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осударственная система обеспечешия едшнства измерений

спекгрометры атомно-эмиссионные с ин,цукгшвно-связанной

плазмой ICP. Методика поверки

г

мп 12_21r-2021

1 общие поло?кенпя

1.1 Настоящая методика поверки распрострiшяется на спектрометы атомно-

эмиссио}tные с индуктивно-связанЕой плазмой ICP (далее - спектромsтры), производства

KJiangsu Skyray Instrument Со., Ltd>, Китай, и устанавливает методы и средства первичной и

периодической поверок. Поверка спекгрометров должна осуществJUrться в соответствии с

требованиями настоящей методики поверки.

1.2 При проведении поверки должна обеспечиваться прослеживаемость спектрометров к

государственному первичному эталону единиц массовой (молярной, атомной) доли и массовой

(МОЛЯРНОй) КОнцентации компонеЕтов в lrслдих и твердых веществаlх и материzlлzlх на основе

кулонометрии ГЭТ l76 согласно государственной поверочной схемы для средств измерений

содержzlпия неорганических компонентов в жидких и твердьгх веществах и материалах,

угвержденной приказом Федера:lьного агентства по техническому регулированию и

метологии от 19.02.2021 года JtlЪ l48 с впесением изменений в приложение А к

государствепной поверочпой схеме, }лтвержденным прик{вом Федермьного агентства по

техническому реryлировzмию и мgтологии от 17.05.202l года Ns 761.

1.3 Настоящм методика поверки применяется мя поверки спектрометров,

используемьн в качестве рабочих средств измерепий. Передача единицы осуществляется

методом прямьн измерний массовой концешрации элементов в стандартных образцах.

1.4 В результате поверки должны быть подгверждены мЕд)ологические тебования,
приведенные в таблице 1,
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значение для модели
ICP3200ICP3000IcP2060T

Наименование характеристики
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Предеrы обнаружения элементов
(по критерию 3о), мкг/д,л3, не более
- марганца (Мп, },:257,б10 нм)
аксиальное набJIюдение

ра,щапьное набJIюдение
- бария (Ва,7"=455,403 ,ш)
zксиalльное набrподение

рад{аJьное наблодение
- цинка (Zn, }"=2l3,856 нм)
аксимьное набJIюдение

альное наблюдение

500l
Предел допускаемого относительного
среднего квадратического отклонения
выходного сигналаl ), О%

|) Дя аксимьного и радиального наблюдения по коtпрольному раствору с массовой концентрацией

цинка 1000 мкг/дм3

Табшца 1-М огические ха истики

2 Нормативные ссылки

2.1 В настоящей методике поверки использованы следующие ссьшки:

Приказ Минпромторга России от з1.0,7 .2020 г. М25 10 <Об улвержлении Порядка

проведения поверки средств измерний, требовапий к зЕzку поверки и содерж:lнию

свидетельства о поверкеD;

Приказ Минтруда России Ns 903н от 15.12.2020 г. <Об угвержлении Правил по охране

туда при эксILтryатации электрустzлновокD;

приказ Федерального агентства по техническому реryJпiров:lнию и метрологии от

|9.02.202| года Ns l48 коб утверждении государственной поверочпой схемы дя средств

измерений содержzlния ЕеоргtlЕшIеских компонептоВ в жи.щпх и тверды)( веществах и

материirлах)

Приказ ФедерlUIьного :гентства по техническому регуJrиров,lнию и метрологии от

|7 .05.Z02l года Ns 76l <О внесении изменеIlия в приложение Д к Государственной поверочной

схеме дП средств измерений содержilнI{я Ееорганических компонентов в жидкю( и твердьD(

веществах и материaшм, утвержденной приказом Федера.ltьного агентства по техническому

реryлированию и метологии от 19 февршя 2021 г. Ns 148)

ГОСТ 12.2.007.0-75 <Система стандартов безопасности труда, Издеlп,tя

электротехIlические. Общие требования безопасности>.
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3 Перечень операций поверкп средства измерешпй

3.1 При поверке спектрометров должны быть вьшолнены операции, указанные в

табrшце 2.

Таблица 2 - Операции поверки

3.2 В сryчае невьшолнения требований хотя бы одной из операций поверка

прекращается. спектромегр бракуется.

3.3 Проведение поверки в сокращенном объеме не допускается.

4 Требованшя к условпям проведения поверки

4.1 При провелении поверки должны бьrrь соблюдены следующие условия:

- температура окружающего воздуха, ОС от 15 до 25

- относительнiul ыIчDкность воздуха,7о, не более '70

5 Требованпя к специалистам, осуществJIяющпм поверку

5.1 К проведению работ по поверке спектометов допускаются лица, прошедшие

специальное обуlение в качестве поверитеJIя, инст}ктaDк и обученные работе со

спекгрометром ,

6 Метрологпческпе п техническпе требованпя к средствам поверки

б.1 При проведении поверки применяют оборудовalние согласно таблице 3.

Наименование операции

обязательность
проведения операций при

Номер раздела
(rгуrкга) методики

поверки, в
соответствии с

которым вьшолняется
операциJI поверки

первитrой
поверке

периодической
поверке

Внешпий осмотр да да 8

Подготовка к поверке и опробование да да о

да да
Определение метрологических
харакгеристик:
- пределов обнаружения;
- отЕосительного среднего квадратического
откJIонения вьD(одного сигнала

да
да

да
да

l1

Подтверждение соответствия средства
измерений метрологическим требованиям да да |2

6
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Перечень

рекомендуемьп
ств по

Операции поверки,

ующие применения
средств поверки

Метрологпческие требования к средствzlIt{

поверки, необход.tмые для проведениJI
поверки

Гигромегр Rotronic
HygroPalm,

рег. Nч 2б379-04

,Щиапазоны измерний температуры и
относительной влажности не менее требуемых
по п.4. .Щопускаемая абсоrпотнм погрешность
измерений температуры * 2 ОС, относительной
вл кности + 5,0 %.

раздел 9 Подготовка к
поверке и

опробование

Стандартньй образец
состава раствора
ионов марганча (1I)

(нк-эк)
гсо 7875_2000

Интервал допускаемых значений массовой
концентрации ионов маргtlнца (II) от 0,95 до
1,05 г/дмЗ, границы догryскаемых значений
относительной погрешности (Р:0,95) *1,0 %

Интервал допускаемых значений массовой
концентрации ионов бария от 0,95 до 1,05

мг/см3, границы допускаемьD( значений
относительноЙ погрешности (Р=0,95) +1,0 %

Интервал допускаемых значений массовой
концентрации ионов цинка от 0,95 до 1,05

г/дмЗ, границы допускаемьж значений
относительной погрешности (Р=0,95) +1,0 %

Вода для лабораторного zlнализа 1 степени чистоты по

ГОСТ Р 52501-2005;
Колбы исполнения 2-250-2,2-200-2 2 класс точности по ГОСТ 17'10-74:

Пипgгки исполнения 1-2-1, 1-10-1 2 класс точности по ГоСТ 29169-9l ;

Стакшr стеклянньй по ГОСТ 23932,90;
Кислота азотная концент ваннм ч.д.а. по ГОСТ 4461-'7'7

Раздел 1 1

Определение
метологических
характеристик
средства измерений

Таблица 3 - Средства поверки

6.2. Срелства измереЕий должны бьпь поверены. Стандартные образчы должны иметь

действ}тощие паспорта.

б.3,щопускается применение lалогиIшьн средств поверки, обеспечивающих

опр€деление метрологических харaжтеристик поверяемого спекгрометра с требуемой

точностью.

7 Требоваппя 0словпя) по обеспечению безопасности проведения

поверки

7.1 При проведении поверки должны быть собrrюдены <правила по охране труда при

эксплуатации элекгроустаповок), }твержденные Приказом Минтрула России от 15.12.2020 г.

Nэ 903н, требования ГОСТ |2.2.00'7.0.

7.2 Поверитель перед проведением поверки должен ознакомиться с р}ководством по

экспJryатации на спектрометр и прйти обуrение по oxpzlнe труда на месте проведения поверки,

1

Стандартный образеч
состава раствора
ионов бария
гсо 7760_2000

Стандартный образеч
состава водного

раствора ионов цинка
(нк-эк)
гсо 7837_2000



8 Внешппй осмотр средства измеренпй

8.1 При внешнем осмотре должны бьrгь установлены:

- соответствие внешнего вида спекгрометра сведениям, приведеЕным в описчшии типа;

- отсугствие видимьп поврждений и дефекюв, ухудшalющих внешний вид

спекгрометра и препятствующих его применению;

- соответствие комплектности спекгромgгра, 1тазанной в р}ководстве по эксплуатаIIии

(за исключением запасньrх и других частей, не вJIияющих на метрологические хараrгеристики);

- четкость обозначений и маркировки.

8.2 При устzlноыIении дефекгности, препятствующей нормапьному исполъзованию

спектрометра, его бракуют и дальнейшую поверку не проводят.

9 Подготовка к поверке п опробоваrrпе средства пзмерений

9.1 Подготовка к проведению поверки

9.1.1 Провести контоль условий поверки с помощью гигромgгра в соответствии с

таблицей 3.

9.1.2 Включить спекгромеlр и дождаться зzrвершения процедуры самотестирования,

котораЯ производитсЯ автоматическИ после вкJIючения питalния спектрометра и зalпуска

програlrlмного обеспечения. В слrrае успешного прохождения сarмотестирования на экране

МОНИТОРа ПОЯВЛЯеТСЯ СТаРТОВОе ОКНО ПРОГРzlJt,{МЫ УПРаВЛеНИЯ СПеКГРОМеТРа.

9.2 Подготовить растворы для проведения поверки

9.2.1 Приготовить контрольпыЙ раствор Ns2 на основе воды для лабораторного анализа

в соответствии с приложением Д, испоrьзуя стандартные образчы, укarзанные в таблице 3.

Контрольный раствор Nл2 содержит контрльные элементы со следующими массовыми

коЕцентациями:

Zn - 500 мкг/дr.l3;

Мп - 50 мкг/дм3;

Ва - l0 мкг/дм].

Концольньпr раствором Nsl является вода для лабораторного анализа 1-ой степени

очистки.

9.3 Опробование

9.з.l При опробовании проверить работоспособность органов управления и

регулирвки спектрометра в соотвgгствии с РЭ.

8



10 Проверка программного обеспеченпя средства пзмерепий

l0.1 При проведении поверки вьшолнитъ операцию кПодтверждение соответствия

пргрiммного обеспечения>. ,Щля однозначной идентификации прграJt{много обеспечения

(лалее - ПО) дбстаточно определения только номера версии (пдентификационного номера).

l0.2 Номер версии ПО может быгь выведен в окне прогрzш\.rмного обеспечения

спектрометра при обряцеяии к подп}пкту меню KHelp > ---+ KAbout>.

10.3 Номера версий ПО должны бьггь не Еиже приведенньтх в таблице 4.

Таблица 4 - Идентификационные данные прогрalммного обеспечения ПО

1l Опреде.пение метрологических хараrсеристик средства измеренпй

l 1.1 Определение пределов обнаружения

Определение пределов обнаружения провести с использованием контольньD(

растворов Nэl и Nл2, прrrготовленньп по приложению А.

С помощью контрольньD( растворов N91 и Ns2 построить градуировочные

характеристики для коЕтрольньD( элементов цинка, марганца и бария для аксиального обзора и

для радиального обзора используя длины волн, указанные в табrшце 5.

Таблица 5 - Установки спектометра при проверке метрологических характеристик - длины

волн и обзор плазмы

сигнала

Определение относитеJьItого среднего квадратического отклонения выходного сигнала

провести по цинку, маргtшцу и барию в вариа}tтах llксимьного и радиапьного обзора

наблюдения за тшазмой с использованием контрольного раствора N2, приготовленного по

приложению А.

9

идентификационные данные (признаки) Значение

Идентификационное нмменование ПО Skуrау ICP

Номер версии (идентификационньй номер) ПО не ниже 2.0.2

IJифровой идентификатор ПО

Nq п/п Элемент ,Щлина волны, нм Обзор плазмы

1 I]инк (Zn) 213,856 Аксиальньй/Радиальный

2 Марганеч (Мп) 25,1,610 Аксиа,rьныйЛадиа,'rьный

) Барий (Ва) Аксиаrrьный/Радиальный

Используя поJryченные градуирвочные харtжтеристики провести по десять измерний

концентрации конто.шньD( элементов (Zn, Мп, Ва), используя в качестве пробы воду для

лабораторного анализа (контрольньrй раствор JФl).

l1.2 Определение относительного среднего квадратического откJIонениJI вьIходlОГО

455,40з



Провести по десятъ измерений иЕтенсивности спекграJьньD( rпний циrтка, маргzlнца и

бария на длинalх волн, указанньD( в таблице 5 дlя контрольного раствора Nч2 в режиме

радиального обзора и в режиме аксимьного обзора.

12 Подтверlмение соответствия средства измерений метрологическим

требованиям

12.1 По результатzlм, поJIученным по 11.1, рассчитать среднее арифметическое значение

концентрации ({, мкг/дм3; и среднее квадратическое откJIонение 1.Sr, мкг/лм]) для каждого

элемента по формулам:

(1)

(4)

(5)

I(д -&) (2)

+ п-1

где Х,; - paayn"ru, i-го измерения концентрации j-го элемента в контрольном растворе JФ 1 .

мкг/дм];

'? 
- количество измерений концентрации j-го элемента в контольном растворе Nоl ,

По полуrенному по формуле 2 значению среднего квадратического откJIонения

результатов измерений концеIrтации элементов рассчитать предол обнаружения 1Со, , мкг/лм])

каждого проверяемого элемента по формуле

Q =3,S, (з)

полlченные зЕачения пределов обнаружения не должны превышать пределов,

приведенных в таблице 1.

12.2 Щля каждого результата измерений, полученного по 11.2, рассчитать среднее

арифметическое значение интенсивности вьнодного сигнала ( 1i, van. ед) и относительное

среднее квадратическое откJIонение (Sn, %) по формулам:

Du
т

п

l00 |{I,-t'f
sq

Ij п-|

l0

<В,
-у _ t=|

l,п



где 1u - результаТ i-го измерениЯ иятенсивностИ вьD(одногО сипlaша для j-го элемента,

усл. ед.;

и - количество измерений.

ПОrrУЧеННОе ЗначеЕие относительного средцего квадратического откJIонения в6D(одного

сигнала не должно превышать пределов, приведеняьD( в таблице 1 .

13 Оформление результатов поверки
13.1 Оформляют протокол проведения поверки в произвольной форме.

13.2 При положительньD( результат.rх поверки спектрометр признают пригодIым к

применению.

13.3 Нанесение знака поверки и пломбирование спектрометра не предусмотрено.

13.4 При оцицательньrх результатarх поверки спекрометр признают непригодным к

да.льнейшей эксIuryатации.

13.5 Сведения о результатtlх поверки передzlют в Федеральньй информачионньй фонл

по обеспечению единства измерениЙ в соотвgгствии с установленным порядком.

13.6 По зruIвлению владельца спекгрометра или Jшца, представившего спектрметр на

поверку, при положительньD( результатах поверки оформляется свидетельство о поверке в

соответствии с Приказом Мшrпромторга от 31.07.2020 г Nq 2510, при отрицательных -
извещение о непригодности к применению спектрометра.

О.С. Голынец
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ПРИЛОЖЕНИЕА
Процедура приготовлепия контрольных растворов на основе разбавления СО

,Щля приготовления промежутоIшого и контрольного раствора используют следующее

оборудование:
- колбы мерные 2-го класса точности с притертой пробкой по ГОСТ 1770,74;
- дозаторы одЕокilнальные или пипетки 2-го класса точпости по ГОСТ 291^69-9l,

гост 29228-9|.

A.l Приготовление промежуточного раствора с массовой концентрацией ионов цинка
20 мг/дмЗ, марганца 2 мг/дм3, бария 0,4 мг/дмЗ:

В чистуlо сухую мерЕую колбу с притертой пробкой вместимостью 250 смЗ, при

помоIщ-r фадуиров:lнной пипетки поминальной вместимостью 5 смЗ, строго поСлеДОВаТеЛЬНО

переносят 5,00 см3 стrшдартного раствора Zn с номинаьным значением массовой
концентрации 1000 мг/дмЗ, 0,50 см3 стандартного раствора Мп с номиншrьным значением

массовой концентрации 1000 мг/дм3, добавляот 2,5 смЗ концентрирванной НNОз, добав.тtяот

приб.rп,rзительно 50 см3 воды для лабораторного анltлиза 1-ой степени оrшстки и перемешивzrют,

переносят 0,10 см] стандартного раствора Ва с номинапьным значенпем массовой
концеЕтрации 1000 мг/дr,lЗ, разбавляют до метки водой для лабораторного zlнalлиза 1-оЙ степени

очистки и тщателъно перемешивtlют.

Примечание:
при отсутствии необходимости готовить промежrтоrшый раствор для всех

вышеперечисленньrх 3 ионов, стандартные растворы иск.лючаемьD( ионов в промежlпочный

раствор не добавляются.

Д.2 Приготовление коЕтрольного раствора Nq2 с массовой концеrграцией ионов циЕка
500 мкг/д.r3, марг.rнца 50 мкг/дмЗ и бария 10 мю/дм]:

в чистуlо сухую мерную колбу вместпмостью 200 см3, при помопш пипетки переносят

5,00 см3 промежуIоtlного раствора, приготовленного по пункry д.1, 2 см3 концен,грированной

НNОз, разбавляют до метки водой для лабораторного анllлиза l-ой степени оIшстки и

тщатеJIьЕо перемешивают.

Промежуто.пrьй раствор может храниться в колбе с притертой пробкой З месяца при

темперацре (20+5) .с, избегая воздействия солнечпьu< лучей. Контроrьньй раствор

рекомендуется испоJьзовать в день приготовления.

Примечание;
действнгельное значенпе массовой концеЕтраlцп ионов ct б приютовлеIlных раствора)( рассчrгывается

по формуле:

_Vro . со (A.l)
Vk

где Q - *ra""о"- *оrцентация элемента в стандартном растворе (лействrrтельное значение yкanano в

паспорте), мг/дrr3;

ио - объем аликвоты исходного раствора станДартноm образltа, смЗ

ил - объем приготовленного раствора (объем используемой мерной колбы), см3,

с|

l2


