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ввЕдЕниЕ
Настоящм методика распространяется на спектрометры атомно-абсорбционные KKBAHT.Z|>>

(да_тlее по тексту - спектрометры), преднtвначенные дIя проведения количественЕого элементного
анализа жидких проб различного происхождения и состава, и устанавливает методы и средства их
первичной и периодической поверок.

Интервал межд/ периодическими поверкап,rи установлен дIительностью в 1 год.
Кроме того, внеочереднЕIя поверка должна проводиться после ремонта спектометра.

1 ОПЕРАЦИИ ПОВЕРКИ

1.1 При проведении первичной и периодической поверок должны быть выполнены операции,

указанные в таблице 1.

Таблица l

Наимепованпе операции

Номер
пункта

методики
поверки

Проведение операции

при первичной
поверке

при
периодической
и внеочередной

поверке

ВНеШНИЙ OCMOTD 6.1 .Ща Да
опробование 6.2 Да Да
Проверка идентификации
пDогDаммного обеспечения

6.з Ща Да

Определение метрологических
хаDактеDистик 6.4

Определение предела обнаружения
элементов (по коитеоию 3о)

6.4.1 Ща Ща (по Cu и Hg*)

Определение относительного среднего
квадратического откJIонения
сJццп;rо " составляrощей
погрешности измерения коЕцентрации

6.4.2 Да Ща (по Cu и Hg*)

Определение относительной
систематической составляющей
погDешности измеDения концентраIIии

6.4.з Да .Ща (по Cu и Hg*)

* _ определение производится при наличии в комплекте спектрометра рТУГНОИ
приставки ГРГ-1 12.

1.2 При поJryчении отрицательньtх результатов при проведении хотя бы одноЙ ОпеРаЦИИ

поверка прекращается
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2 СРЕДСТВА ПОВЕРКИ

2.1 При проведении первичной и периодической поверок должны быть применены

средства, указанные в таблице 2.

Таблица 2

М rгрrкта
методики
поверки

Наименование и тип средства
поверки

Основные технические и (или)

метрологические характеристики

6.4.1 _ 6.4.3

Государственные стандартные
образчы состава растворов ионов
As (ГСО 7264-96), Cu (ГСО 7998,
93), Hg (ГСО 8004-93)

Массовая конценцация ионов
As - 0,1 г/дrл3, Cu и Hg - 1,0 г/дм3

Погрешность определения
концентрацпп | yо при доверительной
вероятности р:0,95.

Межгосударственный стандартный
образец состзlва раствора ионов Cs
(МСО 1060:2004)

Массовая концентрация ионов
Cs - 10,0 г/дм3
Погрешность определения
концентрацип | О/о при доверительной
веDоятности р:0,95.

Посула MepHzuI по
гост 29227 -9l, 29|69 -9 l, |7 7 0-7 4

класс точности 2

-zэcpeДcTвaпoBepки'yкtLзElнньIевтaблицe2,дoлжньrбьпьпoвepеныBycтzlнoBленнoм

порядке. .Щопускается тЕжже применение других средств, не приведенньrх в таблице 2, но

обеспечивtlющих определение (контроль) метрологических характеристик поверяемых

спекгрометров с требуемой точностью.

3 ТРЕБОВДНИЯ БЕЗОПДСНОСТИ И КВАJIИФИКАЦИИ ПОВЕРИТЕЛЕЙ

3.1. Экспlryатация спектрометров должна производиться в соответствии с

требованИями ..Правила техНики безопасности при экспJryатации ycTzlнoBoк потребителей"

гост l2.|.019-79.
3.2. Помещение, В котором устtlновлены спектрометры, должно соответствовать

требованиям пожарной безопасности по ГоСт 12.1.004-91.

3.3. Помещение, в котором установлены спектрометры должно иметь площадь не

менее 10 м2, объёМ не менее 30tr,t' и приточно-вытяжrгую вентиJIяцию. Над модулями

атомизации спектрометров должен быть установлен вытяжной зонт,

3.4. По способу защиты от порФкения электрическим током спектрометры

относится к кJIассу 0l по госТ 12.2.007.0-75. Перел вкJIючением в сеть электропитания прибор

должен бьrгь подсоединён к контуру заземления гибким медным проводом с сопротивлением

не более 0,1Ом.
ПереД подсоединением или отсоединением заземJUIющего провода прибор необходимо

откIIючить от сети.
Недоrryстимо последовательное вкJIючение в заземляющий провод нескольких

устройств. Недоrryстимо использование дIя заземления нулевой фазы сети электропитtlния,

3.5. К работе со спектроме,грап,rи допускаются пица, прошедшИе инструКтаж пО

техЕике безопасности при рuбоra с электроустановкtlми до 1000 В и имеющие

квапификачионtгуIо группу ". 
,"*. III в соответствии с ПоТ PM-0l6-2001, рд 153-34,0-03,150-

00., Ббуrar""ra правилаN,r пользования гilзовыми ба.тlлонами и требованиям техники

безопасноСти прИ рабоra с химичеСкими реактиваI\,rи, из)пIившие руководство по эксплуатации,

имеющие навыки пользования персональным компьютером и аттестованные в качестве

4
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поверителей в соответствии с ПР 50.2.012. Обуlение правилtlм безопасности слеДует

проводить в соответствии с ССБТ по ГОСТ 12.0,004-90.
З.6. Подготовку к выполнению анаJIизов следует проводить с соблюдением

требований техники безопасности при работе с химическими реtгеЕтtlп{и, относящимися к
третьему классу опасности по ГОСТ l2.1.007-76.

4 УСЛОВИЯ ПОВЕРКИ
4.1 При проведении поверки должны быть соблюдены следующие условия:
- температура окружающей среды, ОС 20 + 5

- относительнаJI влажность воздуха, О/о,не более 80
- атмосферное давление, кПа l00 * 15

- напряжениепитанияпеременноготока,В 220*22
- при частоте, Гц 50 + 1

4.2 В помещении, где проводится поверка, должны отсугствовать посторонние источники
излr{ения, а также мощные постоянные и переменные электрические и магнитные поJuI, а
также необходимо искJIючить появление пыли и паров, вызывaющих коррозию.

4.3 Рядом с прибором не должно быть источников тепла, таких как газовtuI горелка,
электронагреватель, печь и т.п., чтобы крышка прибора не нагревщIась (до 70 "С или больше).

.Щопускаемый перепад температуры в течение сугок - не более (1,5 - 2)"С.
4,4 В помещении, где проводится поверка, должны отсугствовать сквозняки, коррозионные

атмосферы и вибраuия. Зоны дJuI подготовки проб и хранения материалов следует располагать
в отдельном помещении.

5 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ

5.1. Откиньте крышку Фис. 1, позиция 1) лампового отсека, поднимите крышку держатеJuI
лампы (рис. l, позиция 2). Крышкадержателя фиксируется в верхнем положении.

, ;ю
*"=]W.

5.2 Вставьте лчlмпу в лulп{повую панельку, располагаемую на гибком кабеле так, чгобы
ключ на цоколе лЕtмпы и пrв в панельке совпали и закройте крышку держатеJIя лulп,lпы.

5.3 Включить компьютер. При загрузке компьютера кнопка включения спектрометра
мигает короткими вспышками, а после окончания загрузки вспышки стilновятся длительными.

Рисунок 1 - Подготовка спектрометра к поверке
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5.4 Включить спектрометр, нажав на кнопку вкJIючения спектрометра фис. 1, позиция 3).
При этом булет слышен щелчок вкJIючения мtгнитного пускатеJUI, и кнопка вкJIючения начнет
светиться постоянно, не мигая.

5.5 Из госуларственньD( и межгосударственньIх стандартньтх образцов приготовить
аттестовЕlнные растворы ионов As, Cu, Cs, Hg в соответствии с приложением 1.

б ПРОВЕДЕНИЕ ПОВЕРКИ

6.1 Внешний осмотр

6.1.1 Внешним смотром спектрометра должно быть установлено:
нilличие маркировки, подтверждающей тип и заводской номер спектрометра;

соответствие комплектности спектрометра требовalниям доцл\,rентации;

наличие чётких надписей на органах управления;
нtlличие экспJryатационной докуI!{ентации;

отсутствие на наружньж поверхностях спектрофотометра повреждений, влияющих на
его работоспособность.

6.1.2 Спектрометры считаются прошедшими поверку, если они соответствуют всем
перечисленным выше требованиям.

6.2 Опробоваппе

6.2.1 Запустите програпdму кКВАНТ Z>, ярлык которой находится на рабочем столе. Появится
глtlвное окно прогрЕtп,tмы (см. рисунок 2). Зеленые индикаторы <<Вода>, кАргон> индицируют напичие
связи между прибором и компьютером, нtlличие охлаждающей воды и аргона, соответственно.
Зеленьй индикатор <<Атомизатор зiжрыт) индицирует, что графитовая печь н4дежно зtDката между
токоподводящими графитовьп,rи контактап{и.

,.ф-, :-__ Jjr:__lj.q--_, ._,
|п-i

,!."_:...!1,,, r |_.r, Ф il !,.,.l___ il, li Е !I ш t9 _D п_ 0 ,D ilj i

Рисунок 2 - Главное окно прогрtlil,tмы

6.2.2 Кликните по кнопке <Методики) в глtlвном окне прогрztп{мы. В окне кМетодики и
калибровки> (см. рисунок 3), содержапIем список и таблицу опредеJIяемьж элемеЕтов, откройте
базовую методику на определяемьй элемент. Например, для меди откройте методику KCu>.

Появится окно кМетодики и калибровки> (см. рисунок 4) с параметрап,rи этой методики.
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Рисунок 3 - Окно кМетодики и калибровки) со списком и таблицей элементов

Рисунок 4 - Окно <Методики и калибровки)) с выбранной метоДикОй <Cu>

6.2.3 Загрузите методику на опредеJIяемый элемент, нажав на кJIавишу кЗагрузить) в окне с

выбранной методикой (см. рисунок4). Убедитесь, что длина волны резонансной линии и ток

ЛПК соответствует значениям, приведенным в таблице 3.

Таблица 3

Элемент
,Щлина
волны,

нм

Ток ЛПК,
мА

объем
alликвоты,

мкJI

Концентрации
элемента в

стандартньtх
DacTBoDax. мкг/дм3

As
Cu
Cs
Hs

19з,7
з24,7
852,1
25з-,|

25
15

30
l0

10

10
l0

10000

0;5; 10;20
0; 5; 10;20
0;5; 10;20

0:0.2;0.4;0,8

6.2.4 Отъюстируйте положение
интенсивности изJгrIения, проходящего
балансировку сигнала интенсивности.

спектральной лttп,tпы, соответствующее
через атомизатор, произведите подстройку

максимальной
ДЛИЕЫ ВОЛНЫ И

НФЕшa, &rд9рй1 Тшaр€ту!a, Гз

---s- с с
УtсrЕрёrrе t, Г- FЫ- [Тб- r
|Цlry*rczГ- rГ- F6- Р
ПФоrr.з 1: lT-- F- [fr- Р
rrФоrlвZ lT- lT- l5oo-- ý'

Г}тоguэ3: lT- h - l50o-* Р

Тшр.rу!., Г8

Атоllr5а{ия: 16-- ljffi** Proo Г
очiстса: 16-- Iroo0 

* 
FЮ Р
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6.2.5 Создйте калибровку на определяемый элемент, используя стаЕдартные растворы,
перечисленные в таблице 3. Перейдите в окно кИзмеренио (см. рисунок 5).

Рисунок 5 - Окно кИзмерения>

6.2.6 Шя опробовшrая спектрометра в окне кИзмерения) провести пробные измерения дJIя

опредеJIяемого элемента.

б.2.7 Спектрометры считаются прошедшими опробование, если были установлены
правильность вьшолнения прогрtlммы нагрева графитовой печи, правильность отработки

аварийньu< сообщений при проведении измерений, адекватность поJIученной информаЦИИ.

б.3 Проверка идентификационных данных ПО
6.3.1 Проверяют соответствие зzIявленньIх идентификационньD( данньrх прогрtlммного

обеспечения: наименование прогрtл},lмЕого обеспечения, идентификационное наименовtlние

програп,rмного обеспечения, номер версии (идентификационный номер) прогрzlп,rмного обеспечения,

цифровоИ идентификатор прогрЕlil{много обеспечения, Еlлгоритм выtмспения цифрового
идентификатора прогрЕlп{много обеспечения.

6.3.2 Проводят проверку уровня защиты програп,rмного обеспечения от непреднап,rеренньж и

предн.lп,lереЕньrх изменений (уровни А, В или С).
6.3.3 проводят оценку впияния прогрЕlп{много обеспечения

харжтеристики спектрофотометра.
6.3.4 Спектрометры сtlитalются прошедшими поверку, если идентификационные данные

прогрzlп,lмного обеспечения соответствуют приведенным в таблице 4, а защита програп{много

обеспечения от непреднап,rеренньж и предIапdеренньж изменений соответствует уровню <С>.

Таблица 4
наименование
прогрtlммного
обеспечения

Илентифика-
ционное

нЕмменование
прогрulN,rмного
обеспечения

Номер версии
(илентификаци
онный номер)
програп,rмного
обеспечения

Щифровой
идентификатор
процрilil{много
обеспечения
(контрольная

сумма
исполняемого

кода)

Алгоритм
вычисления
цифрового

идентифика-
тора

прогрtлI\dмного

обеспечения

Програlrлма
KBAHTZ kчапй з.0.0 BFA9AD48 CRC32

на метрологические
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6.4 Определение метрологических характерпстик

6.4.1 Определение предела обнаружения элементов (по критерию 3о)
б.4.1.1 Загрузить

6.4.|.2 Произвести
используемому для

унок 6).

Рисунок б - Загрузка создtlнной калибровки

уточнение кшtибровки по стандарту к0> - фоновому раствору,
приготовления стЕlндартных растворов (см. рисунок 7) и нФкать кJItlвишу

кПродолжить>.

Рисунок 7 - Уточнение калибровки
6.4.1.3 В открывшемсЯ ою{е кИзмеренил> (см. рисунок 5) произвести десять (n=10)

измерений концентрации опредеJu{емого элемента в пустой графитовой печи без дозирования в

графитовую пе(ь кilкого-либо раствора.

6.4.t.4 В таблице окна <<Измерения) отобразятся измеренные значения концентраuии (Ci),

среднее арифметическое значение (с) результатов измерений, среднее квадратическое

откJIонение (скос) результатов измерения и относительное среднее квадратическое откJIонение

(ОСКОс) результатОв измерения концентрации, которые вы.IисJUIются по формулам (l) - (3):

п

Ic,
^ 

i=l
v- ,

n
(l)

9
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скос =

fl 1 
-\.I(c, -сr

i=l

n-1 (2)

оскос =+х1O0о/о,
(3)

6.4.1.5 Предел обнаружения (ПрО) элемента, опредеJIяемьй по критерию 3о, вьrчисляется по

формуле (4):

ПрО:3 х CKOg, мкг/дм3 (4)

где СКОс - стандартное откJIонение результатов измерений концен'грации

опредеJIяемого элемента в пустой графитовой печи без дозирования в графитовую печь каКОГО-

либо раствора.
6.4.1.6 Спектрометры признаются прошедшими поверку, если рассчитанные значения ПРО

элемента не превышают значения, приведенные в таблице 5.

Таблица 5

Элемент Значения пDеделов обнарчlкения (ПрО), мкг/дм'
As 0,2

Cu 0,1

Cs 0,1

Нs 0,01

6.4.2 Определенпе относптельЕого среднего квадратического откпошения шryчайной
составляющей погрешностп измерения концентрации

6.4.2.| В окне кИзмерения (см. рисунок 5) производим по пять (п:5) измерений концентрации

опредеJIяемого элемента в контрольньIх pacтBoptlx приведенньтх в таблице 6.

Таблица 6

Элемент
Концентрации элемента в ко_нтрольных

растворах, мкг/дм3

Мышьяк 2,5
l5

Медь
2,5
15

Щезий
2,5
15

Ртуть
0,1

0.6

6.4.2.2 Значения относительного среднего квадратического откJIонения (ОСКО) выIIисJUIются

програп.rмой автоматически.
6.4.2.з Спекгрометры считzlются прошедшими поверку, еспи значения оско не превышtlют

предельньD( значений, yKшaHHbD( в таблице 7.
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Таблица 7

Элемент оско,
о/о

Мышьяк 0,2_5
5 -20

20,0
5.0

Медь 0,1 -5
5 -20

l0,0
4,0

Щезпй
0,1 _5
5 -20

10,0
4.0

Ртугь 0,01 - 0,2
0.2 - 0.8

l5,0
6.0

б.4.3 Определение относптельпой систематической составляющей погрешности
измерепия концентрацпп

6.4.3.1 Значение относительной систематической составляющей погрешности 
^с 

вычислить по

формуле (5):

r, _Fд"=Ч.l00% (5)" С"о"

где С"о*,- концентация элемента в контрольном растворе (см. таблицу 6),

С - среднее арифметическое значение результатов пяти измерений концентации
элемента в контрольном растворе.
6.4.3.2 Спектрометры считаются прошедшими поверку, если значения относительной

систематической составJuIющей погрешности не превышaют значеЕий, указанных в таблице 8.

Таблица 8

Элемент Ц о/о

Мышьяк 0,2_5
5_20

+20,0
+1о о

Медь
0,1 -5
5 -20

+20,0

tl0.0

Щезий
0,1 _5
5 -20

+20,0

+10.0

Ртуть
0,0l _ 0,2
0.2 _ 0.8

t25,0
+l5_0

7 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ
7.1 Спектрометы, прошедшие поверку с положительным результатом, признilются годными

и допускtlются к применению. На них вьцulются свидетельства о поверке устttновленной формы с

ук.ваниеМ поJrуIеннЬD( по п.п. 6.4.1 - 6.4.3 факГических значений метрологических характеристик

спектрометров и (или) наносят оттиск поверительного клейма согласно пр 50.2.006-94 (ГСИ.

поверка средств измерений. Организация и порядок проведения), и спектрометры допускают к

экспJryатации.

11
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7.2 Спеtсгрометры, прошедшие поверку с отрицательным результатом, признаются
непригодным, не допускаются к применению и на них вьцаются свидетельства о непригодности с
УКtЦlЕlнием причин. Свидетельство о предьIд/щей поверке и (или) оттиск поверительного клеЙма
ulннулируют и вьшисывaют <Извещение о непригодности) с укЕвtlнием причин в соответствии с
требованиями ПР 50.2.006-94.

Начальник отдела
ФГУП КВНИИОФИ>

Руководитель группы испьrганий средств
ФГУП КВНИИОФИ>

Инженер ФГУП (ВНИИОФИ)

Инженер ФГУП (ВНИИОФИ)

Ведущий науrный сотрудник
ФГУП КВНИИОФИ>

Т. Н. Ссыпных

А.Н. Шобина

Я.И. Ермакова

Ю.М. Садагов
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ПРИЛОЖЕНИЕ 1

к Методике поверки
Спектрометры атомн(Fабсорбционные <KBAIJT.ZL>>

ПРИЛОЖЕНИЕ 1. МЕТОДИКД ПРИГОТОВЛЕНИЯ ДТТЕСТОВДННЫХ
РДСТВОРОВ ИОНОВ МЫШЪЯКД, МЕДИ, ЦЕЗИЯ И РТУТИ НД ОСНОВЕ
рдзБдвлЕния гСО 7264-96,ГСО 7998-93, МСО 10б0:2004, ГСО 8004-93

А.1 Назначение п область примененпя
настоящая методика реглtlluентирует процедуру приготовления атгестованных

раствороВ ионоВ мышьякц меди, цезия и ртуги на основе разбавления ГСо 7264-96, гсо 7998-

9з, мсО 1060:2004' гсо 8004-93. АтгеСтовtlнные растворЫ ионоВ мышьяка, меди, цезия и

ртугИ предншначенЫ дJIЯ поверкИ спектрометров атомньабсорбционньтх KKBAHT.ZI>.

дттестованное значение концентрации ионов мышьяка, меди и цезиrI в растворах - 2,5 мг/дм3

и 15 мг/дм3. дттестованное значение концентршIии ионов ртуги в pacтBoptlx - 0,1 мг/дм'и 0,б

мг/дм3.
А.2 Нормы и погрешности
Д.2.1 ХаРЕжтеристики погрешности аттестованньrх растворов ионов мышьяка, меди,

цезия и ртуги оценивают по процедуре приготовления с учетоМ всеХ состtlвJUIющиХ

погрешноСтей, вносИмьD( на каждой стадиИ приготовления растворов ионов мышьяка, меди,

цезия и ртути.
л.2.2 Настоящая методика обеспечивает поJrrIение аттестованных растворов ионов

мышьяка' меди' цезия и ртути с погрешностью атtестованньгх значений ионов мышьяка, меди,

цезия и ртуги не превышающих при доверительной вероятности Р:0,95 доверительных

интервtIлОв абсоrпотной погрешностИ (*^А) прИ соблюдениИ всеХ регламентированньгх

условий.
А.3 Срелства измеренпй, приборы и реактивы
д.з.1 Весы лабораторные, 2-ой кJIасс точности, с верхним пределом взвешивtlния 200

г по ГоСТ 24104-200l.

д.3.2 Меры массы (гири), 2-ой класс точности по ГоСт 7з28-200|.

д.з.3 Колбы мерные паливные 2-го класса точности с притертой пробкой по гост
|770-74: А.3.4 Пипетки мерные по ГоСт 29228-9l,

А.з.5 Стаканы низкие по ГоСТ 25336-82.

А.3.б Стакан термостойкий 8-1-50 ТС по гост 25зз6,82,

д.3.7 Стаканчики дIя взвешивания Св по ГоСт 253з6-82.

А.3.8 Кислота tr}отнzц (ОСЧ) по ГОСТ 11125-84,

А.3.9 Кислота соJIяншI (осч) по ГоСт |4261-77,

А.3.10 Кислота сернм (ОСЧ) по ГОСТ 14262"78,

А.3.11 Калий двухромовокисльй (ХЧ) по гост 4220,75,

А.3.12 олово двухлористое, 2-водное по ту 6_09_5384-88,

А.3.13 Вода дистиллировtlнная по гост 6709,72,
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А.3.15 ГосударствеЕные стtшдартные образцы состава раствора ионов металла с
массовой концентрацией:

- мышьяк
_ медь
- цезий
- ртугь

- 0,1 г/дрrЗ

- 1 г/дм3

- 10 г/дм3

- 1 г/дм3

- ГСО 7264-96;
- ГСО 6073-9l;
- ГСО 70З7-9З;
_ гсо 8004-93.

А.4 Требования безопасности
А.4.1 При использовании растворов стандартньD( образцов следует

руководствоваться требованиями безопасности в соответствии с ГОСТ 12.1.005 и
ГОСТ 12.1.007. Отходы, которые могуг оказать вредное действие на персонЕIп и
окружаюцtро сроду, должны бьrгь обезврежены.

Л.4.2 Азотная кислота токсична. Дьпrr, содержащий оксид (II) азота, оксид (V) азота
и TyIr{aH азотноЙ кислоты, при превышении предельно допустимой концентрации

раздрtDкает дыхательные пуги и может вьвватъ рц}рушение зубов, конъюнктивиты и
порФкение роговицы глЕва. При работе с азотной кислотой необходимо использовать
индивидуЕtльные средства защиты: защитIlые очки, кислотозащитные перчатки.

А.4.3 Солянм кислота раздракает слизистые оболочки дьжательньD( пугей,
порФкает легкие. При попадании на кожу вызывает ожоги. При работе с соляной
кислотой необходимо применять респираторы, защитные очки, резиновые перчатки.
Помещения, в которьж проводят работы должны быть оборулованы эффективной
приточно-вытяжной вентиляцией.

Л.4.4 Сернм кислота раздрtDкает и обжигает слизистые оболочки верхних

дьD(ательньп< пугей, порФкает легкие. При попадании на кожу вызывает тяжелые ожоги.
Все операции по выпариванию серной кислоты допжны проводиться в вытяжном шкафу
лаборатории. Все работы с серной кислотой необходимо выполЕять в спецодежде
индивидуzшьЕого пользования: в халате с дIинными рукавами и резиновых перчаткzlх.

А.4.5,Щвухромово_кислый калий ядовит, действует раздражающе и прижигчlюще на
слизистые оболочки и кожу, вызывая изъязвления, а также поражает жеJryдочно-

кишечньй тракт. При работе с препаратом следует примеЕять индивидуальные средства
защиты феспираторы, защитные очки, резиновые перчатки), а также соблюдать прzlвила

личной гигиены. Не допускать попадания препарата внуцрь организма и на кокУ.
омещения, в KoTopbD( проводятся работы с препаратом, должЕы бьrгь оборудованы общей
притоtlно-вьrтяхной вентиJIяцией; в местах наибольшего пьшения следует предусмотреть
местные отсосы; tlнtlлиз препарата следует проводить в лабораториях в вытяжном шкафу.

А.5 Подготовка посуды

А.5.1 Новую или загрязненную посуду промьпь раствором сиЕтетических моющих
средств, затем водопроводной водой, а после этого прополоскать дистиллированноЙ
водой. Непосредственно перед использованием посуду промыть 1 М раствлором азотноЙ
кислоты (б4 см3 азотной кислоты поместить в мерную колбу объёмом 1 дм3 и довести до
метки дистиJIлированной волой).

А.5.2 Новую посуду, предназначенную для хранения растворов с концентрациеЙ
ионов MeTaJmoB меЕее 1 г/дм3 промьпь согласно п. А.5.1, зtlполнить pacTBopoмJ

подлежащим хрtlнению, вьцержать не менее 8 часов, слить раствор и ополоснрь 20 см3

дистиJIлированной воды.
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А.6 ПРИГОТОВЛЕНИЕ ФОНОВЫХ РАСТВОРОВ

А.6.1 2 М раствор азотной кислоты
Объём l28 см3'*оrrоi кислоты поместить в мерную колбу вместимостью l дм3,

довести до метки дистиллированной водой, перемешать
Л.6.2 0r1 М раствор азотной киспоты
Объём 6,4 см3 азооой кислоты поместить в мерную колбу

довести до метки дистиллированной водой, перемешать.
вместимостью 1 дм3,

А.6.3 0r1 М раствор серной киqпоты
Объём 9,8 смЗ сЁрноП *r.nbr", поместить в мерную колбу вместимостью l дм3,

довести до метки дистиJшированной водой, перемешать.
Д.6.4 Раствор нпкепя азотнокис"пого с массовой концентрацией 5 г/дм3

Навеску 2,5 г никеля азотнокислого поместить в мерную копбу вместимостьЮ 500 СМ3,

добавить 200 см3 дистиллированной воды и перемешать до полного растворения. ,ЩовеСтИ

до метки дистиJIлированной водой.
Д.6.5 Фоновый раствор никеля азотнокиспого с массовоЙ концентрациеЙ

50 мкг/см3
Объем 5 см3 раствора никеJIя tr}отнокислого с массовой концентрацией 5 г/дм3 (п. 3.4)

поместить в мерную колбу вместимостью 500 см3, довести до метки дистиллированнОй
водой и. Раствор перемешать. Хранится в течение l года.

Д.6.6 Раствор каJIия двухромовокиспого с концентрацией 40 мг/См3
Навеску 20 г калия двухромовокислого растворить в 40+50мл дистиJIлированноЙ ВОДЬL

Перелить поJrrIенный раствор в мерную колбу вместимостью 500 см' ДобавитЬ 50СМ'

азотной кислоты и довести до метки дистиJIлированной водой.
Д.б.7 Фоновый раствор каJIия двухромовокиcлого с концентраuиеЙ

200 мг/дм3
В мерную колбу вместимостью l дм3 поместить 50 см3 азотrой кислоты и 5 СМ3

раствора кшия двухромовокислого с концентрацией 40мг/см3 (п А.6.6) и довести до метКИ

дистиллированной водой.
А.б.8 Раствор олова двухлористого с концентрацией 100 мг/см3
Навеску l0,0 г onb"a двухлористого поместить " .iu**, добавить 25 см1 СОЛЯНОй

кислоты, при слабом нагревании (60+80"С) и перемешивании полностью растВориТЬ
Htlвecкy до просветления раствора. После охJIаждения раствор перенести В мернУю КОЛбУ

вместимостью 100см3 и довести до метки дистиллированной водой. ТЩательнО

перемешать. При помугнении раствор отфильтровать. Раствор использовать В ДеНЬ

приготовления.

Д.7 ПРИГОТОВЛЕНИЕ СТАНДАРТНЫХ И КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ
мышьякА
Д.7.1 Приготовление основного раствора мышьяка с массовой

кошцентрацпей 500 мкг/дм3
вскрьrгь ампуJry стандартного образча состава раствора ионов мышьяка с

концентр'ацией 0,1 .Ы', ""r"r" в сухой.ru**, мерной пипЬкой отобрать l см3, перенести
в мерную колбу вместимостью 200 см', довести до метки 0,1 М раствором азотной киСЛОТЫ

(п.3.2) и перемешать.

Срок хранения раствора - 12 месяцев.

Л.7.2 Приготовление стандартных и коштрольных растворов мышьяка
Стандартные (с) и контрольные (к) растворы мышьяка готовить гrугем разбавления

основного створа мышьяка (п. А.7.1) фоновьп,r раствором никеJuI (п. А.6.5). ОбЪёМЫ

l5
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ОСНОВНОГО РаСтВора и объемы MepHbD( колб, в которьж готовятся растворы, приведены в
таблице 1.

Таблица l

м и тип р_ра Сrо",, мкг/дм3
объём основного
раствора, см3

Объём мерной
колбы, см3

lK 2,5 1 200
2с 5 l l00
3с 10 2 l00
4к l5 J l00
5с 20 2 50

Срок хранения стандартньtх и контрольньгх растворов - 30 дней.

ГРаницы отЕосительной погрешности концентрации мышьяка в стандартньгх и
контрольньж растворах состtlвJU{ют +2о/о при доверительной вероятности 0,95.

А.8 ПРИГОТОВЛЕНИЕ СТАНДАРТНЫХ И КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ
мЕди

A.8.r Приготовление промеr(уточного раствора медш с массовой
концентрацией 50 мг/дм3

лВСкрьпь ампуJry стЕlндартного образца cocTzвa раствора ионов меди с концентрацией
1 г/дм3, Вылить в сухолй стaжЕtн, мерной пипеткой оrобрur" 5 смз, перенести в мерную колбу
вместимостью 100 см3, до"ести до метки 0,1 М рu.r"Ъро" азотной кислоты (п. А.6.2) И
перемешать.

Срок хранения раствора - 12 месяцев.
А.8.2 Приготовление основного раствора меди с массовой концентрацшей

500 мкг/дм3
МеРнОй пипеткой отобрать объем l см3 промежугочного раствора меди (п. A.8.1),

ПеРенести в мерную колбу вместимостью 100 см3, довести до метки 0,1 М раствором
азотной кислоты (п. А.6.2), перемешать.

Срок хранения раствора - б месяцев.
А.8.3 Приготовление стандартных и контрольных растворов меди
СТаНдартные (с) и контрольные (к) растворы меди готовить пугем разбавления

ОСноВного раствора меди (п. А.8.2) 0,1 М раствором азотной кислоты (п. А.6.2). Объёмы
основного раствора и объёмы мерньгх колб, в которых готовятся растворы приведены в
таблице 2.

Таблица 2

]ф и тип р_ра Сrо., мкг/дм3
объём основного
раствора, см3

Объём мерной
колбы, см3

lK 2,5 l 200
2с 5 I l00
3с 10 2 l00
4к l5 3 l00
5с 20 2 50

СРОК хранения стандартньrх и контрольных растворов 30 дней. Границы
относитеЛьной погРешности концентрации меди в стандартньгх и контрольньrх pacTBoptlx
составJIяют +2Yо прп доверительной вероятности 0,95.

lб
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А.9 ПРИГОТОВЛЕНИЕ СТАIЦАРТНЫХ И КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ ЦЕЗИЯ
А.9.1 Приготовлепше промеlrqуточного раствора цезия с массовой

концентрацией 100 мг/д113
Вскрьrгь ампуJry стандартного образца состава раствора ионов цезия с концентрацией

10 г/дм3, вылить в сухой стчжан, мерной пипеткой отобрать 2 смЗ,перенести в мерную колбу
вместимостью 200 см3, довести до метки 0,1 М раствором серной кислоты (п. А.6.3) и
перемешать.

Срок хранения раствора - 12 месяцев.
Л.9.2 Приготовление осIIовного раствора цезия с массовой концентрацией 500

мкг/дм3
Мерной пипеткой отобрать объем 1 смЗ проме}ýлочного раствора цезия (п. А.9.1),

перенести в мерную колбу вместимостью 200 см3, довести до метки 0,1 М раствором серной
кислоты (п. А.6.3), перемешать.

Срок хранения раствора - б месяцев.
А.9.3 Приготовленпе стандартных и контрольных растворов цезия
Стандартные (с) и контольные (к) растворы цезия готовить пугем разбавления

основного раствора меди (п. А.9.2) 0,1 М раствором серной кислоты (п. А.6.3). Объёмы
основного раствора и объёмы мерньrх колб, в которьгх готовятся растворы, приведены в

таблице 3.

Таблица 3

Nч и тип р-ра Оо"., мкг/дм3
объём основного
раствора, сr3

Объём мерной
колбы, см3

1к 2,5 l 200

2с 5 l l00
3с 10 2 l00
4к 15 3 100

5с 20 2 50

Срок хранения стaшдартньrх и контрольньD( растворов - 30 дней. Границы относительной
погрешности концентрации цезЕя в стандартных и контрольньrх растворах составJuIют +2Yо

при доверительной вероятности 0,95.

А.10 ПРИГОТОВЛЕНИЕ СТАНДАРТНЫХ И КОНТРОЛЬНЬЖ РАСТВОРОВ РТУТИ

А.10.1 Приготовленпе промехqуточного раствора ртути с массовой
концентрацией 10 мг/дм3

Вскрьrгь ампуJry стандартного образча состава раствора ионов ртуги, вьшить в сухой
ст:жilн, мерной пипеткой оrЬбрur" 2 iмЗ, перенести 

" 
t"t.р"уо колбу 

"r..rr"остью 
200 смЗ,

довести
до метки фоновьш раствором кtlлия двухромовокислого (п. А.6.7), перемешать.

Срок хранения раствора - б месяцев.

А.10.2 Приготовление основного раствора ртути с массовой концентрачией 10
мкг/дм3

Мерной пипеткой отобрать объем l см3 промежугочного раствора ртуги (п. А.10.1),
перенести в мерную колбу вместимостью 1000 сrЗ, до"ести до метки фоновьпл раствором
калия двухромовокислого (п. А.6.7), перемешать.

Срокхранения раствора - 1 месяц.

l7
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Д.10.3 Приготовление стандартных и контрольньш растворов ртути
Стандартные И контрольные растворЫ ртугИ готовить непосредствеtIно перед

измерениями пугем разбавления основного раствора ртуги (п. А.10.2) дистиллированной
водой. Используемые объёмы основного раствора и объёмы мерньж колб приведены в

таблице 4.

Таблица 4

Ns и тип р-ра С"о",, мкг/дм3
объём основного

раст"ора, см3

Объём мерной
колбы, см3

1к 0.1 5 500

2с 0,2 10 500

3к 0,4 20 500

4к 0.6 30 500

5с 0,8 40 500

Срок хранения стilндартньж и контрольпьIх растворов - 10 мин. Границы относительНОй

погрешности концентрации ртуги в контрольньIх pacTBoptlx состtlвJUIют +2Оh пРИ

доверительной вероятности 0,95.

Д.10.4 В качестве восст.lновитеJIя ртуги применять раствор олова двУхлористОГО

концентрации 100 мг/см3 (п. А.6.8).
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ПРИЛОЖЕНИЕ 2
к Методике поверки

Спектрометры атомно-абсорбчиоrrные <KBAHT.ZI>>

протокол

первшчной / перrrолической поверки
от( D 20l года

Зав. N
т0 приводтт их персчень (наименования) и типы с разделением знаком (косал дроOь) / )

Nq/}lb
Заводские номера блоков

Принад.пежащее
Наименование юридического лиц4 ИНН

Поверено в соответствии с методикой поверки кСпектрометIlы атомньабсорбционные
KKBAHT.Z|>> Ng ГК}DК 84.00.000_1 МП угвержденной ГЦИ СИ ФГУП (ВНИИОФИ) (l9>)_февраля

20l з
Наимснование докуменга на поверку, кем уrверкцсн (согласован), лага

С применением эталонов
(наименование, заводской номср, рiврял класс точности или погрешноgБ)

При следпощих значенил( влияющих факторов:
(приволят перчень и значенпя влияющж фаtсюров, нормированных в методике поверки)

- температура окружающей среды, Ос

- относительнtlя влaDкность воздуха, Yо,не боолее
- атмосферноедавление, кПа
- нtшряжение питания переменного тока9 В
- при частоте, Гц

20+5
80

l00 * l5
220 L22
50* 1

ы льтаты ких
Харакгеристшка Результат Требования

методики
поверки, не

более

Предел обнаружения элементов (по критерию 3о), мкг/дм'
- мышьяк (}.: 193,7 нм),
- медь (}": З24,7 нм), цезий (}":852,1нм),
- цеЗий (ib:852,1 нм)
- Dтчть 0r:253.7 нм)

0,2
0,1

0,1

0.01

Предел допускаемого относительного среднего
кв4дратического откJIонения сrrr{пlцaй составляющей
погрешности измерения концен трации, Оh

мышьяк 0,2-5мкгtц,t3
5 - 20 мкг/дм3

медь 0.1 -5мкг/ддл3

20,0
5,0
t0.0

l9
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5 -2Омкг/дп,t3

0,1 - 5 мкг/дм3
5 - 20 мкг/дм3
0,0l - 0,2 мкг/дм3

4,0
10,0
4,0
15,0
6,0

- 0.8 мкг/дм3

*20,0
+10,0
+20,0
*l0,0
+20,0
*10,0
+25,0

Прaл*", лопускаемой систематической состtlвJиющей

оi"оa"raпьной погрешности измерения концентрацuu, О/о

мышьяк О,2,sI,.t*i/дпп'
5 - 20 мкг/дмЗ

медь 0,1 -5мкг/дм3
5 - 20 мкг/дN,rЗ

цезий 0,1 -5мкг/дмЗ
5 -20мкг/дм3

ртугь 0,01 - 0,2 мкг/дм3

рекомендации

исполнители:
подписи, ФИО, допжность
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