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Государственн{UI система обеспечения единства измерений
Масс-спектрометры с индуктивно-связанной плазмой NexION 2000.
Методика поверки

мп 69_251-20|7
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l, Область применения

1.1 НастоящЕUI методика поверки распростраЕяется на масс-спектрометры с индуктивно-
связанной плазмой NexION 2000 (далее * масс-спектрометры), изготовлонные PerkinElmer,
Inc., США.

1-2 Масс-спектрометры подлежат первичной (до ввода в эксплуатацию и после ремонта)
и периодической поверке.

1.3 Интерв.tл между поверками - 1 год.

2 Нормативные ссылки

2.1 В настоящей методике поверки использованы ссьшки на следующие документы:

_ госТ 8.558-2009 кГСИ. ГосуларственнfuI поверочн.ш схема для средств измерений темпе-
ратуры>;
_ гост 12.3.019-80 (ССБТ. Испытания и измерения электрические. Общие требования без-
опасности);

- Приказ Минтрула России от 24.0'|.2013 N 328н "об утверждении Правил по охране труда
при эксплуатации электроустановок" ;

- Приказ Минпромторга России от 02.07.2015 J\Ъ 1815 (об утверждении порядка проведения
поверки средств измерений, требования к 3наку поверки и содержанию свидетельств о по-
верке).

3 Операции поверки

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

Таблица l - оица п ции пове

Наименование операции
Номер

пункта мето-

дики поверки

Обязательность проведе-
ния операций при поверке
первичнtUI периодиче_

cK€U{

1 Внешний осмотр 9.1 да да
2 Опробование 9.2 да да
3 Проверка уровня фонового сигнала на массе
220 а.е.м.

9.з.1 да да

4 Проверка разрешающей способности 9.з.2 да да
5 Проверка чувствительности 9.з.з да да
6 Проверка пределов обнаружения 9.3,4 да да
7 Проверка относительного СКО вьгходного
сигнала 9,з.5 да да

8 Проверка нестабильности вьIходного сиг-
нfIла 9.3.6 да нет
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3.2 В случае невыполнения требований хотя бы к одной из операций, проводится
настройка масс-спекТрометра в соответствии с эксплуатационной докр{еЕтацией (дшее -
эд), В да:lьнейшем необходимые операции повторяются вновь, в случае повторЕого
невьшолЕения требований поверка прекращается, масс-спектрометр бракуется и выполняются
операции по п. 10.2.

4 Средства поверки

4.1 Щля поверки применяют:

- стандартные образцы растворов элементов ГСо ]759,2000 (Ве), ГСо 7268-96 (Со),
гсо ,7252-96 

(рь), гсо 7472-98 (Cd) (границы относительной погрешности (Р:0,95) + |,0 Уо).

4.2 Щля KoHTpojUI внешних влияющих факторов применяют средства измерений
температУры и относительноЙ влажности окружающей среды, а также нЕlпряжения и частоты
переменного тока с диапазонами измерений охватывающими условиrI по п. 7.

4.3 СредсТва измереНий, применяемые для поверКи, должнЫ быть поверены, эталоны-
аттестованы, а Со должны иметь действlтощие паспорта.

4.4,щопускается применение других средств поверки, обеспечив.lющих проверку
метрологических характеристик с требуемой точностью.

5 Требования к квалификации поверителя

5.1 Персонал осуществляющий поверку масс-спектрометра должен ознакомиться с
настоящеЙ методикоЙ поверки и иметь опыт работы с масс-спектрометраIuи.

б Требования безопасности

6.1 При проведении поверки должны быть соблюдены требования Гост 12.з.019_80,
приказа Минтрула России от 24.07,2013 N 328н, а также требования Э.Щ масс-спектрометра.

7 Условия поверки

7.1 При проведении поверки должны быть соблюдены следующие условия:

температура окружающей среды, ОС:

относитольнtUI влажность, 0/о 
:

напряжение переменного тока, В:
частота переменного тока, Гц:

от 15 до 30;

от 20 до 80;

от200 до240:;
50,

8 Подготовка к поверке

8.1 Перед проведением поверки выполняются следующие операции:

- вкJIючаюТ подачУ аргона, питание от сети переменного тока и сетевые туruблеры
Klnstrument> и <RFG> на масс-спектрометре;
- ПРОВОДЯТ ОТКаЧКУ ВаКУУМНОЙ ЧасТи масс-спектрометра до уровня 2.|0'7 мм рт.ст. (Тоrr), ко_
торый контролируется по показаниям в окне <Instrument>> програп,rмного обеспечения (ПО)
масс-спектрометра без включенной плазмы;
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- вкJIючают циркуляционн}.ю систему охлаждения, за тем - плазму и прогревают масс_спек-
трометр с вкJIюченной плазмой не менее 40 минуг;
- проводят полное тестирование работы масс-спектрометра в соответствии с рЕвделом Руко-
водства по программному обеспечению кНастройка и ОптимизацияD.

8.2 Поверку проводят с помощью смеси стандартньгх образцов по п, 4.1 (контрольпьй
образеu) приготовленной согласно приложения А.

9 Проведение поверки

9.1 Внешний осмотр

9.1.1 Прелставленный на поверку масс-спектрометр должен быть полностью укомплек-
тован для проведения поверки.

9.1.2 При внешнем осмотре установить наличие обозначения и заводского номера.

9.2 Опробование

9.2.1 Проверить работоспособность органов управления и регулировки масс-спектро-
метров в соответствии с Э.Щ.

9,2.2 Пр овести проверку иденти фикационньж данньж ПО масс-спектрометра.
9,2.3Идентификационное наименование и номер версии ПО должны соответствовать

приведенньrм в таблице 2.

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

Идентификационное наименование ПО SyngistixтM for ICP-MS
номер версии По (идентификационный номер По) Не ниже 2.1

9.3 Проверка метрологических характеристик

9.3.1 Определение уровня фонового сигнала на массе 220 а.е.м.

Щля последующих расчетов метрологических характеристик масс-спектромеlра опреде-
JuIют значения среднего арифметического и стандартного откJIонения (параrr,rетр SD в отчетах
ПО) интенсивности фона на массах 9, 59, 1 14, 208, 220 а.е.м. при распылении бпдастиллиро-
ванной или деионизованной воды. В разделе <Quantitative Analysis) указывают: режим скач-
ков по пикttп4 (Peak Hoping в KScan Mode>), включают режим KQID>, задают 20 измерений
(n=20) со временем сбора сигнала 3 секунды на массу (например, 60 для KSweeps> при 50 мс
KDwellTime>) и запускают измерение.

Среднее арифметическое уровня фонового сигнчlJIа рассчитывается в ПО масс-спектро-
метра и включается в форму отчета, либо рассчитывается по формуле

rде Iц - Ёрезультат измерения интенсивности7-го элемента, имп/с;
и- число измерений интенсивности (n:20).

По.ггуrенные значения уровня фонового сигнала на массе 220 а.е.м. должны удовлетво-
рять требованиям таблицы 3.

(1)- 1г
Ii =;LI,i,

i=1



аблица 3 - ческие х истики

Наименование характеристик
значения хаDактеDистик

Модель NexION
2000Bl 2000cl 2000р 2000S

,Щиапазон анализируемых масс, а.е.м. от 1 до 285
РазрешающаlI способность, а.е.м. от 0,6 до 0,8
Чувствительность (имп/с)/(мкг/дм3), не менее :

- Ве (Ве-9)

- Со (Со-59)
_ рь (рь-208)

3000
25000

30000

3300

30000

35000
Предепы обнаружения, нг/дмJ, не более:

- Ве (Ве-9)

- Со (Со-59)
_ Cd (Cd-l14)

1

l
l

0,7

0,6

0,9
Пределы допускаемого относительного СКО выход-
ного сигна_па, 0/о J

Уровень фонового сигнала на массе 220 а.е.м., имп/с,
не более l

Нестабильность выходного сигнала масс-спектро-
метра за 4 часа,О/о 4
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9,3.2 Определение разрешающей способности

ОПРеделение разрешающей способности масс-спектрометра KW10%> проводят со стан-
дартноЙ настройкой (0,7 а.е.м.), определяя ширину пиков на уровне 10 % от интенсивности
пиков, соответствующих однозарядным ионап{ Ве-9, 4rz-76, РЬ-208. ,Щля этого в режиме ска-
нирования с 20 точками на пик проводят измерения интенсивности сигналов для указанньD(
ионов при анализе концольного раствора по п.8.2 (Arz-76 - всегда присутствующий фоновый
молекуJuIрный пик в индуктивно-связанной аргоновой плазме).

В ПО масс-сtIектрометра необходимо использовать окно KMass Calibration)) с отмечен-
НЫМ РеЖимом KPeak width only> (только ширина пика), добавив в него ионы указанньж выше
маСс. В методе KTuning> добавить диапазоны сканирования (75-77) и (207-209) а.е.м. (аmu),
выбрать режим KScaning> с 20 каналами МСА и провести определение разрешающей способ-
ности нажав кнопку KStart MassCal>,

Значение разрешающей способности автоматически рассчитывается в ПО масс-спектро-
метра дJuI каждой массы.

Полуrенные значения рtврешающей способности должны удовлетворять требованиям
таблицы 3.

9.3.3 Определение чувствительности

Чувствительность (S, (имп/с)/(мкг/дм3)) масс-спектрометра опредеJuIют по интенсивно-
сти сигналов, соответствующих однозарядным иончlN,I изотопов Ве-9, Со-59, Cd_1l4, РЬ-208
(чувствительность по Cd не Еормируется и определяется дJuI дальнейших выtIислений) при
анализе контрольного раствора по п. 8.2.

В методе указывают: режим скачков по пикам (KPeak Hoping> в KScan Mode>), вкJIючают

РеЖим (QID), задают 5 повторов измерений с временем сбора сигн€lJIа 3 секунды fiа массу в
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каждом измерении (например, 60 для KSweeps> при 50 мс KDwellTime>) и запускают измере-
ние.

среднее арифметическое значение для каждого из сигналов (кmеап>) рассчитывается в
по масс-спектрометра и включается в форму отчета, либо рассчитывается по формуле (1).
Чувствительность по7-му элементу определяют по формуле

Г,(, - '/ (2)Jj -7,vj

гле { среднее арифметиЧеское значение интенсивНости сигнала масс-спектрометра для j-
элемента, имп/с;

Q- концентрация7-элемента, мкг/дм3.

Полуlенные значения чувствительности должны удовлетворять требованиям таблицы 3.

9.3.4 Определение пределов обнаружения

по результатам измерений по п. 9.3.1 ско выходного сигнала рассчитывается в По
масс-спектрометра и включается в форму отчета, либо рассчитывается по формуле

oj= (3)

Предел обнаруженпя (lqj, нйм3) для каждого из элементов Ве, Со, Cd опредеJuIют по
формуле

, _ З.1000.q
tqj-.T-,

"J

гще oi- стандартное отклонение фона, рассчитанное по п,9.3.1, имп/с;

S1- ч}вствительность7-элемента, (имп/с)i(мкг/дм3).

Если один из рекомендуемьгх для проверки пределов обнаружония элемент явJuIется мат-

ричным при постоянньtх измерениях на конкретном масс-спектрометре, то дJUI проведения из-
МеРениЙ требуется длительнаrI отмывка или даже зilмена системы ввода образцов. В этом слу-
чае допускается соответствие требованиям только по 2 элементам.

Полученные значения пределов обнаружения должны удовлетворять требованиям таб-
лицы 3.

9.3.5 Определение относительного СКО вьтходного сигнала

'Щля 
определения допускаемого относительного СКО выходного сигнапа используют

контрольный раствор по п. 4.1. Измерения проводят на изотопalх: Ве-9, Со-59,
рь-208.

.Щля определения относительного СКО выходного сигнала удобно использовать метод
<Verifying Short Теrm Precision.mth> из директории методов KMethods+Service> ПО масс-
спектрометра. Используют параметр (RSD) в отчетах программы управлеIrия масс-спектро-
метром, полученный при последовательньIх измерениях в течение l0 минут в режиме KPeak
Hopping> со временем сбора сигнала 3 секунды на каждую из масс 9,114,208 а.е.м (что соот-
ветствует 67 Kreplicates> при 60 <sweeps> 50 ((ms) на каждую массу), либо рассчитывают по

формуле

(4)



.Щ.м опрлелевия нестабцльяости вьD(одного спгЕала
доrlьзуот коrrгрJБвьй растзор по п. 4.4.2. Изrrеренuя

Страrща 9 вз 10

масс-спспрошстр за 4 часа вс-
проводгI яа взоюпах: Cd-l 14,

(5)

Поrrучоннше звачснпя допускаемог.о отЕосrrеJьЕого ско вьD(одrою сиIтада !altсс-сп€к-
трхстр доrDl(вý удовлетворяь требовапцяr габrицн 3.

9.3.6 Опрлелевие песгабЕ.IБЕости впD(одIlого сигнала

ч-, =f,,roo.

рь208.
Проволят rrзмервrrя каждЕ l 0 IorH}.г в течевле 4 часов (п=24). Прs зюLl кацдое mдеJь-

ное ЕtмереЕие яптеliсиаЕости cocтollт из 6-ти последоааrcльrlщ rзпершd (replicEt€ý) в ре-
rmre <Реэk Норрiпg> с BpMeHerr сбора сrrгнала 3 сек5пцы на кааФпо sз rasýс cd-l 14 в РЬ208
(улобно rrспоrьзовать готовыЙ аgшматичесюrй метод <stability STD Mode> в По rrасс+пек-
трмcIр).

Несгабильность вьцодlок) сигнала мatсс-спекФометра рссtчтrшаrот авалогYчо (5),
Прццечанuе. Табttuцl uzчереmых uнйенсцвNоспеi за 4 часа фобло жспорпuровапь dм

расчепов (папрчмер, в ЖCEL) в c1od\.1ozo оmчепtа По.цасс-спеtопрмепра Bepraer + Rачl
Inteъsirieý).

Поrтленвые значепия несгабrrльносги вш(оrпого сЕгЕала масседектрметЕ за 4 часа
доJDйвы удовJtетворятъ требовацияlt{ Iаблицн 3.

l0 ОФрмлеЕпе рс]ультtтов повGркц

l 0. l Результагы пов€рки за8осят в пртокол rrроизЕо;БЕоf, фрrБI. При полоrоrrcrьIъпс
резушlатах средство измерений Еризнают прЕюднцl' к примеЕеrпю и вцдаrот qвrlдgIеJЕство
о поверке согласно прикд}у Мlнпролtторга Росспrr от 02.07.2015 

'{9 
ltls. 3tlsк поверк,

ЕlrЕосIfтýя Еа верхцюю часть пицевоfi панели корtryса масс{пектрометро.
l0.2 При отрltцательrrьD. рФуJБтатл( поверкr выдllот rввецепве о цедрЕгод!оýти

согласво прlказу Минпрмторга РоссиИ от 02.07.2015 Лs l815 с указаяп€i{ црпщ. Срлство
rзмереЕцй к прлменевцю не допускают.

Разработчяк:

3ам. зав. m6. 25l ФГУП кУНИИМ> п.В. Мцгаль
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Приложенпе А
Методика приготовления контрольного раствора

.Щля пригОтовлениЯ контрольНого раствора используют следующее оборудование:
- колбы мерные 2-го класса точности по ГОСТ l'I70-74 или аналогичные;
- дозаторы одноканальные или пипетки 2-го класса точности по ГоСТ 29169, ГоСТ 29228.

ИсходныЙ раствор готовят из стандартньIх образчов ионов ГСО 7759-2000 (Ве),
ГСО 7268-96 (СО), ГСО 7252-96 (РЬ) и ГСО 7472-98 (Cd) посредством отбора аликвот 0,1 см3

РаСТВОРОВ ионов кобальта, кадмия и свинца с массовой концентрацией 1 г/дrл3 и отбора алик-
воты 1 см3 раствора ионов бериллия с концентрацией 0,1 гhм3 в колбу l00 см3. Объем в колбе
ДОВОДЯТ 1 0/о азотноЙ кислотоЙ (на основе деионизованной или дистиллированной воды по
ГОСТ 6709 и кислоты азотной ква-гlификации ч.д.а. по ГОСТ 446l) до метки и перемешивают
СОДеРЖИМОе колбы, переворачив.uI ее 10 раз. Полуrенный раствор имеет номинапьную кон-
центрацию ионов бериллия, кобальта, кадмия и свинца 1 мг/дмЗ.

КОнтрольный раствор готовят путем отбора аликвоты 0,1 смЗ исходного раствора в колбу
l00 См3. Объем в колбе доводят l Ой азотной кислотой до метки и перемешивают содержимое
КОЛбы, переворачиваJI ее 10 раз. Полученный раствор имеет номинальЕую концентрацию
ионов берилrпая, кобальта, кадмия и свинца 1 мкгhм3.

.ЩейСтвительное значение массовой концентрации элементов в приготовленньD( раство-
pttx может быть рассчитано по формулам:

с, -ff,co,

с, -ff,c,,

(А.1)

(А.2)

ГДе С1, С2 - МаССОВЫе КОНЦеНТРаЦИИ ЭЛеМеНТОВ ИСХОДНОГО И КОНТРОЛЬНОГО РаСТВОРОВ СООТВет-

ственно, мг/дм3;

С9 - MaccoBarl концентрация элемента в стандартном образце, мг/дм3;

Voю,Vq1у- объемы tlликвот стандартного образца и исходного раствора соответственно, смЗ;

Ид - объем колбы, см3.

Границы относительноЙ погрешности исходного раствора не превышают *2,5 0/о, кон-
трольного раствора - +5 Уо.

Исходный раствор может храниться в закрытой колбе 3 месяца при температуре
(20 * 5) ОС, избегая воздействия солнечных лучей. Контрольный раствор рекомендуется ис-
пользовать в день приготовлениJI.
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Приложение А

Методика приготовления контрольного раствора

.Щля приготовления контрольного раствора используют следующее оборудовtlние:

- колбы мерные 2-го класса точности с притертой пробкой по ГОСТ 1770-74;

- дозаторы однокан€rльные или пипетки 2-го класса точности по ГОСТ 29169, ГОСТ 29228
с номин€lльными объемами 0,1 см3 и 1 см3.

Исходный раствор готовят из стандартньD( образцов ионов ГСО 7759-2000 (Ве),

ГСО 7268-96 (Со), ГСО 7252-96 (РЬ) и ГСО '7472-98 (Cd) посредством отбора аликвот

0,1 см3 растворов ионов кобальта, кадмия и свинца с массовой концентрацией 1 г/дмЗ и от-
бора а_пиквоты в 1 см3 раствора ионов бериллия с концентрацией 0,1 гhм3 в колбу 100 см3.

Объем в колбе доводят 1 О/о азотной кислотой (дистиллированнzul вода по ГОСТ 6709; кис-
лота азотная квалификация ч.д.а. по ГОСТ 446l) до метки и перемешивaют содержимое
колбы, переворачивtul ее 10 раз. Полученный раствор имеет номинальную концентрацию
ионов бериллия, кобальта, кадмия и свинца 1 мг/дм3.

Контрольный раствор готовят пугем отбора аликвоты 0,1 см3 исходного раствора в

колбу l00 см3. Объем в колбе доводят 1 % азотной кислотой до метки и перемешивают
содержимое колбы, переворачиваrI ее l0 раз. Полученный раствор имеет номинальную кон-

центрацию ионов бериллия, кобальта, кадмия и свинца 1 мкг/дмЗ.

.Щействительное значение массовой концентрации приготовленньD( растворов может
быть рассчитано по формулам:

с, -ff,co,

с, -ff,c,,

(А.1)

(А.2)

где CyCz -массовые концентрации элементоВ исхоДного и конТРОлЬНОГО РаСТВОРОВ СО-

ответственно, мг/дм3;

С9 - MaccoBEUI концентрация элемента в стандартном образце, мгhм3;
Vою,Vqп - объемы аликвот стандартного образча и исходного раствора соответ-

ственно, см3;

Ил - объем колбы, смЗ.

Границы относительной погрешности исходного раствора не превышают 2,5 0й, кон-

трольного раствора - 5 %.

Исходный раствор может храниться в колбе с притертой пробкой 3 месяца при темпе-

ратуре (20 * 5) 'С, избегая воздействия солнечных луrей. Контрольньй раствор рекомен-
дуется использовать в день приготовления.


