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1 Обшпе положения

Настоящм методика поверки распростраЕяется Еа масс-спекгрометры времяпр-
летные JIroMac ИТР-301 (далее по тексту - масс-спекгрометры) и устанаыпавает методы
и средства их первичпой поверки до ввода в экспJIуатацию или после ремонта и перио-

дической поверки в процессе эксплуатациII.

Требования по обеспечению прослеживаемости поверяемого масс-спеIсгрометра

к государствеIlным первиtIным этlцонаI\4 единиц велиtплн выпоJIняются путем реализа-
ции на масс-спекгрометре методик измерений с применеЕием стаЕдаргflьD( образцов

)твержденного типа црослеживаемьD( к комплексу государственньD( первичньD( этало-

нов единиц массовой (молярной) доли и массовой (молярной) концентрации по ГОСТ
8.7З5.0-2011 <Государственнм поверочнм схема для средств измерений содержания

компонентов в жидких и твердьD( веществatх и материмах. Основные положенЕя>):

ГЭТ 217-2018 ГПЭ едияиц массовой доли и массовой (молярной) концентрации

неорг€lншrеских компонеЕтов в водньD( растворах на основе грzlвиметрического и спек-

тllльного методов;

ГЭТ 176-2019 ГПЭ единиц массовой (молярной, атомной) доrпа и массовой (мо-

.тrярной) концентации компонеЕтов в жидких и твердьD( веществllх и материалах Еа ос-

нове кулономеIрии;

ГЭТ 196-2019 tПЭ единиц массовой (молярной) доли и массовой (молярной) кон-

центации компонентов в жидких и твердьD( веществaж и материалФ( па основе спек-

тральньD( методов.

ГЭТ 208-2019 ГПЭ единиц массовой (молярной) доли и массовой (молярной) кон-

центрации оргЕlнических компонентов в жидких и твердьгх веществах и материzrлах на

основе )ю{дкостной и газовой хромато-масс-спекгрометрии с изотопньшr.r разбавлением и
грalвиметрии.

Метод, обеспещвающий реzrлизацию методики поверки - прямое измерение по-

веряемым средством величины, фуякционально связанной с веrшштпой, воспроизводл-

мой стандартньь.r образчом.

ПримечаЕия
l. При пользовании настоящей методикой поверки целесообразно проверить дей-

ствие ссьiлочньtх док},Ntентов по соответствующему указателю стмдартов, составлен-

ному по состоянию на 1 января текущего года и по соответств),ющим информационньп,r

),казатеJlям, опубликованньпr,l в текущем году.

2. Есrпr ссьшочный доýьлент заN{енен (изменен), то при пользоваrии настоящей

методикой следует руководствоваться замеЕяющим (измененвьп,t) дочrментом. Если
ссылочньй доцrмент отменен без за,vены, то положеяие, в котором дана ссыJIка на пего,

применяется в части, не затрагивzlющей эту ссылку.
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2 Перечевь операций поверкп

При проведении поверки доJDкЕь! выпоJIIuться операции, указапные в табrплце 1,

Таблица l - Операчии поверки

3 Требовапия к условиям проведения поверки

при проведении поверки соблюдают след},ющие условия:

- температура окружающего возд}ъа от 17 до 28 "С;

- атмосферное давJIение от 84 до 10б,7 кПа;

- отЕоситеJIьнtlя влtDкность воздуха не более 75 О%,

4 Требованшя к спецпалпстам, осуществляющпм поверку

4.1 К проведению поверки допускаются лица, допущенные к выполнеЕию по-

верки по данному вилу измерений, из}л{ившие методику поверки и руководство по экс_

шryатации масс-спектрометров, прошедшие иЕстр},ктаж по техяике безопасности в уста-

новJIепном порядке.

Проведение операции при

поверке

Номер гryнкга методики

поверки, в соответствии

с которым вьшолняется

операция поверки
периодическойпервичной

Нмменование операции

,7

Ща.ЩаВнешний осмотр

8ДаДа
По,щотовка к поверке и опро-

бование

9ДаДа
Проверка соответствиJI про_

грzl!{много обеспечения

10.1

10.2

10.3Да

,Ща

.Ща

Ща

,Ща

,,Ща

Определение мgтрологиче-

ских характеристик:

- определеIIие рarзрешения

масс-спектромgгра

- определение чувствитель-

ности масс-спекгрометра

- определение относитель-

ного средЕеквад)атиче_

ского oTKJIoHеHIUI вьD(од_

ного сигнала

l1ДаДа
Подтверждение соответствиJl

масс-спеIсгрометов метроло-

гическим требованилrл

|2ЩаДа
Оформление резуJIьтатов по-

верки
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5 Метрологпческпе п технпческше требоваппя к средствам поверки

5.1 При проведении поверки применяют средства поверки по таблице 2.

таблица 2 - Средства поверки

Операции по-
верки, требlто-

щие примене-

ние средств

поверки

Метрологические и техни-
ческие ,гребования к сред-
стваь,l поверки, веобходи-
мые для проведения по_

верки

Перечень рекомендуемьD( средств

поверки

Раздел 3

Требовапия к

условиям про-
ведения по_

верки

Средства измерений темпе-

раryры окружающей среды
в диапазоне от 17 до 28 ОС,

абсолютнм погрешностьне

более +0,6 "С.

Средства измерениJI относи-
тельной влФкности воздуха
в диапазоне от 15 до 80 %,

абсо:тотнщ погреIIIЕостъ не
более +5,0 %

Срелстъа измереяия атмо-
сферного давления в диапа-
зоне от 84 до 106 кПа, абсо-
JIютнм погрешность не бо-
лее +0,5 кПа

Барометр-шероид метеорологиче-
ский БАММ-l, ТУ 25-11.1513_79,
(регистрационньй Еомер в ФИФ Ne

57З8-'76), диапазон измерений от 80

ло 10б кПа; абсолютнм погреш-
ность +0,2 кПа.

Прибор комбиrшрованный Testo-
908-Н1 фегистрационньй Еомер в
ФИФ },{b 5З505_1З), д{zшазон изме-

рений темпераryры от 0 до +50 "С,
абсолютная погрешность +0,5 ОС;

диапазон измерений опrосительной
влtDкности от 15 до 85 %, абсолют-
ная погрешность *3О%,

Раздел l0
Опрелеление

метрологиче_

ских характери-

стик масс-спек-
трометов

Стандартпый образеч

}твержденного типа cocтzвa
меди с атгестованными зна_

чениями массовой доли
олова от 0,03 ло 0,07 % (аб-

солютЕalя погрешIlость яе

более +0,005 %) и

свинца (от 0,03%,до 0,07 %
абсолютная погрешЕость не

более +0,005 %)

Стандартньй обрвец состава меди
ГСО l1ЗЗ6-2019 (массовая доля
олова 0,0489 %, абсоrпотная погреш-
ность t 0,0021 %, массовм доJIя
свинца 0,0495 О%, абсоrпотная по-
грешность + 0,0026 О/о)*

* ПГ - границы относителъной погрешности для Р = 0,95.

5.2 ,Щопускается применение других средств поверки, обеспечивllющих опреде-
леЕие метрологических характеристик поверяемьгх масс-спекгрометров с требуемой
точностъю.

5.3 Все средства измерений, используемые при поверке, должны бьпь пове-

рены, а стандартные образцы иметь действ}тощие паспорта.

Стр. 4 из l0
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6 Требовапия ýсловпя) по обеспеченttю безопаспостr,r проведеЕшя поверкп

При проведении поверки масс-спекгрометров следуег собrподать:

- требования Правил по охране труда при экспJryатации элекгроустановок,

)твержденньD( Приказом Минтрула Pocc1,1g от |5.12.2020 М 903н в ред:жции,
акгумьной на момент проведения поверки;

- тебования Правил промьппленной безопасности при испоrьзовании обору-

довtшия, работающего под избьrгочньь,r дrrвлением, Утверlкденпьп< приказом
Ростехнадзора от l5.12.2020 Np 536 в редакции, актуitльной на момент прове-

дения поверки;

- требовапия безопасности, содержащиеся в Руководстве по эксплуатации масс-
спекгромЕтров,

7 Внешнпй осмотр

7.1 При внешнем осмоте устанавливают соответствие масс-спекгрометров
следlтощим требоватrиям:

- отсуIствЕе внешних повреждений (трещин, вмягин и др.), ышrпоцщх на рабо-
тоспособпость;

- испрtlвностьоргановупрtlвления;

- соответствие маркировкитребованиям эксплуатационнойдоýментации.
'7.2 Масс-спектрометры считают вьцержilвшими внешниI'l осмотр, если они со-

ответствуют }казt!нным выше требованиям.

8 Подготовка к поверке п опробоваппе

8.1 Подготовка к поверке

8.1.1 Перед проведевием поверки следует изгrить Руководство по эксплуата-

ции масс_спекгромецюв и настоящ)r'ю методику, а такrке обеспе.п,Iть вьшолнение усло-
вий поверки и требовапий безопасности согласно раздеrry 6.

8.1.2 Подготавrпrвают к работе средства поверки, перечисленЕые в разлеле 5.

8.1.3 В держатель образца масс-спектромgIра устанавлив:lют стапдартньй об-

раз9ц состава меди (ГСО 1 1336_2019) в виде цилиндра диаl\.{етром l0 шьл и высотой 2 мм.

8.1.4 Подготавливают масс-спекгрометр к работе в соответствии с Р}товод-
ством по эксплуатации. Подготавливают к приему дttнньD( компьютЕр и прогрalммное
обеспечение.

8.2 Опробование

Проверлот работоспособность масс-спекгро !етра пугем зfiryска процедуры
сбора данньгх. Результаты опробования считают положительными, есJIи осуществлена
з!шись данньD( и отсугствуют сообщеIrия об ошибках.

Сц. 5 из l0
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9 Проверка соответствпя программшого обеспечепия

9.1 Запускают По <Lumas> стtшдартными средстваN{и операционной системы,

в главном меню выбирают элемент По*rощь/о программе. При этом появится окно с ин-

формачией о метрологиIIески знаwrмой части По. .Щля закрыпrя оюlа нФкимaют кнопку

(ок>,
g.2 Результат проверки считают положитеJIьным, если номер версии ПО соот-

ветствует идентификационным дilнЕым, указанным в разделе <програг"rruное обеспече-

ние) описания мпа средства измерений) или выше.

10 Опреле,пенпе метрологических характерпстпк

l 0. l Определение разрешения масс-спекгрометра

10.1.1 В програ}rмноМ обеспечениИ <Lumas> задают rшсло регистрируемьrх

спектров 5,105, а остальные параметры загружают из файла <Поверкa>,

l0.1.2 Илентифицируют в зарегистированном масс,спекце компоненты, соот_

ветств},ющие изотопalм 27Al, l20sn и 208рь.

10.1.3ИспользУяпрогр.lммпоеобеспечениекLчmzýD'находятразрешение(R)по

формуле

R= ПО (1)
lflz-TlLt

где tп0- значеIlия массы, соответствующее MzlKcиMyMy высоты пика соответ-

ствующего изотопа а.е.м. ;

п| й m2 - значения массы, соответствующие половине высоты пика соответству-

ющего изотопа слева и справа от мalксимуIиъ а,е,м,

10.2 Опрелеление чувствитольности масс-спеrгромстра

10.2.1 ИспольЗуя масс-спектр, зарегистрировапньй по l0.1.1, при помощи про-

граммногО обеспечения к масс-спекгромgгру Еatходят вьD(одlые сигнаJIы KoHTpoJIbHbD(

элементов (олова и свипца), представJIяющие собой cplMy высот пиков изотопов олова

(rпlz=||6,117, 1l8, 119, 120, l22, 124) и cplMy высот пиков изотопов свинца (mlz = 206,

207, 208) соответственно.

10.2.2 Рассчитывают чувствительность масс-спектрометра при регистации пи-

ков изотопов ол ова(tпlz = 1l6, 117, 1l8, 119, |20,122,124) и свинца (и lz = 206,207, 208),

а, (шп)/(%) по формуле:

(2)

где 1- вьп<одной сигна.п масс-спеlсгромgгра (clTlMa высот ш{ков изотопов со-

ответствующего контрольного элемента (олово - tп/z = ||6,1 17, 1 18, l 19,

120,122,124, свинеч - mlz = 206,207, 208), имп;

Q - массовм лоля соотвЕтствующего элемента по паспорry стандартного

образча, %.

Iв_о
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10.3 Определение отЕоситеJIьного среднеквадратического откJIонениJI

выходного сигнаJIа

10.3.1 Регистрируют масс-спекrр стtш{дартного образца cocTzвa меди, подготов-
леЕного по 8.1.З. В программном обеспечеIIии задttют tмсло регистрируемьD( масс-спек-
тров 1,105, а остzlльные пара}.{етры загружают из файла <Поверко.

П р и м е ч а н и е - Еспи определеЕие относительного среднеквад)атического
откJIонеЕия выходного сигнала масс_спекгромец}а проводяI сразу же после определения

разрешения (см. 10.1) и чувствитеJIьности (см. l0.2), то извJIечеЕие и повторнм уста-
новка образча не требуегся.

10.3.2 Используя прогрilммное обеспечение к масс-спекгрометру, для каждого
измерениJt находят выходные сигналы конlрольньD( элементов, представJu{ющие собой
с},]!{му высот пиков изотопов олова (m/z = 116, l17, 118, 119, 120,|22,124) и cprMy высот
пиков изотопов свинца (tпlz = 20б, 207, 208), и нормир},ют их на въп<одной сигнал (высоту
пика) д;rя изотопа меди 65Cu по формуле:

(з)
cu

Где 1, - резУJьтат l'-ого измерения вьtходЕого сигнzlла коЕтроJIьного элемента
(олова или свинца), шчш;

1с, вьD(одной сигнilл дIя изотопа меди 65Cu, имп.

10.3.3 ,Щля каждого элемеЕта вьFIисJшIют средIее арифметическое поJrученных

значений вьD{одного сигнала (Ir,) по формуле:

, k
i=1 In,i

(4)

где /r',, - результат l-ого измерения вьD(одного сип{ала для соответств},ющего эле-
ментц ЕормировtlнЕьй на вьжодной сигнал для изотопа меди 65Cu (см.

10.З.2), имп.;

Ё- число измерений образца.

10.3.4 Вьrsисляют сред{еквад)атическое откJIонеЕие вьIходного сигна-гrа по фор-
муле:

(5)

10.3,5 Вьт.ласляют относитеJIьное значеЕие средIеквадратического откJIонениJI
вьrходного сигнztла по формуле:

s
Sn,'. = ;- Х 100, (6)

lп

I
тn,L

т
kп

Стр. 7 из l0
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11 Подтверясденпе соответствия масс-спектрометров метрологическим
требованиям

Соответствие поверяемого масс-спектрометра устzlновJIенпым метологическим
требованиям, приведенЕым в описаЕии мпа средств измерениЙ, считtlют удовлетвори-
тельЕыми, если выполЕяются след}.ющие требоваЕия:

- разрешение для изотопов "Al, ''orn и 20tРЬ не менее 1600,2500 и 3500 соот-
ветственно;

- чувствительность масс_спекгрометра KoHтpoJIbHbD( элементов контрльньD(
элементов - олова и свинца составляет не менее 1 

. 106 шr.rпl%.

- относитеJIьное сред{еквадратическое откJIонеЕие вьD(одного сипlала масс-
спекfрометра для контольЕьD( элемептов - олова и свинца не превышаgт 7 Ой,

Несоответствие масс_спектрометра хотя бы одному из перетIисленпьп< требова-
ний означает его несоответствие устaц{овлеЕным метрологическим требованиям.

12 Оформленпе результатов поверки

12. 1 Резуlътаты, полученные при поверке, оформлlпот в форме протокола в соот-
ветствии с требовalншlми организации, проводящей поверку. Рекомепдуемая форма про-
токола поверки приведена в приложении А.

l2.2 Сведения о результатzrх поверки масс-спектрометров в соответствии с дей-
ств},ющим законодательством Россlrйской Федерации в области обеспечения единства
измерений передаются оргавизацией, проводлцей поверку, в Федеральньй ияформаци-
онньй фонл по обеспеченlтю ед}rнства измерений.

l2.3 Масс-спеrгрометр, прошедший поверку с положитеJIьньIм результатом, при-
знается годными и доrryскается к применеIlию. По заявлению владельца }tасс-спектро-
метра иJIи лица, представившего масс-спекгромЕтр на поверку, Еа него вьцаfiся свиде_

тельство о поверке средства измерений или в формуляр вносится запись о проведенной
поверке с указанием даты поверки, заверяемаJI подписью поверитеJUI и клеймом.

l2.4 При оцицательньж результатах поверки масс-спектрометр к применению не
допускается, по змвлению владельца или лица, представившего его на поверку, на него
в соответствии с действующим законодатедьством Российской Федерации вьцается из-
вещение о Еепригодности с указанием причины.

12.5 Знак поверки нilносится на свидетельство о поверке (в с,тrучае его оформле-
ния).
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ПРИЛОЖЕНИЕА
(рекомендуемое)

Форма протокола поверкп

ПРОТОКОЛ ПОВЕРКИ
от

(дата поверки)

Условия проведеЕия поверки:

средства поверки

(Наtд{снование 7гмонноtо срqдства измер9ний или вспомогагельного средства повсрки, свсдения о поверкс/
аттесгацхи)

Внешний осмот средства измерений

(Рсзультагы внешнсго осмqтра средства шмереяиИ)

Опробованпе средства измерений

(Результагы опробоваrrия средсгва rJмсрсIrий)

наименование Си
Зав. Jt
Регистрационньй номер в ФИФ ОЕИ

изготовитель Си
Год вьrпуска СИ

Нмменование методики поверки СИ
Владелец СИ

Параметры Требования Измеренные значения
Температура окружающего воздlха, ОС от 17 до 28

Относитеrьная влажность воздlхц О/о Не более 75

Атмосферное лавление, кПа от 84 до 106,7
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Определепие метологическIr( характеристик (обозначения приведены в 10.1 - 10.3)

l. Определепие относЕтеJIьного сре.щеквадратического откJIонениrl (ОСКО) вьD(одIlого
сигпма масс_спекгромЕтра

Inj
1

2
J

4

6

In

s
So-, %

Требовшrие, О/о 7
заключение

2. Определение чувствительпости масс-спекгрометра

олово
1, имп
Q,% 0.0489

В,пмпlYо
Требование 106
заключение

Свинец
.I\b I n,i
l
2
_)

4
5

6

Б
ý,*n
s"-, %

Требование, О% 7

заключение

Свинец
1, имп

Q,% 0,0495
В, уrмпlУо

Требование 106
заключение

3. Определение рд}решеЕия

Результаты поверки:

(гOдсн, забракован - укаl]ать причину непрrюдяосги)

на основании результатов поверки вьцано свидетельство о поверке (извещение о непри-
год{остr) JФ

Поверитеrь:

(Подпись, расшифровка подпяси)

LIзотопы

27Al l20Sn 20Ерь

л
1600 2500 3500

заключение
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