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Ïðåäñòàâëåí îáçîð îñîáåííîñòåé ñåðòèôèêàöèè äèôðàêòîìåòðè÷åñêèõ èçìåðèòåëüíûõ ñèñòåì

ñ ïðèìåíåíèåì êîðîòêîâîëíîâîãî èçëó÷åíèÿ, ïðåäíàçíà÷åííûõ äëÿ ôàçîâîãî àíàëèçà âåùåñòâ

è ìàòåðèàëîâ. Òî÷íîñòü ðåçóëüòàòîâ ôàçîâîãî àíàëèçà â îñíîâíîì îïðåäåëÿåòñÿ ìåòîäè÷åñêèìè

ïîãðåøíîñòÿìè, à íå èíñòðóìåíòàëüíûìè õàðàêòåðèñòèêàìè äèôðàêòîìåòðîâ. Äëÿ èäåíòèôèêà-

öèîííîãî (êà÷åñòâåííîãî è ïîëóêà÷åñòâåííîãî) àíàëèçà èñïîëüçóþò áàçû ñòðóêòóðíûõ äàííûõ è

îòíîøåíèÿ èíòåãðàëüíûõ èíòåíñèâíîñòåé áðåããîâñêèõ îòðàæåíèé. Äëÿ îöåíêè äîñòîâåðíîñòè

ðåçóëüòàòîâ êîëè÷åñòâåííîãî ôàçîâîãî àíàëèçà íåîáõîäèìî ïðîâåñòè èñïûòàíèÿ èçìåðèòåëüíîé

ñèñòåìû â öåëîì, âêëþ÷àÿ ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå, ñ ïðèìåíåíèåì àòòåñòîâàííûõ ÑÎ ïàðà-

ìåòðîâ ðåøåòêè (ðàçìåðîâ ýëåìåíòàðíîé ÿ÷åéêè), ÑÎ ñ àòòåñòîâàííûì ñîîòíîøåíèåì èíòåíñèâ-

íîñòåé áðåããîâñêèõ îòðàæåíèé è/èëè ÑÎ äëÿ ìåòîäîâ Ðèòâåëüäà, ïîçâîëÿþùèõ îïðåäåëèòü ñî-

äåðæàíèå êàæäîé ôàçû. Èñïîëüçîâàíèå àäåêâàòíûõ ÑÎ îáåñïå÷èâàåò ïîâûøåíèå äîñòîâåðíîñòè

ðåçóëüòàòîâ ôàçîâîãî àíàëèçà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ôàçîâûé àíàëèç; çàÿâëÿåìûå õàðàêòåðèñòèêè äèôðàêòîìåòðîâ; îöåíêà ñîîò-

âåòñòâèÿ; èñïûòàíèÿ è ïåðèîäè÷åñêàÿ ïîâåðêà; áàçû ñòàíäàðòíûõ ñïðàâî÷íûõ äàííûõ; ñòàíäàðò-

íûå îáðàçöû äèôðàêöèîííûõ ñâîéñòâ.

CONFORMITY ASSESSMENT OF THE CLAIMED CHARACTERISTICS OF DIFRACTOMETERS

FOR PHASE ANALYSIS OF SUBSTANCES AND MATERIALS

� Boris N. Kodess and Aleksandr Yu. Kuzin
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A review of the features of test performances for the purpose of certification of difractometric measuring systems us-

ing short-wave radiation (x-ray and neutron radiation) which are intended for diagnostics of phase composition of

substances and materials is presented. The main contribution to the uncertainty of the results of phase analyses is

made by methodological errors, much more significant than instrumental characteristics of difractometers. The prob-

lems of conformity assessment to the claimed characteristics of the corresponding difractometric systems intended

for various types of phase analysis are considered. For the identification (referenced as “qualitative” or “semi-qualita-

tive”) analysis, various structural databases and sometimes the values of the integral intensity ratios of Bragg reflec-

tions of certified standard reference materials (CSRMs) are used. To achieve high accuracy and reliability of quantita-

tive phase analysis calculations of the angular positions of reflections should be performed on the basis on standard-

ized (certified) reference (evaluated) data of crystallographic databases. To assess the reliability of the results, the

equipment (difractometric measuring systems) should be tested together with the software and CSRMs sets should be

also used. The sets of CSRMs include certified characteristics, i.e. the lattice constants (unit cell dimension), the in-

tensity ratio of Bragg reflections, and/or the mass fraction of the composition of each phase, determined by Rietveld

methods, which provide rapid achievement of higher accuracy and reliability. The sets of CSRMs used for testing and

especially during operation of difractometers enable specialists and metrologists to ensure high quality and legiti-

macy of measurement results, which allows further refining of materials engineering technology and ensure the reli-

ability and safety of products.

Keywords: accuracy and reliability of phase analysis; claimed characteristics of difractometers; conformity assess-

ment; standard reference database; certified standard reference materials (CSRMs) of diffraction properties.
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Ïîíÿòèå «ôàçà âåùåñòâà» ââåäåíî â ïðàêòèêó äèàã-

íîñòèêè ìàòåðèàëîâ äëÿ îïèñàíèÿ åãî ôàçîâîãî ïðî-

ñòðàíñòâà, â êîòîðîì èìååòñÿ îáúåêò ñ çàäàííîé ìàñ-

ñîé ýëåìåíòîâ, åå ñîñòàâëÿþùèõ, îïèñàíû ýíåðãåòè-

÷åñêèå ïàðàìåòðû âçàèìîäåéñòâèÿ ýëåìåíòîâ, îáó-

ñëàâëèâàþùèå îñîáåííîñòè åãî ñòðóêòóðû, îïðåäåëå-

íà ëîêàëèçàöèÿ ýëåìåíòîâ ýòîé ñòðóêòóðû â ïðîñòðàí-

ñòâå åãî ýëåìåíòàðíîé âîñïðîèçâîäèìîé ÿ÷åéêè, óñòà-

íîâëåíî ïîëîæåíèå íà èíòåðâàëå âðåìåííîé ýâî-

ëþöèè ñîñòîÿíèÿ ýòîãî âåùåñòâà, â òîì ÷èñëå, ïðè

ðàçëè÷íûõ âîçäåéñòâèÿõ, è óñòàíîâëåíà îáîáùåííàÿ

õàðàêòåðèñòèêà ôàçû — èíôîðìàöèîííàÿ êîìïîíåíòà,

ñâÿçàííàÿ ñ öåëÿìè èñïîëüçîâàíèÿ äàííîãî âåùåñòâà

[1 – 3].

Äèôðàêòîìåòðû ñ ïðèìåíåíèåì êîðîòêîâîëíîâîãî

èçëó÷åíèÿ äëÿ äèàãíîñòèêè âåùåñòâ, âêëþ÷àþùåé

îïðåäåëåíèå ñîñòàâà, òèïà, ñòðîåíèÿ è êîëè÷åñòâà

ôàç, îáðàçîâàííûõ èç ýëåìåíòîâ ýòèõ âåùåñòâ, ïðè-

øëè íà ñìåíó óñòðîéñòâàì ñ ôîòîãðàôè÷åñêîé ðåãèñò-

ðàöèåé îòðàæåííîãî èçëó÷åíèÿ óæå áîëåå 60 ëåò òîìó

íàçàä. Â õîäå ðåíòãåíîãðàôèðîâàíèÿ ìàòåðèàëîâ ïðî-

èñõîäèò âçàèìîäåéñòâèå ðåíòãåíîâñêèõ ëó÷åé ñ ýëåê-

òðîííûìè îáîëî÷êàìè àòîìîâ — êîìïîíåíò âåùåñòâà

â ýëåìåíòàðíîé ÿ÷åéêå (äèôðàêöèÿ íåéòðîííîãî èçëó-

÷åíèÿ ïðîèñõîäèò íà ÿäðàõ àòîìîâ, òàêæå â ïîñëåäíåå

âðåìÿ ñòàíäàðòèçèðîâàíû óñòðîéñòâà, èñïîëüçóþùèå

äèôðàêöèþ ýëåêòðîíîâ). Çàìåòíîå âçàèìîäåéñòâèå

ñ êîíäåíñèðîâàííûì âåùåñòâîì îòëè÷àåò ýòè ìåòîäû

îò îïòè÷åñêèõ äèôðàêöèîííûõ ìåòîäîâ àíàëèçà. Ýòî

îòëè÷èå íåîáõîäèìî ó÷èòûâàòü ïðè ïîëó÷åíèè êîëè-

÷åñòâåííûõ ðåçóëüòàòîâ ôàçîâîãî àíàëèçà. Âíà÷àëå

äèôðàêòîìåòðè÷åñêèå óñòðîéñòâà è ìåòîäû îïðåäåëå-

íèÿ ôàçîâîãî ñîñòàâà ñ ïðèìåíåíèåì ðåíòãåíîâñêîãî,

à çàòåì è íåéòðîííîãî èçëó÷åíèÿ [4], ñîâåðøåíñòâîâà-

ëèñü â îñíîâíîì çà ñ÷åò ìîäåðíèçàöèè òåõíè÷åñêîé

÷àñòè è àâòîìàòèçàöèè åå ðàáîòû. Çàòåì çíà÷èòåëüíîå

ïîâûøåíèå êà÷åñòâà ðåçóëüòàòîâ ôàçîâîãî àíàëèçà

îáåñïå÷èâàëîñü, ïðåæäå âñåãî, çà ñ÷åò ñîâåðøåíñòâî-

âàíèÿ çíà÷èòåëüíîé èíôîðìàöèîííîé ñîñòàâëÿþùåé

ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé õàðàêòåðèñòèê ôàç; ìåòîäè÷å-

ñêèé âêëàä â ïîãðåøíîñòü (íåîïðåäåëåííîñòü) ðåçóëü-

òàòîâ îïðåäåëåíèÿ ôàçîâîãî ñîñòàâà ñòàíîâèòñÿ â íà-

ñòîÿùåå âðåìÿ ïðåîáëàäàþùèì.

Äåéñòâèòåëüíî, â îòëè÷èå îò áîëüøèíñòâà ôèçè-

êî-õèìè÷åñêèõ ìåòîäîâ àíàëèçà äèôðàêòîìåòðè÷å-

ñêèé ìåòîä ïîçâîëÿåò òàêæå îïðåäåëÿòü ñòðóêòóðó

àíàëèçèðóåìîé ôàçû âåùåñòâà, ò.å. ñòåïåíü è ôîðìû

âçàèìîäåéñòâèÿ ýëåìåíòîâ, ñîñòàâëÿþùèõ ôàçû ìàòå-

ðèàëîâ, êîòîðîå ïðèâîäèò ê ïîÿâëåíèþ îïðåäåëåííîãî

óðîâíÿ ïîðÿäêà â ðàñïîëîæåíèè àòîìîâ, íàèáîëåå

÷åòêî âûðàæåííîãî äëÿ ìîíîêðèñòàëëîâ äàííîãî âå-

ùåñòâà. Êàæäîé ôàçå ïðèñóùå ñâîå óïîðÿäî÷åííîå è

èíäèâèäóàëüíîå ïîñòðîåíèå ýëåìåíòàðíîé ÿ÷åéêè,

÷òî è ïîçâîëÿåò íà îñíîâå çàêîíîâ, îïèñûâàþùèõ

âçàèìîäåéñòâèå ïàäàþùåãî èçëó÷åíèÿ ñ âåùåñòâîì,

ðàçëè÷àòü ýòè ôàçû è îïðåäåëÿòü èõ ñîäåðæàíèå

(êîëè÷åñòâî) â îáùåé ìàññå àíàëèçèðóåìîãî âåùåñòâà,

íàïðèìåð, â ðóäå èëè â ñìåñè ðàçëè÷íûõ ôàç. Øèðî-

êîå ïðèìåíåíèå äèôðàêòîìåòðè÷åñêèõ ìåòîäîâ îáó-

ñëîâëåíî òåì, ÷òî äîñòîâåðíàÿ èíôîðìàöèÿ î ñòðóêòó-

ðå è êîëè÷åñòâåííîì ñîîòíîøåíèè ôàç îáåñïå÷èâàåò

îïòèìàëüíîå èñïîëüçîâàíèå ïðèðîäíûõ ðåñóðñîâ è

ñîçäàíèå ìàòåðèàëîâ ñ òðåáóåìûìè õàðàêòåðèñòèêà-

ìè. Èìåííî òîíêèå îñîáåííîñòè ñòðóêòóðû, à â ïî-

ñëåäíåå âðåìÿ è ñòåïåíü äèñïåðñíîñòè ïðè äîñòèæå-

íèè íàíîðàçìåðíîãî ñîñòîÿíèÿ ôàç, îïðåäåëÿþò ôóíê-

öèîíàëüíûå õàðàêòåðèñòèêè (ñâîéñòâà) èñïîëüçóåìûõ

ìàòåðèàëîâ è�èëè îñîáåííîñòè áèîëîãè÷åñêîãî ïðè-

ìåíåíèÿ ïîëåçíîé (àêòèâíîé) ôàçû ìàêðîìîëåêóëÿð-

íûõ âåùåñòâ.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ áîëüøèíñòâî öåíòðàëüíûõ çà-

âîäñêèõ ëàáîðàòîðèé (ýêñïåäèöèé â ãîðíîé ïðîìûø-

ëåííîñòè) èìååò ðåíòãåíîâñêèå äèôðàêòîìåòðû òîãî

èëè èíîãî òèïà, êîíòðîëèðóþùèå êà÷åñòâî ìàòåðèàëî-

âåä÷åñêîé, ìàøèíîñòðîèòåëüíîé èëè ôàðìàöåâòè÷å-

ñêîé ïðîäóêöèè è èçâëå÷åíèå ïðèðîäíûõ ðåñóðñîâ.

Äèôðàêòîìåòðû íåêîòîðûõ òèïîâ âêëþ÷åíû íåïî-

ñðåäñòâåííî â òåõíîëîãè÷åñêóþ öåïî÷êó äëÿ êîíòðîëÿ

âëèÿíèÿ âîçäåéñòâèé íà ôàçû ïðè îáðàáîòêå ìàòåðèà-

ëîâ. Èíñòèòóòû Àêàäåìèè íàóê, óíèâåðñèòåòû è äðó-

ãèå îðãàíèçàöèè, ñâÿçàííûå ñ ðàçðàáîòêîé è îïòèìè-

çàöèåé èñïîëüçîâàíèÿ ôóíêöèîíàëüíûõ õàðàêòåðè-

ñòèê âåùåñòâ è ìàòåðèàëîâ, òàêæå îñíàùåíû äèôðàê-

òîìåòðàìè êàê îáùåãî (ìíîãîôóíêöèîíàëüíîãî, âêëþ-

÷àÿ âñå âèäû ôàçîâîãî àíàëèçà) íàçíà÷åíèÿ, òàê è

ñïåöèàëèçèðîâàííûìè äèôðàêòîìåòðè÷åñêèìè óñòà-

íîâêàìè äëÿ êà÷åñòâåííîãî (èäåíòèôèêàöèîííîãî) è

ïîëóêîëè÷åñòâåííîãî ôàçîâîãî àíàëèçà. Áîëåå âûñî-

êàÿ òî÷íîñòü è äîñòîâåðíîñòü äèôðàêòîìåòðè÷åñêèõ

ìåòîäîâ, íåðàçðóøàþùèé âèä êîíòðîëÿ, ó÷åò àíèçî-

òðîïèè ñòðîåíèÿ è ñâîéñòâ è âîçìîæíîñòü èõ áîëåå

ãëóáîêîé è âñåñòîðîííåé õàðàêòåðèçàöèè ÷àñòî äåëà-

þò ðåçóëüòàòû äèôðàêòîìåòðè÷åñêèõ èçìåðåíèé àð-

áèòðàæíûìè è èñõîäíûìè äëÿ àòòåñòàöèè áîëüøèí-

ñòâà äðóãèõ ôèçèêî-õèìè÷åñêèõ ìåòîäîâ àíàëèçà.

×óâñòâèòåëüíîñòü äèôðàêòîìåòðè÷åñêèõ ìåòîäîâ

îïðåäåëÿåòñÿ îñîáåííîñòÿìè ýëåìåíòíîãî ñîñòàâà è

ñòðîåíèÿ àíàëèçèðóåìîé ôàçû. Èíîãäà îíà äîñòèãà-

åò 0,01 % àò. Îáùàÿ ïîãðåøíîñòü (íåîïðåäåëåííîñòü)

ìîæåò ñîñòàâëÿòü â ñëîæíûõ ñëó÷àÿõ îò 0,1 % äî

5 % îòí., ïðè ýòîì ó äèôðàêòîìåòðè÷åñêèõ ìåòîäîâ

áîëåå âûñîêàÿ ýêñïðåññíîñòü ñî÷åòàåòñÿ ñ àâòîìàòèçà-

öèåé êîíòðîëÿ òåõíîëîãè÷åñêèõ ïðîöåññîâ.

Öåëü äàííîé ðàáîòû — ïðåäñòàâèòü êðàòêèé îá-

çîð ðàçëè÷íûõ ñïîñîáîâ âûïîëíåíèÿ ôàçîâîãî àíà-

ëèçà ñ èñïîëüçîâàíèåì äèôðàêòîìåòðîâ, à òàêæå îïè-

ñàòü îñîáåííîñòè è òðåáîâàíèÿ ê ïðîâåäåíèþ îöåíêè

ñîîòâåòñòâèÿ çàÿâëÿåìûì õàðàêòåðèñòèêàì äèôðàê-

òîìåòðîâ ðàçëè÷íûõ òèïîâ, ïðåäíàçíà÷åííûõ äëÿ êî-

ëè÷åñòâåííîãî è êà÷åñòâåííîãî (èäåíòèôèêàöèîííî-

ãî) ôàçîâîãî àíàëèçà.
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Äèôðàêòîìåòðè÷åñêèå èçìåðèòåëüíûå ñèñòåìû

Äèôðàêòîìåòðû âñåõ òèïîâ ÿâëÿþòñÿ ñëîæíûìè

èçìåðèòåëüíûìè ñèñòåìàìè, ïîñêîëüêó ïðåäñòàâëÿþò

ñîáîé ñîâîêóïíîñòü íåñêîëüêèõ îïðåäåëåííûì îáðà-

çîì ñîåäèíåííûõ ñðåäñòâ èçìåðåíèé è äðóãèõ òåõíè-

÷åñêèõ óñòðîéñòâ (êîìïîíåíòîâ èçìåðèòåëüíîé ñèñòå-

ìû), îáðàçóþùèõ èçìåðèòåëüíûå êàíàëû. Îñíîâíàÿ

îñîáåííîñòü óñòàíîâîê ñîñòîèò â òîì, ÷òî òåõíè÷å-

ñêèå è ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ñàìîñòîÿ-

òåëüíûõ ÷àñòåé ýòèõ ñèñòåì îñíîâàíû íà ðàçëè÷íûõ

åäèíèöàõ èçìåðåíèé.

Ëàáîðàòîðíûå èñòî÷íèêè èçëó÷åíèÿ äèôðàêòî-

ìåòðè÷åñêèõ óñòàíîâîê ðàçðàáîòàíû ñ ó÷åòîì ðàçëè÷-

íîé ãåîìåòðèè ôîêóñèðîâêè èçëó÷åíèÿ, òðåáîâàíèé ê

÷óâñòâèòåëüíîñòè îòðàæåííîãî èçëó÷åíèÿ è òî÷íîñòè

ïîçèöèîíèðîâàíèÿ äåðæàòåëåé îáðàçöîâ è äåòåêòîðà.

Ñóùåñòâóþò åäèíè÷íûå ëàáîðàòîðíûå óñòàíîâêè

(NIST, ÑØÀ) [5, 6], êîòîðûå â äîñòàòî÷íîé ìåðå óäîâ-

ëåòâîðÿþò óñëîâèÿì î÷åíü âûñîêîé òî÷íîñòè ïîëó÷å-

íèÿ è îïðåäåëåíèÿ õàðàêòåðèñòèê äèôðàêöèîííîé

êàðòèíû. Â òî æå âðåìÿ äëÿ áîëüøèíñòâà èçâåñòíûõ

òèïîâ ïðîìûøëåííûõ äèôðàêòîìåòðîâ íåîáõîäèìî

ââîäèòü áîëüøîå ÷èñëî äîïîëíèòåëüíûõ ñèñòåìàòè-

÷åñêèõ ïîïðàâîê, ÷òîáû ïåðåéòè îò èçìåðÿåìîãî óãëî-

âîãî ðàñïðåäåëåíèÿ îòðàæåííûõ èìïóëüñîâ ðåíò-

ãåíîâñêîãî èçëó÷åíèÿ ê çàðÿäîâîìó ðàñïðåäåëåíèþ

â ýëåìåíòàðíîé ÿ÷åéêå è, ñëåäîâàòåëüíî, ê áîëåå âû-

ñîêîìó óðîâíþ íàäåæíîñòè èçâëåêàåìîé èíôîðìàöèè

è äîñòîâåðíîñòè äàííûõ î ñîñòàâå è ñîñòîÿíèè ôàç

ìàòåðèàëà. Äëÿ íåïîñðåäñòâåííîãî (in situ) íàáëþäå-

íèÿ èçìåíåíèÿ ñîñòîÿíèÿ ôàç ïðè ðàçëè÷íûõ âíåøíèõ

âîçäåéñòâèÿõ (òåìïåðàòóðû, äàâëåíèÿ è äð.) èñïîëü-

çóþò áîëåå ìîùíûå ñèíõðîòðîííûå èñòî÷íèêè ðåíò-

ãåíîâñêîãî èçëó÷åíèÿ, ïðèìåíåíèå êîòîðûõ ìîæåò

ñóùåñòâåííî ðàñøèðèòü óãëîâîé äèàïàçîí ðåãèñòðà-

öèè, à òàêæå ïîçâîëÿåò îáåñïå÷èòü áîëåå âûñîêóþ

ìîíîõðîìàòè÷íîñòü ïàäàþùåãî èçëó÷åíèÿ è ðàáîòàòü

äàæå ñ íåçíà÷èòåëüíûì êîëè÷åñòâîì ðàçëè÷íûõ ôàç

â îáùåì îáúåìå àíàëèçèðóåìîãî âåùåñòâà. Äèôðàê-

òîìåòðû ñ ñèíõðîòðîííûìè èñòî÷íèêàìè ïîçâîëÿþò

â ðåçóëüòàòå èçìåðèòü èçìåíåíèå èíòåíñèâíîñòè áðåã-

ãîâñêèõ îòðàæåíèé ïðè èçìåíåíèè ñîñòîÿíèÿ äàííîé

ôàçû âåùåñòâà, óñòàíîâèòü îñîáåííîñòè åãî ýâîëþ-

öèè, â òîì ÷èñëå, â õîäå ðàçëè÷íûõ ôàçîâûõ ïðåâðà-

ùåíèé. Åùå îäèí âèä äèôðàêòîìåòðîâ äëÿ àíàëèçà

ôàç èñïîëüçóåò äèôðàêöèþ ýëåêòðîíîâ. Ñîâðåìåííûå

ýëåêòðîííûå ìèêðîñêîïû ñ ñîîòâåòñòâóþùèìè ïðè-

ñòàâêàìè äëÿ àíàëèçà äèôðàêöèè ýëåêòðîíîâ èëè ñïå-

öèàëèçèðîâàííûå ýëåêòðîíîãðàôû îáåñïå÷èâàþò

èäåíòèôèêàöèþ â î÷åíü ìàëûõ îáúåìàõ àíàëèçèðóå-

ìûõ îáúåêòîâ. Â îòäåëüíûõ ñëó÷àÿõ ïðåèìóùåñòâî

èìåþò íåéòðîííûå äèôðàêòîìåòðû, îñîáåííî ïðè

àíàëèçå âåùåñòâ, ñîäåðæàùèõ ëåãêèå ýëåìåíòû [4].

Äëÿ îáðàçöîâ â âèäå ìîíîêðèñòàëëîâ ñîâðåìåí-

íûå äèôðàêòîìåòðû îáåñïå÷èâàþò ïîëó÷åíèå òðåõ-

ìåðíîé êàðòèíû, ãäå ìîæíî ÷åòêî ðàçëè÷èòü ñèñòåìû

áðåããîâñêèõ îòðàæåíèé îò êàæäîé ôàçû, òàê êàê ýòè

îòðàæåíèÿ ïðàêòè÷åñêè íå ïåðåêðûâàþòñÿ â ðåãèñòðè-

ðóåìîé ÷àñòè ñôåðû Ýâàëüäà. Àíàëèç äèôðàêöèîííîé

êàðòèíû ìîíîêðèñòàëëîâ, áëàãîäàðÿ âîçìîæíîñòè

äîñòèæåíèÿ åå íàèâûñøåãî â íàñòîÿùåå âðåìÿ êà÷å-

ñòâà, ïîçâîëÿåò óñòàíîâèòü çàñåëåííîñòü ïîçèöèé

êàæäîãî àòîìà â ýëåìåíòàðíûõ ÿ÷åéêàõ (òèï è êîëè÷å-

ñòâî âåùåñòâà) è äðóãèå õàðàêòåðèñòèêè ôàç. Íàïðè-

ìåð, ìîæíî óñòàíîâèòü ãåîìåòðè÷åñêèå õàðàêòåðèñòè-

êè äâóõ ñîñóùåñòâóþùèõ ôàç â ñóïåðñïëàâàõ íà îñíî-

âå íèêåëèäà òèòàíà [7], ðàçìåðû ÿ÷ååê êîòîðûõ î÷åíü

áëèçêè ìåæäó ñîáîé. Â ðåçóëüòàòå äîñòàòî÷íî òî÷íî

îïðåäåëÿåòñÿ ñîîòâåòñòâèå ïàðàìåòðîâ ðåøåòêè ýòèõ

ôàç, ñòåïåíü êîòîðîãî êîððåëèðóåò ñî ìíîãèìè ôóíê-

öèîíàëüíûìè õàðàêòåðèñòèêàìè ýòèõ ìàòåðèàëîâ.

Àíàëîãè÷íûå ïàðàìåòðû ñîîòâåòñòâèÿ ýïèòàêñèàëü-

íîé ñòðóêòóðû ñ õàðàêòåðèñòèêàìè ïîäëîæêè ìîæíî

îïðåäåëèòü ñ áîëüøîé òî÷íîñòüþ äëÿ ïëåíîê íà ìîíî-

êðèñòàëëè÷åñêèõ ïîäëîæêàõ, èñïîëüçóÿ ñïåöèàëüíûå

ïðèñòàâêè äëÿ àíàëèçà ìîíîêðèñòàëëîâ, êîòîðûå ìî-

ãóò áûòü óñòàíîâëåíû è íà äèôðàêòîìåòðû, ñêîí-

ñòðóèðîâàííûå äëÿ àíàëèçà ïîëèêðèñòàëëîâ [8].

Áîëåå øèðîêî ðàñïðîñòðàíåíû äèôðàêòîìåòðû

äëÿ àíàëèçà äèôðàêöèîííîé êàðòèíû ïîëèêðèñòàë-

ëè÷åñêèõ âåùåñòâ. Áîëüøàÿ ïëîùàäü ïîâåðõíîñòè îá-

ðàçöîâ, îáëó÷àåìîé ïàäàþùèì ïó÷êîì, íàëè÷èå ïðè-

ñòàâîê äëÿ âðàùåíèÿ ïîçâîëÿþò íàäåæíî îïðåäåëèòü

ôàçîâûé ñîñòàâ âåùåñòâ ñ ðàçëè÷íîé, èíîãäà î÷åíü

çíà÷èòåëüíîé âåëè÷èíîé çåðíà. Îäíàêî ãëàâíîå îò-

ëè÷èå îò ìåòîäîâ ìîíîêðèñòàëüíîé äèôðàêòîìåòðèè

ñîñòîèò â òîì, ÷òî äèôðàêöèîííàÿ êàðòèíà ïîëè-

êðèñòàëëîâ ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé îäíîìåðíîå ñå÷åíèå

äèôðàêöèîííîé êàðòèíû ìíîæåñòâà ïðîèçâîëüíî îðè-

åíòèðîâàííûõ çåðåí è áëîêîâ ìîçàèêè â íèõ. Â ýòîé

ïðîåêöèè ÷àñòî èìååò ìåñòî çàìåòíîå ïåðåêðûâàíèå

ïðîôèëåé áðåããîâñêèõ îòðàæåíèé. Îíî ïðîèñõîäèò è

â ñëó÷àå îäíîôàçíîãî âåùåñòâà, êîãäà, íàïðèìåð,

íàáëþäàåòñÿ íèçêàÿ ñèììåòðèÿ àíàëèçèðóåìîé ôàçû

è îñîáåííî â ñìåñè ôàç, êîãäà íåêîòîðûå ðàçìåðû

ýëåìåíòàðíûõ ÿ÷ååê êàæäîé ôàçû áëèçêè ìåæäó ñî-

áîé. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ ñëîæíûå äèôðàêöèîííûå êàð-

òèíû â èõ îäíîìåðíîì ïðåäñòàâëåíèè ìîãóò áûòü òàê-

æå äîñòàòî÷íî óâåðåííî îáðàáîòàíû è ðàññ÷èòàíû ìå-

òîäàìè àíàëèçà ïðîôèëåé îòðàæåíèé ñ ïîìîùüþ ñî-

âðåìåííûõ êîìïüþòåðíûõ ïðîãðàìì, õîòÿ òî÷íîñòü

ðåçóëüòàòîâ îñòàåòñÿ íà ïîðÿäîê âåëè÷èíû íèæå, ÷åì

â ñëó÷àå èñïîëüçîâàíèÿ ìîíîêðèñòàëëîâ.

Íà ðèñ. 1, à ïðåäñòàâëåíà òèïè÷íàÿ äèôðàêöè-

îííàÿ êàðòèíà äëÿ Ãîñóäàðñòâåííîãî ñòàíäàðòíîãî îá-

ðàçöà äèôðàêöèîííûõ ñâîéñòâ ÃÑÎ ÏÐÈ-7à (îêñèä

àëþìèíèÿ) (ÔÃÓÏ «ÂÍÈÈÌÑ»), ïîëó÷åííàÿ ïðè íà-

êîïëåíèè áîëüøîãî ÷èñëà îòðàæåííûõ èìïóëüñîâ

ðåíòãåíîâñêîãî èçëó÷åíèÿ. Êàê âèäíî èç ðèñóíêà, ïî-

âûøåííîå ÷èñëî íàêîïëåííûõ èìïóëüñîâ ïîçâîëÿåò

íàäåæíî èçìåðèòü è ñëàáûå îòðàæåíèÿ, ó÷åò êîòîðûõ

íåîáõîäèì ïðè ðàñ÷åòå ïàðìåòðîâ ðåøåòêè è â ñëó÷àå,

êîãäà òðåáóåòñÿ ñ áîëåå âûñîêîé òî÷íîñòüþ ðàçëè÷àòü

ôàçû â àíàëèçèðóåìîì âåùåñòâå.
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Îñîáåííîñòè ðàçëè÷íûõ âèäîâ ôàçîâîãî àíàëèçà

Ðàññìîòðèì íà÷àëüíûé ýòàï ôàçîâîãî àíàëèçà.

Íà ýòîì ýòàïå êà÷åñòâåííîãî (èäåíòèôèêàöèîííîãî)

àíàëèçà íåîáõîäèìî ïðîâåñòè àíàëèç ïðîôèëåé ïîëó-

÷åííîé äèôðàêöèîííîé êàðòèíû, íàéòè èõ ìàêñèìó-

ìû (ïî çíà÷åíèþ ïåðâîé ïðîèçâîäíîé óãëîâîé çàâèñè-

ìîñòè èíòåíñèâíîñòè â ñîîòâåòñòâóþùåì óãëîâîì èí-

òåðâàëå) è ðàññ÷èòàòü íà îñíîâå çàêîíà Áðåããà – Âóëü-

ôà (ñì. íèæå) çíà÷åíèÿ ìåæïëîñêîñòíûõ ðàññòîÿíèé,

ñîîòâåòñòâóþùèõ ïàðàìåòðàì êðèñòàëëè÷åñêîé ðå-

øåòêè (ðàçìåðàì ýëåìåíòàðíîé ÿ÷åéêè). Çàòåì äëÿ íà-

÷àëüíîé èäåíòèôèêàöèè (êà÷åñòâåííîé îöåíêè) òèïà

ïðèñóòñòâóþùèõ ôàç ñðàâíèâàþò ðåçóëüòàòû èçìåðå-

íèé ñ àíàëîãè÷íûìè íàáîðàìè èç áàç êðèñòàëëîãðà-

ôè÷åñêèõ äàííûõ.

Èçâåñòíî íåñêîëüêî îòå÷åñòâåííûõ è çàðóáåæíûõ

áàç äàííûõ äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñòðóêòóðíûõ õàðàêòå-

ðèñòèê êàê ïîëè-, òàê è ìîíîêðèñòàëëîâ. Ñðåäè íèõ,

íàïðèìåð, îáøèðíûå ïëàòíûå áàçû ICDD (Ìåæäó-

íàðîäíûé öåíòð ñòðóêòóðíûõ äàííûõ, ÑØÀ), íà÷àëü-

íûå âåðñèè êîòîðûõ áûëè ñôîðìèðîâàíû áåç êàêèõ-

ëèáî îñîáûõ òðåáîâàíèé. Ïîçäíåå â ýòè áàçû áûëè

âêëþ÷åíû ðåçóëüòàòû ðàçëè÷íîãî óðîâíÿ òî÷íîñòè,

ïîëó÷åííûå ðÿäîì àâòîðîâ. Èçâåñòíû òàêæå òàêèå

áåñïëàòíûå áàçû äàííûõ, êàê COD (Crystallography

Open Database — áàçà äàííûõ êðèñòàëëè÷åñêèõ ñòðóê-

òóð), American Mineralogist Crystal Structure Data-

base — áàçà îðãàíè÷åñêèõ, íåîðãàíè÷åñêèõ, ìåòàëëî-

îðãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé è ìèíåðàëîâ, çà èñêëþ÷å-

íèåì áèîïîëèìåðîâ, AmMiner è äð. Íàäî ó÷èòûâàòü,

÷òî ìíîãèå áàçû, êàê è áàçà ICDD (íàïðèìåð, PDF2),

íå ñîäåðæàò îöåíî÷íûõ êðèòåðèåâ òî÷íîñòè ïîìå-

ùåííûõ â íèõ äàííûõ. Îòå÷åñòâåííàÿ èíôîðìàòèâ-

íàÿ áàçà äàííûõ «ÌÈÍÊÐÈÑÒ», êîòîðàÿ ðàçâèâàåòñÿ

ñ 1985 ã., èìååò öåëüþ ñîçäàíèå îðèãèíàëüíîé êîìáè-

íàöèè èç áàçû äàííûõ ïî êðèñòàëëè÷åñêèì ñòðóêòó-

ðàì ìèíåðàëîâ (è èõ ñòðóêòóðíûõ àíàëîãîâ), ïðî-

ãðàììíî ôîðìèðóåìîé ïîä-áàçû äàííûõ ïî ðàñ÷åò-

íûì ðåíòãåíîâñêèì ïîëèêðèñòàëë-ñòàíäàðòàì è ïðè-

êëàäíîãî ïðîãðàììíîãî ïàêåòà. Ïðîãðàììíûé ïàêåò

ýòîé áàçû èñïîëüçóåò íàêîïëåííóþ èíôîðìàöèþ äëÿ

ðàñ÷åòà ïîëèêðèñòàëë-ðåíòãåíîãðàìì ïî ñòðóêòóðíûì

äàííûì (ñ âûäåëåíèåì è õðàíåíèåì ïîëèêðèñòàëë-

òåñòîâîãî îáðàçöà) äëÿ êà÷åñòâåííîãî è êîëè÷åñòâåí-

íîãî ðåíòãåíîôàçîâîãî àíàëèçà.

Â êà÷åñòâå ïðèìåðà ñïîñîáà èäåíòèôèêàöèè ôàç

íà ðèñ. 1, á ïðåäñòàâëåíû äèôðàêöèîííàÿ êàðòèíà äëÿ

âûñîêîïðî÷íîé ñòàëè è äàííûå î âîçìîæíûõ ôàçàõ â

òàêèõ ñòàëÿõ èç êàðòîòåêè áàçû äàííûõ ICDD. Ïîëî-

æåíèÿ ìàêñèìóìîâ îòðàæåíèé ïðåäñòàâëåíû â âèäå

øòðèõîâ â îäíîì ìàñøòàáå óãëîâîé øêàëû. Âèäíî,

÷òî â îáðàçöå ìîæíî èäåíòèôèöèðîâàòü îñíîâíóþ

ôàçó — ãàììà-æåëåçî — è äîïîëíèòåëüíóþ L-ôàçó.

Â òî æå âðåìÿ íàäåæíî èäåíòèôèöèðîâàòü ïðèñóò-

ñòâóþùèå â çàìåòíîì (ïî ìåòàëëîãðàôè÷åñêèì äàí-

íûì) êîëè÷åñòâå äðóãèå óïðî÷íÿþùèå íèòðèäíûå

ôàçû î÷åíü òðóäíî, íåñìîòðÿ íà íàêîïëåíèå çíà÷è-

òåëüíîãî ÷èñëà èìïóëüñîâ â ïðåäñòàâëåííîé äèôðàê-

öèîííîé êàðòèíå. Ýòî ñâÿçàíî ñ òåì, ÷òî óãëîâûå ïî-

çèöèè ìàêñèìóìîâ îòðàæåíèé îò ýòèõ ôàç áëèçêè ê

ïîçèöèÿì îñíîâíîé ôàçû èëè íàêëàäûâàþòñÿ íà íèõ.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî îáû÷íî äëÿ ïåðâè÷íîé èäåí-

òèôèêàöèè èñïîëüçóþò òîëüêî íåáîëüøóþ ÷àñòü äè-

ôðàêöèîííîé êàðòèíû (ñì. ðèñ. 1, à) ñ íàèáîëåå èí-

òåíñèâíûìè îòðàæåíèÿìè. Òàêèì îáðàçîì, âîçìîæ-

íîñòè èäåíòèôèêàöèè ôàç îãðàíè÷åíû ðàçðåøåíèåì

ôðàãìåíòîâ äèôðàêöèîííîé êàðòèíû â êîíêðåòíîé

ãåîìåòðèè äèôðàêòîìåòðà äàííîãî òèïà è íàäåæ-

íîñòüþ äàííûõ â èñïîëüçóåìîé áàçå äëÿ ðàñïîçíàâà-

íèÿ (èäåíòèôèêàöèè) ôàç.

Áîëåå äîñòîâåðíàÿ èäåíòèôèêàöèÿ ôàç âîçìîæíà

ñ èñïîëüçîâàíèåì ñóùåñòâóþùèõ ñòàíäàðòèçèðîâàí-

íûõ áàç êðèñòàëëîãðàôè÷åñêèõ äàííûõ, êîòîðûå â

ÑØÀ [9, 10] è Ðîññèè (áàçû äàííûõ â ñëóæáå ÃÑÑÑÄ)

ïðîäîëæàþò ïîïîëíÿòüñÿ. Îäíàêî áîëüøàÿ òðóäî-

åìêîñòü ñîçäàíèÿ òàêèõ áàç ïðèâîäèò ê òîìó, ÷òî îíè

ñîäåðæàò îãðàíè÷åííîå êîëè÷åñòâî ñòàíäàðòèçèðîâàí-

íûõ äàííûõ äëÿ íàèáîëåå âàæíûõ ìàòåðèàëîâ ñîâðå-

ìåííûõ òåõíîëîãèé.

×àñòî, îñîáåííî â ãåîëîãè÷åñêîé îòðàñëè, ïðîâî-

äÿò ïîëóêîëè÷åñòâåííûé ôàçîâûé àíàëèç íà îñíîâå
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Ðèñ. 1. Äèôðàêöèîííàÿ êàðòèíà ÃÑÎ ÏÐÈ-7à (à) è îáðàçöà âû-

ñîêîïðî÷íîé ñòàëè (á ) (èçëó÷åíèå îò Cu-àíîäà)



ïðèâÿçêè ê òàê íàçûâàåìîìó «êîðóíäîâîìó ÷èñëó»

(êîðóíä — îêñèä àëþìèíèÿ, ñîäåðæàùèé çàìåòíîå êî-

ëè÷åñòâî ïðèìåñè õðîìà, èçìåíÿþùåé ñîîòíîøåíèå

èíòåíñèâíîñòåé è óãëîâûå ïîçèöèè áðåããîâñêèõ îòðà-

æåíèé íà äèôðàêöèîííîé êàðòèíå, õîòÿ âíåøíå îíà

âûãëÿäèò òàê æå, êàê íà ðèñ. 1, à). Ðàçëè÷èå â ñîîòíî-

øåíèè èíòåãðàëüíûõ èíòåíñèâíîñòåé äëÿ ðàçëè÷íûõ

îáðàçöîâ êîðóíäà âëèÿåò íà äîñòîâåðíîñòü ðåçóëüòà-

òîâ ïîëóêîëè÷åñòâåííîãî ôàçîâîãî àíàëèçà ñ ïðèìå-

íåíèåì «êîðóíäîâîãî ÷èñëà», êîòîðîå ðàññ÷èòûâàëè

ðàíåå äëÿ ìíîãèõ ôàç, èñïîëüçóÿ ïîäìåøèâàíèå êî-

ðóíäîâîãî ïîðîøêà. Äëÿ ãåîëîãîâ ñòàðøåãî ïîêîëåíèÿ

ýòî ïðèâû÷íàÿ ïðîöåäóðà, õîòÿ îíà ñëóæèò ëèøü äëÿ

ïðåäâàðèòåëüíîé îöåíêè ïðèãîäíîñòè íàéäåííûõ

ïðèðîäíûõ ðåñóðñîâ äëÿ ïîñëåäóþùåãî èñïîëüçî-

âàíèÿ. Òàêóþ îöåíêó ïðîâîäÿò íà îñíîâå ôàçîâîãî

àíàëèçà îòîáðàííûõ è çàäîêóìåíòèðîâàííûõ îáðàçöîâ

ñ èñïîëüçîâàíèåì äèôðàêòîìåòðîâ, óñòàíîâëåííûõ

â ñîîòâåòñòâóþùèõ ïîìåùåíèÿõ (ïàðòèÿõ). Òî÷íîñòü

îïðåäåëåíèÿ ñîñòàâëÿåò ïîðÿäêà 2 – 5 % ìàññ., ÷òî

óäîâëåòâîðÿåò òðåáîâàíèÿì ê ïåðâè÷íûì ðåçóëüòà-

òàì ïîèñêîâûõ ýêñïåäèöèé äëÿ ðàñïîçíàâàíèÿ ìèíå-

ðàëîâ, èäåíòèôèöèðóåìûõ ìåòîäàìè ðåíòãåíîâñêîé

äèôðàêòîìåòðèè.

Íàìíîãî áîëåå ïîëíóþ èíôîðìàöèþ î ôàçîâîì

ñîñòàâå è íåêîòîðûõ îñîáåííîñòÿõ ñòðîåíèÿ ýòèõ ôàç

îáåñïå÷èâàþò ñîâðåìåííûå ìåòîäû îáðàáîòêè è ðàñ-

÷åòà äèôðàêöèîííîé êàðòèíû (íàïðèìåð, ìåòîäû

Ðèòâåëüäà [11, 12]), äåòàëüíî ðàçâèòûå ïî÷òè çà 30 ëåò

ñ ìîìåíòà èõ âîçíèêíîâåíèÿ.

Ñîîòâåòñòâóþùåå ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå (ÏÎ)

äëÿ ýòèõ ìåòîäîâ õîðîøî äîïîëíÿåò âîçìîæíîñòè ñî-

âðåìåííûõ äèôðàêòîìåòðè÷åñêèõ ñèñòåì, íî òðåáóåò

ïðîâåäåíèÿ èçìåðåíèé â áîëåå øèðîêîì óãëîâîì äèà-

ïàçîíå è îïèñàíèÿ ôîíà è ïðîôèëåé áðåããîâñêèõ îòðà-

æåíèé äëÿ ñîçäàíèÿ ñòðóêòóðíîé ìîäåëè, ñ êîòîðîé

ñðàâíèâàþò ýêñïåðèìåíòàëüíûå äàííûå. Äëÿ òðåáóå-

ìîãî ïîíèæåíèÿ ôîíà äèôðàêöèîííîé êàðòèíû ðàçðà-

áîòàíû è ñîâåðøåíñòâóþòñÿ íîâûå òâåðäîòåëüíûå ïî-

ëóïðîâîäíèêîâûå äåòåêòîðû, êîòîðûå îáåñïå÷èâàþò

áîëåå âûñîêîå êà÷åñòâî îòðàæåííîãî èçëó÷åíèÿ. Â íà-

ñòîÿùåå âðåìÿ ñî÷åòàíèå ÏÎ ñ óëó÷øåííîé èíñòðó-

ìåíòàëüíîé ÷àñòüþ îáåñïå÷èâàåò íàìíîãî áîëåå ýêñ-

ïðåññíûé ôàçîâûé àíàëèç. Íàïðèìåð, â òåõíîëîãèÿõ

îïðåäåëåíèÿ êðèîëèòîâîãî îòíîøåíèÿ â ìåòàëëóðãèè

àëþìèíèåâûõ ñïëàâîâ âðåìÿ îäíîãî àíàëèçà ñ ïðèìå-

íåíèåì ñïåöèàëüíî ïîäîáðàííûõ ìåòîäîâ Ðèòâåëüäà

ìîæåò ñîñòàâëÿòü 2 – 3 ìèí. Êðîìå òîãî, ñîâðåìåííûå

ðåíòãåíîâñêèå àïïàðàòû ñíàáæåíû óñòðîéñòâàìè äëÿ

îäíîâðåìåííîé çàãðóçêè íåñêîëüêèõ îáðàçöîâ, ÷òî ïî-

çâîëÿåò áûñòðî ñðàâíèâàòü íåñêîëüêî ðåçóëüòàòîâ àíà-

ëèçà äèôðàêöèîííîé êàðòèíû äëÿ ïîñòðîåíèÿ ðÿäîâ

äàííûõ è îöåíêè âëèÿíèÿ âíåøíèõ ôàêòîðîâ (òåðìî-

îáðàáîòêè, äàâëåíèÿ, îáëó÷åíèÿ è äð.).

Íà ñåãîäíÿøíèé äåíü äëÿ ìåòðîëîãè÷åñêîãî îáåñ-

ïå÷åíèÿ êà÷åñòâåííîãî è êîëè÷åñòâåííîãî ôàçîâîãî

àíàëèçà ìåòîäàìè Ðèòâåëüäà ðàçðàáîòàíî è àòòåñòîâà-

íî íåñêîëüêî âèäîâ ýòàëîííûõ ñðåäñòâ èçìåðåíèé —

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ äèôðàêöèîííûõ ñâîéñòâ, îáåñ-

ïå÷èâàþùèõ ñåðòèôèêàöèþ äèôðàêòîìåòðîâ (ÔÃÓÏ

«ÂÍÈÈÌÑ») [13 – 15]. Ñðåäè íèõ ÃÑÎ 10828–2016

(êðåìíèé), ÏÐÔ-4 (ÏÐÔ-3), ÃÑÎ 10827–2016 (ñèëè-

öèä âàíàäèÿ), ÏÐÔ-9 (ÏÐ-1) äëÿ êîíòðîëÿ ó÷åòà íåñòå-

õèîìåòðèè â ñîñòàâå ôàç îáðàçöîâ, ÃÑÎ 10660–2015

(êóïðàò èòòðèÿ-áàðèÿ), ÏÐÔÑ-23 äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ëåãêèõ ýëåìåíòîâ â ïðèñóòñòâèè òÿæåëûõ, ÃÑÎ

9574–2010 (ãåêñàáîðèä ëàíòàíà), ÏÐÔ-12 äëÿ èäåíòè-

ôèêàöèè ïî ñîîòíîøåíèþ èíòåíñèâíîñòè. Âñå ýòè

ÃÑÎ èñïîëüçóþò äëÿ ïðîâåäåíèÿ èñïûòàíèé è ïðè

ïîâåðêå äèôðàêòîìåòðîâ, à òàêæå ïðè àòòåñòàöèè

ðåôåðåíòíûõ ìåòîäèê ôàçîâîãî àíàëèçà. Ðàçðàáîòàíû

è àòòåñòîâàíû äðóãèå êîìïëåêòû ñòàíäàðòíûõ îáðàç-

öîâ, ó÷èòûâàþùèå òàêèå ôàêòîðû, êàê àòîìíûé âåñ

ýëåìåíòîâ, ñîñòàâëÿþùèõ àíàëèçèðóåìûå ôàçû, è ðàç-

ìåð îáëàñòåé êîãåðåíòíîãî ðàññåÿíèÿ; ðàçðàáîòàíû

òàêæå êîìïëåêòû ÑÎ è ìåð äèôðàêöèîííûõ ñâîéñòâ,

ïîçâîëÿþùèå ó÷èòûâàòü ðàçëè÷íûå ôàêòîðû, âëèÿ-

þùèå íà òî÷íîñòü è äîñòîâåðíîñòü ðåçóëüòàòîâ [16].

Îòìåòèì, ÷òî â íàñòîÿùåå âðåìÿ ìåòîäû Ðèòâåëüäà

èñïîëüçóþò è â îáëàñòè ñòðîèòåëüíîé èíäóñòðèè ïðè

ôàçîâîì àíàëèçå ìàòåðèàëîâ [17], ÷òî ñóùåñòâåííî

ðàñøèðÿåò âîçìîæíîñòè êîëè÷åñòâåííîãî ôàçîâîãî

àíàëèçà, ïîäðîáíî èçëîæåííûå â ìîíîãðàôèÿõ è ïðàê-

òè÷åñêèõ ðóêîâîäñòâàõ [18], â òîì ÷èñëå è áåç èñïîëü-

çîâàíèÿ áûñòðîäåéñòâóþùèõ êîìïüþòåðîâ [19, 20].

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî â ýòèõ ìîíîãðàôèÿõ ïîäðîáíî

îïèñàíû âñå âîçíèêàþùèå íà ðàçëè÷íûõ ýòàïàõ ôà-

çîâîãî àíàëèçà âîçìîæíûå èñòî÷íèêè ïîãðåø-

íîñòåé, áîëüøèíñòâî èç êîòîðûõ ó÷òåíî â ñîâðå-

ìåííûõ âû÷èñëèòåëüíûõ êîìïëåêñàõ äëÿ îáðàáîòêè

áîëüøèõ ìàññèâîâ äàííûõ è ïîñëåäóþùåãî ðàñ÷åòà

õàðàêòåðèñòèê ôàç.

×òîáû îïðåäåëèòü ôàçîâûé ñîñòàâ, íåîáõîäèìî

îïðåäåëèòü çíà÷åíèÿ óãëîâ, ñîîòâåòñòâóþùèõ ìàê-

ñèìóìàì âîçíèêøèõ áðåããîâñêèõ îòðàæåíèé, îïè-

ñûâàÿ ïðîôèëè ýòèõ îòðàæåíèé òîé èëè èíîé ôóíêöè-

åé â çàâèñèìîñòè îò ñîñòîÿíèÿ ôàç. Çíà÷åíèÿ ìàêñè-

ìóìîâ èñïîëüçóþò äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìåæïëîñêîñòíûõ

ðàññòîÿíèé è ïàðàìåòðîâ êðèñòàëëè÷åñêîé ðåøåòêè

(ðàçìåðîâ ýëåìåíòàðíîé ÿ÷åéêè) ñ ó÷åòîì äëèíû âîë-

íû èñïîëüçóåìîãî èçëó÷åíèÿ. Îñíîâíàÿ ïîãðåøíîñòü

îïðåäåëåíèÿ àáñîëþòíûõ çíà÷åíèé óãëîâûõ ïîçèöèé

ìàêñèìóìîâ ïðè àíàëèçå ïîëèêðèñòàëëîâ âîçíèêàåò

èç-çà òîãî, ÷òî â äèôðàêòîìåðàõ âñåõ òèïîâ íåèçâåñò-

íî òî÷íîå ïîëîæåíèå íóëÿ íà øêàëàõ ãîíèîìåòðîâ,

òàê êàê ïðîèñõîäèò òðóäíî êîíòðîëèðóåìàÿ (ïî òî÷íî-

ñòè) ñöåïêà øêàë äëÿ îáðàçöà è äåòåêòîðà. Ïîýòîìó

ñîîòâåòñòâóþùóþ ïîïðàâêó âíîñÿò ëèáî íà÷àëüíîé

êàëèáðîâêîé øêàëû ãîíèîìåòðà ïî ñòàíäàðòíîìó îá-

ðàçöó, ëèáî ðàññ÷èòûâàþò è ó÷èòûâàþò ïðè îáðàáîòêå

õàðàêòåðèñòèê ðàçëè÷íûõ ó÷àñòêîâ äèôðàêöèîííîé

êàðòèíû ñ ðàçëè÷íûì óðîâíåì òî÷íîñòè, íàïðèìåð,

ñ ïðèìåíåíèåì ðàçëè÷íûõ ýêñòðàïîëÿöèîííûõ ôóíê-

öèé (ðèñ. 2).
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Ïðè ïðîâåäåíèè èñïûòàíèé äëÿ îöåíêè ñîîòâåò-

ñòâèÿ äèôðàêòîìåòðîâ çàÿâëÿåìûì õàðàêòåðèñòèêàì

äèôðàêöèîííîé êàðòèíû âîçíèêàåò èñêóøåíèå îãðà-

íè÷èòüñÿ îïðåäåëåíèåì íå êëþ÷åâûõ õàðàêòåðèñòèê

äèôðàêöèîííîé êàðòèíû, à òîëüêî ðàñ÷åòîì ïîãðåø-

íîñòè îïðåäåëåíèÿ óãëîâîé ïîçèöèè ìàêñèìóìà áðåã-

ãîâñêîãî îòðàæåíèÿ. Èíîãäà òàêàÿ çàäà÷à äîïîëíè-

òåëüíî è íåîïðàâäàííî óïðîùàåòñÿ âûáîðîì èíòåí-

ñèâíûõ îòðàæåíèé ïðè ñðàâíèòåëüíî íåâûñîêèõ óãëàõ

äèôðàêöèè (ñì. ðèñ. 1, à). Â òî æå âðåìÿ äèôôåðåíöè-

ðîâàíèå óðàâíåíèÿ Áðåããà – Âóëüôà ïîêàçûâàåò,

÷òî ïîãðåøíîñòü ìèíèìàëüíà ïðè èñïîëüçîâàíèè

ïðîôèëåé îòðàæåíèé ñ âûñîêèìè óãëàìè (2d sin è = në,

ãäå d — ðàññòîÿíèå ìåæäó ñîñåäíèìè êðèñòàëëîãðà-

ôè÷åñêèìè ïëîñêîñòÿìè, è — óãîë äèôðàêöèè, n —

ïîðÿäîê äèôðàêöèîííîãî ìàêñèìóìà, ë — äëèíà âîë-

íû ïàäàþùåãî ìîíîõðîìàòè÷åñêîãî ðåíòãåíîâñêîãî

èçëó÷åíèÿ, èñïîëüçóåìàÿ äëÿ ðàñ÷åòà ìåæïëîñêîñò-

íûõ ðàññòîÿíèé). Ïîýòîìó îãðàíè÷åíèå èñïûòàíèé

àíàëèçîì òîëüêî òî÷íîñòè îïðåäåëåíèÿ ðàññ÷èòûâàå-

ìûõ óãëîâûõ ïîçèöèé áðåããîâñêèõ îòðàæåíèé, îñî-

áåííî ïðè ìàëûõ óãëàõ, ìîæåò ïðèâîäèòü ê íåâåðíîìó

ïðåäñòàâëåíèþ î òèïå ôàçû, îñîáåííî êîãäà ïðèñóò-

ñòâóåò íåñêîëüêî ôàç.

Îøèáî÷íîñòü ïîäõîäà ê îöåíêå ñîîòâåòñòâèÿ çàÿâ-

ëåííîìó òèïó ñ èñïîëüçîâàíèåì îãðàíè÷åííîé ïðî-

ãðàììû èñïûòàíèé èëëþñòðèðóåò ðèñ. 2. Âèäíî, ÷òî

çíà÷åíèÿ ïàðàìåòðîâ êðèñòàëëè÷åñêîé ðåøåòêè (óãëî-

âûõ ïîçèöèé ìàêñèìóìîâ) è õàðàêòåðèñòèê ôàçû àíà-

ëèçèðóåìîãî âåùåñòâà ïðè èñïîëüçîâàíèè ðàçëè÷íûõ

ó÷àñòêîâ äèôðàêòîãðàìì ìîãóò ðàçëè÷àòüñÿ óæå âî

âòîðîì çíàêå ïîñëå çàïÿòîé. Äëÿ íàäåæíîé èäåíòèôè-

êàöèè ÷àñòî íåîáõîäèìû çíà÷åíèÿ ñ òî÷íîñòüþ äî

òðåòüåãî çíàêà, à âî ìíîãèõ ñëó÷àÿõ — äî ÷åòâåðòîãî

çíàêà ïîñëå çàïÿòîé. Îáåñïå÷èòü òàêóþ òî÷íîñòü ìî-

ãóò äèôðàêòîìåòðû íîâîãî ïîêîëåíèÿ (íà÷èíàÿ ñ 80-õ

ãîäîâ 20 â.). Ñëåäóþùèå çíà÷èòåëüíûå ïîãðåøíîñòè

ìîãóò âîçíèêíóòü, êîãäà äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìåòðîëî-

ãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê êà÷åñòâåííîãî è êîëè÷åñòâåí-

íîãî ôàçîâîãî àíàëèçà èñïîëüçóþò òîëüêî îäíî, äàæå

ñàìîå èíòåíñèâíîå îòðàæåíèå. Ýòî èëëþñòðóåò

ðèñ. 2, á, íà êîòîðîì ïðåäñòàâëåíà ýêñòðàïîëÿöèîííàÿ

çàâèñèìîñòü, ïîñòðîåííàÿ äëÿ òèïè÷íîãî îáðàçöà ñòà-

ëè è èñïîëüçóåìàÿ äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïàðàìåòðîâ ðå-

øåòêè è ðàñ÷åòà ìåæïëîñêîñòíûõ ðàññòîÿíèé ïðè

èäåíòèôèêàöèè ôàç. Îòìåòèì, ÷òî â ñëó÷àå ñòàëåé,

êàê è ðÿäà äðóãèõ ìàòåðèàëîâ, íà óãëîâûå ïîçèöèè è

çíà÷åíèÿ ïàðàìåòðîâ ðåøåòêè çàìåòíî âëèÿåò íàëè÷èå

äåôåêòîâ óïàêîâêè àòîìîâ â ýëåìåíòàðíûõ ÿ÷åéêàõ

[21] (íà ðèñóíêå âèäíî, ÷òî èìåþò ìåñòî ñèñòåìàòè÷å-

ñêèå îòêëîíåíèÿ îò ýêñòðàïîëÿöèîííîé çàâèñèìîñòè

äëÿ ðàçëè÷íûõ êðèñòàëëîãðàôè÷åñêèõ íàïðàâëåíèé).

Êîíöåíòðàöèÿ òàêèõ äåôåêòîâ çàâèñèò îò ýíåðãèè èõ

îáðàçîâàíèÿ è ñèëüíî èçìåíÿåòñÿ ïðè òåðìîìåõàíè-

÷åñêîé îáðàáîòêå, íåîáõîäèìîé äëÿ äîñòèæåíèÿ îïòè-

ìàëüíûõ ôóíêöèîíàëüíûõ õàðàêòåðèñòèê ôàç. Íàáëþ-

äàåìîå ñèñòåìàòè÷åñêîå è ðàçíîíàïðàâëåííîå (â çàâè-

ñèìîñòè îò êðèñòàëëîãðàôè÷åñêîãî íàïðàâëåíèÿ) ñìå-

ùåíèå óãëîâûõ ïîçèöèé îòðàæåíèé, îñîáåííî ñóùå-

ñòâåííîå äëÿ ïåðâûõ èíòåíñèâíûõ îòðàæåíèé, ìîæåò

èñêàçèòü ðåçóëüòàòû èäåíòèôèêàöèîííîãî ôàçîâîãî

àíàëèçà ïðè èñïîëüçîâàíèè áàç äàííûõ, òåì áîëåå òåõ,

â êîòîðûõ íå óêàçàíû êðèòåðèè òî÷íîñòè ðåçóëüòàòîâ,

ïîëó÷àåìûõ èç ðàçíûõ èñòî÷íèêîâ.

Òàêèì îáðàçîì, ïðè èñïûòàíèÿõ ñ íàçíà÷åíèåì

«ôàçîâûé àíàëèç» íåîáõîäèìî èñïîëüçîâàòü íå ðå-

çóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ óãëîâîé ïîçèöèè áðåããîâñêîãî

îòðàæåíèÿ, òåì áîëåå, òîëüêî äëÿ îäíîãî èëè äâóõ îò-

ðàæåíèé ñ íåâûñîêèìè óãëàìè äèôðàêöèè, à ÿñíóþ

ôèçè÷åñêóþ âåëè÷èíó — ïàðàìåòð êðèñòàëëè÷åñêîé

ðåøåòêè, êîòîðàÿ ìîæåò áûòü ïðîñëåæåíà ê ýòàëîí-

íîìó ñðåäñòâó èçìåðåíèÿ — àòòåñòîâàííîìó ñòàíäàðò-

íîìó îáðàçöó. Îòìåòèì, ÷òî ïðè îïðåäåëåíèè ÷èñëà

Àâîãàäðî ïîëó÷åíà ìàêñèìàëüíî äîñòèæèìàÿ òî÷-

íîñòü îïðåäåëåíèÿ ýòîé áàçîâîé õàðàêòåðèñòèêè âå-

ùåñòâà. Â ðåçóëüòàòå â Íàöèîíàëüíîì èíñòèòóòå ñòàí-

äàðòîâ è òåõíîëîãèé (ÑØÀ) ýòó õàðàêòåðèñòèêó ââåëè

â ñõåìó ïðîñëåæèâàåìîñòè çíà÷åíèé, îïðåäåëÿåìûõ

ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðîìûøëåííûõ äèôðàêòîìåòðîâ

ðàçëè÷íûõ òèïîâ, ê çíà÷åíèÿì, ñâÿçàííûì ñ ìåòîäàìè

îïðåäåëåíèÿ ñîîòâåòñòâóþùèõ ôóíäàìåíòàëüíûõ ôè-

çè÷åñêèõ êîíñòàíò.

Îñîáåííîñòè ïðîâåäåíèÿ îöåíêè ñîîòâåòñòâèÿ

Ïðåæäå âñåãî, íåîáõîäèìî îáðàòèòü âíèìàíèå,

÷òî ñ ó÷åòîì èñïîëüçîâàíèÿ äèôðàêòîìåòðîâ â ñôåðå

ãîñóäàðñòâåííîãî ðåãóëèðîâàíèÿ áûëè ðàçðàáîòàíû

íîðìàòèâíûå äîêóìåíòû, óñòàíàâëèâàþùèå òðåáîâà-

íèÿ ê îñíîâíûì ïàðàìåòðàì è õàðàêòåðèñòèêàì ýòèõ
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Ðèñ. 2. Ýêñòðàïîëÿöèîííàÿ çàâèñèìîñòü ïàðàìåòðà êðèñòàëëè-

÷åñêîé ðåøåòêè äëÿ ýòàëîííûõ (ñòàíäàðòíûõ) îáðàçöîâ äèô-

ðàêöèîííûõ ñâîéñòâ V3Si (à) è ñòàëè (á )



èçìåðèòåëüíûõ ñèñòåì [ÃÎÑÒ 16865–79. Àïïàðàòóðà

äëÿ ðåíòãåíîñòðóêòóðíîãî è ðåíòãåíîñïåêòðàëüíîãî

àíàëèçîâ (òåðìèíû è îïðåäåëåíèÿ); ÃÎÑÒ 24745–81.

Àïïàðàòû ðåíòãåíîâñêèå àíàëèòè÷åñêèå. Îáùèå òåõ-

íè÷åñêèå óñëîâèÿ; ÃÎÑÒ 4.198–85. ÑÏÊÏ. Àïïàðàòû

ðåíòãåíîâñêèå àíàëèòè÷åñêèå. Íîìåíêëàòóðà ïîêàçà-

òåëåé (ñ èçìåíåíèåì ¹ 1), âêëþ÷àþùèé ïîêàçàòåëè

ñòàíäàðòèçàöèè; ÃÎÑÒ 15534–77. Àïïàðàòû ðåíòãå-

íîâñêèå äëÿ ñòðóêòóðíîãî àíàëèçà. Îáùèå òåõíè÷å-

ñêèå óñëîâèÿ è äð.]. ×àñòü îñîáåííîñòåé ïåðåõîäà îò

ðåãèñòðèðóåìîé äèôðàêöèîííîé êàðòèíû ê õàðàêòå-

ðèñòèêàì ìàòåðèàëîâ âêëþ÷åíà â ñòàíäàðòû äëÿ

õàðàêòåðèçàöèè ðàçëè÷íûõ ìàòåðèàëîâ. Íàïðèìåð,

ðàçäåë ÃÎÑÒ 19658–81 (Êðåìíèé ìîíîêðèñòàëëè-

÷åñêèé â ñëèòêàõ) ïîñâÿùåí óñëîâèÿì îðèåíòèðîâêè

ìîíîêðèñòàëëè÷åñêèõ ïîäëîæåê, ïîêàçàòåëè ïîãðåø-

íîñòè ïàðàìåòðîâ êîòîðûõ ìîæíî èñïîëüçîâàòü äëÿ

ïîñëåäóþùåãî ôàçîâîãî àíàëèçà ïëåíîê íà ýòèõ

ïîäëîæêàõ.

Ó÷åò ýòèõ òðåáîâàíèé ê ñîâðåìåííûì ìåòîäàì

êà÷åñòâåííîãî è êîëè÷åñòâåííîãî ôàçîâîãî àíàëèçà

íåîáõîäèì äëÿ èõ ïðèìåíåíèÿ â ðàçëè÷íûõ ñôåðàõ

èíäóñòðèè â öåëÿõ íàäåæíîãî è áåçîïàñíîãî èñïîëüçî-

âàíèÿ âåùåñòâ è ìàòåðèàëîâ [22]. Äëÿ äîáûâàþùèõ

îòðàñëåé ïðîìûøëåííîñòè äèôðàêòîìåòðû ïîçâîëÿ-

þò îïðåäåëÿòü êà÷åñòâåííûé (òèï âåùåñòâ â ðàçëè÷-

íûõ ñòðóêòóðíûõ ñîñòîÿíèÿõ, íà îñíîâå ñóùåñòâóþ-

ùèõ áàç äàííûõ) è êîëè÷åñòâåííûé ôàçîâûé ñîñòàâ

ðóä, íåôòåíîñíûõ ïîðîä è äð., îöåíèâàòü ñïîñîáû âû-

äåëåíèÿ òðåáóåìûõ ôàç. Â ìåòàëëóðãè÷åñêèõ îòðàñëÿõ

ñ ïîìîùüþ äèôðàêòîìåòðîâ àíàëèçèðóþò èçìåíåíèÿ

ôàçîâîãî ñîñòàâà, ÷òî ïîçâîëÿåò ðàöèîíàëüíî óïðàâ-

ëÿòü ïðîöåññàìè óëó÷øåíèÿ ôóíêöèîíàëüíûõ õàðàê-

òåðèñòèê ìàòåðèàëîâ çà ñ÷åò ëåãèðîâàíèÿ è ñîçäàíèÿ

äîïîëíèòåëüíûõ óñëîâèé, íàïðèìåð, ââåäåíèÿ óïðî÷-

íÿþùèõ ôàç â îáúåì ìàòåðèàëà, è êîíòðîëèðîâàòü õîä

è ðåçóëüòàòû òåõíîëîãè÷åñêèõ ïðîöåññîâ ïðè îïòè-

ìèçàöèè ðåçóëüòàòîâ âëèÿíèÿ ðàçëè÷íûõ âíåøíèõ

âîçäåéñòâèé (òåðìîìåõàíè÷åñêèõ, õèìè÷åñêèõ, ðà-

äèàöèîííûõ).

Â îáëàñòè çäðàâîîõðàíåíèÿ ëàáîðàòîðíûå äèôðàê-

òîìåòðû äëÿ ôàçîâîãî àíàëèçà ÿâëÿþòñÿ êëþ÷åâûì

çâåíîì íàäåæíîé èäåíòèôèêàöèè ëåêàðñòâ è äðóãèõ

áèîàêòèâíûõ âåùåñòâ è èõ êîíòðîëÿ ïðè èçãîòîâëåíèè

è â ïðîöåññå òðàíñïîðòèðîâêè è õðàíåíèÿ (â òàìî-

æåííîì êîíòðîëå èñïîëüçóþò íàñòîëüíûå âàðèàíòû

äèôðàêòîìåòðîâ).

Òàêèì îáðàçîì, ðåçóëüòàòû äèôðàêòîìåòðè÷åñêèõ

èçìåðåíèé îáåñïå÷èâàþò ðàçðàáîò÷èêîâ ìàòåðèàëîâ è

òåõíîëîãîâ íàèáîëåå ïîëíîé èíôîðìàöèåé, íåîáõî-

äèìîé äëÿ íàäåæíîñòè è áåçîïàñíîñòè ïðèìåíåíèÿ

ìàòåðèàëîâåä÷åñêîé ïðîäóêöèè. Äèôðàêòîìåòðû îò-

íîñÿòñÿ ê óñòàíîâêàì, ïðèìåíÿåìûì â ñôåðå ãîñóäàð-

ñòâåííîãî ðåãóëèðîâàíèÿ, è ïîýòîìó ïîäëåæàò îöåíêå

ñîîòâåòñòâèÿ çàÿâëÿåìûõ íàçíà÷åíèé â ôîðìå îáÿçà-

òåëüíîãî ïîäòâåðæäåíèÿ ñîîòâåòñòâèÿ êàê çà ñ÷åò äåê-

ëàðèðîâàíèÿ ñîîòâåòñòâèÿ, òàê è â ôîðìå îáÿçàòåëü-

íîé ñåðòèôèêàöèè íà îñíîâå ïðîâåäåííûõ èñïûòàíèé.

Ïðè äåêëàðèðîâàíèè è â ðóêîâîäñòâàõ ïî ýêñïëóà-

òàöèè äèôðàêòîìåòðîâ çàÿâëåíû õàðàêòåðèñòèêè äè-

ôðàêöèîííîé êàðòèíû è ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòà äàííûõ,

õàðàêòåðèçóþùèõ ôàçû âåùåñòâà. Äëÿ äèôðàêòîìåò-

ðîâ â õîäå èñïûòàíèé íåîáõîäèìî âûáðàòü è óñòàíî-

âèòü ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè [23, 24]. Ïðîèç-

âîäèòåëè ïðèáîðîâ îáû÷íî ïðèâîäÿò áîëüøîé ïåðå-

÷åíü âîçìîæíîñòåé ïðîâåäåíèÿ ðàçëè÷íûõ âèäîâ ôà-

çîâîãî àíàëèçà, â òîì ÷èñëå áîëåå ãëóáîêîãî ñòðóêòóð-

íîãî àíàëèçà ñ èñïîëüçîâàíèåì ðàçëè÷íûõ âàðèàíòîâ

ìåòîäà Ðèòâåëüäà. Îäíàêî íà ïðàêòèêå ïðîèçâîäèòåëè

ïðåäëàãàþò ïðîâîäèòü èñïûòàíèÿ äëÿ óòâåðæäåíèÿ

òèïà â îãðàíè÷åííîì îáúåìå íà ñîîòâåòñòâèå îäíîìó,

ñàìîìó óïðîùåííîìó íàçíà÷åíèþ, íå âñåãäà îïðàâ-

äàííî èñïîëüçóÿ ïðè ýòîì è òàêèå õàðàêòåðèñòèêè

ðåãèñòðèðóåìîé äèôðàêöèîííîé êàðòèíû, êàê, íàïðè-

ìåð, óãëîâàÿ ïîçèöèÿ èíòåíñèâíîãî îòðàæåíèÿ â îá-

ëàñòè íåâûñîêèõ óãëîâ äèôðàêöèè. Ñëåäóåò îáðàòèòü

âíèìàíèå, ÷òî ýòà õàðàêòåðèñòèêà ñîîòâåòñòâóåò òîëü-

êî îäíîìó, ñàìîìó óïðîùåííîìó íàçíà÷åíèþ — ïðè-

áëèçèòåëüíîìó èäåíòèôèêàöèîííîìó, ò.å. îöåíî÷íî-

êà÷åñòâåííîìó è èíîãäà — ïîëóêà÷åñòâåííîìó ôàçî-

âîìó àíàëèçó.

Òàêèì îáðàçîì, ïîòðåáèòåëþ ýòîé âûñîêîòåõíîëî-

ãè÷íîé àïïàðàòóðû äîñòàþòñÿ ñîâðåìåííûå äèôðàê-

òîìåòðè÷åñêèå óñòàíîâêè (ñëîæíûå èçìåðèòåëüíûå

ñèñòåìû), êîòîðûå âïîëíå ìîãëè áû áûòü çàìåíåíû

áîëåå ïðîñòûìè è ìåíåå äîðîãîñòîÿùèìè óñòðîé-

ñòâàìè. Îáðàçíî ãîâîðÿ, ïðåäëàãàåòñÿ «öèôðîâûìè

ìèêðîñêîïàìè çàáèâàòü ãâîçäè». Â ðåçóëüòàòå òàêèõ

îãðàíè÷åííûõ ïî ñâîåé ïðîãðàììå èñïûòàíèé ïî-

òðåáèòåëè, èñïîëüçóþùèå äèôðàêòîìåòðû, íå ðàñïî-

ëàãàþò äàííûìè î ðåàëüíîé òî÷íîñòè è äîñòîâåðíî-

ñòè ïîëó÷åííûõ äàííûõ, ïðè ýòîì îòñóòñòâóåò ïîëíàÿ

ëåãèòèìíîñòü ðåçóëüòàòîâ ïîëóêîëè÷åñòâåííîãî è

ïîëíîôîðìàòíîãî êîëè÷åñòâåííîãî ôàçîâîãî àíàëèçà

ñ íåîáõîäèìûìè ïîêàçàòåëÿìè êà÷åñòâà ðåçóëüòàòîâ

èçìåðåíèé.

Âàæíî òàêæå, ÷òî â èíñòðóêöèÿõ ïî èñïîëüçîâà-

íèþ îòå÷åñòâåííûõ ÃÑÎ âñåõ òèïîâ äëÿ ôàçîâîãî àíà-

ëèçà óêàçàíà íåäîïóñòèìîñòü èñïîëüçîâàíèÿ òîëüêî

óãëîâûõ ïîçèöèé ìàêñèìóìîâ äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìåò-

ðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê. Îäíàêî èìåííî ýòó õà-

ðàêòåðèñòèêó ïðåäëàãàþò äëÿ èñïûòàíèÿ íà îñíîâå

îãðàíè÷åííûõ ïðîãðàìì íåêîòîðûå ïðîèçâîäèòåëè.

Îòìåòèì, ÷òî èñïîëüçîâàíèå äëÿ ìåòðîëîãè÷åñêè

îáåñïå÷åííîãî ôàçîâîãî àíàëèçà òîëüêî íàáîðà óãëîâ

äèôðàêöèè âîçìîæíî ëèøü â òîì ñëó÷àå, êîãäà ýòè

çíà÷åíèÿ ñòàíäàðòèçèðîâàíû, íàïðèìåð, â êà÷åñòâå

òàáëèö ÑÑÄ (ñòàíäàðòíûõ ñïðàâî÷íûõ äàííûõ) ñ óêà-

çàíèåì ñîîòâåòñòâóþùèõ óãëîâûõ äèàïàçîíîâ.

Åùå îäíî çàáëóæäåíèå ïðèâîäèò ê íåëåãèòèì-

íîñòè ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé — èñïîëüçîâàíèå çàðó-

áåæíûõ àíàëîãîâ áåç ïðîâåäåíèÿ äîïîëíèòåëüíûõ

èñïûòàíèé è ó÷åòà îãðàíè÷åíèé íà èõ ïðèìåíåíèå.
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Íàïðèìåð, â Ôåäåðàëüíîì ôîíäå òèïîâ ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ ñîäåðæàòñÿ îïèñàíèÿ ÃÑÎ äèôðàêöèîííûõ

òèïîâ, êîòîðûå îøèáî÷íî, íà íàø âçãëÿä, ïðèìåíÿþò

ïðè èñïûòàíèÿõ äàæå ïî óñå÷åííîé ïðîãðàììå. Íà-

ïðèìåð, â îðèãèíàëå àìåðèêàíñêîãî ñåðòèôèêàòà ÃÑÎ

9464–2009 è åãî ìîäèôèêàöèÿõ (ïåðâè÷íî âûïóùåí

â NIST, ÑØÀ, êàê SRM 1976a è àòòåñòîâàí ïî óìîë÷à-

íèþ, áåç äîïîëíèòåëüíîé ïðîâåðêè íåîáõîäèìûõ äëÿ

ôàçîâîãî àíàëèçà àòòåñòóåìûõ õàðàêòåðèñòèê äëÿ åäè-

íè÷íîãî ââîçà â ÐÔ) óêàçàíî, ÷òî ÃÑÎ ïðåäíàçíà÷åí

äëÿ íàñòðîéêè (îïðîáîâàíèÿ) äèôðàêòîìåòðè÷åñêîãî

îáîðóäîâàíèÿ. Â îðèãèíàëå ñåðòèôèêàòà ïàðàìåòðû

ðåøåòêè è óãëîâûå ïîçèöèè óêàçàíû òîëüêî äëÿ îðè-

åíòèðîâêè ïîòðåáèòåëåé ïðè ïðîâåäåíèè êîíòðîëÿ

þñòèðîâêè. Òàêèì îáðàçîì, èñïîëüçîâàíèå äàííîãî

ÃÑÎ äëÿ ïðîâåäåíèÿ èñïûòàíèé è ïîâåðêè äèôðàê-

òîìåòðîâ ñ íàçíà÷åíèåì «ôàçîâûé àíàëèç» íå ìî-

æåò áûòü ëåãèòèìíûì. Äëÿ òàêèõ èñïûòàíèé â

ÑØÀ (NIST), êàê è â Ðîññèéñêîé Ôåäåðàöèè (ÔÃÓÏ

«ÂÍÈÈÌÑ»), ïðåäëîæåíî èñïîëüçîâàòü íå òàáëåòèðî-

âàííûå, à ïîðîøêîâûå îêñèäû àëþìèíèÿ ñ àòòåñòî-

âàííûìè çíà÷åíèÿìè ïàðàìåòðîâ êðèñòàëëè÷åñêîé ðå-

øåòêè è îòíîøåíèÿìè èíòåãðàëüíûõ èíòåíñèâíîñòåé

(ÃÑÎ ÏÐÈ-7à, ÏÐÈ-8à).

Çàêîí «Î çàùèòå ïðàâ ïîòðåáèòåëåé» ïðåäïîëàãà-

åò ñîáëþäåíèå òðåáîâàíèé, êîòîðûå íàïðàâëåíû íà

ïðåäóïðåæäåíèå äåéñòâèé, ââîäÿùèõ â çàáëóæäåíèå

ïîòðåáèòåëåé ïðîäóêöèè, â ñëó÷àå äèôðàêòîìåòðîâ

âûïîëíåíèå ýòèõ òðåáîâàíèé îñóùåñòâëÿåòñÿ ïðè

èäåíòèôèêàöèè (èñïûòàíèÿõ) è óòâåðæäåíèè òèïîâ

äèôðàêòîìåòðîâ, ïðåäíàçíà÷åííûõ äëÿ ôàçîâîãî àíà-

ëèçà ìàòåðèàëîâ. Èñïûòàíèÿ äëÿ ñåðòèôèêàöèè äè-

ôðàêòîìåòðè÷åñêèõ èçìåðèòåëüíûõ ñèñòåì äîëæíû

ïðîâîäèòü ñïåöèàëèñòû, îçíàêîìëåííûå ñî âñåìè îñî-

áåííîñòÿìè äèôðàêòîìåòðèè è îðèåíòèðóþùèåñÿ êàê

â äåéñòâóþùèõ íîðìàòèâíûõ è ïðàâîâûõ äîêóìåíòàõ,

òàê è â ïðàêòè÷åñêèõ äåòàëÿõ ïîäòâåðæäåíèÿ ñîîò-

âåòñòâèÿ. Ê ñîæàëåíèþ, â Ãîñóäàðñòâåííûé Ðååñòð

ñðåäñòâ èçìåðåíèé (Ãîñðååñòð) âõîäÿò ñ äîñòàòî÷íî

ïîëíûìè ïðîãðàììàìè èñïûòàíèé äèôðàêòîìåòðû

ëèøü íåñêîëüêèõ òèïîâ: ñðåäè îòå÷åñòâåííûõ —

«Ðàäèàí» (êîìïàíèè «Ýêñïåðòöåíòð»), ñðåäè çàðóáåæ-

íûõ — íåêîòîðûå ïîðîøêîâûå äèôðàêòîìåòðû êîìïà-

íèè Rigaku («Àëòèìà4» (UltimaIV), «Ìèíèôëåêñ-2» è

«Ìèíèôëåêñ 600»), êîòîðûå ñíàáæåíû íåîáõîäèìûìè

äëÿ ôàçîâîãî àíàëèçà êîìïëåêòàìè ãîñóäàðñòâåííûõ

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ äèôðàêöèîííûõ ñâîéñòâ è ïîë-

íûìè ìåòîäèêàìè ïîâåðêè, êîòîðûå ìîæíî èñïîëü-

çîâàòü íà ïðàêòèêå áåç óùåðáà äîñòîâåðíîñòè äàííûõ

î ôàçîâîì ñîñòàâå.

Îñîáî ñëåäóåò îáðàòèòü âíèìàíèå, ÷òî äëÿ òèïîâ

äèôðàêòîìåòðîâ, èñïûòàííûõ ïî äîñòàòî÷íî ïîëíîé

ïðîãðàììå, ñîîòâåòñòâóþùåé çàÿâëåííûì õàðàêòå-

ðèñòèêàì, óñòàíîâëåíî çàìåòíîå âëèÿíèå îñîáåí-

íîñòåé ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ íà ðåçóëüòàòû ôà-

çîâîãî àíàëèçà. Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè

îñòàëüíûõ òèïîâ äèôðàêòîìåòðîâ â Ãîñðååñòðå ïðåä-

ñòàâëåíû êàê ñîîòâåòñòâóþùèå òèïó ñ íàçíà÷åíèåì

(â ëó÷øåì ñëó÷àå) «ïîëóêà÷åñòâåííûé (èäåíòèôè-

êàöèîííûé) ôàçîâûé àíàëèç», ÷òî, îäíàêî, ÷àñòî íå

îòðàæåíî èñïûòàòåëÿìè â îïèñàíèè òèïà. Ïðîâåðêà

ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ òàêæå áûëà îãðàíè÷åíà

äëÿ íèõ ýòèìè èñïûòàòåëÿìè òîëüêî èäåíòèôèêàöèåé

óðîâíÿ çàùèòû îò íåñàíêöèîíèðîâàííîãî äîñòóïà,

÷òî íå âûÿâëÿåò ðÿä ñóùåñòâåííûõ ïîãðåøíîñòåé,

âíîñèìûõ â ðåçóëüòàòû èçìåðåíèé ýòèì ÏÎ. Â ðå-

çóëüòàòå ïðè èñïîëüçîâàíèè â ñôåðå ãîñóäàðñòâåííîãî

ðåãóëèðîâàíèÿ äèôðàêòîìåòðîâ ñ íåäîñòàòî÷íî ïîë-

íîé ïðîãðàììîé èñïûòàíèé ïîëüçîâàòåëÿì íåîáõîäè-

ìî âíîâü îáðàùàòüñÿ äëÿ ïðîâåäåíèÿ äîïîëíèòåëüíûõ

èñïûòàíèé è âíîñèòü êàæäóþ äèôðàêòîìåòðè÷åñêóþ

óñòàíîâêó êàê åäèíè÷íûé ýêçåìïëÿð â Ãîñóäàðñòâåí-

íûé Ðååñòð ñðåäñòâ èçìåðåíèé, äîïóùåííûõ äëÿ

ïðèìåíåíèÿ íà òåððèòîðèè Ðîññèéñêîé Ôåäåðàöèè.

Ïîëó÷àåòñÿ, ÷òî ìíîãèå êîìïàíèè, ïîñòàâëÿþùèå

äèôðàêòîìåòðû íà ðûíîê ñ äàííûìè îãðàíè÷åííûõ

èñïûòàíèé, ïåðåêëàäûâàþò çàáîòû î íàäåæíîñòè è

äîñòîâåðíîñòè äàííûõ íà ïîëüçîâàòåëåé ýòîãî âûñî-

êîòåõíîëîãè÷íîãî è äîðîãîñòîÿùåãî îáîðóäîâàíèÿ,

õîòÿ è äåêëàðèðóþò â ðåêëàìàõ è ðóêîâîäñòâàõ ïî ýêñ-

ïëóàòàöèè ðàçíîîáðàçíûå íàçíà÷åíèÿ, â òîì ÷èñëå,

âñå âèäû ôàçîâîãî àíàëèçà.

Ñîãëàñíî ïóíêòó 8 ñòàòüè 46 Ôåäåðàëüíîãî çàêîíà

«Î òåõíè÷åñêîì ðåãóëèðîâàíèè» äîêóìåíòû, ïîä-

òâåðæäàþùèå ñîîòâåòñòâèå (ñåðòèôèêàò ñîîòâåòñòâèÿ

è äåêëàðàöèÿ î ñîîòâåòñòâèè), âûäàííûå (ïðèíÿòûå)

äî âñòóïëåíèÿ â ñèëó äàííîãî çàêîíà, ñ÷èòàþòñÿ äåé-

ñòâèòåëüíûìè äî îêîí÷àíèÿ ñðîêà, óñòàíîâëåííîãî

â íèõ. Èçìåíåíèÿ, âíåñåííûå â Çàêîí, ïðåäóñìàòðèâà-

þò ñîõðàíåíèå òðåáîâàíèé, ñîäåðæàùèõñÿ â íàöèî-

íàëüíûõ ñòàíäàðòàõ, è ýòî äàåò ïðåäïðèÿòèÿì âîçìîæ-

íîñòü âûïóñêàòü ïî íèì äèôðàêòîìåòðè÷åñêóþ ïðî-

äóêöèþ, îäíàêî íåîáõîäèìî ÷åòêî óêàçûâàòü ëåãè-

òèìèçèðîâàííîå íàçíà÷åíèå ýòèõ äèôðàêòîìåòðîâ.

Â õîäå ðàçðàáîòêè ïðîãðàìì èñïûòàíèé, ôîðìèðóåòñÿ

è ðåàëèçóåòñÿ ïîòðåáíîñòü â àêòóàëèçàöèè äåéñòâóþ-

ùèõ ñòàíäàðòîâ èëè â ðàçðàáîòêå íîâûõ.

Âàæíî, ÷òî ïðè âçàèìîäåéñòâèè ñ îïûòíûì ýêñ-

ïåðòîì â ïðîöåññå ïðîâåäåíèÿ èñïûòàíèé äëÿ ðàçëè÷-

íûõ ñïîñîáîâ ôàçîâîãî àíàëèçà è ðàçðàáîòêè ñîîòâåò-

ñòâóþùåé ìåòîäèêè ïîâåðêè ñ åå ïîñëåäóþùåé àïðî-

áàöèåé ïîëüçîâàòåëè è îïåðàòîðû óáåæäàþòñÿ â ïîë-

íîòå èñïîëüçîâàíèÿ ýòîãî âûñîêîòåõíîëîãè÷íîãî îáî-

ðóäîâàíèÿ. Â áîëüøèíñòâå òàêèõ ñëó÷àåâ ïîääåðæêà

(ñåðâèñíîå îáñëóæèâàíèå) îáåñïå÷èâàåò íåîáõîäèìûé

óðîâåíü îáó÷åíèÿ ïîëüçîâàòåëÿ äëÿ ðàáîòû ñ ýòèì

ñëîæíûì ôèçèêî-õèìè÷åñêèì îáîðóäîâàíèåì, à òàêæå

ïîâûøåíèå êâàëèôèêàöèè äëÿ äîñòèæåíèÿ ìåòðî-

ëîãè÷åñêîãî óðîâíÿ, íåîáõîäèìîãî äëÿ ïîâåðêè èëè

ïðè àòòåñòàöèè ðàçëè÷íûõ ìåòîäèê èçìåðåíèÿ ñ ïðè-

ìåíåíèåì äèôðàêòîìåòðîâ.

Îòìåòèì åùå îäíî îáñòîÿòåëüñòâî. Â íàñòîÿùåå

âðåìÿ êîìïàíèè âûïóñêàþò äîïîëíèòåëüíî ê áàçîâîé

êîìïëåêòàöèè äèôðàêòîìåòðîâ ðÿä ïðèñòàâîê èëè
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óñòðîéñòâ, ïðèìåíåíèå êîòîðûõ ìîæåò èçìåíèòü ìåò-

ðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè è ðåçóëüòàòû äèôðàêòî-

ìåòðè÷åñêèõ èçìåðåíèé. Òàêèå ïðèñòàâêè âûïóñêàþò

è êðóïíûå êîìïàíèè, è íàó÷íî-îðèåíòèðîâàííûå

ïðåäïðèÿòèÿ ñðåäíåãî áèçíåñà. Â ñëó÷àå îòñóòñòâèÿ

èñïûòàòåëüíîé áàçû ó òàêèõ ïðîèçâîäèòåëåé, êîòîðûå

âûïóñêàþò, íàïðèìåð, òîëüêî äèôðàêòîìåòðû ñïåöèà-

ëèçèðîâàííûõ òèïîâ èëè ïðèñòàâêè ê ñóùåñòâóþùèì

äèôðàêòîìåòðàì, èëè êîãäà èç-çà íîâèçíû óñòðîéñòâ

èìååòñÿ íåîïðåäåëåííîñòü â äåêëàðèðóåìûõ õàðàêòå-

ðèñòèêàõ, ýòèì ïðåäïðèÿòèÿì áóäåò áîëåå âûãîäíî êàê

ñ òî÷êè çðåíèÿ çàòðàò, òàê è áîëüøåé óâåðåííîñòè â

áåçîïàñíîñòè ïðîäóêöèè, îáðàòèòüñÿ ê ñïåöèàëèñòàì

è ïðîéòè äîïîëíèòåëüíóþ ñåðòèôèêàöèþ äàííîé äè-

ôðàêòîìåòðè÷åñêîé èçìåðèòåëüíîé ñèñòåìû, ÷òîáû

îáåñïå÷èòü íàäëåæàùèé ìåòðîëîãè÷åñêèé óðîâåíü

âûïóñêàåìîãî îáîðóäîâàíèÿ.

Òàêèì îáðàçîì, äèôðàêòîìåòðû äëÿ ïðîâåäåíèÿ

õàðàêòåðèçàöèè âåùåñòâ è ìàòåðèàëîâ ïî íàçíà÷åíèþ

«ôàçîâûé àíàëèç» — ñëîæíûå èçìåðèòåëüíûå ñèñòå-

ìû, ïðè îïèñàíèè êîìïîíåíòîâ êîòîðîé èñïîëüçóþò

ðàçëè÷íûå åäèíèöû èçìåðåíèÿ. Äëÿ ïîäòâåðæäåíèÿ

ñîîòâåòñòâèÿ äèôðàêòîìåòðîâ çàÿâëÿåìûì õàðàêòå-

ðèñòèêàì íåîáõîäèìî èñïîëüçîâàòü ýòàëîííûå ñðåäñò-

âà èçìåðåíèé — êîìïëåêòû ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ äè-

ôðàêöèîííûõ ñâîéñòâ. Íà ïåðâîì ýòàïå èñïîëüçóþò

ñòàíäàðòíûå îáðàçöû äëÿ êàëèáðîâêè óãëîâîé øêàëû

ãîíèîìåòðîâ (íàïðèìåð, â äèôðàêòîìåòðàõ êîìïà-

íèè Rigaku). Äëÿ èäåíòèôèêàöèîííîãî (êà÷åñòâåííîãî

è ïîëóêîëè÷åñòâåííîãî) àíàëèçà èñïîëüçóþò áàçû

ñòðóêòóðíûõ äàííûõ è îòíîøåíèÿ èíòåãðàëüíûõ èí-

òåíñèâíîñòåé áðåããîâñêèõ îòðàæåíèé. Â öåëÿõ äîñòè-

æåíèÿ âûñîêîé òî÷íîñòè è äîñòîâåðíîñòè ðàñ÷åòû

óãëîâûõ ïîçèöèé îòðàæåíèé íóæíî ïðîâîäèòü íà

îñíîâå ñåðòèôèöèðîâàííûõ (ñòàíäàðòèçèðîâàííûõ)

ñïðàâî÷íûõ äàííûõ â ñïåöèàëèçèðîâàííûõ áàçàõ. Äëÿ

îöåíêè äîñòîâåðíîñòè ðåçóëüòàòîâ êîëè÷åñòâåííîãî

ôàçîâîãî àíàëèçà íåîáõîäèìî ïðîâåñòè èñïûòàíèÿ

èçìåðèòåëüíîé ñèñòåìû â öåëîì, âêëþ÷àÿ ïðîãðàìì-

íîå îáåñïå÷åíèå, ñ ïðèìåíåíèåì àòòåñòîâàííûõ ÑÎ

ïàðàìåòðîâ ðåøåòêè (ðàçìåðîâ ýëåìåíòàðíîé ÿ÷åéêè),

ÑÎ ñ àòòåñòîâàííûì ñîîòíîøåíèåì èíòåíñèâíîñòåé

áðåããîâñêèõ îòðàæåíèé è�èëè ÑÎ äëÿ ìåòîäîâ Ðèò-

âåëüäà, ïîçâîëÿþùèõ îïðåäåëèòü ñîäåðæàíèå êàæäîé

ôàçû. Îöåíêà ñîîòâåòñòâèÿ òðåáîâàíèÿì, ïðåäúÿâëÿå-

ìûì ê äèôðàêòîìåòðàì äëÿ êîëè÷åñòâåííîãî ôàçîâîãî

àíàëèçà, îôîðìëÿåòñÿ ñåðòèôèêàòîì ïî ðåçóëüòàòàì

ìåòðîëîãè÷åñêîé ýêñïåðòèçû ñîãëàñíî ãîñóäàðñòâåí-

íûì ñòàíäàðòàì.
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