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Настоящая методика распространяется на спектрометры эмиссионные (СПАС-0l > (лалее в

тексте - спектрометры), изготавливаемые ООО кИВС), г. Санкт-Петербург, и устанЕIвливает
методы их первичной поверки при вводе в экспJryатацию и после ремонта, периодическоЙ по-
верки в процессе экспJryатации.

Интерва-п между поверками - один год.

1. опЕрАции повЕрки
1.1. При проведении поверки должны быть выполнены операции, указанные в таблице 1.

l)Прuмечанuя: " Проводится:
-при первичной поверке;
-при периодической.

2)До.rу"*ается проводить при нzlличии стандартизованной (атгестованной) ме-
тодики измерений с использованием спектрометра эмиссионного (СПАС-01>.

1.2, Если при проведении той или иной операции поверки пол)чен отрицательныЙ результат,
дальнейшая поверка прекращается.

2. срЕдствА повЕрки
2.1. При проведении поверки должны быть применены средства, укчванные в таблице 2.

2.2. Щопускается применение других средств поверки, обеспечивающих определение укtванных
в таблице 1 характеристик поверяемого спектрометра (СПАС-01> с требуемой точностью.

Таблица 1.

лl!
п./п.

Наименование операций
Номер пунк-
та методики

пповедение опепаций повеDки пDи

периодической
повеDке

первичной
повепке

l Внешний осмотр. 6.1 да да
z. Опробование и подтверждение соот-

ветствия пDогDtlммного обеспечения.
6,2 да да

J. Определение метрологических харtж-
теDистик.

6.з да 
l)

да 
l)

4. Определение метрологических харак-
теристик по документу на методику
измерений

да2) нет

Таблица 2.

Ф п/п Номер
пункта
мп

Наименованпе, тип, марка эталонного
средства измереншй или вспомогатепьно-

го средства поверки.

ГОСТ, ТУ или основные технические и (или) мет-

рологические характеристики

l 6 Баромсгр-анерид коrrгро.гьньй М-6 7 Ту 2504-ll'7 97 -7 5, д.Iапазон измерений давJIеншI

от 610 до 790 мм рI.ст., погрешшость t0,8 п,п,r

от.ст.

2. 6 Психрометр аспирационный М-34-М ТУ 52.07-(ГРПИ.405 1 32.001)-92, диапазон
относительной влажности от 10 до 100 О/опри

температуре от 5 до 40"С
J. 6 Термометр ртугный стеклянный ла-

бораторный ТЛ-4
ТУ 25-2021.003-88, ГоСТ 28498-90, диапiвон
измерений (0-55)" С, цена деления 0,1 'С, по-
грешность t 0,2 'С

4. 6.2,6.з ГСО состава стчlли углеродистой и

легированной типов 13Х, 60С2,
05кп, 1 1хФ, 60С2Г, 12ХlМФ,
25хlмФ, 30хн2мФА, l2MX, в2Ф,
(комплект УГOи - УГ9и)

Jtlb по Госреестру 4165-9lП, ГСо 2489-9lП -

2497-9lп
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2.3. Все средства поверки должны иметь действующие свидетельства о поверке, а ГСО, - Дейст-

вующие паспорта.

3. ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ

3.1. Требования безопасности должны соответствовать рекомендациям, изложенным в Руково-

дство по эксплуатации спектрометров эмиссионньж (СПАС-0l) СПА.002.00.000.15 РЭ и
паспорте пс 4434-005-5 l 563992-|5,

3.2.при выполнении поверки должны соблюдаться (правила технической эксплуатации элек-

троустаноВок потребИтелейD, угверждеНные 13.01.2003 г., и кПравила безопасности при

экспJryатации электроустановок), угвержденные 05.0 l .2003 г.

3.3. Общие требования безопасности при проведении поверки - по ГОСТ12.З.019-80.

3.4. К проведению измерений при поверке допускаются лица:

группУ не ниже III, соглаСно кПравилzlм технической экспJryатации электроустановок по-

требителей), угвержденным 13.01.2003 г.;

тации) и методику поверки.

3.5. Все блоки спектрометра должны быть заземлены.

3.6. Работы с противоэлектродом (зачистка, установка зазора и т.Д.) должны проводиться с от-

ключенным источником возбужления спектра.

3.7. При проведении работ по подготовке проб следует руководствоваться правила]\,{и и норма-

ми, реглаМентироваНнымИ инстрyкцИями пО безопасности труда для лабораторий атомно-

эмиссионного спектрzlльного ан€UIиза, действующими на предприятии.

4. условияповЕрки
4.1. При проведении поверки должны быть соблюдены следующие условия:

- температура окружzlющего воздуха, (15 - 25) 'С;
- атмосферное давление, (86,0 - 106,7) кПа;

- относительнtUI влажностЬ воздуха, (30 -л80) %;

- напряжение питания переменного тока, (220*22,у)В;

- частота переменного тока, (50t2) Гч.

4.2. ПереД проведенИем поверКи спектроМетр следует вьцержать при условиях поверки (см. п.

4,1) не менее 2часов (до подключения спектрометра к сети переменного тока).

5. подготовкА к повЕркЕ

5.1. Установка и подготовка прибора к поверке, вкJIючение соединительных устройств, зtвем-

ление, выполнение операций при проведении контрольньж измерений осуществляется в

соответствии с правилами эксплуатации, изложенными в экспJryатационной документации
на поверяемый прибор: руководстве по экспJryатации СПА.002.00.000.15 рЭ и паспорте ПС
4434-005-5 1 563992-1 5.

5.2. Включить питание спектрометра от сети переменного тока и подготовить спектрометр к

работе в соответСтвии С экспJryатаЦионной докуN{ентацией. Осуществить прогрев прибора в

течение не менее 20 мин.
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5.3. Подготовка дJuI анализа стандартньIх образцов осуществJIяется в соответствии с правилЕlми

пробоподготовки, изложенными в руководстве по эксплуатации спектрометра (СПАС-01 )
СПА.002.00.000.15 РЭ и паспорте ПС 4434-005-51563992-15, либо инструкцией по приме-
нению соответствующего комплекта стандартных образцов, явJuIющейся Приложением к
Свидетельству на комплект СО, либо разделilми по пробоподготовке аттестованньгх госу-

дарственными наr{ными метрологическими центрilп,lи методик измерений или стандарти-
зованньrх докуI\{ентов (принятьгх в виде ГОСТ и введенньD( в действие постановлением
Росстандарта или постановлением Федера_пьного агентства по техническому регулирова-
нию и метрологии.), реализованньIх на поверяемом приборе.

б. провЕдЕниЕ повЕрки
6,7. Внеulнuй осмоmр.

При проведении внешнего осмотра должно быть установлено:
- - наличие экспJIугационной докуN{ентации;
- соответствие комплектности прибора спечификации (без запасньгх частей);

- наличие на боковой панели спектрометра обозначения (наименования), заводского

номера, обозначений переключателей и гнезд;
- отсугствие механических повреждений корпуса спектрометра;
- - целостность покttзыв€lющих приборов;
- - надежность крепления соединительньD( элементов;
- - правильность рi}змещения спектрометра в лаборатории (согласно эксплуатационной

докр{ентациина поверяемый экземпляр спекlрометра, а так же в соответствии с

правилсlп,{и и нормzt]\{и, регламентировaнными инструкциями по безопасности труда

для лабораторий эмиссионного спектрirльного анализа, действующими на предпри-

ятии).

Спектрометр эмиссионный кСПАС-01) считается вьцержавшим внешний осмотр удов-
летворительно, если он соответствует всем перечисленным выше требованиям

6.2.|. При опробовании должны быть выполнены следующие операции:

6.2.1.1. Запустить специirлизированное прогрrl}dмное обеспечение спектрометра эмиссионного
(СПАС-0 1 > кСПЛАВ-ИВС ) (загружаемый файл splArc.exe).

6.2.1.2. Провести градуировку спектрометра по стандартным образчам в соответствии с руко-
водством по экспJryатации спектрометра (СПАС-0l > СПА.002.00.000.1 5 РЭ для аналиЗа

ста;lей углеродистьIх и легированньгх. Если градуировка уже проведена при вводе прибора

в экспJryатацию (или после ремонта), проверить наJIичие установленной на поверяемый

спектрометр анzшитической методики ilн€lлиза сталей углеродистьIх и легироВанньж.

6.2.|.З, Загрузить анаJIитическую методику анализа сталеЙ углеродистьtх и легированных.

6.2.|.4..Щля проверки правильности показаний сделать серию измерениЙ контрольного образца

дJuI установленной аналитической методики (указывается в доку1!{ентах на аналитическУю

методику) и сравнить результаты с таблицей, приведенной в описании аншIитической ме-

тодики. При наличии существенньIх систематических откJIонений контрольньгх значениЙ

массовьгх долей элементов, указанных в описании анаJIи,tическоЙ методики, провести кор-

ректировку методики согласно п.6.7,5 руководства по экспJryатации спектрометра (СПАС-
0l ) СПА.002.00.000.1 5 РЭ.

Результаты опробования считаются удовлетворительными, если все результаты проВер-

ки по п,6.2.1 положительные, спектрометр кСПАС-01> функционирует нормЕrльно, - в соот-
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ветствии с требованиями экспJryатационной докр[ентации на поверяемый экземпляр спек-
трометра.

6,2.2. Подтверждение соответствия прогрzlммного обеспечения.

6.2,2,1. Опрелеление наименования програN{много обеспечения и номера версии (идентифика-

ционного номера) прогрilммного обеспечения.
После запуска програп,lмы кСПЛАВ ИВС) в верхней строке главного меню написано

идентификационное нtввание програNrмы. Щля проверки номера версии ПО необходимо от-
крыть слryжебную папку прогрaммы (СПЛАВ-ИВС> (диск "С", папка "Spark"). Затем щелк-
нуть правой клавишей мыши по файлу splArc.exe и в открывшемся меню выбрать "Свойст-
ва", "Подробно". В открывшейся вкладке указан номер версии ПО. В полном номере версии
ПО к метрологически значимой части относятся первые пять цифр номера версии. Слелую-
щие за ними цифры, относятся к не метрологически значимой части ПО и моryт принимать
любые значения. Полный номер версии ПО должен соответствовать yкirзaнHoмy в паспорте
на поверяемый прибор.

6.2.2,2. Определение цифрового идентификатора прогрilммного обеспечения кСПЛАВ ИВС).

На результаты измерения ПО (СПЛАВ ИВС) влияет исполняемый файл splArc.exe

Щля вычисления цифрового идентификатора файла программного обеспечения (СПЛАВ-
ИВС) используется программа HashTab версии не ниже 5.2.0.14, После проверки полного
номера версии ПО, как описано в л. 6.2.2.| настоящей МП, в этом же окне выбираем вкладку
"Хэш-суммы файлов". Выбираем метод выtIисления MD5. Полryченный цифровой идентифи-
катор должен соответствовать yкil:}aнHoмy в паспорте на поверяемый прибор.

Результат подтверждения соответствия прогрчlммного обеспечения считается положи-
тельным, если полученные идентификационные данные ПО СИ (наименование, номер вер-

сии (идентификационный номер) и чифровой идентификатор) соответств}ют идентифика-

ционным данным, укzванным в описании типа спектрометров эмиссионных (СПАС-01)) и в
таблице 3 настоящей методики поверки:

Таблица 3.

Идентификационные данные (признаки) Значение

кСПЛАВ-ИВС>

3.04.0026

I]ифровой идентификатор ПО
]

5 з сбАс 8 5 7 2 л,7 з7 | 69в9вЕв 8сАсвс 8EAD
(по алгоритму MD5) ( файл splArc.exe)

6.З . Опреdеле нuе м еmролоzuче скuх харакmерuсmuк.

6.3.1. Опреdеленuе рабочеzо спекmрсulьноlо duапазона спекmромеmра кСПАС-O]D.

6.3.1.1. После выполнения операций по п.6.2.1 настоящей методики поверки переклю-
читься на аналитическую методику кПроверка>. Подготовить образец стаJIи из комплекта, ука-
занного в п. 2.1 настоящей методики, пугем шлифовки его поверхности на шлифовальном стан-
ке, применяя шлифоваJIьную шкурку Ns40 или JrlЪ60. Провести серию тестовых измерений об-

разца стzlли. Убедиться в том, что разряд дает качественное пятно обжига. Произвести одно
контрольное измерение образца ст.lпи. Включить кнопку <Спектр>.

6.З.|.2. ,.Щля проверки нижней границы спектрirльного диапазона спектрометра кСПАС-
01>, составляющей 200 нм, вывести в окне спектра спектральный диапазон 195 -205 нм. Срав-
нившI визуЕuIьно картинку спектра на экране со стандартной распечаткой, приведенной ниже на

рис. 1, убеждаемся в нtIличии контрольной линии Fе 20010378 нм.
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6.З.1.3. .Щля проверки верхней границы спектрtIльного диапЕrзона спектрометра (СПАС-
0l>, составJuIющей 420 нм, следует вывести на экран спектральную область 415-424 нм и про-
верить нiшичие контрольной линии Fe 420,2029нм фис. 2).

Рuс. l, Проверка нижней границы спектрirльного диапtвона спектрометра(СПАС-01>.

Рuс.2. Проверка верхней грtlницы спектрального диапазона спектрометра (СПАС-01>.
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6.3.1,4. Спектрометр эмиссионный (СПАС-01)) считается вьцержавшими проверку по п.

6.3.1, если, значение нижней границы спектрaльного диапазона спектрометра не более 200 нм
(рис.1), а значение верхней границы спектрirльного диЕtпi}зона спектрометра не менее 420 нм
(рис.2).

6,З.2. Опреdеленuе оmносumельноzо СКО BbtxodHozo сuzнала спекmромеmра <СПДС-0] ))

в реэtсuме uзJйеренuя оmносumельньlх uнmенсuвносmей прu аналuзе сmалей уzлероduсmых u

леzuрованных.

6,З.2.1. Для определения относительного СКО вьтходного сигнала спектрометра в режиме
измерения относительных интенсивностей выбрать из комплекта стандартньIх образцов, ука-
занньгх в п. 4 таблицы 2 настоящей МП образцы, содержание в которых меди, марганца и нике-
ля находится в диапазоне от 0,10 % до 1,0 oZ.

6.З.2.2. Выполнить по 10 парЕrллельных измерений выбранньIх стандартных образцов в

режиме измерения относительньIх интенсивностей.

6.З.2.З. По результатам измерений в п. 6.З.2,2 определить относительное СКО вьгходного

сигнала спектрометра в режиме измерения относительньtх интенсивностей по формуле:

Si= х 100%
I ,peau,i

где:

I', - значение i-го измерения относительной интенсивности f-ой ана_tlизируемой'J
аналитической линии, т.е. дляj-ого элемента;

Icpedrj - среднеарифметическое значение относительной интенсивности дляf-ой анали-

зируемой анчIлитической линии, т.е. для7-ого элемента, - по 10-ти параллельным оп-

ределениям;
п - число измерений в серии (в данном слr{ае и : 10);

Прuмечание., Значение q можно определить из распечатки результатов анализа, либо

считать с экрана видеомонитора (из строки под названием СКО%).

6,З,2.4. Спектрометр эмиссионный (СПАС-01)) считается прошедшим поверку по п. 6.З.2,

если значения относительньIх СКО вьгходного сигнала спектрометра в режиме измерения отно-
сительных интенсивностей для анzrлитических линий меди, марганца и никеля, вычисленные в

п,6.З.2.З, не превышают 5,0 О/о для образцов с содержанием укi}занньIх элементов в диапzвоне от
0,10% до 1,0 О/о.

6.З.З, Проверка абсолюmных поzреulносmей BbtxodHozo сuzнсtла спекmромеmра в реэюuме
uзJ|4еренuя массовых dолей элеменmов прu аналuзе сmалей

6.3,3.1. Щля определения абсолютньIх погрешностей выходного сигнzrла спектрометра в

режиме измерения MaccoBblx долей элементов выбрать из комплекта стандартньtх образцов,

указанных в п. 4 таблицы 2 настоящей МП образцы, содержание элементов в которьIх соответ-
ствует указанным в Таблице 4 настоящей МП. Выполнить 2 параллельных анализа выбранных
стандартньrх образцов в режиме измерения MaccoBbIx долей элементов.

6.З,З.2. По результатам измерений в п. 6.3.3.1 вьгчислить среднеарифметическое значе-
ние из результатов двух измерений массовой доли опредеJuIемого элемента дJLя всех элементов
и поддиапазонов, укЕванньж в таблице 4 и определить абсолютные погрешности спектрометра
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при измерении массовой доли элемента по формуле:

Ь=Со-С,о

где: Сср - среднеарифметическое значение из результатов двух измерений массовой доли опре-

деляемого элемента,
со -зночение массовой доли элемента по свидетельству на стандартные обрtr}цы.

6,З.З.З. Если определенные по п. 6.З.З.2 абсолютные погрешности превышtlют пределы

допускаемой абсолютной погрешности, то необходимо повторить процесс пробоподготовки и
повторить п. 6.3.3.1 ил.6.3,3,2.

6.З.3.4. Спектрометр считается вьцержавшим поверку по п. 6.3.3, если значения абсо-
лютной погрешности спектрометра при измерении массовой доли элемента, вьtчисленные в п.

6.З,2, не превышaют пределов, укЕванньrх в таблице 4.

Таблица 4.

,Щиапазон измерений
MaccoBblx долей
контрольньIх элементов, О/о

Предел допускаемой абсолютной по-
грешности спектрометра при измере-
нии массовой доли элемента, 0/о

Cu
от 0,050 до 0,100 +0.004

св. 0,100 до 0,200 +0.002

св. 0.200 до 0.500 +0.004

Mn
от 0,200 до 0,500 +0.010

св. 0,500 до 1,000 +0.040

св. 1.000 до 2.000 +0.003

Ni
от 0,100 до 0,200 +0,0l0
св. 0.200 до 0.500 +0.005

св. 0,500 до 1,000 *0.030

Si
от 0.100 до 0.200 *0.002
св. 0,200 до 0,500 +0,020

св. 0.500 до 1,000 +0,020

Прuллечанuе: По согласовчtнию с заказчиком периодическую проверку спектрометров эмисси-
онньrх кСПАС-01) допускается проводить в соответствии с МИ 25З|-99 кГСИ. Анализаторы
состава веществ и материчrлов универс€lльные. Общие требования к методикам поверки в усло-
виях эксплуатации). При этом при проведении периодической поверки по аттестованным мето-

дикап,r измерений либо ГОСТам на спектрчrльный анализ следует применять стандартные образ-

цы, указанные в применяемьrх методиках анЕIлиза, либо аналогичные им по метрологическим
характеристикztм, и аттестованные в устilновленном законодательством РФ порядке.

(2)
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1. ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЪТАТОВ ПОВЕРКИ.

7.| При проведении поверки спектрометра эмиссионного rcПАС-01) оформляют протокол

результатов IIоверки произвольной формы. В протоколе поверки должны быть 1казаны
следующие данные:
- дата проведения поверки;
- заводской номер поверяемого спектрометра;
- условия проведения поверки;
- используемые средства поверки;
- результаты проведения поверки;
- подпись IIоверитеJIя.

7.2 Спектрометр (СПАС-0l >, удовлетворяющий требованиям настоящей методики поверки,

признчlют годными к применению, делают соответствующуо отметку в техническоЙ До-
кументации (при первичной поверке) пlили вьцают свидетельство о поверке (при пер-

вичной и периодической поверке) согласно ПР 50.2.006-94 (с изм. 1 200l г.).

7.З На оборотной стороне свидетельства о поверке должны быть указаны следующие дан-
ные:
- наименование докр(ента, в соответствии с которым проведена поверка;
- результаты внешнего осмотра;
- результаты опробов анид'
- результаты определения метрологических характеристик с укzванием максимальньtх
значений контролируемьrх характеристик, полrIенньIх в ходе поверки;
- основные средства поверки;
- условия, при которых проведена поверка;
- подпись поверителя.

7.4 При отрицательньIх результатах спектрометры не допускают к применению и направJuI-

ют в ремонт. В технической докуlt{ентации спектрометра делtlют отметку о непригоДно-

сти, вьцчlют извещение установленной формы согласно ПР 50.2.006-94 п аннулирУЮТ

свидетельство о поверке.
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ПРИЛОЖЕНИЕ А
(обязательное)

Форма протокола поверки

Протокол ЛЪ

поверки Спектрометра эмиссионного (СПАС-01>

Зав.J\Ъ

Принадлежит
.Щата изготовления

,Щата поверки

Условия поверки:
температура окружilющей среды

l0

атмосферное давление

оС,

кПа,
относительнtUI влажность %.

напDяжение питаная В

Результаты поверки.

1. Результаты внешнего осмотра
2. Результаты опробовчlния
3. Результаты определения метрологических характеристик:

Метрологическая
характеристика

значение хаDактеDистики
по НJI на прибор действительное

4. Поверка проведена с помощью
комплекта Гсо

(1казывают номера комплектов используемых образцов и срок их годности)

5. Заключение

Поверитель
(полпись) (И.О. Фамилия)
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ПРИЛОЖЕНИЕ Б
(обязательное)

Форма оборотной стороны свидетельства о поверке

ПОВЕРКА ПРОИЗВЕДЕНА
с примененпем стандартньш образцов:
гсо состава

при следующих значениях влияющих факторов:
Темпераryра - ОтносительнzuI влажность -Атмосферное давление - Напряжение питания -

Внешний осмотр.
Спектрометр эмиссионный кСПАС-01)), зав. Ns соответствует требованиям технической
докуIlrентации (ТУ 44З4-004-5156З992-15; экспJryатационнчш документация в соответствии с
комплектацией прибора), лефекты отсутствуют.

Опробование.
Прибор функционирует HopM€uIbHo, - в соответствии с требованиями ТУ 44З4-004-51563992-15.
Идентификационные дчlнные ПО СИ: идентификационное наименование : но-
мер версии (идентификационный номер) ; цифровой идентификатор испол-
няемого файла splArc.exe

Вывод: метрологические характеристики спектрометра эмиссионного кСПАС-01>>, зав. J',lЪ

_, не превышают пределов, нормированньж в технической докуплентации (ТУ 4434-004-
5156З992-|5) и соотвотствуют требованиям угвержденной методики поверки МП-242-1889-
20l5.

Поверитель

1I

м ческие харак,l,сlrиý,t,ики ;

Метрологическtш характеристика
значение метрологической характеDистики

тоебования по Нд Фактическое значение Мх
Рабочий спектральный диапазон, нм
Относительное СКО вьIходного сигнала
спектрометра в режиме измерения от-
носительньIх интенсивностей при изме-

рении содержЕlния меди, марганца, ни-
келя (в диап&}оне Maccoвblx долей от
0,1,0 ОА до 1,0 %) в cTztJulx углероди-
cTblx и легиDованньIх. Yо. не более

не более

Абсолютные погрешности вьгходного
сигнала спектрометра в режиме измере-
ния массовьrх долей элементов при ана-
лизе сталей

(Щата поверки)


