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Государственпая система обеспечепия едппства измерепий.

Спектрометры атомЕо-эмиссионные с индуктивЕо-связанной

плазмой ПРОМЕТЕЙ. Методика поверки

мп87-241-202з

l общие положения

1.1 Настоящая методика поверки распростаняется на спектрометры атомно-

эмиссионные с инд}.ктивно-связанной плазмой ПРОМЕТЕЙ (дшее - спекгрометры)

производства Общества с ограниченной ответственностью <Сибирские Аналитические

Системьп (ООО (САС>), г. Красноярск, производствеЕная площадка: Jinan Beiyan Instrument

Со., Ltd, Китай, и устlulzlвJlивает методы и средства первичной и периодической поверок. Поверка

спектрометров должна осуществJuIться в соответствии с требованилr.rи настоящей методики

поверки.

1.2 При проведении поверки должна обеспечиваться прослеживаемость спектромfiра к

государствепIrому первиIIпому этarлону единиц массовой (молярной, атомяой) доли и массовой

(молярной) коrтцен1раIцrи компонентов в жидких и твердьD( веществах и материапах на основе

кулонометрии ГЭТ 176 согласно государствеЕной поверочной схемы для средств измерений

содержalния неоргllнических компонентов в жидкпх и твердьD( веществах и материalлalх,

утвержденной приказом Федерального lгентства по техяическому реryлированию и метРОЛОГИИ

от 19.02.202l года Nq 148 с внесением изменений в приложение А к государственноЙ поверо'пrоЙ

схеме, утвержденньD( приказом Федерального агентства по техЕическому реryJIировшrию и

метологии от l'1 ,05 ,202| года Ns 7б 1 .

Передача единицы осуществляется методом прямъ,D( измерений массовой копценlрации

элементов в стдцартньtх образцах.

1.3 Настоящая методика поверки примеIIяется ц|я поверки спектрометров,

используемьD( в качестве рабоштх средств измерений. В результате поверки должны быгь

подтверждеЕы метрологические требования, приведенньlе в табrпаце 1.
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Таблица 1-М огшIеские ха стики

Наименование характеристики Значение

Прелел обнаружения (в режиме аксиального обзора), мкг/дмЗ,
не более:
- для cd
-шяМп
- дlя Сr
- для Сч
-дшВа

(},:214,438 нм)
(I:257,610 нм)
(},:261,7\6 нм)
(I:324,754 нм)
(L:455,403 нм)

0,5
0,з
0,8
1,0

0,2

Предел обнаружения (в режиме радиzuIьIIого обзора), мкг/дмЗ,
не более:
- для Cd
- для Мп
- для Сr
- для Cu
- для Ва

(I:2l4,438 нм)
(},:257,610 нм)
(Х:261,7|6 нм)
(fu:324,754 нм)
(}"=455,403 нм)

1,8

0,8
3,0

з,4
0,5

Предел допускаемого относительЕого среднего квадратического
ОТКJIОНеНИЯ ВЬD(ОДItОГО СИГНаJIа, О/о

1

ПрIi}rечание - Предеш обнаружения усmновлены по критершо 3о

2 Нормативпые ссылки

2.1 В настоящей методике поверки испоJIьзованы ссыJIки на следующие документы:

Приказ Миlшромторга России от З1.0'1.2020 г. ]ф2510 <Об угвержлении Поря.ща

проведения поверки средств измерений, 1ребования к знаку поверки и содерж:lнию

свидетельства о поверке)

Приказ Мпнтруда России от l5.12.2020 Nр9O3н <Об утвержлении Правил по охране трУДа

при экспJIуатации электроустtlновокD

Приказ Федерального :гентства по техническому реryлировttнию и метрологии от

|9,02,2021 года N9 148 коб утверждении государственной поверочпой схемы дIя средств

измерений содержаниJI неоргzlнических компонеIIтов в жидких и твердьж веществalх и

материалахD

Приказ Фелерального агентства по техническому реryлированию и метрологии от

|7.05.202l года N9 76l <О внесении изменения в приложение А к Государственной поверо,тrой

схеме для средств измерений содержания неоргfilических компонентов в жидких и твердьD(

веществaD( и материrrлах, утверждеяной приказом Федерального агентства по техпическому

реryJпrрованию и метрологии от 19 февраrrя 202l г. Ns 148)

ГОСТ |2 .2 .ОО7 .О-7 5 Система стшдартов безопасности труда, Издетмя

элекгротехнические. Обпше требования безопасности.

3 Перечепь операций поверки

3.1 При поверке должны быгь вьшолнены операции, укtLзанные в табrпаце 2,
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Таблица2 - Операции поверки

3.2 В слуrае невыполнения требований хотя бы к одной из операций поверка

прекр2IrIается, спектрометр бракуется.

3.3 На основании письменного зalявления владельца спектрометра или JIица,

представившего спектрометр Еа поверку, допускается проведение периодической поверки

только в од{ом из двух режимов наблюдения плllзмы, zжсиальном или радиальЕом (поверка в

сокращенном объеме) с укilзанием в сведениях о поверке информации об объеме проведенной

поверки.

4 Требованпя к условиям проведения поверкп

При проведении поверки должны бьrь собrподены следующие условия:

- температура окружающего воздуха, ОС от +15 до +25;

- относительн:UI вл:Dкность воздуха, О/о, не более 85

5 Требования к специалпстам, осуществляющим поверку

К проведеншо работ по поверке спектрометра допускаются лица, прошедшие

специальное обу{ение в качестве поверитеJIя, инструктаж и обуrенные работе со спекгрометром.

6 Метрологпческие п технпческие требования к средствам поверкп

6.1 При проведении поверки примеЕяют средства поверки, приведенные в таблице 3.

6

Обязательность проведения
операций при

Номер раздела (пункта)
методики поверки, в

соответствии с
которым выполЕяется

операциJI поверки

перви.пrой
поверке

периодической
поверке

Внешний осмотр да да
Подготовка к поверке и опробовавие да да 9

Проверка прогрaммного обеспечения да да 10
Определение метрологических
характеристик:
_ относительного среднего
квадратического откJIонениII
вьD(одного сигнала;

еделов обна ения

да

да

да

да

l1

Подгверждепие соответствия
средства измерений метрологическим
требованиям

да 12

Наименование операции

8

да



Таблица 3 - Средства поверки

Операции поверки,
требующие применения

средств поверки

Метрологические требоваrия к средствzlь.l
поверки, необходr.п,rые для проведения

поверки

Перечень

рекомендуемьж
средств поверки

Раздел 9 Подготовка к
поверке и опробование

.Щиапазоны измерений температуры и
относительной влаrкIlости не менее
требуемьп< по п.4. .Щопускаемая
абсолютная погрешностъ измерений
темпераryры * 2 ОС, относительной
влаясrости * 5,0 7о.

Гигрометр Rotronic
HygroPalm,
рег. Nэ 26379-04

Интервал допускаемых значений
массовой концентрации ионов кадмия от
0,95 до 1,05 г/дл,tЗ, границы допускаемьrх
значений относительной погрешности
(р=0,95) +1,0 %

Стандартный образец
cocTzвa раствора
ионов кад\{ия
(нк-эк)
гсо 7874_2000

Интервал допускаемьж значений
массовой концеЕIрации ионов маргilнца
(II) от 0,95 до l,05 г/дrлЗ, грЕlницы
допускаемьIх значений относителъной
погрешности (Р=0,95) +1,0 %

Стандартньй образец
состава раствора
ионов марганца (II)
(нк-эк)
гсо 7875-2000

Интервал допускаемьп< значений
массовой концентации ионов хрома (VI)
от 0,95 ло 1,05 гiд.rЗ, граIrицы
доIryскаемьD( значений относительной
погрешности Р=0,95) +1,0 %

Стандартrrьй образец
сост:ва водного

раствора ионов хрома
(VD (нк-эк)
гсо 78з4_2000

Интервал допускаемых значений
массовой концентрации ионов меди от
0,95 до 1,05 г/дм3, границы допускаемых
значений отцосительяой погрешцости
(р:0,95) +1,0 %

Стандартньй образец
состава водного
раствора ионов меди
(нк_эк)
гсо 7836-2000

Интервшl допускаемьп< значений
массовой концентрации иопов бария от
0,95 до 1,05 мг/смЗ, гршrицы допускаемьD(
значений относительной погрешности
(р:0,95) +1,0 %

Стандартный образец
состава раствора
ионов бария
гсо 7760-2000

Раздел 1 1 Определение
метрологических
характеристик средства
измерений

Интервм допускаемьD( значений
массовой концеIпрации ионов кад\{ия от
0,95 до 1,05 г/дмЗ, границы допускаемых
значений относительной погрешности
(р=0,95) +1,0 %

Стандартньй образец
cocтalвa раствора
ионов к4,щ.rия (НК-
эк)
гсо 7874-2000

Интерва:l допускаемьD( значений
массовой концеIrтрации ионов марганца
(II) от 0,95 до 1,05 г/дм3, границы
допускаемьD( значений относительной
погрешности (Р:0,95) +1,0 %

Стандартньй образец
состава раствора
ионов марганча (II)
(нк-эк)
гсо 7875-2000

Интерва:r допускаемьгх значеЕий
массовой копцентрации иоЕов хрома (VI)
от 0,95 до 1,05 г/дмЗ, границы
допускаемьiх значений относительной
погрешности (Р=0,95) +1,0 %

Стандартяый образец
состава водного
раствора ионов хрома
о/D(нк_эк)
гсо 7834_2000
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Продолжение таблицы 3

6.2 Средства измерений, примеЕяемые при поверке, должIlы бьrгь поверены,

стандартные образцы должны иметь действующий паспорт.

б.3 .Щопускается использовать при поверке другrrе стандартные образцы, а тчlкя(е

}твержденные и аттестованЕые этarлоны едхlиц величин, средства измерений утвержденкого

типа и поверенные, удовлетворяющие мgтрологическим требовalниJIм, указlшньпrл в таблице 3.

7 Требования (условия) по обеспеченпю безопасности проведенпя

поверки

7.1 При проведении поверки должны бьrь собrподены <Правила по охране 1руда при

эксплуатации электроустzrновок)), угвержденные Приказом Минтрула России Ns9O3н от

15 декабря 2020 г., требования ГОСТ 12.2.007.0.

8 Внешний осмотр средства измеренпй

8.1 При внешнем осмоте устtlновить:

- соответствие внешнего вида спекгромета сведениr{м, приведенным в описании типа;

- отсуIствие видимьж повреждений спекгрометра;

- соответствие комплектности, указанной в руководстве по экспJryатации (ла;lее - РЭ);

- четкость обозначений и маркировки.

8.2 В случае, если при внешнем осмоте спектрометра вьUIвлены повреждеЕия иJIи

дефекты, способные оказать влияние на безопасность проведения поверки ишr резуJьтаты

8

Операции поверки,
требующие применения

средств поверки

Метрологические требования к средствzlJ\.r
поверки, необходимые для цроведения

поверки

Перечень

рекомендуемьц
средств поверки

Интервал допускаемьrх значений
массовой концентрации ионов меди от
0,95 до 1,05 г/дмЗ, гршrицы догryскаемьtх
значений относительной погрешности
(р=0,95) +1,0 %

Стандартньй образец
состaва водного
раствора иоЕов медr
(нк-эк)
гсо 78з6_2000

Интерва-п доrrускаемьж значений
массовой концентрации ионов бария от
0,95 до 1,05 мг/см3, границы допускаемьж
значений относитеrьной погрешности

,95 +l 0%

Стандартньй образец
cocтiвa раствора
ионов бария
гсо 7760_2000

Вода для лабораторного анализа 1 степени чистоты по
гост р 52501_2005
Колбы исполненля2-250-2,2-200-2 2 класс точIlости по
ГОСТ 1170-14;
ПипЕтю,r исполн енgя 1-2-1 , l - 1 0- 1 2 кJIасс точности по
гост 291б9-91
Стакан стек.пяпньй по ГоСТ 2з9з2-90
кислота азотная к BzlHH:t"я ч.д.а. по ГОСТ 44б1-77.

Раздел l 1 Определение
метрологических
характеристик средства
измерений



поверки, то поверка может бьггь продолжеЕа ToJIьKo после устiшения эlш( повреждений или

дефекгов.

9 Подгmовка к поверке и опробование средства rrзмерешrrй

9.1 Вклю.плть спекIромЕц и дождаться завершения процедуры самотестирования,

которlШ производrтся автомамчески после вкJIючениJI питilния спекIрометра и запуска

прогр:lммного обеспечения. В сrrучае успешнок) прохождениJI самотестирвания на экране

моциmра появJIяется стартовое окно профаммы упрzвления спекгрометра.

fрш проведения поверки должен бьггь устltновлен базовьй комплект системы ввода

пробы (распылитеJьная к!rп{ера распыJштель, гореrп<а) и заданы стандартные парzlмgгры работы

спектрометра в соответствии с РЭ

9.2 Проверить действие органов управления и реryлировки, работоспособность

спекгрометра в соотвЕтствии с РЭ.

9.3 Подготовить растворы для прведения поверки

Из стандартньпr образцов, указшrньпr в табlшце 3, приFотOвить контрольньй раствор NО

Еа основе воды для лабораторного irнализа в соответствии с приложением Д, содержащий

контроJьные элементы со следуюIщrми массовымп концеЕтрациями:

Cd - 500 мкг/дu3;

Mn- 50 мкг/дмз;

Сr - 500 мкг/д,rЗ;

Cu - 500 мкг/дlrl3;

Ва - l0 мкг/дr3.

контро.lьпьпr раgтворм Nsl являgгся вода дIя лабораторного апllлиза l-ой степеки

очистки.

9.4 Опробование

ПровестиконтроrьУсловийпоВеркиспомоIцьюгигрометраВсоотВетствиистаблицей3.

при опробовании проверить соответствие функчионирования всех узлов спектромета,

функциональньо< кJIzlвиш и прграммного обеспечения трбованиям, изложенньпr в РЭ,

10 Проверка программнопо обеспеченпя средства пзмеренпй

10.1 Провести проверку идентификационньD( д,шЕьD( программного обеспечения

(дшrее - ПО) спектрометра. Проверку идентификационньж данньD( ПО осуществляют в

следующем поряд(е:

- в глzвном окне прогрzr {мы в строке команд выбрать комzшд/ <Справка([I)>;

- в выпадающем меню выбрать ком:lнду <О программе",>;

о



- в открывшемся окне приведены идентификационное нммеЕоваЕие и Еомер версии

(идентификаIц.lонньй номеф ПО.

Идентификационные данные ПО должны соответствовать указанньпrл в таблице 4.

Таблица 4 - Идентификационные данные ПО

11 Определепие метрологическпх характерпстпк средства измерений

11.1 При оцределении мЕтрологических хар{жтеристик спектрометров измерения

проводят дlя не меЕее, чем ,щух коптольньD( элементов на длина( волн, указанньD( в таблице 5

Таблица 5 - Устzlповки спеюрометра при проверке метрологическпх харzrктеристик - длины воJIн

и обзор плазмы

11.2 Определение опlосительного средЕего квадратического откJIонения вьD(одного

сигнала

Определение относитеJьного среднего квад)атического отк.лонения вьD(одного сигн:lла

провести по выбршrньпrл контроJIы{ым элемеIlтiл {, в вариzштilх rжсиаlьного и радиаьного обзора

наблюдения за плазмой с использованием контроJьного раствора Nч2, приготовленного по

приложеrшю А.

Провести по десять измерений интенсивности спектрzшьньD( линий выбранньп<

конIроJIьпьD( элементов на длинФ( волн, указанньп< в таблице 5 для контроrьного pacTBopa.}lb2 в

режиме рад,Iz!льного обзора и в режиме аксиzшьного обзора.

1 1.3 Определение пределов обнаружепия

Определение пределов обнаружения провести с использовzшием коIIтрольIIьD( растворов

Nol и Nэ2, приготовленньD( по приложению А.

С помощью контрольньD( растворов Nчl и NФ построить градуировоI rьlе

характеристики для выбршrньп< коЕтрольвьD( элементов дJIя zlксиzлльного обзора и дlя

радиальЕого обзора используя дIины волн, указанные в таблице 5.

Идентификационные данные (признаки) Значение

Идентификационное нaмменование ПО Афина
Номер версии (идентификационньй номер) ПО не ниже 2.1 .0.0

I]ифровой идентификатор ПО

N п/п Элемент .Щлипа воrпrы, нм Обзор плазмы

l Кадuий (Cd) 214,4з8 Дксиальньй/Радиальный

2 Марганеu (Мп) 25,7,610 Аксиа:lьньйЛадиальньй
J Хром (Cr) 26,1"l|6 АксиальныйДадимьньй
4 Медь (Cu) з24,754 АксиальньйЛа,диальньтй

5 Барий (Ва) 455,403 Аксиальный/Радиальный
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Используя полгIенпые црадуировоtIные харzжтеристики провести по десять измерениЙ

кояцентрации выбршrпьж контрольньD( элемеЕтов, используя в качестве пробы воду для

лабораторного анализа (концольный раствор J.{!l).

Опрделение относитеJБного среднего квадратическою откJIонеЕIIя вьD(одного сигнма

по l 1 .2 провести одновременно с проверкой пределов обIrаружения по l l .3.

12 Подтверясдепие соответствпя средства пзмеренпй метропогпческпм

требованпям

|2.1 Д]lя каждого результата измерний, поJryченпого по 11,2, рассчитать среднее

арифметическое значение интепсивности вьD(одного сигнzlла (t, yan. ед.) и относите.тьное

среднее квадратическое откJIонение (,S., , %) по формулам:

I
Zt,

_ 
'=l

п
(1)

(2)

(3)

.S./
100 |{T,,t;'
I п-|

где 1, - резулЬтат i-го измеренItя ш енсивности въ,D(одIого сиrцаJIа для./-го элемента,

усл. ед.;

и - коJIичество измернпй,

Поrryченные значения относительного средIrего ква,дратического откJIоЕения вьD(о]шого

сигнала должны удовлетворять требованиям таблицы 1.

l2.2 fuя рзультатов измерппй, получеЕIIъ,D( по l1,3, ди кФкдою элемента рассlmтать

средrее арифметическое значение конце}црации ({, мкг/дд,l31 и средrее квад)атшIеское

откJIонение 1лý, , мкг/лlr.t3) по формулам:

Zxu
l=l

п

tV,-х,)'
(4)S,

п-1
гдех,_резУльтатi-гоизмеренl{яконцевтацииj.гоэлемеЕтаВконтоJIьIiомрастВоре

Nрl, мкг/дr.rЗ;

и - коJIичество измерений концентации J'-го элемента в коЕтрJъном растворе Nэl,

мt<г/дrr3.

,=l

l1

xj



По полу.rенному по формуле 4 значенrю среднего квадратического откJIопения

результатов измерений концентрации элементов рассчитать прлел обнаруж енпя (С., , мкг/дм])

кФlцого проверяемого элемента по формуле

С.; = 3'S; (5)

Полу.rенные значения пределов обнаружения должны удовлетворятъ тебовани-fr\.l

таблицы l.

13 Оформление результатов поверки

l3.1 Оформляют протокол проведеЕия поверки в произвольной форме.

13.2 При положительньD( результатах поверки спекгромgгр признzlют пригодньм к

применению.

13.3 Нмесение знака поверки и пломбирование спекtрометра не предусмотено.

lЗ.4 При отрицательных результатах поверки спекIрометр признают непригодIlыми к

дальнейшей экспJryатации.

13.5 Сведения о резуJIьтатах поверки передают в Федеральньй информационньй фонд

по обеспечению единства измерений в соответствии с устzшlовленным порядком. В сведениях о

результатzлх поверки приводят данные об объеме проведенной поверки.

13.6 По заявлению владеJIьца спекцометра иJIи лица, представившего спектрометр на

поверку, при положительных результатах поверки оформляется свидетельство о поверке в

соответствии с Приказом Минпромторга от 31.07.2020 г Nе 2510, при отрицательньD( - извещение

о непригодности к применепию спектрометра.

И.о.зав. лаб. 241 УНИИМ - филиала

ФГУП (ВНИИМ им. .Щ.И. Менделеева> о.С. Голынец

l2
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ПРИЛОЖЕНИЕА

(обязательное)

Методика прпготовлепия копц)ольЕого раствора
,щ;rя приготовления промехqпочного и контрольного раствора используют след}.ющее

оборудование:

- колбы мерные 2-го кJIасса точности с притертой пробкой по ГоСТ 1'.'70-74;

- дозаторы одЕоканмьIIые или пипетки 2-го класса тоIшости по ГоСт 29169-91.
гост 29228_9l.

А.1 Приготовление промеж}тОчного раствора с массовой концентрацией иоЕов кадмия
20 мг/дм3, марганца 2 мг/дмЗ, хрома 20 мг/дмЗ, меди 20 мг/дrлЗ, бария 0,4 мг/,ш,r3:

в чистуrо сухую мерную колбу с притертой пробкой вместимостью 250 см], при помощи
градуированной пипетки номинальной вместимостью 5 смз, строго последовательно переносят

5,00 смЗ стандартногО раствора Cd с номинальным зЕачением массовой концентрации

1000 мг/дм3, 0,50 см3 стаЕдартного раствора Mn с номина,тьным зЕачеЕием MaccoBoI-I

концентрации 1000 мймЗ, 5,00 см] стандартного раствора Сr с номина:lьным значением

массовой коЕцентрации 1000 мг/дм3, 5,00 см3 стандартного раствора Cu с номина.lIьным

значеЕием массовой концентрации 1000 мйм3, добавляют 2,5 см] кокцентрированной НNОз,

добавляют приб-rпtзительно 50 см3 воды для лабораторного zlнализа 1-ой степени очистки и

перемешивают, переносят 0,10 смз стандартного раствора Ва с номинальным значением

массовой концентрации 1000 мг/дмЗ, разбавляют до метки водой для лабораторного анaulиза l -ой

степени очистки и тщательно перемешивают.

Примечание:

ПРИ ОТСРСТвии необходимости гоювкть промелсугочный раствор дIя всех вышеперечисленных

5 ионов, стандартные растворы исключаемых ионов в промехý/точный раствор не добавляются.

А.2 Приготовление контрольного раствора Nэ2 с массовой концентрацией ионов кадмиJI

500 мкг/ди3, марганца 50 мкг/дr.rЗ, хрома 500 мкймЗ, меди 500 мкг/дмЗ и бария 10 мкг/.щ,r3:

В чистую сукую мерную колбу вместимостью 200 смЗ, при помощи пипетки переносят

5,00 смЗ промеж}точного раствора, приготовленного по пункту А.1, 2 смЗ концентрироваяной

НNОз, разбавляют до метки водой для лабораторпого au{tl,лиза 1-ой степени о.п,rстки и тщательно

перемешивают.
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ПромежуточнЫй раствор можfi хрalниться в колбе с притертой пробкой 3 месяца при

температуре (20+5) "с, избегм воздействия солнечньоt лучей. Контрольньй раствор

рекомендуется использовать в депь приготоыIения.

Примечание:

.щействrrrcльное значение массовой концеrпрации ионов cl б пригоmвленных растворах

рассчитывается по формуле:

С,=Ч.С" (A.l), 
l/k

где Со - массовая концентрация элемента в стандартном раствор (лейсгвrrельное значение

указано в паспорте), мг/дм];

Ио - объем itликвоты исходного раствора стандаргного образца, смЗ

И, - объем пригоювJIенною раствора (объем используемой мерной колбы), смЗ.

1,1


