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Государственная система обеспечения единства измерений 
Спектрометр рентгеновский фотоэлектронный SPECS. Методика МП 79-251-2020
поверки

Дата введения в действия « » 2020 г

1 Область применения
1.1 Настоящая методика поверки распространяется на спектрометр рентгеновский 

фотоэлектронный SPECS (далее -  спектрометр), изготовленный «SPECS GmbH -  Surface 
Analysis and Computer Technology», Германия, и устанавливает методы и средства 
первичной и периодической поверок.

Поверка спектрометра должна производиться в соответствии с требованиями 
настоящей методики.

1.2 Интервал между поверками -1 год.

2 Нормативные ссылки
2.1 В настоящей методике поверки использованы ссылки на следующие документы: 

ГОСТ 12.2.007.0-75 «Система стандартов безопасности труда. Изделия 
электротехнические. Общие требования безопасности».

2.2 Приказ Минпромторга России от 02.07.2015 № 1815 «Об утверждении порядка 
проведения поверки средств измерений, требования к знаку поверки и содержанию 
свидетельств о поверке».

2.3 Приказ Минтруда России от 24.07.2013 N 328н «Об утверждении Правил по 
охране труда при эксплуатации электроустановок».

3 Операции поверки
3.1 При поверке должны быть выполнены операции, указанные в таблице 1. 

Таблица 1 -  Операции поверки____________ _____________ ___________________

Наименование операции

Номер 
пункта ме
тодики по

верки

Обязательность проведения 
операций при поверке

первичная периодическая

1 Внешний осмотр 9.1 да да
2 Опробование 9.2 да да
3 Определение чувствительности 9.3.1 да да
4 Определение относительного СКО выход
ного сигнала 9.3.2 да да

5 Определение абсолютной погрешности 
измерений энергии связи 9.3.3 да да

6 Определение разрешения энергии связи 
(полная ширина линии на половине высоты) 
на линии меди Си 2рз/2

9.3.4 да да

7 Определение диапазона измерений энер
гии связи 9.3.5 да нет
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3.2 В случае невыполнения требований хотя бы к одной из операций, проводится 
настройка спектрометра в соответствии с руководством по эксплуатации (далее -  РЭ). В 
дальнейшем необходимые операции повторяются вновь, в случае повторного 
невыполнения требований поверка прекращается, спектрометр бракуется и выполняются 
операции по п. 10.3.

4 Средства поверки
4.1 Для поверки применяют:
- стандартный образец состава меди высокой чистоты ГСО 10800-2016, интервал до

пускаемых аттестованных значений (99,950-100,000) %, границы допускаемых значений 
абсолютной погрешности аттестованного значения ±0,030 % при Р=0,95;

- стандартный образец состава железа высокой чистоты ГСО 10816-2016, интервал 
допускаемых аттестованных значений (99,950-100,000) %, границы допускаемых значений 
абсолютной погрешности аттестованного значения ±0,030 % при Р=0,95.

4.2 Для контроля внешних влияющих факторов применяют средства измерений 
температуры и относительной влажности окружающей среды с диапазонами измерений, 
охватывающими условия по п. 7.

4.3 Стандартные образцы, применяемые для поверки, должны иметь действующие 
паспорта, а средства измерений действующую поверку.

4.4 Допускается применение аналогичных средств поверки, обеспечивающих 
определение метрологических характеристик поверяемого спектрометра с требуемой 
точностью.

5 Требования к квалификации поверителя
К проведению работ по поверке спектрометра допускаются лица, прошедшие специ

альное обучение в качестве поверителя, ознакомившиеся с настоящей методикой поверки 
и РЭ на спектрометр.

6 Требования безопасности
При проведении поверки должны быть соблюдены требования Приказа Минтруда 

России от 24.07.2013 № 328н «Об утверждении Правил по охране труда при эксплуатации 
электроустановок», требования ГОСТ 12.2.007.0.

7 Условия поверки
7.1 При проведении поверки должны быть соблюдены следующие условия:

- температура окружающей среды, °С от +15 до +30
- относительная влажность, % не более 80

8 Подготовка к поверке
8.1 Спектрометр подготовить к поверке в соответствии с РЭ
8.2 Стандартные образцы, используемые при поверке, подготовить в соответствии с 

их эксплуатационной документацией. Образец меди раскатывают до размеров не менее 
9x9 мм2, образец железа выбирают исходя из возможности установить его в держатель и 
наличия плоской поверхности измерения в поперечнике не менее 6 мм. Далее 
поверхности исследуемых металлов подвергают механической шлифовке, обезжиривают 
в ацетоне (ЧДА), промывают в этиловом спирте-ректификате с использованием
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ультразвукового устройства. Остатки промывной жидкости удаляют с поверхностей 
медной и железной пластины обдувом потоком газообразного азота.

9 Проведение поверки
9.1 Внешний осмотр
При внешнем осмотре необходимо установить:
- отсутствие видимых повреждений спектрометра;
- соответствие комплектности, указанной в РЭ;
- четкость обозначений и маркировки.
9.2 Опробование

9.2.1 Включить спектрометр и проверить работоспособность органов управления и 
регулировки спектрометра в соответствии с РЭ.

9.2.2 Проводят проверку идентификационных данных ПО спектрометра. Идентифи
кационное наименование и номер версии ПО проверяют следующим образом: в меню ПО 
спектрометра выбирают вкладку «About SpecsLab» в меню «Help», в результате на экране 
отобразится идентификационное наименование и номер версии ПО. Идентификационное 
наименование и номер версии ПО должны соответствовать указанному в таблице 2.

Таблица 2 - Идентификационные данные программного обеспечения
Идентификационные данные (признаки) Значение

Идентификационное наименование ПО SpecsLab2
Номер версии (идентификационный номер) ПО не ниже 2.72

9.3 Проверка метрологических характеристик

9.3.1 Определение чувствительности

Чувствительность (S, (имп/с)/%) спектрометра определяют по интегральной интен
сивности линий (площадь под пиком) определяемых элементов, полученных при помощи 
стандартных образцов согласно п. 4.1 настоящей методики поверки.

После предварительной подготовки образцов для поверки по п. 8.2 с последующей 
очисткой поверхности исследуемого образца в аналитической камере спектрометра пото
ком ионов аргона с энергией 4 кэВ, проводят не менее 5 (г>5) измерений интенсивности 
выходного сигнала для /-го элемента (Х ц, имп/с) линии определяемого элемента и рассчи
тывают среднее значение и чувствительность по формулам:

X j = (1)
} п

Xj
Sj = —, (2)

J W j

где Xj - среднее арифметическое значение интенсивности выходного сигнала спектро
метра для /-го элемента, имп/с;

Wj- аттестованное значение массовой долиу'-го элемента, %; 
п  - количество измерений интенсивности сигнала спектрометра.
Полученные значения чувствительности должны удовлетворять требованиям табли

цы 3.
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Таблица 3 - Метрологические характеристики
Наименование характеристики Значение

Диапазон регистрируемых элементов От Li до Bi
Диапазон измерений энергий связи, эВ От 5 до 1200
Пределы допускаемой абсолютной погрешности измере
ний энергий связи, эВ ±0,1

Предел допускаемого относительного среднего квадрати
ческого отклонения выходного сигнала, % 3

Разрешение энергии связи (полная ширина на половине 
высоты на линии Си2рз/г)*, эВ, не более 1,34

Чувствительность (имп/с)/(%), не менее :
- Fe (Fe 2рз/г)
- Си (Си 2рз/2>

4230
2000

* - при линзовой моде Large Area, постоянной энергии пропускания энергоанализатора 
Phoibos 150-15 эВ, мощности рентгеновского источника (Mg) 220 Вт.

9.3.2 Определение относительного СКО выходного сигнала

Определение относительного среднего квадратического отклонения (далее - СКО) 
выходного сигнала провести с использованием стандартных образцов согласно п. 4.1 
настоящей методики поверки одновременно с определением чувствительности по п. 9.3.1.

Относительное СКО выходного сигнала рассчитать по формуле
с _ loo IХ(хи-х ,)2
Ч  ~  X j  V n - i  ’ '

где Xj - среднее арифметическое значение интенсивности сигнала спектрометра для у'-го 
элемента, рассчитанное по формуле (1), имп/с;

п - количество измерений интенсивности выходного сигнала спектрометра.
Полученные значения относительного СКО выходного сигнала должны удовлетво

рять требованиям Таблица 3.

9.3.3 Определение абсолютной погрешности измерений энергии связи

Определение абсолютной погрешности измерений энергии связи провести при по
мощи стандартных образцов по п. 4 настоящей методики поверки путем определения от
клонения энергетического положения энергетической линии элемента для каждого из об
разцов на определенном электронном уровне (Си2рз/г, Fe3p), используя справочные дан
ные международной базы NIST (https://srdata.nist.gov/xps/selEnergyTvpe.aspx). Справочные 
данные энергии связи в металлических образцах железа и меди представлены в таблице 4. 
Таблица 4 - Справочные данные энергетических линий фотоэлектронных спектров железа 
и меди______________________________________________________________________ _ _

Наименование элемента Фотоэлектронная л и н и я Значение энергии связи, эВ
Медь (Си) 2рЗ/2 932,60

Железо (Fe) Зр 52,80

Получить не менее пяти измерений величины энергетического положения линий 
Си 2рз/г, Fe3p на спектрометре.

Абсолютную погрешность измерений энергии связи рассчитать по формуле

https://srdata.nist.gov/xps/selEnergyTvpe.aspx


Страница 8  из 8

Aij— Eij -  Aj, (4)

где Eij - /-результат измерений энергии связи для ^-элемента, полученный на спектро
метре, эВ;

Aj - справочное значение энергии связи дляу-элемента, эВ.
Полученные значения абсолютной погрешности измерений энергии связи должны 

удовлетворять требованиям таблицы 3.

9.3.4 Определение разрешения энергии связи (полная ширина линии на половине 
высоты) на линии меди Си 2рз/2

Определение разрешения энергии связи (полная ширина линии на половине высоты) 
на линии меди Си2рз/г провести при помощи ГСО 10800-2016. Получить изображение 
энергетического спектра линии меди Си2рз/2 при ширине энергетического окна 12,00 эВ.

С помощью программно-аппаратных средств спектрометра (ПО SpecsLab2) опреде
ляют значение разрешения энергии связи (полной ширины линии на половине высоты) на 
линии меди Си2рз/г. Для этого в командной строке рабочего окна SpecsLab2 выбирают 
выпадающее меню “Operation”, в котором выбирают команду “Peak FWHM”. Программа 
обеспечивает проведение базовой линии и определяет значение полной ширины на поло
вине высоты пика.

Полученные значения разрешения энергии связи должны удовлетворять требовани
ям таблицы 3.

9.3.5 Определение диапазона измерений энергии связи

Определение диапазона измерений энергии связи провести одновременно с опреде
лением погрешности по 9.3.3 настоящей методики поверки.

За диапазон измерений спектрометра принимают диапазон измерений энергии связи, 
приведенный в таблице 3, если полученные значения погрешностей удовлетворяют требо
ваниям, указанным в таблице 3.

10 Оформление результатов поверки

10.1 Результаты поверки оформляются протоколом произвольной формы.
10.2 Положительные результаты поверки оформляют в соответствии с Порядком 

проведения поверки средств измерений, требованиям к знаку поверки и содержанию 
свидетельства о поверке (утв. приказом Минпромторга России от 02 июля 2015 г. №1815). 
Знак поверки наносится на боковую стенку спектрометра.

10.3 При отрицательных результатах поверки выполняют операции в соответствии с 
Порядком проведения поверки средств измерений, требованиям к знаку поверки и 
содержанию свидетельства о поверке (утв. приказом Минпромторга России от 02 июля 
2015 г. №1815).
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