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1Обдасть примешешия

Настоящая методика распростраюlется на микроскопы эдектронные растровые
настольныс Рhепоm модификаций Phenom Рчге, Phenom Рrо, Рhепоm РrоХ, Рhепоm
Pharos, Phenom XL (даlrее - микроскоIш) фирмы <Тhегmо Fisher Scientific>, Нидерланды,
преднtвЕачеIIные для измерений линейньп< pai}MepoB микрорельефа поверхности
твердотеJБньD( стукry? и количественного морфологического аЕализа (все

модификации), локального электроЕно-зоЕдового элементIlого аЕализа (модификация
РhепоmРrоХ ) и устанавливает методы и средства их первичной и период,tческой поверок.

Настоящая методика разработана в соотвстствии с РМГ 51-2002 к,Щокуluенты на
методики поверки средств измерений. Основrше положенIuI).

Интервал между поверкЕlми - l год,

2 Нормативные ссылки

В настоящей методике использовiшы цормативные ссылки на следующие
нормативIIые доку!ленты:

ГОСТ 12.З.0l9-80 Система стандартов безопасности труда. Испыт€шиJI и измерения
электриrIеские. Общие требования безопасности.

ГОСТ 9038-90 Меры длины концевые плоскопараллельные. Технические условия.
ГОСТ Р 8.628-2007 Государственная система обеспечения единства измерений.

Меры рельефные нанометрового д{iшЕвоЕа из монокристаJIJIиЕIеского кремЕиrI.
Требования к геометрическим формам, lп.tнейным рi}змерам и выбору материала дJuI
изготовлеЕия.

ГОСТ Р 8.629-2007 ГосударственЕ€uI система обеспечения единства измерений.
Меры рельефньте ншrометрового дичшазона с тр€шецеид:lльным профилем элемеItтов.
Методика поверки.

ГОСТ 6008-90. Марганец металлический и марганец €вотировtlнньй. Технические

условиJI.
ГОСТ Р 8.736 - 20ll. Государственнtlя система обеспечения единства измерений.

Измерения прямые многократные. MeToФr обработки результатов измерений. Основные
положеЕия.

3 Операцип поверки

При проведении поверки вьшолЕяют операции, укщанные в таблице 1.

Табrпrца 1. Операции, выполняемые при проведении поверки.

N9

п]
п

Наименование операIшй Раздел

Обязательность цроведениrI
операций при

перви.пrой
поверке

периодической
поверке

1 2 J 4 5

l Внешний осмотр, проверка комплектности.
Идентификация програJ\{много обеспечения

8.1 да да

2 Проверка работоспособности микроскопа 8.2 да да
J Определение диапЕвона и относительной

погрешIIости измерений линейньпt
рЕвмеров

8.з.1 да да



4 Определение простttнственцого
рЕrзрешения микроскопа

8.з.2 да Еет

5 Определение эЕергетического рtц!решениll
энергодисперсионного спектрометра на
линиц Кq марганца (модификация
микроскоlrа РhепоmРrоХ)

8.з.3 да да

4 Средства поверки

4.1 При tIроведении поверки примеIIяются средства поверки и вспомогательное
оборудование, укalзtlнные в таблицах 2 и 3.

Таб;шца 2 - Средства поверки, используемые при поверке

4.2 .Щопускается использование других средств поверки и вспомогательного
оборудования, по харЕrктеристик€lм не уступаюц{им указанным.

1

обозначение
образца в

данной
методике
поверки

нмменовшrие и
тип (условное
обозначение)
основного или

вспомогательного
средства поверки

Обозначение нормативного
документа, регл€lп.tентирующего
технические,гребованпя, и (и.тш)

метрологические и основЕые
техниttеские характерЕстики средства

поверки

Номер
rryнкта по
методике
поверки

по_l Мера ширины и
периода
специ€lльнм
мшпс-2.0к

Изготовленная по ГоСТ Р 8.628-2007
и повсреннtц по ГОСТ Р 8.629-2007
(Госреестр Х! 33598-06).

8.2
8.з

по_2 Мерадлины
концевбI
пдоскопараJшельIIЕUI
с номцнЕlльным
значением 1 мм

Изготовденная по ГосТ 9038-90,
класс точности 3.

8.3

по-3 Чистый марганец Стапдартный образеч cocTEIBa

марганца металлического типа Мн95
(Ф5) ГСО 1095-90П или маргilнец
Maplc.r Мн998 или Мн 997 по ГОСТ
6008-90.

8.4

Таблица 3 - Вспомогательцое оборудование, используемое при поверке

обозпачение
вспомогатеJIьцого
оборудования в

данной метод.Iке
поверки

наименование и
тип

вспомогательного
оборудовапия;

основные технические
характеристикц

вспомогательного оборудования.
Производитель

Номер
пункта по
методике
поверки

Bo-1 Островковая плеЕка
золота Еа углероде
<Gold оп СагЬоп
SEM Resolution
Test Specimen>

Средний р:вмер островков ост-

ровковой пленки ке более 50 нм.
Производитеrь фирма SPI
SuppliesiStгuctuTe РrоЬе, Inc.,
CIIIA Р.О. Вох 656, West Сhеstеr,
рА 19381_065б, USA

8.z
8.3



5 Требования безопасностц

При проведении поверки собrподают требования ГОСТ 1 2.3.019-80.

б Требования к квалифшкацип оператора

К проведению поверки догryскilются лица:
- имеющие опьгт работы с растровыми элек,гроцными мицроскопzlми;
- прошедпие обl"rение и имеющие удостовереЕие поверитеJIя;
- Ез)лшвпме техническое опис{IЕие и руководство по эксплуатацЕи микроскопа и
методику его поверки.

7 Условия поверкп и подготовка к ней

7.1 При проведеЕии поверки должЕы собrдодаться следующие условия:

- дllапазон температур окружающей среды, ОС ............. . от 18 до 22
- относительнЕut влrDкЕость воздуха', О/о, не более.. ..................,...80
- н€шряжение питttния от одвофазной сети перемеЕного
тока частотой (50/60) Гц, В.......... от l 10 до 240

7.2 Подготовку микроскопа к работе провести в соответствии с руководотвом по
эксшryатации.

7,3 Перед проведснием цоверки микроскоп должен бьrгь полностью вкJIючен в
соответствии с руководством trо эксцJryатации и вьцержан во вкJIюченЕом состоянии не
менее 2 часов.

8IIРОВЕДЕНИЕ ПОВЕРКИ

8.1 Внешний осмотр, проверка комплектности. Идентификация программного
обеспечения.

8.1.1 При проведеЕип внешнего осмота и проверке компJIеюЕости должно бьпь
устrlIIовлено соответствие микроскопа следуюпшм,требовапилrл:
- ЕаJIичие товарного знака изготовитеJIя, порядковьй номер, год изготовления;
-проtшость закреплениJI, плiIвIlость действия и обеспечение надежЕости фиксации всех
органов управлсния;
-соответствие функционЕlдьцому нЕвЕачеЕию и четкость всех надписей на органах

упрtlвления и индикации;
_ наружI:ш поверхность не должЕа иметь следов механических повреждеший, которые
могут вJIи;Iть на рабоry мицроскопа;
- чистота и целостность рЕвъемов;
- соед{ЕитеJьные провода долrкны бьггь исправньми;
- комцлектность мицроскопа должна соответствовать комплектIIости, указанной в
эксплуатационной докрлецтации.

8.1.2 Результаты внешIlего осмотра и проверку комплектности микроскоца счит€lют
положитеJьными, есJIи вьшоJIIuIIотся все требования п. 8.1.1.

8.1 .З Для идентификшцли программного обеспечения (ПО) микроскоllа
необходимо:



- вкJIючить микроскоп;
- зtшустить рабочую программу микроскопа согласно руководству по эксплуатации;
- в главIIом меню программы войти в подменю <Настройки>;
- считать идентификаrцлонное нммецованце и номер версии ПО.
Микроскоп сtIитается прошедшим операцию поверки с положитедьным результатом, если
идентификационЕые признаки ПО микроскопа соответствуют значениям, приведеЕным в

таблице 4.

Таблица 4 - онные дtlнные ого обеспечения

Идентификационное цаименование ПО Рhепоm UI

Номер версии (идентификационньй номер) ПО

8.2 Проверка работоспособности мпкроскопа

8.2.1 В соответствии с руководством по экспJryатации вкJIючить микроскоп,

убедится в нilличии свя:tи между уuравJulющей ПЭВМ и микроскопом.
8.2,2 Установить в микроскоп образец ПО-l и полуtшть элек,гроЕно-

микроскопическое изобрЕDкеЕие.

8,2.З Убедиться в возможЕости перекJIючениrI с помощью управляющей
Ilрогрtlil{мы ускоряющих напряхениЙ и тока электронного зоЕда.

8.2.4 Убедится, что детектор обратно рассеянньD( электроIlов функциоlирует во
всех режимtlх в соответствии с технической документацией.

8.2,5 Убсдится, что дJuI всех модификаций обеспечивается предусмотренный
технической документацией длапазон увеличений,

8.2.6 ,Щля модификации Phenom РrоХ убедится в нЕtJIичии связи прогрilммного
обеспечения энергодисперсионного спектрометра и микроскопа а также в

работоспособности са},rого спектрометра.
8.2.7 Микроскоц считается годным к поверке, есJIи результаты проверок по пп.

8.2.1 - 8.2.6 положитеJьные.

8.3 Определепие метрологическrх характеристпк
8.3.1ОпределепRе диапл}опа и отЕосительной погрешЕости измерений

линейпых размеров

8.3.1.1 Установить в держатель микроскопа ПО-l (мера МШПС-2.0К),
цредварительно отъюстировав обрщец по высоте в соответствии с руководством по
эксплуатации микроскопа. Ввести держатель в микроскоп и произвести откачку.
Установить ускоряющее Еапряжение 15 кВ (для модификации Phenom Рurе ускоряющее
Еапряжение - l0 кВ), параметр (качество изображения)) - высокое .

8.З.1.2 В соответствии с руководством по экспJIуатации микроскопа пoJDчI,ITь
изображение шаговой структуры центрального модуля ПО-l.

8.3.1.3 Поворотом изобрахения добиться приб.тплзительной параллельности
дорожек вертикчIJьным црitницtlм изображения, В соответствии с руководством по
экспJryатации, добиться отгrимшtьной фокусировки изображения и максимальной
компенсации астигматизма. Фокусировку, регулировку яркости и контрастности
выполнять в рrшом режиме, обращая внимание на отсутствие r{астков с огрtшичеЕием
сигцала, Выбрать такое увелиtIение, чгобы на изображении поместилось полностью 2
выступа- Сфотографировать изображение.



8.З.1,4. Выбрать тЕкое увеJIичение, тгобы на изображении помецапось полностью 9

шЕгов меры. Сфотографировать поJryченное изображение.
8.3.1.5 Установить в держатель микроскопа ПО-2 (концевую меру), ориеfiтировtlв

образец так, чтобы рабош.tе плоскости концевой меры бьши расположены вертикально.
Отъюстировать образец ttо высоте в соответствии с руководством по эксплуатации
микроскопа, Ввести держатель в микроскоп и произвести откачку. Установить

ускоряющее нrшря)кеЕие 15 кВ (для модификации Phenom Рurе ускоряющее нtшряжение -
10 кВ).

8.3.1,6. Полуrить изображение коЕцевой меры при минимttльном увеличении,
производя фокусировку на верхних грllницах рабошлх цлоскостей концевой меры.
Ориентировать изображение таким образом, чтобы края изображения концевой меры
бьши расположсцы вертикЕtльно. Сфотографироватъ полr{еццое изобрахение.

8.З.1.7. В соответствии с руководством по экспJryатации, на поJгучеЕньIх в п.

8.З.l.З, п.8.3.1.4ип.8.3.1.6сЕимкttхпроизвестиизмерениялRнейньр<размеров,используя

встроенньй режим измерения (кнопка Е l. Д- шаговых структур измерения следует
проводить между эквив€lлентными тоtкrtми выступов тatким образом, ,побы на
измеряемом отрезке укJIадыв€}лось либо l шаг (для изображения по п.8.3.1.3) либо 9

шагов (для изображения по п.8.3.1.4). Измерения провести r = l0 раз, каждьтй раз
смещllясь по стуктуре.

.Щля изображения концевой меры произвести измерениrI расстоfilия между краями
концевой меры, всего l0 измерений,

8,3.1.8 Вьr.ц.rслецие доверительньж грЕtниц погрешЕости результатов измерений
проводят в соответствии с ГОСТ Р 8.736-201 1. Вьтчисляют результат измерений линейньпr

рЕвмеров элемента I длиной 2 мкм, 18 мкм и 1000 мкм по формуле:

l - результат измерений линейного ра}мера элемента, мкм;

11 - рез}льтат j-го измерения расстояния межд)i эквив€Iлентными

точками струкryры, (i _ 1,2,..., ].0).

Границы относительной поrрешности измереЕий линейпьrх piвMepoB (без 1чета
знака) вьrчrrсJlяют по формуле:

l ,-
6 =ill -lr|x100%

6 - границы отЕоситеJьIlой погрешности измерений.гпrнейньrх размеров, 
0/о;

i-
a - результат измерений линепного размера элемента, вычислеЕныи по

формуле (l), мr<шr;

/,", - аттесmванЕое значение линейного patмepa элемента, мкм

8.3.1.9. В качестве границ относительной погрешности измерений линеЙньrх

рЕвмеров во всем диапtвоне принимtlют максимЕIльное по модуJIю значение d, из числа

значений, получеЕньD( для каждого конкретного piшMepa элемента.
8.3.1.10. Микроскоп считается годным, если велиtмна б не превосходит З О/о мтя

модификации Рhепоm Ptrre и Рhепоm XL,z Уо дrя модификадий Phenom Рrо и Рhепоm

rl0i=aУl10; ,



ProX и |,5Yо мхя модификации Phenom Рhаrоs. Если указанные требовапия вьшоJIнены, то

диапазоном измерепий линейньгх размеров считают дпацазон от 1 мкм до 1000 мкм.

8.3.2 Определение пространственного ра:}решения микроскопа

8.3.2.1 Установить в держатель микроскопа поверочньй образец ПО-l (мера

МШПС-2.0К), предварительно отъюстировав образец по высоте в соотвgтствии с

инструкцией по эксцлуатации микроскопа. Ввести держатель в микроскоrr и произвести
откаIшу. Установить ускоряющее Еапряжение 15 кв (для модификации Рhепоm Рurе

ускоряющее Еапряжение - 10 кВ).
8.З,2,2 Поrryчить изображение верхЕего основlIция выступа шаговой структуры

центрального модуJu{ меры цри значеЕии увеличения: 300000 крат длlI модификации
Phenom Pharos, 150000 крат дJlя модификации Рhепоm Pro(X), 100000 крат дJuI

модификации Рhепоm XL и 60000 крат для модификации Рhспоm Рurе. Сфотографировать
поJгrIенное изображение.

8.3.2.3 В соответствии с руководством по экспJryатации, ца полуIенном по п,

8,З.2.2 пзображении произвести измерениrI rпrнейного размера /u, соответствующего
ширине верхнего основЕlния выступа меры, исIrользуя встроеIIньй режим измерения

(*ron*uE[).
8.З.2,4 Установить в микроскоп образец B1-1. Полутить электронцо-

микроскопическое изображение островковой пленки золота. Провести настройку
оптимаltьной фокусировки изображения, добиться максимальной компенсации
астигматизма. Убедится, что все области изображения Еаходятся в линейном диilпазоне
видеоусилителя (нет ограничений видеосигнала). Регулировку увеличеЕия, яркости и
контрастности следует проводить в ручI{ом режиме. Занести в пЕlмJIть компьютера
изображение с увеличеЕием, указанным ь л.8.З.2.2. Измерить по полrlенному
изображеншо миним€цьно разрецаемое расстояние /о между островкtlми золота,

8.З.2.5 Определить uрострilцственное разрешение микроскопа по формуле
l

R=?Lo.,
lB

гце Lo., - аттестоваIIное значение ширины верхнего основания меры, укzLзанное в
паспорте на меру.

8.З.2.6. Микроскоп считается trрошедшим операцию поверки с положительным

результатом, если пространственное разрешение, поJryченное по п.8.3.2.5, не превышает
значениjI 2,5 нм для мод-rфикации Phenom Рhаrоs, 8 нм дtя модификаций Рhепоm Рrо(Х),
14 нм дrя модификации Рhепоm XL и25 Ем дJIя модификации Рhепоm Рurе.

8.3.3 Определение энергетического разрешенпе энергодисперсионного
спектрометра на линии Кс марганца (модифпкация микроскопа Рhепоm РrоХ)

8.3.З.1 Перед проведеццем измерений микроскоп и энергодисперсионньй
спектрометр должен бьrгь вкrпочен не менее 60 минут.

8.З.3.2 Установить поверочный образец ПО-3 (чистый марганец).
8.3.З.З В окне програNrмы управления микроскопом нажать кнопку SETTINGS и

установить следующие параметры:
mode: analysis (15 kY)
intensiф: point
detector: fцll



8.З.3.4 Полупrть элеrсfроцно-микроскопическое изобр€Dкение элсмента ПО-3 с

увеличеЕием около 1000х.
8.3.3.5 В програIчftrо Рrо Suite в окне Element Identification убедиться, что в окне

Меаsчrеmепt Dчrаtiоп устаЕовлены параметры:
Махimчm count: 1.000.000
Махimчm time (s): 30

8.З.3.б Нажать кноцку Е 
"no*u 

от изображения образца и выбрать щелчком
мышки Еа электонно-микроскопическом изображении область дJIя анализа.

8.3.3.7 Нажатu *"oon, Е 
"no*u 

от изображения и перейти на вкJIадку Analysis. На
этой вкладке покtlзЕlн набранньй спектр образа ПО-З. В соответствии с описанием
прогр€lммы РгоSчitе запомнить полуlенные результаты, присвоив соответствующее имя
проекту. В соответствующей tr€шке поJryченньй спекгр сохр€lшIется в формате EMSA.
Спектр представJIяет собоЙ массив данньD( A={Ij,Ei}, где I.;,E; - значения шнтенсивности

рентгеновского излуIенtrя и эЕергии фотонов cooTBeTcTBeHIto, Указанные дЕlнные
переносят в программу ОrigiпРrо 8 или аналогичную дrrя дапrьнейшей обработки.

8.3.3.8 Из поJrrIенного в п.8.3.3.7 массива данньD( A:{Ij,Ej} вьцеJIяют массив
B={IK,EK} соответствующий длапазону энергий от Е.in: (5690 * 10) эВ до Еmах= (6140 +

l0) эВ. Зависимость интеЕсивЕости реЕтгеновского излучеЕия от энергии фотонов l(E)
tшпроксимируют с помощью четырешIараil{етрической моде;ш:

цЕ)_t.+,авч|_+1 (6)

IФ - интенсивность фона, число импульсов за 30 с;

А - спектрапьнtш интенсЕвItость характеристической линии, число
импульсов за 30 с;

- эцерг}ц фотона, эВ;
- энергия фотон4 соответствующая зЕачению спек,гральной
интенсивности,эВ;
- параметр, характеризующий ширину линии, эВ.

В программе ОrigiпРrо 8 этому соответствуют следуюпие действия: в меню ДпаIуsЪ
выбрать rryнкт .Ейjиg, в появившемся вьшадЕlющем меню тrуlкт NопLiпеаrСurуеFiL В
появившемся окне д{tшога выбрать пункт FuпсtiопSеIесtiопs, в окне Category выбрать из
вьшадающего меню РеаkFuпсtiопs, затем в гryнкте Category выбрать функцию
GaussAmp, котор€ц соответствует модели (6). Осуществить uшlrроксимацию и в окне

данЕых сЕIитать значения параý{етра w.

8.3.3.9 Энергетическое рtврешение спектрометра на лиЕии Ко марганца АД",, эВ,

вьгIисJlяют по формулс:

где

Е
Ее

bEun =2wJrд

где w - парамец, вьт.Iисленный в п. 8.3,3.8, эВ

8.3.З.10 Микроскоп считается годItым, если зЕачение ЛЕмп не более 132 эВ.

(8)



9 ОФОРlЧ[JIЕНИЕ РЕЗУJЬТАТОВ ПОВЕРКИ

8.1 Результаты поверки оформляотся цротоколом, которьЙ хранится в оргzшизации,

проводrвшей поверку.

8.2 Мшсроскоп, удовлетворлоrщrй требованияrл настоящей метод{ки, цризнают
годным к применению и на него вьц€lют свидетеJIьство о повqрке в соответствии с
Приказом Мlяпрмmрга России от 02.07.2015 г. Nsl815. Знак поверкп Еаносится Еа
свпдетеJъство о поверке и на JIицев)rю паЕеJIь микрскопа в виде наклеЙки В соотВетствии

с рисунком вIlецIнего вида'' приведепЕым в оIшсании типа.

8.З Прл отицательньD( резуJIьтата( поверки мицроскоп запрещают к применеflию и
вьцЕlют извещение о нецригодЕости с укtцtанием причин по установленной форме,

Начаrьшп< отдела АО кНIПЩIВ>,
кдrдддат физ.-мат. наук В.Б. Митlохляев


