. Дифрактометр считается выдержавшим поверку по п.6.4.1, если абсолютная 
погрешность при измерении углов дифракционных максимумов не превышает ±0,025 
градуса.

6.4.2. Определение относительного СКО выходного сигнала

6.4.2.1 Установить условия измерений, указанные в таблице 5.

Таблица 5 -  Условия измерений при определении относительного СКО выходного 
сигнала

Диапазон измерений (°2Э)

Для трубки с Си анодом:
пропорциональный детектор: от 42,90 до 43,90 градусов 
детекторы X’Celerator и PIXcel: 42,90 до 43,90 градусов 
Для трубки с Со анодом:
пропорциональный детектор: от 50,30 до 51,30 градусов 
детекторы X’Celerator и PIXcel: 50,30 до 51,30 градусов

Шаг сканирования (°2S) 0,02 для пропорционального детектора 
0,01 для детекторов X’Celerator и PIXcel

Время измерения на шаг, с 5
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6А.2.2. Провести измерения и расчеты в следующей последовательности:
-измерить суммарную интенсивность в максимуме отражения (113) стандартного 

образца дифракционных свойств кристаллической решетки (оксид алюминия) с экспозицией 
100 с (число измерений п=5).

- на основе полученных данных, с помощью электронных таблиц EXEL (или вручную 
по формуле 1), проводится расчет относительного СКО, выраженного в процентах:

где: Ij - результат i-ro измерения интенсивности отражения.
1с р е д н -  среднее значение для 10 измерений, 
п - число измерений.

6.4.2.3. Дифрактометр считается прошедшим поверку по п. 6.4.2, если значение 
относительного СКО не превышает 5,0 %.

7. ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ
7.1. Данные, полученные при поверке, оформляются в виде протокола по форме 

установленным организацией, проводящей поверку.

7.2. Дифрактометр удовлетворяющий требованиям настоящей методики поверки, при
знается годным и на него оформляется свидетельство о поверке по установленной форме.

На оборотной стороне свидетельства приводится следующая информация:
-результаты опробования и внешнего осмотра;
-результат проверки соответствия ПО;
- результаты определения метрологических характеристик;
7.3. Дифрактометр, не удовлетворяющий требованиям настоящей методики, к дальней

шей эксплуатации не допускается и на него выдается извещение о непригодности.
7.4. Знак поверки наносится на лицевую панель дифрактометра и (или) на свидетельство

п

(1)

о поверке.


