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1 ОБЛАСТЬ ПРИМЕНЕНИЯ

1.1 Настоящм методика распространяется на спектрометр рентгеновский с
волновой дисперсией Inca Wave 700, зав. }lb 65l64RlЗ1103F, изготовленный фирмой
<Охfоrd lnstruments plc> (Великобритания) (далее - прибор), инстilJlлировшrньй на
сканирующий электронньй микроскоп Саrl Zeiss Merlin в тяжелом радиоактивном
исполнении 4 (дшее СЭМ), предrЕвначенньй для измерений зависимости
интенсивности от дп,Iны волны в cocTtlвe pacTpoBbD( электронньD( микроскопов и
электроннозондовьD( микроанализаторов и устанавливает методы и средства их первичной
и период{ческой поверок.

1.2 Интервал между поверкаJ\,lи 1 год.

2 НОРМАТИВНЫЕ ССЫЛКИ

В настоящей методике использовzlны нормативные ссылки на следующие
нормативные докр{енты:

ГОСТ 19807-91. Титан и сплавы титановые деформируемые. Марки.
ГОСТ l7022-8l. Графит. Типы, марки и общие технические требования.
ГОСТ 18704-78. Кислота борная. Технические условия.
ГОСТ Р 8.736 -20Il. ГосуларственнаJI система обеспечения единства измерений.

Измерения прямые многократные. Методы обработки результатов измерений. Основные
положения.

ГСССД МЭ 222 - 20l 4. Методика экспериментально-расчетного определения

рентгеноспектральЕьD( харiжтеристик контроJIьньпr образцов (образцов срaвненш) для
калибровки рентгеновских спектрометров.

3 ОПЕРАЦИИ ПОВЕРКИ

При проведении поверки выполняют операции, укilзчlнные в таблице 1.

таблица l - вьшолняемые проведении

J,lb

пl
п

Наименование операций ]аздел

Обязательность проведения
операций пои

первиtIнои
повеDке

периодической
поверке

l Внешний осмотр, проверка комплектности.
Идентификация програN,lмного
обеспечения.

8.1 да да

2 проверка работоспособности прибора 8.2 да да
a
J Определение погрешности измерения

положения линии характеристического
Dентгеновского излучения

8.3.1 да да

4 Определение отношений сигна.т/фон лля
DzLзлиtIньD( кDистаJшов-анализатоDов.

з.з.2. да да

5 Измерение отношения полной ширины на
половине высоты распределения
аI\,rплитуды импульсов по энергии к
положению центра этого распределения для
отпztянного пропорционаJIьного счетчика
(SPC) и дJIя проточного пропорционального
счетIIика GРС)

8.3.3 да да



4 СРЕДСТВА ПОВЕРКИ

4.1 При проведении поверки применяются стандартные образцы, вещества и

средства измерений, указанные в таблице 2.

Таблица 2 _ Стандартные образцы, вещества и средства измерениЙ, используемые при

4.2 Образец ПО-5 перед применением необходимо спрессовать в таблетку.
4.3 Поверхность образчов ПО-l - ПО-б должна быть отполирована в соответствии

с требованиями технической документации прибора.
4.4На поверхность спрессованного ПО-5 необходимо напылить угольную пленку

для предотвращения эффектов зарядки.
4.5 Рентгеноспектрirльные характеристики ПО-1 - ПО-6 устанавливают в

соответствии с ГСССД МЭ 222 -2014.
4.6 !опускается использование других средств поверки, по характеристикам, не

уступающим указанным.

5 ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ

5.1 Требования безопасности должны соответствовать рекомендациям,
изложенным в техническом описании на прибор.

5.2 При проведении поверки должны соблюдаться:
а) Основные санитарные правила обеспечения радиационноЙ безопасности
СП 2.6.|,26l,2-10;
б) Нормы радиационной безопасности НРБ -9912009, Санитарные правила и

нормативы СанПиН 2.6.|.252З -09.
5.3 Щополнительные требования могут быть изложены в Инструкциях по технике

безопасности для сотрудников предприятия, включая Инструкции по охране ТрУДа ПРИ

работе на рентгеновских аппаратах (установках), Инструкцию по технике безопасности

при работе с легковоспламеняющимися и огнеопасными жидкостями.

е

Номер
пункта по
методике
поверки

обозначение
образuа в

данной
методике
поверки

Марка или химический
состав

стандартного образца,
марка средства

измерений

Нормативный документ или
номер ГСО

6.з.1
6.з.2

по-1 СО состава меди
высокой чистоты

гсо 10800-20|6

6.3.1
6.з.2

по-2 Титан марок BT1-00 или
BT1-0

гост 19807-9l

6.3.1 по-3 со состава алюминия
высокой чистоты

гсо 6265-9l1627|-91

6.3.1
6.з.2
6.з.з

по-4 Графит марок ГСМ-1
или ГСМ-2

гост 17022-8l

6.3.1
6.з.2

по-5 Борная кислота марок
(для оптического
стекловарения> или <А>

гост l8704-78

6.3.1 по-6 со состава железа
высокой чистоты

гсо 9497-2009



б ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ПОВЕРИТЕЛЕЙ

6.1 К проведению измерений ця поверки доrryскаются лица:
- прошедшие обl^rение и имеющие удостоверения поверитеJIя дJuI дtlнного вида

измерений;
- знttющие основы рентгеноспектрального tlнализа;
- имеющие опыт работы с рентгеновскими устtlновками для определениrI состава

веществ и материзrлов.
- изrIившие техническое описание и Методику поверки данного прибора;
- допускtlются к rIастию в измерениях операторы, имеющие опыт работы на

установках для определения харtжтеристик состава твёрдьпс веществ устttновки
рентгеновские- и прошедшие обучение, сдавшие соответствующие экзамены по охране
труда и технике безопасности.

7 УСЛОВИЯ ПОВЕРКИ

7.1 При проведении поверки должны бьrгь собшодены следующие условия:

- температура окружающего воздуха, ОС 20 * 3;
- атмосферное давление, кПа 10l + 1,4;

- максимальное значение относительной влiIжности воздужаYо 70;
- нtшряжение питtlния сети, В 220 + |0;
- частота питающей сети, Гц 50 * 1.

8 ПРОВЕДЕНИЕ ПОВЕРКИ

8.1 Внешний осмотр, проверка комплектпостп. }Iдентификация программного
обеспечепия

8.1.1 Проводится проверка на соответствие технической докуI!{ентации
(требованиям фирмы-изготовитеJIя прибора), комплектности, маркировке, упаковке,
требованиям безопасности, опробование. Осматривают поверяемьй прибор, убехдаются в
испрirвности ззвемленпя, отсутствии внешних повреждений, нали.пли защитньD( заслонок
на окнах рентгеновской трубки, испрчlвности вентиJuIции.

8.1.2 Проверку идентификационньD( дtlнньD( прогрztммного обеспечения (ПО)
проводят пуtем открьпия на диске управJIяющего компьютера файла KlncaHostApp.exe).
В рабочем окне прогрtlммы необходимо отобразить версию ПО. Версия ПО должна
соответствовать дilнным, приведённьш в таблице 3.

8.1.3 Используя Ешгоритм выtIисления цифрового идентификатора (по ГОСТ Р
34. 1 1 -94), определить общую контрольную сумму файла KlncaHostApp.exe>.
Результат поверки явJUIется положительным, если идентификационное наименовitние и
версия ПО соответствуют сведениям, приведенным в таблице 3.

аблица 3 - кzшионные дtlнные п много об еспечения

Идентификационные данные (признаки) Значение

Идентификационное нtмменование ПО INCA

Номер версии (идентификационный номер) ПО 5.04



8.2 Проверка работоспособности прибора. Определение мощносТи
эквивалентной дозы рентгеновского излучения

8.2.1 Включить РЭМ и прибор в соответствии с их инструкциями по эксплуатации.

8.2.2 Провести откачку камеры образцов РЭМ и внутреннего объема прибора.

8.2.3 Убедиться, что на входе спектрометра установлено давление аргон-метановой

смеси в соответствии с инструкцией прибора и измерительный гzв проходит через

спектрометр.
8.2.4 Измерить с помощью встроенного вакуумметра остаточное давление В камере

образцов при достижении рабочего вакуума с открытым клапаном спектроМеТРа.

8.2.5 Включить высокое напряжение на РЭМ и убедиться, что осуществляется его

регулировка в пределах2 -30 кВ.
8.2.6 Произвести юстировку Рэм в соответствии с инструкцией по эксплуатации.

6.2,7 Установить на СЭМ ускоряющее напряжение 30 кВ и ток электронного ЗоНДа

50 нД. С помощью дозиметра рентгеновского излучения ДКР-АТ1103М иЗМериТЬ

значение мощности эквивtlлентной дозы рентгеновского излучения на расстоянии 10 см от

элементов конструкции поверяемого прибора.
8.2.8 Прибор считается годным к поверке, если остаточное давление в каМере

образчов при открытом клапане и протекающем измерительном гrLзе не превосходит
5r.l0-5 мм рт. ст, диапi}зон регулирования ускоряющего напряжения РЭМ от 2 до 30 кВ.

8.3 Определение метрологических характеристик
8.3.1 Определение погрешности измерения положения линии

характеристического рентгеновского излучения

щля определения погрешности положения линий характеристического излучения

для каждого из пяти кристirллов-анализаторов выполняют следующие операции.

8.з.1.1 Устанавливают в камеру образчов сэМ поверочный образец,

соответствующий поверяемому кристчIллу-анализатору. Для каждого кристалла-

анализатора поверочный образец указан в таблице 4. Производят откачкУ камерЫ

образцов.
8.3.1.2 В соответствии с инструкцией по эксплуатации СЭМ устанаВЛиВаЮТ

значения ускоряющего напряжения и тока электронного зонда, указанные в таблиЦе 4.

8.3.1.3 Поверочный образец подводят под электронный зонд. Фокусируют
изображение поверочного образца и устанавливают малый растр сэм (увеличение около

1000х) на участке без дефектов и пылинок.
8.3.1.4 В oKHe "Motor control" программы "Sресtrоmеtеr Direct Control ввести

в окошко crystal выбором из выпадающего списка введите название поверяемого

кристалла-анаJIизатора и нажать кнопку Change Xtal .

8.3.1.5 В окошко Slit size (mm) ввести значение ширины цели, указанное для

данного крист€rлла-анализатора в таблице 4.

8.3.1.6 В окошко Setup on Element выбором из списка введите название элемента,

указанное для данного кристаJIла-анаJIизатора в таблице 4.

8.3.1.7 Выбрать опцию Peak search on element и нажать кнопку Peak search.

после завершения автоматической процедуры настройки на пик, считать с

монитора фактическое значение положения пика данного элемента.



анаJI в

Кристалл-
анализатор

Поверочный
образец

Ускоряющее
напряжение

СЭМ, кВ

Ток
электронного

зонда, нА

Значение
ширины щели

в окошке
slit size, мм

химический
элемент в

окошке
Setup on
Element

LiF(200) по-l 30 5 0,45 Copper
рЕт по-2 з0 5 0,35 Titanium
тАр по-3 30 5 0,35 Aluminium

LSM-080N по-4 l0 50 1,2з Carbon

LSM-200 по-5 10 5 1 Boron

Таблица 4 - Установки прибора и СЭМ при определении погрешности измерения
положения линий характеристического излучения для различных кристаЛлоВ-

6.3.1.8 Прибор считается годным, если измеренное фактическое значение

положение пика элемента, соответствующего поверяемому крист€lллу анализатору, лежит

в интервале значений, указанньIх для этого кристалла-анаJIизатора в таблице 5.

Таблица 5 _ [опустимые интервалы положения линии характеристического излучения для

рrlзличньгх к истчlллов-анализ в

Кристалл-
анализатор

Регистрируем.uI
спектрirльнаJI

линия

Щопустимый диапазон
положения пика

спектрrIльной линии,
lангстрем

LiF(200) CuKo от 1,5413 до 1,542З

рЕт TiKo от2,7454 до2,'7540
тАр AlKg от 8,З271 до 8,З5З1

LSM-080N СКо от 44.6] до 44,7З

LSM-200 ВКо от 67,5 до 6'7,7

8.3.2 Определение отношений сигнал/фон для различных кристаллов-
анализаторов

Щля определения отношения пик/фон для каждого кристалла-анализатора
необходимо выполнить следующие операции,

8.3.2.1 Установить в камеру образцов СЭМ поверочный образец (таблица 6).

8.З.2,2 Установить параметры СЭМ и прибора в соответствии с таблицеЙ 6.

8,з.2,з Установить под электронный зонд поверочный образец, сфокусировать

изображение установить малый растр сэМ на rIастке без дефектов и пылинок.

(увеличение l0000x).
8,З.2,4 В окне Choose Elements выбрать элемент в соответствии с таблицеЙ 6.

8.2.З.5 Перейти в окно навигатора. Меаsurе Standard и провести измерения на этоМ

элементе.
8.2.З.6 Считать значение пиковой интенсивности и фона в окне навигатора.

l 
1 ангстрем: 10-10 м



Таблица б - Установки прибора и СЭМ при определении отношения пиrс/фон для

6,2.3.6 Прибор считается годным, если измеренные значения отношения пиr</фон

соответствуют ук.ванным в таблице 7.

Таблица 7 - .Щопустимые значения отношения пик/фон для различньIх кристаллов-
анализаторов

Кристалл-
анчrлизатор

Спектральная
линия

Отношение пик/фон,
не менее

LiF(200) СuКс 315

рЕт TiKo 500
тАр AlKo 350

LSM-080N СКо 40
LSM-200 ВКс 30

8.3.3 Измерение отношения полноЙ ширины на половине высоты

распределения амплитуды импульсов по энергии к положению центра этого

распределения для отпаянного пропорционального счетчика (SPC) и для проточнОгО

пропорционального счетчика (FРС)

!ля опрелеления отношений SPC и FРС необхоодимо для каждого из крисТаллОВ-

анализаторов LiF(200) и LSM 080N выполнить следующие операции.
8.3.3.1 Установить в камеру образцов поверочный образеu в соответствии с

таблицей 8.

8.З.З.2 Установить параметры СЭМ и прибора, указанные в таблице 8.

8.З.З.3 Установить под электронный зонд поверочный образец, сфокусироВаТЬ

изображение и установить малый растр сэМ (увеличение l0000x) на участКе без

дефектов и пылинок.
8.3.З.4 Только для кристrIлла анализатора LiF(200) в окне Detector Control выбрать

SPC детектор (отпаянный) и запустить программу Calibrate. По завершению работы
программы в окошке Figure of merit считать требуемое значение отношения.

8.3.4.5 В окне Detector Сопtrоl FРС детектор (проточныЙ) и запустить программу
Calibrate. По завершению работы программы в окошке Figure of merit считать требуемое

значение отношения.

ичньIх истаJIлов-анал в

Кристалл-
анаJIизатор

Поверочный
образец

Спектральная
линия

Ускоряю
щее

напряже
ние

СЭМ, кВ

Ток
электрон

ного
зонда, нА

Значение
ширины
щели в

окошке
Slit size,

мм

химический
элемент в
окошке
Choose

Elements

LiF(200) по-l CuKc, з0 5 0,45 Сорреr
рЕт по-2 ТiКш 30 5 0.35 Titanium
тАр по-5 0Ко 30 5 0.35 охуsеп

LSM-080N по-4 СКс l0 50 L,2з СаrЬоп

LSM-200 по-4 ВКс 10 5 Воrоп



Таблица 8 - УстановкЕ прrjбора и СЭМ при опрлелевии отношеЕшй полвой ширипы на
половиве высоты распределения амплитуды импульсов по эЕерt'l,tи к Еоложснию цеятра
этого распределеиия дur отпаrшrоrc пфпоршоЕаJlьного счетчика (SPC) и для прточяого

счfiчttка ( F Рс
Кристалл-
аЕализатор

Поверочньй
образеч

Ускоряю
щее

яапряrке
еие

СЭМ, кВ

Ток
электон

Еоrо
зонда. нА

Значение
шrрины

щели, мм

хrшический
элемент

LiF(200) по_6
з0 50 0,7

lrоп
LsM_080N по4 СатЬоп

проп

8.З.4.6 Пршбор счllтается годцым, еслц значешия отЕошевий лежат в интервалах.

указанцых в таблице 9.

Таблrтца 9 - Допустимыс диапазоrlы зllачешй отяошения полflой шпривы на половице
ВЫСОТЫ РаСПРеДеЛеВЁЯ аIt!ПДfry'iШ rlМПУЛЬСОв ПО ЭНеРГПП К ПОЛОХеНИЮ ЦеНТа ЭтОГО

распределеЕия дJц отпбlяllого tтропорциопаJъЕоrо счsтчика (SPc) и дrи п!юmIшого

9 ОФОРМJIЕНИЕ РЕЗУЛЬТЛТОВ ПОВЕРКИ

9.1 Результаты поверки оформляются протоколом (форма протокопа приведеЕа в

ПриложеЕtrи), который хранится в оргаrrизiщци, проводившей по8срку.
9.2 Прибор, удомсгворяющй требованrrп, настощей мсtодtки, признltют годЕым

к примеrевикl и на Eero вьцtlют свядетýльство о доверке установленяой формы.
9.З При отрццат9льньD( резу,льтатах trоверки процед}?у поверки следует повторлfть,

Если повторные резуJБтаты поверки окаrýтся llеудовлетворительньши. то прибор
запрещают к примеЕевпю л ь!даtоl lввещение о ЕепрЕгодяости с указдшем причиц.

Тffird,:]#,жr#;:*:,"П"uП" l Шa,н Фи.тlшIов

1ьяого счстчика
Кристаlц-
аllztлизатор

,Щопустимый дцапазов зt{ачеI'ий
отношеЕпя по,ппой ширttЕы яа
половЕве высоты рас{rределевия
амIIJшryдд импульсов по энергЕц к
положеЕию цента эюго
распредеrения ди отпдIЕItого
прпорционilльвого счетчика (SPc),
о/о

ДоrrустЕмый диапазон зt ачеяий
отноше!lия поlшой шнрliЕы на
половиЕе высоты распределепия
амплtlryды импуJьсов по энерrти к
положению цеIттра зтого

распределения дJIя дu проточвого
пропорllиоваJlьllого счетчика
ffPc),)- %

LiF(200) от lб до 23 от lб до 23

LýM-080N от85доll0



ПРИЛОЖЕНИЕ

ПРОТОКОЛ ПОВЕРКИ J,,lb_ (oT_________J

1. Средство измерений: Спектрометр рентгеновский с волновой дисперсией INCA
WАчЕ 700

2. Принадлежит: НИЦ кКурчатовский институг), г. Москва

3.Заводской номер: 65 1 64R1 3 1 1 0ЗF

4.Предприятие изготовитель : KOxford Instruments рlс> (Великобритания)

5.Условия поверки:
- температура окружающего воздуха
- относительнtlя влФкность воздуха
_ н{шряжение питаная сети
- частота питающей сети

6.Средства поверки:

6.1. СО составамеди высокой чистоты ГСО 10800-20lб.
б.2. Титан марок ВТ1-00 или ВТ1-0ГОСТ 19807-91.
6.3. со состава аJIюминиJI высокой чистоты ГСо 6265-9116271-9l
б.4. Графит марок ГСМ-l или ГСМ-2 ГОСТ l7022,8I
6.5. Борная кислота марок (для оптического стекJIоварения)) или кА> ГОСТ 18704-78
б.б. Со состава железа высокой чистоты Гсо 9497-2009.

7.Операции поверки
7.1 Внешний осмотр, проверка комплектности.

Вывод:

7.2 Опробование:

оС;

%;
В;
Гц.

Наименовчlние параметра
Пункт

методики
повеDки

Ед.
изм.

Щопустимое
значение

Измеренное
значение

Вьтвод о
соответствии

Измерение дzlвления в камере
образцов РЭМ с открытым
кJIапаном спектрометра и
вкJIюченном потоке
измерительного гtва

8.2 Па <5.10-5

Проверка диапщона
реryлирования ускоряющего
напряжения Рэм

8.2 кВ 2-з0



7. 3 Определение метрологических характеристик

Нашr.tеноваtп.tе парамета
Пункт

методики
повеDки

Ед.
изм.

,Щоrryстшuое
значение

Измерен
ное
значение

Вывод о
соответств
Uи

Опрелеление погрешности измеренпя
положения линии характеристиtIеского

рентгеновского изJI)дениr{ для линии СчКа на
монокDистаJше фтооила лlтгия LiF (200).

8.3.1 нм
+ 0,00005

Определение погрешности измерения
положениrI линии характеристического

рентгеновского ишучения д.пя линии TiKa
монокристаJlле пентаэритDинола (РЕТ)

8.3.1 нм * 0,00043

Определение погрешности измерения
положениrI линии характеристического

рентгеновского изJI)дения для линии дlКа
на монокDисталле оксифталата таJIлия (TАР)

8.3.1 нм
+ 0,0013

Определение погрешности измерениrI
положениrI линии характеристического

рентгеновского изJDлениr{ дIя линии СКа на
синтетшIеском многослойном материа.пе
LSM-060

8.3.1 нм * 0,003

Определение погрешности измерения
положения линии характеристического

рентгеновского изJцдения дIя линии ВКа на
синтетиtIеском многослойном материале
LSM-200

8.3.1 нм
+ 0,0l

Измерешле отношениJI пlпс/фон: дIя линии
СчКа на монокристалле фторила лития LiF
(200)

8.з.2 бlр
>3 15

Измереtше отношенпя пиrс/фон: для линии
TiKa на монокристалле пентаэритDинола РЕТ 8.з.2 б/р

>500

Измерешле отношения пиtс/фон: дIя линии
ОКа на монокрист:uIле оксифталата таллиrl
тАр

8.з.2 б/р >350

Измерение отношения пик/фон: дIя линии
ска на синтетическом многослойном
матеDиале LSM-080N

8.3.2 бlр >70

Измереш.tе отношениrI пик/фон: дIя линии
ВКа на синтетиtIеском многослойном
матери.tле LSM-200

8.з.2 б/р >з0

Измерение отношения полной ширины на
половине высоты распределения амплитуды
импульсов по энергии к положению центра
этого расIIределениrI для отпtlянного
пропорционЕuIьного счетчика (SPC), линия
FеКа. кристалл-аЕализатоD LiF (200).

8.3.з б/р lб -2з

Измерение отношения полной ширины на
половине высоты распределеншI амплитуды
имrryльсов по энергии к положению центра
этого распределениrI дUI проточного
пропорционЕlльного счетчика (FРС), линия
FеКа. коисталл-анализатоD LiF (200).

8.3.3 бlр lб -2з

Измерение отношения полной ширины на
половине высоты распределения амплитуды
имrryльсов по энергии к положению цента
этого распределения /IJUI проточного
пропорционального счетчика (FРС), линуя
СКq кристалл-анurлизатор LSM-080N

8.з.3 бlр 85-1l0
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Заключение: По результатам поверки спектрометра рентгеновского с волновой
дисперсией INCA WAVE 700, зав. }lЪб5lб4R131103F, признtlн годным Еегодным (нужное
подчеркнугь) к экспlryатации.

Поверитель:

<()

подпись Фио

20 г.

ll


