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1 Ввеdенuе
1.1 Настоящая методика поверки распространяется на спектрометры

люминесцентные LS 45 и LS 55, изготовленные KPerHn Еlmеr Inc.>, США (далее по
тексту - спектрометры), преднrвначенные для измерениrI интенсивности
люминесцентного излrIения и количественного химического анализа оргЕtнических и
неорганических веществ, и опредеJIяет методы и средства первичной и периодической
поверок.

Интервал между поверками - 1 год.

2 Операцuа поверкu
2.| При проведении первичной и периодической поверок должfiы бьrгь

выполнены следующие операции, указанные в Таблице 1.

Таблица l

2,2 При поJryчении отрицательньD( результатов при проведении .гпобой

операции поверка прекращается.
2.З Поверку средства измерений осуществJuIют :жкредитоваIIные в

установленном порядке в области обеспечениrI единства измерений юридические лица
и индивидуальные предприниматели.

3 Среdсmва поверкu
3.1 При проведении первичной и периодической поверок должны бьrь

использовtlны следующие средства, указанные в таблице 2.

Наименование операции
Номер rrункта

Методики
поверки

Проведение операции при

первичной
повеDке

периодической
повеDке

Внешний осмотр 8.1 ,Ща Да

Опробование 8.2 Да Да
Проверка идентификации
пDоюЕlммного обеспечения (По) 8.3 Да Да

Определение (контроль)
метDологических характеристик

8.4

Определение предела
относительной систематической
составляющей погрешности
измерений массовой концентрации
фенола

8.4.1 !а Да

Определение предела допускаемого
относительного среднего
квадратического откJIонения
слуrайной составляющей
погрешности измерений массовой
конценmапии фенола

8.4,2 Да Ща

Определение предела обнаружения
фенола

8.4.3 Ща ,Ща

Определение отношения
<сигнал/шум>

8.4.4 Да Да



Таблпца2
Номер
пункта

методики
повеDки

Наименование и тип (условное обозначение) основного или
вспомогательного средства поверки; обозначение Еормативного докуN[ента,

реглап,rентирующего технические требования, и (или) метрологические и
основные технические характеристики средства поверки

8.4.1-8.4.з

Государственный стtшдартный образец состава раствора фенола в этаноле
(гсо 99l5-2011).
Массовая концентация фенола 1 г/дм3.

Погрешность определения концентрации l % при доверительной
веDоятности р:0.95.

8.4.1-8.4.4
Вода 2-й степени чистоты. ГОСТ Р 52501-2005 (ИСО 3696:1987) <Вода для
лабораторного анализа. Технические условия. )

3.2 .Щопускается применение других средств поверки, не приведенньгх в
таблице 2, обеспечивающих опредепение (контроль) метрологических характеристик
поверяемьгх спектрометров с требуемой точностью.

3.3 Средства измерений, ука:}анные в таблице 2, должны бьrгь поверены и
аттестовЕlны в устalновленном порядке.

4 Требованuя к квалuфuкоцаu повераmелей
4.1 К проведению поверки допускzlются лица:
- и3lпlц"-"" настоящую методику поверки и руководство пользоватеJIя

спектрометров;
- полrIившие первицrый и внеочередной инструктаж по технике безопасности

при работе в лаборатории;
_ имеющие квалификационную группу не ниже III в соответствии с правилtlil,tи

по oxpalнe труда и эксплуатации электроустановок.

5 Требованuя безопасносmu
5.1 При проведении поверки следует собrподать требования, установленные

прЕlвил.lми по охране труда и эксплуатации электроустановок и ГОСТ 12.1.005-88.

5.2 CylcTeмa электрического питаниrI приборов должIIа быть защищена от
колебаний и пиков сетевого нtшряхения, искровые генераторы не должны

устанавливаться вблизи приборов.
5.3 При вьшолнении измерений должны собrподаться требованЕя, )rкtвttнные в

<Правилах техники безопасности при эксплуатации электроустановок потребителей>,

утверхденньтх Госэнергонадзором, а также требования руководство по эксплуатации
спектрометров.

5.4 Помещение, в котором проводится поверка, должно соответствовать

требованиям пожарной безопасности по ГОСТ 12.1.004-91 и иметъ среДСТВа

пожаротуIпения по ГОСТ 1 2.4.009-83.

6 Условuя поверкu
6.1 При проведении поверки должны соблюдаться следующие условия:
- температура окружающего воздуха, ОС

- относительнаlI влiDкность воздуха, О/о

- атмосферное давление, кПа
- Еоминilльное напряжение электропитания, В
- номинальная частота, Гц

25 * 10;

20 + 75;
l00 + 4;

220 +22;
50/60.



6.2 Помещение, где проводятся испытани1 должно быть чистым и сухим. В
помещении не должно быть кислотньD(, щелочньIх и других гtlзов, способньгх вызвать
значительную коррозию металлов, а также газообразньD( оргzlнических растворителей
(особенно бензина и разбавителя), способньrх вызвать коррозию краски.

б.3 В помещении, где проводится поверка, должны отсугствовать посторонние
истоtшики излrrенЕя, а также мощные постоянные и переменные эпектрические и
магнитные пoJuI. В помещении должны отсугствовать механические вибрации. Частота
возмущЕlющих вибраций, действующих на комплекс, не должна быть более 30 Гц,
alп{плитуда скорости колебаний не должна превышать 0,06 мм/с.

7 Поdzоmовка к поверке
7.1 Перед началом работы со спектрометрами необход.Iмо внимательЕо

изrмть руководство по экспJryатации.
7.2 Проверить нtlличие средств поворки по таблице 2, укомплектовztнность их

докупtентацией.
7.3 При осмотре и подготовке комплекса к работе необходимо произвести

внешний осмотр устройств, измерительньD( приборов, оборудования с целью
вьивления механических повреждений, загрязнений.

7.4 Приготовить аттестованные растворы фенола Nэ 1, Jф 2 и }ф 3 в
соответствии с приложением Б.

8 Провеdенuе поверкu
8.1 Внешний осмотр
8.1.1 При внешнем осмотре должно быть установлено:
- отсутствиевидимьIхмеханическихповреждений;
_ наличие и прочность органов управлеIIиJI и коммутации, четкость

фиксации их положениJI;
_ чистоту гнезд, разъемов и кJIемм;
- состояние и четкость маркировок;
- состояние соединительньD( кабелей и подкJIючение приборов к

электрической сети с помощью соответствующих кабелей.
_ соответствие комплектности и маркировки прибора в соответствии с

Руководством по экспJIуатации
8.1.2 Спектрометры считчlются прошедшими операцию поверки, если корпус,

внешние элементы, органы управления приборов не повреждены, отсугствуют
механические повреждения и ослабления элементов конструкции.

8.2 Опробование
8.2.1 Опробование спектрометров зчlкJIючается во вкJIючении спектрометров в

соответствии с Руководством по эксплуатации и с Руководством по прогрЕlммному

обеспечению.
8.2.2 Спектрометры считtlются прошедшими операцию поверки, если

вкJIючение прибора бьшо осуществлено без сообщений об ошибках.

8.3 Оценка защиты и идентифпкация программного обеспечения
8.3.1 Проверяют соответствие зшIвленньгх идентификационньD( дalнньD(

прогрttlvrмного обеспечения: идентификационное наименование прогрtlммного
обеспечения, номер версии прогрzllчlмного обеспечения.



8.3.3 Спектрометры
идентификационные данные
приведенным в таблице 3.

Таблица 3

признtlются прошедшими
прогрzlпdмного обеспечения

операцию поверки, если
соответствуют значениям,

Идентификационные данные
(признаки)

Значение
LS 45 LS 55

Идентификационное
нчмменование По

perkinElmer
FLWinlab

Biolight
BLStudio

FL

perkinElmer

FLWinlab

BioLight
BLStudio

FL

Номер версии
(идентификационный номер) ПО

4.00.02
|.04.02 п

выше
4.00.02

1.04.02 и
выше

Щифровой идентификатор ПО
(контрольнЕuI суN{ма исполняемого
кода)
Алгоритп,r вы.IислениJI чифрового
илентификатора По

В зависимости от требований заказчика на спектрометры устанавливается либо
PerkinElmer FlWinlab, либо Biolight BlStudio FL.

8.4 Определение (контроль) метрологических характеристик
8.4.1 Определение предела относительной систематической составляющеЙ

погрешности измерений массовой концентрации фенола
8.4.1.1 Установите:
-для спектрометра JIюминесцентного LS 45 длину волны возбуждения 260 нм,

длину волны эмиссии 300 нм, ширину щелей обоих монохроматоров 10 нм, в канал

эмиссии установите светофильтр с 28 О/о пропускulнием;
- для спектрометра JIюминесцентного LS 55 длину волны возбуждения 260 нм,

длину волны эмиссии 300 нм, ширину щели монохроматора возбужления 10 нм,
ширину щели монохроматора эмиссии 7 нм.

8.4.1.2,Щля определения относительной систематическоЙ составл.шощеЙ

погрешности измерений массовой концентрации фенола последовательно измеритЬ

волу 2_й степени чистоты и атгестованные растворы М 1, Nч 2, ]ф 3. Определитъ

интенсивности сигнttлов и методом наименьших квадратов построить градуировочную
зalвисимость. Используя полrIенЕую градуировощrуIо зzlвисимость, провести 10ти

кратные измерения массовой концентрации каждого из аттестованньгх растВоров Nч 1,

J\b 2, ]ф 3 по полуrенной градуировочной зависимости.
8.4.1.3 Рассчитать среднее арифметическое значение массовоЙ концентрации

фенопа для каждого аттестованного раствора по формуле (l):

а"о

rле а), - измеренное значение массовой концентрации, мг/дмз

8.4.1.4 Рассчитать относительную систематическую составJIяющую

погрешности измерений массовой концентрации фенола по формуле (2):

(1)

l0

Z',
_ i=l

l0



д_О"о-Oо...100 %
@ол.

где а)аmп- атгестованное значение массовоЙ коншентрации, мг/дм3

8.4.1.5 Спектрометры считtlются прошедшими операцию поверки, если
относительншI систематическая составJUIющЕц погрешности измерений массовой
концентрации фенола не превышает + 10 %.

8.4.2 Определение предела доIryскаемого относительного среднего
квадратического откпонения cгryчайной составляющей погрешности измерений
массовой концентрации фенола

8.4.2.| Вычисллот относительное среднее квадратическое откJIонение
слу.IаЙноЙ составJUIющеЙ погрешности измерениЙ массовоЙ концентрации фенола
(ОСКО), используя значенIlя массовой концентрации, пол)ленные в п. 8.4.1:

(2)

8.4.2.2 Спектрометры сtlитЕlются прошедшими операцию поверки, если
относительное среднее квадратическое откJIонеЕие слуrайной составJIяющей
погрешности измерений массовой концентрации фенола в каждом из aTTecToBaHHbD(

растворов не превышает 5 О/о.

8.4.3 Определение предела обнаружения фенола
8.4.3.1 Используя полr{енную в пункте 8.4.|.2 градуировоtIную зависимость

дrя фенола провести 10ти кратные измерения воды 2-Й степени чистоты.
8.4.З.2 Рассчитать среднее арифметическое значение массовой концентрации

фона фенола по формуле (4):

оСКо= 1 
"а"о

xl00 % (3)

(4)

l0

Z',
а),р =iГ

гле а), - измеренное значение массовой концентрации, мг/дмз

8.4.3.3 По полуlенным результатам нЕIходят среднеквадратическое отклонение

фона фенола по формуле (5):

СКо = (5)

rдеОr - измеренное значение массовой концеЕтрации, мг/дм3;

аср -среднее значение массовой концентрации, мг/.щл3;

n - число измерений массовой концентрации.

6

п.(п -l)



8.4.3.4 За пр€дел обЕаруlкения по 3о-крrrерию прпвrмаtот уrреrrвое
абсолютвое зпачеltЕе ско. пЁдел обнарухевия (Про) опрло.ltлог по формуле (6):

ПрО=3хСКО, мг/л,r3 (6)

где СКО - стапдаргвое отклонение фон4 мг/дl].

8.4.3.5 Спектромстры счгтalются прошедпrrФ опершцю пов€рки. есJш

расс!п.тllяябI Bellиtmrra пр.чела обвар1,1севия для февола яе првьццаgт 0,0050 мгlдм'.

Е.4.4 Опрелелеше отпошеш|l! <сiгЕlлЛвумr)
8.4.4.1 Поместгr€ кsарцевуо кювеry с лтЕвой оггЕIIеского пуш l0 мм,

заполаеЕаую sодой 2-й qaедеtlц .д{сготы, в отделевпе дл! образцов.
8.4.4.2 УсгацовЕтс;
-дu спектрмЕтIв JrюмЕнесцснтного LS 45 длiну BoIБl возбукцевrrя 260 вм,

длиЕу воJIпы эмиссш З00 Ем, шrtрЕву щелей обоID( моЕохромаюрв l0 вм, в каrrал

эмпссЕя устааовите свегофвrьтр с 28 % прпускаяием;
- дIя спекФометра Jпомrвесцентного Lý 55 д.пшу воlвы возбркдеЕия 260 rrм,

длипу воlпiы эмиссци 300 Ем, ширину щели мовохроматора возбуждсния 10 пм,
цириtlу щеди моЕохроматора эмиссии 7 llм,

8,4.4.3 3агустгге процесс измереrrия Рамаrtовской JIпвии воды 2-й сtепсIrв
тlстоты. По окончаяш пролесса отобразится резу]ътат измсрешя (сигrа.rш}аrD.

t.4.4.4 СпеrгроtиеФы сч таются прошедш{Е опершIцю поверки, еслп

зЕачеtrие (сttгнаJr/шуrд> пе мевее 500:l .

9 Офорплевае рсtульпаmов пов.ркч

9.1 Спекгромегры, 1ршедцяе поверку с полотФтеrБаым результllтом,
призflаются rо.шыми п дотryскаются к прllмеItеЕrю. На аю( выд огся сввдетельства о
пов€рке устаповлеrтвой формы согласЕо ПР 50.2.006-94 (ГСИ. Поs€рка срсдqrв
rзмер€вий. Оргшrпзашя { порядок проведеЕrяD, и спектрмsтр доIryскают к
эксплуатациrr.

9.2 При отршательЕьц р€зультатlц поверки спекФометры призrlаlотся
вьцаЕтся (Извец€вие оЕегодными, не допускаются к прЕменснию Il ва qц

веприго.щостиD с }казапием црп.шн в соответствии IIр 50.2.006-94.

начальfiик отдеrа ФгУп (внииоФи)) А.в. иваlrов

Ипхеsер ФГУП (ВНИИОФИ,, '

Иsжевер ФГУП <(ВНИИОФИ))

A.Il. Шобипа

п.с. Мальцев

Ивжевер 2 категорrп ФГУП (ЕНИИОФИ)) // u.'.*o,n*o"



ПРИЛОЖЕНИЕ А
к Методике поверки (<Спектрометры люмпнесцентные LS 45 и LS 55>

протокол
первичной / периодической поверки
от (< ) 201 года

то приводят ю( перечень (наименования) и типы с разделением знаком (косая дроOь)) / )

Зав.Jt{! ]WNs
Заводские номера блоков

Принадлежащее.
Наименование юр}цического лица, ИНН

Поверено в соответствии с методикой поверки кГСИ. Спектрометры
люминесцентные LS 45 и LS 55. Методика поверки МП Д4-15>. угвержденной ФГУП

С примененпем эталонов
(наименование, заводской номер, разряд, кпасс точности или погрешность)

При следующих значениях влпяющих факторов:
(приволят перечень и значения вJIияющж факюров, нормированньD( в методике поверки)

- температура окружчlющего воздуха, Ос

- относительншI влажность, 7о

- атмосферное давление, кПа

Получены результаты поверки мец)ологических характеристик:

Характеристика Результат Требования методики
поверки

Рекомендации
Средство измерений признать приrодным (или неприюдным) лrи применения

исполнители:
подписи, ФИО, долrкIlость



ПРИЛОЖЕНИЕ Б
к Методике поверки

<<Спектрометры люминесцентные LS 45 и LS 55>

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИrI АТТЕСТОВАННЫХ РАСТВОРОВ ФЕНОЛА

Б.l Назначение и область применения
Настоящая методика реглЕlп,{ентирует процедуру приготовления aTTecToBaHHbD(

растворов фенола. Аттестованные растворы фенола предншначеЕы дJIя поверки
спектрометров люминесцентньD( LS 45 и LS 55. Аттестованное значение концентрации

фенола " 
pJ.r"opu* находится в диапtr}оне от 0,01 мг/.щл3 до l мг/дм3.

Б.2 Нормы и погрешности
Б.2.1 Характеристики погрешности аттестовzlнньrх растворов фенола оценивtlют

по процедуре приготовления с r{етом всех составJIяющих погрешностей, вносимьIх на
каждой стадии приготовлениJI растворов фенола.

Б.2.2 НастояIцм методика обеспечивает поJryчение аттестованньIх растворов
фенола с погрешностью атгестовчlнньD( значений фенола не превышaющих при
доверительной вероятности Р:0,95 доверительньD( интервалов абсо.tпотной
погрешности (+АА) при соблюдении всех реглzlп{ентировulllньп< условий.

Б.3 Средства измеренhй, приборы и реактивы
Б.3.1 Весы лабораторные, кJIасс точности специ€rльный (l) по ГОСТ 24104-200l
Б.3.2 Колбы мерные 2-го класса точности с притертой пробкой по ГОСТ |770-74
Б.3.3 Пипетки 2-го кJIасса точности по ГоСТ 29169-91,29228,9l.
Б.3.4 гсо 9915-20l1.
Б.3.5 Вода 2-й степени чистоты. ГОСТ Р 52501-2005 (ИСО 3696:|987) Вода для

лабораторного анализа. Технические условия.

Б.4 Требования безопасности
Б.4.1 Применение ГСО 99l5-2011 требует соблюдения мер предосторожности,

Tt}K KtlK данньй стандартньй образец явJIяется раствором фенола. Если раствор фенола
попал на руки, то нухно немедленно тщательно промыть место попадания водой, так
как фенол легко проникает через кожу. Фенол довольно токсичен дJIя человека,
нарушает функционирование нервной системы, при воздействии на слизистуIо
оболочку, кожу, дьrхатепьные пуги вызывает раздрtDкение. В да.пьнеЙшем может
спровоцировать онкологические заболевания. При работе с фенолом необхоД,rмо

пользоваться индивидуальными средствап,rи защиты феспираторы, резинОВые
перчатки, защитные очки, спецодежда), а также соб.rподать прtlвила личной гигиены.
Все рабочие помещения должIIы бьrгь оборулованы общей приточно-вытяЖНОЙ

вентиJUIцИей. РаботЫ с фенолом следуеТ проводить в вытяжном шкафу лаборатории.

Б.5 Требов.lния к квалификации оператора
К приготОвлениЮ aTTecToBilHHbш растВоров фенола и выtIисленЕ,Iм допускilют

JIиц, имеющих квалификацшо инженера-химика или техника-химика и опЬп работы В

химической лаборатории.

Б.6 Условия приготовлениrI аттестованньгх растворов фенола
Б.6.1 ПриГотовление aTTecToBttHHbж растворов фенола проводят при соблподении

в лаборатории следующих условий:



- температура окружающего воздуха 20*5, ОС

- атмосферное давление 96 - l04, кПа
- относительнчлrI влажность воздуха 60 * 15, %

Б.6.2 Приготовленные атгестованные растворы фенопа следует хранить в колбах
с хорошо притертыми пробками при температуре 20+2 ОС, вдали от прямьж солнечньIх
лl^rей. Растворы фенола устой.п,rвы в течение 1 недели.

Б.7 Приготовление аттестованньIх растворов фенола
Из раствора с концентрацией фенола l г/дм3 (ГСО 9915-2011) отбирают

чшиквоту в- 1 см3 и переносят в колбу на 100 см3. Копбу доводят водой 2-й степени
чистоты до метки и перемешивaют содержимое колбы, переворачивая её l0 раз.
Полуrенньй исходньй раствор имеет концентрацию фенола 10 мг/,щл3.

Из исходного раствора с концентрачией фенола 10 мг/дм3 готовят аттестованные

растворы Ns 2 и J,,lЪ 3 с копцеr,rрuц""Й, фенола 0,1 мг/дм3 и 1 мг/дш,r3 ,rосред.r"о*
ЬтОора аликвот в 1 см3 и 10 см3, соответственно, и переноса их в колбы на l00 см3.

Колбы доводят водой 2-й степени !Iистоты до метки и перемешивают содержимое колбо

переворачивчuI их 10 раз.
Из атгестованного раствора JФ

urликвоту в 1 см3 и переносят в колбу
чистоты до метки и перемешивают
Полуrенньй аттестованный раствор ]ф

Б.8 Оценка метрологических характеристик атгестованньIх растворов фенола
Б.8.1 Значения пределов абсолютной погрешности атгестовiIнного значения

массовой коЕцентрации фенола (АА) в aTTecToBaHHbD( растворах, рассчитанные по

формуле (1), приведены в таблице 1.

АА: (6 . ху100 (l)
где Б - относительнtц погрешность приготовления aTTecToBzmHbD( растворов,

рассчитываемая по формуле (2):

Х - концентрация приготовленньD( растворов;

Б.8.2 Относительная погрешность приготовления aTTecToBaHHbD( растворов
рассчитывается по формулам 3 и 4:

Бr : (АV*/ ч*) .l00, % (3)

бz: (АVп/ Vп) ,l00, % (4)

где АV* погрешность измерений объема мерной колбы, (берется в

соответствии с ГОСТ 1770-74);
V* - объем мерной колбы , см';
ДVп _ погрешность измерений объема пипетки 2-го класса тоIIности по ГОСТ

29169-9|,29228-9I;
Vп - объем дозировztния пипетки 2-го класса тотIности по ГОСТ 29169-9|,29228-

91, см3.

Б.9 Оформление результатов
Б.9.1 Рассчитанные значения метрологических характеристик приготовленньD(

атгестованньD( растворов фенола приведены в таблице 1.

Таблица 1 - МетрологиtIеские характеристики аттестовtlЕньж растворов фенола

3 с концентрачией фенола 1 мг/см3 отбирают
на l00 см3. Колбу доводят водой 2-й степени

содержимое колбы, переворачивая её 10 раз.
1 имЪет концентрацию фенола 0,01 мг/см3.

(2)бi +ai

l0



a

Jф атгестованного

раствора

Концентрация
раствора, мг/.щл3

Абсолпотнtц погрешность
аттестованного значениrI растворов

фенола, ДД, мг/дм3
l 0,0l 0.0002
2 0,1 0,002l
J l 0,0l58
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