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1ОБЩИЕПОЛОЖЕНИЯ
Настоящая методика распространяется на спектрофотометры атомно-

абсорбционные модели АА-6200, АА-6800, АА-6300, АА-7000 (да.тrее - спектрофотомегры),

изготовленные фирмой "shimadzu Соrроrаtiоп", Япония, и устанilыIивает методику rх пер-

ви,rrrой и периодrческой поверок.
Прослеживаемость поверяемого СИ реализуется посредством применевия ГСО:
- к едшшце массовоЙ (молярной) концеЕтации в соответствии с государйвенной

поверочной схемой дrя средств измерений содержания неорганических компонецтов в

жидкЕх и твердых веществalх и материалах, 1твержденной приказом Росстандарта от
19.02.202l г. N 148, подтверждilющей прослеживаемость к государственному первичному
эталону ГЭТ 176-2019.

При определении метрологических харaжтеристик поверяемого средства измерений ис-

поJIьзуется метод KocBeHHbD( измерений.

2 ПЕРЕЧЕНЬ ОПЕРАЦИЙ ПОВЕРКИ
2.1 При проведении поверки должны вьшоJIняться опершц,rи, }каз +{ые в табJппIе 1 .

Табшца 1 - по

2.2 EclM при проведении той или иной операции поверки поJryчен отрицательньй ре-
зультат, дirльнейшее выполнение поверки прекращают.

ации пведение оп
периодltlескоиНашrценование операши

7

Дч')!а8
Подготовка к поверке и опробование средства

Дu')9
Проверка прогрll}fмного обеспечения средства

10

Определение метрологических харiжтеристик
и подтверждение соответствия средства изме-

ованиям:
!а
!а1 1 30

l0.1- определение предела обнаружения:
- в режиме пламенной атомизации
- в режиме элекцотермической атоми-

зации
,Ща !а

10.2

- определение относительного среднего
квадратического откJIонениJI (СКО) вьrходного
сигнalла:

,Ща10.2.|

,Ща|0.2.2-в режиме электротермической атоми-
зации

.Ща10.3-о ение показателеи точности

10.4
- подтверждеЕие соответствия спектрофо-

ваниямм гическим
Да11

Примечшrия:
l) При отсутствии Н.щ на методику измерений,lтвержденного в установленном порядке по

гост р 8.563-09.
2)Прr,,а.rr"r", НД на методику измерений, }тверждепного в устаЕовленном порядке по

гост р 8.563-09.

первишrой
Номер rrуrюа
методики по-

верки
ДаДаВнеrrший осмотр

измерений

Даизмерений

рений метрологическим
Да'J
!а

Да10.1.4

Да"- в режиме плал,rенной атомизации
Дu')

Да

Дч')Да
ДаОформление результатов поверки
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2.3 Поверка по меньшему Iшслу контрольньD( элементов иllltlll Nя одного типа атоми-

затора (длЯ модели С ДВУIt{Я аТОМИЗаторами) в соответствиIl с порядком проведения поверки

aр"д"r"'"a""рний, угвержденr*- npr**o* Министерства промышленности и торговли РФ

й zstO от зi.оz.zоjО г. <Об угверждении порядка проведения поверки средств измерений,

требований к знaжу поверки и содержанию свидетельства о поверке) не предусмотрена,

З ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ
3 . 1 При проведении поверки собrподают следующие условия :

- температура о*ру*чощЪrо воздух4 ОС от +18 до +28

- относrтельнzlя Влажность Во3дУХЦ О/о ДО 70

- атмосферпое давление, кПа от 84 до 106

4 ТРЕБОВЛНИЯ К СIIЕЦИАЛИСТАМ, ОСУЩЕСТВЛЯЮЩИМ ПОВЕРКУ
4.1 К проведению поверки допускiiются поверители средств измерений в соответствии

с областью аккредитации оргiшtизации, аккред-Iтов,lнной в национальной системе аккредита-

циинапроведениепоВеркисредствизмеренийсоГласнозашонодатеJIьствУРоссийскойФеле-
рацииобаккредитации'прошеДшиеинстр}ктажпотехникебезопасностииознzlкомленныес
экспJIуатационIiыми док)л\,lентzlми.

4'2fulяполrlениJlэксперимент.IJIьньD(дilнныхдопУскаgтсяrrастиесервис.инженера
или оператор4 обслуживающего средство измерений,

5МЕТРологиrIЕскиЕитЕхниЧЕСкиЕТРЕБоВлнияксРЕДсТВдМ
повЕрки

5.1 При проведении поверки применяют средства, приведенные в табrпrце 2,

Табrмца 2 - ства по ки
Метрологические и технические тре-

бования к средствам поверки, необ-
ведения повходимые дляств пове ки

Баромегр-анероид БАММ- l
(рег. Nэ 5738-76)

Срдства измерений темпераryры
окружающей среды в диапазоItе изме-

рений от +l5 ОС до +30 ОС с абсоrпот-

ной погршность19 цg ý6д99 *1 ОС

Средства измерений относительной
влzDIсlости воздуха в диапазоне изме-

рений от 20 Оh до 85 % с абсолютной
погрешностью не более +3 7о

Средства измерений атмосферного

д:lвлеЕия в диапазоне измерений от
84,0 до 106,7 кIIа с абсоrпотной по-

шностью не более +3 кПа

3, 8, 10

ви ведениJl изм,,IьныхвленияиЕrлы для п о

е-еьгател ныепвс мо дства,опнаJI со рсрммиз да,уоые рс еренийтанда бразцы,ртн

Контрольные растворы,
приготовлеIlные из
ГСо 7255-96 и
Гсо 7875-2000 по методи-
ке, приведепной в прило-
жении А

Контрольные растворы ионов меди и

маргlшца с массовой концевтацией,

указанной в таблицах А.1 и А.2

4т 1
,|,7

0
,7ог сыенбКол ы мер

7 9 1остг 92222 2 521 2 22 121ванные

10

5.2 Допускается применение других средств поверки,

метологическИх харilктеристик поверяемых СИ с требуемой
обеспечивающих определение

тоIшостью.

Перечень peKoMeн,ryeмbD(

средств поверки
Операции поверки,

цебующие примене-
ния

Прибор комбинированный
Testo мод. б08-Н1

фег. Nч 53505-13)

активы и
средства

1Пипетки
наливные 2-100-2,
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5.3 Все средства измерений, применяемые дUI поверки, должЕы бьrть уrвержденного
типц поверенЫ и соответствоВать требоваrиям методики поверки. Стаrдартные образцы,

используемые при поверке, должнЫ бьпь угвержденного типц соответствовать требованиям

методики поверки и иметь действ),юпlие паспорта.

6 ТРЕБОВАНИЯ (УСЛОВИЯ) ПО ОБЕСIIЕЧЕНИЮ БЕЗОIЬСНОСТИ
IIРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ

6.1 При проведении поверки вьшолIlяют требоваrия безопасности, изложенные в Рэ
спектрофотометра.

7 внЕшнIпi осмотр срЕдствА измЕрЕниЙ
7.1 При внешнем осмотре устанавливают
- соответствие комплектности поверяемого спектрофотометра требовшrиям эксплуата-

ционной дочментации;
- четкость маркировки;
- исправность мехд{измов и крепежньп< деталей;
- отсутствие видимых мехапических повреждений, влияющrх на работоспособность

спектрофотометра.

8 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ И ОПРОБОВАНИЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
8.1 Перед проведеЕием поверки выполЕяют след/ющие подготовительные работы.
8 . l . 1 Готовят коЕтрольные растворы. Методика приготовлениJI контрольньD( растворов

приведена в приложении А.- 
8.1.2 Перел проведецием поверки спектрофотометр готовят к работе в соответствии с

руководством по эксплуатации.
8.1.3 Опробование спектрофотометра проводится в автоматическом режиме посред-

ством прохождения иIlициzlлизации. Результаты опробоваrrия считают поло)юIтельными, ес-

rпr пройдены все пунюы инициализации.

9 ПРОВЕРКЛ ПРОГРАММНОГО ОБЕСIIЕЧЕНИЯ СРЕДСТВЛ ИЗМЕРЕНИЙ
9.1 ЛIЯ опредеJIениrI идентификациОнЕьD( данньD( программногО обеспечениЯ (далее -

по) запускают По спектрофотометра wizдfud (запуском исполЕяемого файла в папке, в

которой установлено програJ\{мное ob""rrer"nne, иJIи з{шуском с помощью ярлыка WizДДтd

на рабочем столе ОС фисунок 1).

WАкl
Рисунок l - Ярльш< WizAArd на рабочем столе

Примечание - С помощью ярльпtа WizДДтd на рабочем столе оС ПО спектрофотомегра

WizAArd загryскается в пуЕкте Operation - Measurement ФисуЕок 2),

Еr-il
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Рисунок 2 - Запуск ПО спекгрофотометра WizAArd через Ярлык WizAArd

После запуска ПРОЦРzllt{Мы (необходимо ввести логин и пароль), номер версии про-

граммного обеспечения доступен дш просмотра через следующис пункты меню окна про_

ф**ur, [НеlрДомочь] - [ДЬочt WizДДтd/О програллr.rе WizДДrd] фисlшок З).

trх-Р 
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Рисуъок3-ПУнктыменюдляотображенияидентификационItьD(данньD(ПоWizддтd

В открьвшемся окне высвеIмвается н:мменоваЕие и Еомер верии ПО фисупок 4),

х

ve1,5,11
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Значение
WizAArd для

модели
АА-7000

WizААrdщя
модеJш

АА_6300

Идентификационные данные
(признаки)

Setup.exeSetup.exeSetup.exeИденти икационное наименование ПО

5.104.202.40
Номер версии (идентификационньй
номер ПО), не ниже
I]ифровой идентификатор ПО

6

Таблица 3 - LIденти данные аtIt{много обеспечения

s I8,,,-х.I
("-t)

(1)

где Х,,о,Хо - i-Toe и среднее арифмепtческое значение абсорбции при введении фонового

раствора,

(2)

где Х - среднее значение абсорбции при введении контроJIьного раствора;
С, - массовм концентрация i-ого кокгрольного компонента в коIrтрольном растворе.

l0,1.3 Опрелеление предела обнаружения спекгрофотометра в режиме пламенной ато-

мизации
10.1.3.1 Определение предела обнаружения спекгрофотометра по меди проводят при

следующих условшD(:
,Щлина волны 324,8 нм
Спекграьная ширина щеJш моЕохро- 0,5 нм
матора (0,7 нм для моделей АА-6200, АА_6з00, АА_7000)

Время предварительного распылениJI 5 с

Время интегрировzшиJt 5 с

Тип пламени ацетилен-воздух, массовая концеЕтрация меди в растворе (С, ) 0,04 мг/.ш,l3 (кон-

трольньй раствор Nя 4, приложение А, таблица A.l)

с

WizAArd для
моделей

АА_6800/б200

9.2 Результаты операции поверки считalют положительными, если идентификационные

данные ПО соответствуют приведенным в таблице 3.

10 ОIIРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИIIЕСКID( ХАРАКТЕРИСТИК И
ПОДТВЕРЖДЕНИЕ СООТВЕТСТВИЯ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ

МЕТРОЛОГИЧЕСКИМ ТРЕБОВАНИЯМ

10. 1 Определение прдела обнаружения
10.t.1 Опрелепяют }?овень флукгуационньu< шумов нулевого сигнала (УУ), используя

фоновьй раствор. В качестве фонового раствора црименяют воду дJIя лабораторного анализа

или 0,1 М раствор азотной кислоты. Проводят не менее б измерений оптической плотности

при введении фонового раствора. Уровень флукryационньп< шlмов (л) принимаlют равным
среднему квадратическому откJIонению (S) результатов измерений абсорбции фонового

растворц которое рассчитываеIся с помощью ПРОГР:lI\,rМНОГо обеспечения или по формуле

10.1.2 Прелел обнаружения (С") принимают рrlвным значению массовой концентрации,

в ти раза превышающей уровень шупла. предел обнарlжения рассtlитывalют с помощью

програ!ммного обеспечения или по формуле

зN.q
х
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Перд проведением измерений абсорбции коЕтроJIьного раствора Nэ 4 проводят изме-

реЕия В соответствии с 10.1.1 и рассчитыв.tют предел обнаружения (С", мкг/,щ,r3) в соответ-

ствии с 10.1.2.
10.1.4 Опрелеление предела обнаружения спекгрофотометра в pe)mrмe электротермиче-

ской атомизации
10.1.4.1 ОпределеЕие предела обнаружения спектрофотометра по марганцу проводят

при след},ющих условиях:
,II,iппrа во.lпш 2'l9,5тл,l

Спекгральная шлрина щели монохроматора 0,2 нм
Объем дозирваrшя 20 Irк-тt

Скорсгь дозирмrп.rя 10 мк,t/с

Перед проведением измерений абсорбции контрольного раствора JФ 3 (приложения А,
таблица Д.2) i массовой коIrцеЕтрацией марганца 0,00l мгhм3 проводяt измерения в соотвЕт-

ствии с 10.1.1 с использованием фонового раствора Nч 2. Затем помещают графитовую кюве-

ту с пиропокрытием в электротермический атомизатор. Проводят измерения абсорбции кон-

трольного раствора марганца не менее б раз и расс.пzтьвilют её среднее арифметдtIеское зна-

чение ( Х ). Предел обнаружения ( С" ) приЕимalют р:lвным значению массовой концеЕтрации,

в три раза превышающей уровень щма ( N ) и рассчитывают по формуле (2).

10.2 Определение отlосительIlого среднего квадратпЕIеского откпонения вьD(одного

сигнiUIа
10.2.1 Опрелеление относительного среднего квадратиtIеского отк.лонения вьD(одЕого

сигнала в режиме пламенной атомизации
Измерения проводят с помощью KoKTpoJbIrbD( рластворов с массовой концецтрацией ме-

ди 4 мг/дм3 (для модели дд-6200) и 2 мг/дм' (для моделей дд-6з00, дд-6800 и

АА-7000).
УсловиЯ измерений задают в соответствии с 10.1.3.1 настоящей методики IIоверки.

Проводят не менее б измерений абсорбции соответствующего контроJIьного раствора.
относительное средIее квад)атическое откJIонеЕие вьD(одIого сипlала рассtмтывают с

помопlью прогрtlI\,rмного обеспечения иJIи по формуле

I8,-xIl00
х п-|

(3)

fде п

х
х

- количество измерений;

, - i-Toe значение абсорбции;

- средЕее арифметическое значение абсорбции при Введении контрольIlого раствора

10.2.2 Определение относительного среднего квадратического отклоЕения вьIходно-

го сипIала в режиме электротермической атомизации
Измерения проводят с использованием кокгроJIьного раствора с массовой концекграци-

ей марганца 0,001 мг/дм'.
Условия измерений задают в соответствии с 10.1.4.1 настоящей методики поверки.

Контрольньй раствор вводят в прибор не менее б раз, измеряют значения абсорбции и

с помощью ПРОГРttl\,rМЕОГо обеспечения прибора вычисJUlют значеЕие относительного сред-

него квадратического откJIонения в соответствии с формулой (3).
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10.3 Определение показателей тотIности результатов измерений
При проведении периодической поверки 4 экспJryатируемьп< по НД на метод,rки, отве-

чzlющим требованшп,r гост Р 8.56з-2009, проверяют показатеJIи тоtIности резуJБтатов изме-
рений в соответствии с процедурами и нормативal .rи KoETpoJUI, регламентированными в ме-
тодике измерений.

10.4 Подтверждение соответствия спекгрофотометра метрологиЕIеским требованиш,r
Спекгрофотометр соответствУет метрологшIеским требованИяlu, 

""о" 
arЬrry^rеraоые зна_

чениjI пределов обнаружения и относительного среднего квадратического откJIонения вы-
ходного сипlала не превышllют значений, }'кanaHHbD( в таблице 4.
Таблица 4

11 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ
1 1.1 Результаты поверки спекгрофотомегра заносят в протокол произвольной формы.
11.2 Результаты поверки передzlются в Федермьньй информационньй фонд по обес-

печению едиIIства измерений (ФиФоЕи). При положительньD( результатах поверки оформ-
JUIют свидетеJIьство о поверке в соответствии с действующим зzжоЕодатеJIьством в области
обеспечеция единства измерений по письменному зzulвлению владельца или Iмца, предста-
вившего средство измерений на поверку.

11.3 На спекцрофотометр, не удовлетворяющий требованиям настоящей методики по-
верки, в соответствии с действующим заlконодатеJIьством в области обеспечения единства
измерений оформляется извещение о непригодности с }казанием притIин по письменЕому
заявлению владельца или лица предстzlвившего средство измерений на поверку.

l1.4 Знак поверки наносится на свидетельство о поверке (при его оформлении).

Нача.ltьникотделаФГБУ'ВНИИМС" (Z.'А/п

Начальник сектора ФГБУ "ВНИИМС", к.х.н. О.Л. Рlтенберг

Наименовпrие характеристики Значение
АА-6200 АА_6800 АА_7000

предел обнаружения м
мизации-в пламенной ато 0 01

-в эл й атомизации 0 01 0,00005
Предел допускаемого относительного среднего
квадратического отклонения вьD(одного сипlа-

е плal}{еннои атомизы7ии,Yо 2
Предел допускаемого относительЕого среднего
квадратиtIеского oTKJIoHeHIrJI вьD(одного сигна-
ла в pelc{Me электротермической атомизации,
% 2 5

С.В. Вихрова

Z

АА-6300

лав

7
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ПРИЛОЖЕНИЕА
(обязатшьпое)

МЕТОД{КА IIРИГОТОВJIЕНИЯ КОНТРОЛЬНЬD( РАСТВОРОВ

л.1 срЕдствл измЕрЕниЙ, посудА, рЕлктивы
д.1.1 гсо 7255-96 cocтalвa раствора ионов меди, интервzlл допускаемьD( aTTecToBaEHbD(

значений массовой *о"цa"тчц*,, 
"o"ou 

о,0,95 до 1,05 г/дr,rЗ, грапицы допускаемой относи-

тельItой погрешЕости аттестовzlнного значения при Р=0,95 не более *lolo,

д.l .2 гсо 7875-2000 состава раствора иоIIов марганца, интервал допускаемьD( аттесто-

BaHHbD( значений массовой конценцации ионов от 0,95 до 1,05 г/д,л', границы допускаемой

относительной погрепшости аттестовilнного значениJI при Р=0,95 не более *1%о.

А.1.3 Колбы мерные наJшвные 2-100-2,2-1000-2, гост |,1,10-74,

А. 1 .4 Пипетки градуиров.tнные вместимостью 1 -2-2-1 , | ,2-2,10 , |-2-225,

гост 29221-9l.
A.1,5 Вода для лабораторного анализа ГОСТ Р 52501-2005,

А.1 .6 Кислота азотнм оСЧ, ГоСТ 1 1 125-84.

А.1 .7 .Щистиллированн,ц вода, ГОСТ Р 58144-2018.

А2подOювклпосудI
Д.2.1 Новlто или загрязненную посуду промывают pttcTBopoм СМС, затем водопровод-

ноЙ водоЙ, а после ополаскив:lют д{стиJIJшровапной водой. Непосрдственпо перед испоJIьзо-

мнием посуду промьв.ют раствором азойой кислоюй . *о"ч.фчцr"й l молЫдuЗ (65 см3

азотной кислоты переItосят в мерную колбу вместrлrлостью 1000 см' и доводят до метки д,r-

стиruмрванной волой).
А.2.2НовУюпосУДУ'преДIазначенЕУlоД'lяхр.шенияраствороВсмассовойконценlраци-

ей ионов метаJIлов менее 1 мг/дм', промывают согласно Д.2.1, заполняют раствором подлежа_

пцrм хршtению (таблица Д,l), вьцерживаот не менее 8 часов, сJIивtlют раствор и ополаскива_

ют l0 см3 диgги;шированной воды.

АЗ IРИГОТОВЛЕНИЕ ФОНОВЬD( РАСТВОРОВ
А.3.1 Приготовление 2М раствора азотной кислоты (фоновьй раствор N9_1) 

1

128 смЗ азотной кислоты помещают в мерн),ю колбу вместrлr,tосгью 1000 см,. доводяг до

метки водой для лабораторного анaIJшза, перемешивают.

А.3.2 Приготовл""пё 0,1М pu".uopa азотной кислоты (фоновьй растволрлNэ 2)

6,5 см3 Ьошой кислоты помещают в мерную колбу вмесгимОСГЬЮ 1000 СМ', ДОВОДЯr ДО

мсгки водой дIя лабораторного шr:IJIиз4 перемепшкlют,

А.4 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВЛЕНИЯ
А.4. l ПриготовлеЕие KoHTpoJIbBbD( растворв меди

коrrrрольные растворы меди приготавливllют из Гсо 7255-96 состава раствора ионов

меди с мzюсовой конценцац.rей nono" 
"aдп 

l г/дrл3 и фоновьп< рсгворов в соотвgrgгвии с таб_

лицей А.1.
Тб.шлrаА.1

J,(Ъ

раствора

объем Массовая концекца-
цшr иоЕов меди,

мг/дl

Срокхршешя
раствораисходiого

раствора
фонового

99 cMJ

фонового раствора
Nq1

10 3 меслlа
1 1clrf

гсо 7255-96

2 40 cMJ

раствора Ne 1

бOс;
фонового раствора

N92

4 10 дtей
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Jф

раствора

объем Массовая концешра-
цIIя ионов меди,

мг/дr,rЗ

Срок храпеtпля

раствора
исходlого
раствора

фонового
раствора

J 50 см3

раствора М 2
50 cMJ

фонового раствора
м2

2 1 депъ

1 1ы
раствора

Ns2

99 cMJ

фонового раствора
N92

0,и l деь

А.4.5 Пригоmвление контрольньD( растворов марпшца
Контрольные растворы марганца притотilыIивtlют из ГСО 7875-2000 cocTtвa раствора

ионов марганца с массовой концентрацией ионов маргмца 1 г/дr,rЗ и фоновьпr растворов в со-
ответgгвии с табrшцей 2.
Табrптца А.2

лг9

раствора

объем Массовая концен-
трация ионов мар-

ганца, тrг/д,t'

Срок хршrения

раствора
исходного
раствора

фонового
раствора

1 1сll
гсо 7875_2000

99 cMJ

фонового раство-
ра Nэ 1

10 3 месяца

2 lы
раgгвора

Nsl

99 см]

фонового раство-
раNл2

0,1 1деь

J 1Ф1

рсгвора
Ns2

99 cMJ

фонового раство-
раNэ2

l деrъ0,001


