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l Общпе положения

Настоящая методика поверки распросцlшulется на спектроф.rryориметры Панорама-М

(далее по тексry - спектрофrryорrметры) и устанавликrет методы и средства их перви,пrой по-

верки после ввода в экспJryатацию или после ремонта и периоддtIеской поверки в прцессе

экспJIуаlации.

требования по обеспечению прослеживаемости поверяемого спектрофlryорш\{етра к

государствеЕЕым первитIным этalлонам единиц величин выполIяются гrутем реализации на

спекгрофJIуориметре методик измереЕий с применением стzшдартньD( образцов утвержден-

пого типц прослеживаемьD( к комплексу государствеЕньD( первиIшьD( этмонов единиц массо-

вой (молярноЙ) доли и массовой (молярной) конценцации по гоСт 8.7з5.0-2011 (Государ-

cTBeEH:Ul поверочпiц схема дш средств измерений содержанI{я компонентов в жидких и твер-

дых веществах и материалах. Основные положения):

гэт 217-20l8 ГПЭ единиц массовой доли и массовой (молярной) концентршцrи неор-

ганиtlескйх компонеIIтов в водньD( pacтBoprrx на оспове грzlвиметрического и спекгр:tльного

методов;

гэт 176_2019 гПЭ единиц массовой (моJIярноЙ, атомпоЙ) лоли и массовоЙ (мОJIЯРНОЙ)

конценlрации компонентов в жш(кrх и твердьж веществalх и материarлах на основе кулоно-

метрии;

гэт 196_2023 гпэ единиц массовой (молярной) доли и массовой (молярной) концен_

тации компонентов в жидких и твердьгх веществzлх и материалzrх на основе спектраJБньD( ме-

тодов;

гэт 208-2024 гпэ единиц массовой (молярноЙ) доли и массовоЙ (молярноЙ) кОIrЦеН-

тацииоргtlническихкомпонентоВвжиДк{хитВердьD(веществzжиматериzш.D(ЕаосЕоВе
жидкостной и газовой хромато-масс-спектрометрии с изотопным разбавлепием и гравимет-

рии.

метод, обеспечивающий реализацию методиIс,l поверки - косвенное измерение пове-

ряемым средством величины, воспроизводlмой стандартньп{ образцом,

Примечания
1 . При пользовании настоящей мстодикой поверки целесообразно прверить действие

ссьшочныхдокУментовпосоотВетстВУющемУУказатеJIюстtшЦарrов'составленномУпососто-

янию на l января текущего года и по соответствующим информационным ук:tзaIтеJIям, опуб-

ликов {ным в текущем году.

2. Есrпл ссылочньй докуruент заменен (изменен), то при пользовании настоящей мето_

дикоЙ следует руководствоваться за {еЕrпощим (измененньпr) докр{ентом. Если ссылочrый

докрlент отменен без замены, то положение, в котором даЕа ссьшка на него, примеIiяется в

части, не затiгивающей эту ссылку.

2 Перечень операций поверкп

При проведении поверки доJDкны выпоJIЕrlться операции, указанIrые в таблице l,

Стр.2 Llз 12
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Таблица 1 - Операции поверки

Наименование операцпи

поверки

Обязательпость проведенйя

операции при поверке

первичной периодической

Внешпий осмот средства из-
мерений

Да
,7

Подготовка к поверке и опро-
бование средства измерений

.Ща Да 8

Проверка программного обес-
печения средства измерений Да Да 9

Определевие метрологиче-

ских харaжтеристик и подIвер-

ждеЕие соответствия

средства измерений метроло-

гическим требованиям

_ спеIсгрального дrапшона;

- предела детектирования
контроJъного вещества (фе-

нола) в воде;

- относитеJIьного средне-

квадратического откJIоне-

ния вьнодного сигнzrла;

- погрешIlости устzlновки
дшны волны;

- подтверждение соответ-

ствия спекгрофJryоримета
метрологическим требова-

ниям

Ща

.Ща

.Ща

.Ща

Да

.Ща

Ща

,Ща

[а

10.2

10.3

10.4

l0.5

3 Требовапия к условпям проведенпя поверкп

При проведенИи поверкИ собrподают следуюIщ{е условия:

- температура окрlтtающего воздуха от +l7 ОС до +28 ОС;

- относительная влiDкность воздуха не более 75 %;

- атмосферпое давление от 84 до l0б кПа.

4 Требованпя к специалйстам, осуществляющпм поверку

4.1 К проведению поверки допускаются лица, доrryщенные к вьшолнению поверкй по

дzlнному виду измерепий, изучившие методику поверки и руководство по экспJryатдши спек_

трофrryориметров, прошедшие инструктrDк по техяике безопасности в устzlновленном поряще.

Стр, 3 пз l2
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5 Метрологическпе п техппческие цlебоваппя к средствам поверки

5.1 При проведении поверки применJIют средства поверки по таблице 2.

Таблица 2 - Средства поверки

Операции поверки,
требующие приме-
нение средств по-

верки

Метрологические и технические
требования к средств€tм поверки,
необходимые для прведенпя по-

верки

Перчень ркомепд/емых средств
поверки

Раздел 3 Требова-
ния к условиям
проведения по-

верки

Средства измерний температуры
окружающей среды в диzшазоне
измерений от 0 ОС до +50 ОС с аб-
солютной погрешностью не более
+ 0,5 оС

Средства измерений относитель-
ной влаясrости воздуха в дичша-
зоне от l0 % до 85 О/о с основноЙ
абсолютной погрешпосrью не бо-
лее а 3,0 о/о

Средства измерений атмосфер-
ного давления в диапазоне от 80 до
l0б кПа с абсошотной погрешно-
стью не более * 0,3 кIIа

Термогигрометр автономньй
ИВА-6Н-Д, регистрационньй но-
мер в Федера.пьном ипформацион-
ном фонде по обеспечению едrн-
ства измерений 82З9З -2|

Раздел 10 Опреде-
ление мсФологиче_
ских характеристик

и подtверждение
соответствия спек-

цофлуориметра
метрологшIеским

требовыrиям

Комплекг светофильтров:
ДЛИНЫ ВОJШ M:lKcИM}'It{oB ПОЛОС ПО-

глощения (43l + 5), (529 + 5) и
(685 + 5) нм; пределы допускаемой
абсоrпотной погрешности опреде-
ления дJIин волн максимуlиов по-
глощения а 0,5 нм в комIшекге с

устройством дJut поворота свето-
ВОго п}л{ка

Приложение А.
Приготовление

КОНТРОJIЬНЬЖ

растворов

Стандартпьй образец состава рас-
твора фенола угвержденного типа
(массовая концентация l мг/см3,
погрешность н9 ý6л99 + 1 %)

Стандартный образец cocтzlвa рас-
твора фенола ГСО'l 27 0-96

Колбы мерные 2-го класса тоttности вместимостъю
гост 1770_74

l00 смз по

Пипетки с одной отметкой 2-го кJIасса точности вместимостью 2, 5 смЗ

любого исполнеЕия по ГОСТ 29lб9 - 9l или пипетки градуирв!мЕые
2-го класса то.пtости вместимостью 2 и 5 смз rпобого типа и испоJIне-

ния по ГоСТ 29227-9l
Вода дистиллиро ваняая ГоСТ Р 58144-2018

5.2 .щопускается применение других средств поверки, обеспечиваюlцих определение

метрологических характеристик поверяемьD( спекгрофrryориметрв с требуемой точностью.

5.3 Все средства измерений, используемые при поверке, должны иметь актуzlльrтуIо за-

пись о поверке в Федеральном информационном фонде по обеспечеrтию единства измерений,

а стандартные образцы иметь действующие паспорта.

Стр. 4 rз 12
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б Требованпя ýсловия) по обеспечепцю бgзопасностrr проведеция поверкп

При проведении поверки спектрофлуориметрв следует соблюдать требования без-

опасности при работе с химическими реzлктив.rми по ГОСТ |2.|.001-'16, Правил по охране

труда при эксплуатации электроуспlновок, }твержденньп< Приказом Минтруда России от

15.12.2020 Ns 903н, а также требования безопасности, содержащиеся в Руководстве по экспJry-

атации спектрофлуорlпrлетров,

7 Внешнпй осмотр средствд измеренпй

7.1 При внешнем осмоте устапiвJIивают соответствие спекгрофrryоримеrров следую-

щим требовшrиям:

- отсуIствие вIrешних повре)lцений (трещин, вмятин и др.), влияощrх на работоспо-

собность;

- исправность органов управления;

- соответствие маркировки требованияr.l экспJryатационной докулrентации.

7.2 Спекгрофryориметры считalют вьцержzlвIIIими внешниЙ осмоц, есJIи они сООТВеТ-

ствуют указанньпr вьшrе требовalниям.

8 Подготовка к поверке и опробовапRе средства измерений

8.1 Подготовка к поверке и контроJъ условий поверки

8.1.1 Перед проведением поверки следует изгlить Руководство по эксплуатации

спекгрофлуорпметра (ла.тlее - РЭ), Руководство пользоватеJIя программного обеспечепия (да-

лее - По) и настоящую методику, а Tzlkжe обеспечить вьшолнение требований техники без-

опасности согласно разделу б и вьшолнение условий црведениJI поверки согласно разлеrry 3

методики поверки.

8.1.2 Подготавливаот средства поверки, переIшсленные в разделе 5.

8.1.3 Приготавливают контрльные растворы фенола согласно Приложению А,

8.1.4 Подключшот спектроф.rryориметр к сети, вкJIючают электропитilние и прогре-

вают спекгрофлуоримет в течение 30 мин, запускают прграммное обеспечение.

п р и М е ч а н И е - .щопускается проведение проверки соответствия проф:lммного

обеспечепиЯ (см. раздеЛ 9), не дохс,rдаясь окоцт1ап11я времени прогрева спеIсгрофrryоршr,tетра.

8.2 Опробовлrие

8.2.1 Двтотестирование спектрофrryориметра проводится в alBToMaTmIecKoM режиме

после вкJIючения питzlния и запуска ПО.

8.2.2 Результаты опробов:lния считzlют положитеJьными, если в процессе опрбова-

ния не возникло сообщений об оrп,rбках.

9 Проверка программпого обеспеченпя средства пзмерепий

9.1 Запускают ПО стандартньпrrи средствами операционЕой системы, в глiвном меню

выбирают элемент Ияформачия/о прогрlмме. При этом появится окно с информацией об

идентификационном нмменовании ПО и номере версии.

Стр. 5 из 12



9.2 Результат проверки считают положитеJIьным, если идентификациопные данные

ПО соответствуют сведениям, приведенным в таблице 3.

Таблица 3 - Идентификшrионные данные програJ\{много обеспечения

Идентификационные данные (признаки)

I {ифровой идентификагор ПО

Примечание - Номер версии записьвается в виде меlрологически зпаш.rмой (неизменяемОЙ)

части ПО, указанной в виде цифрового обозначения в начilле номера версии я последуюпцм

рялом чифр (обозначенных букмми <х>), принимalющих значения от 0 до 9, юmрые описывzlют

модификации ПО.

10 Определение метрологпческих характерпстllк п полгверrlцепие соответствпя

средства rrзмереппй метрологпческпм цrебованиям

10.1 общие положения

10.1.1 Опрелеление метологпческих харalктеристик проводят с испоJ]ьзованием

встроенной в ПО функlии Поверка. .Щля этого зzшускают ПО, выбирают пункт главЕого меню

ПриборДоверка и следуют указаниям ПО.

10.1.2 При необходимости определение метрологических харzлктеристик мо}G{о про-

вести вргпlую по l0.2 - l0.5.

l 0.2 Определение спектрarльного диiшазона

10.2.1 в кюветное отделение спекгрофrryориметра помещают кювету с дистпJIJIиро_

ванной водой. Запускшот сиrrхронное сканирование монохроматоров возбуждения и регцстра-

ции в диапазоне от 190 до 900 нм с нулевым сдвигом по дJIиЕaм волн.

10.2.2 Спектрмьный диапазон мопохрматоров возбуждепия и регистрации прини-

мilют от 190 до 900 Ем, если при регистации спекгра по 10.2.1 не появЕлось сообщение об

ошибке.

l0.3 Определение предела детектирвiшия коIiтоJIьного вещества (фенола) в воде

10.3.1 При помощи прогрllJ\.rмного обеспечения к спекгрофJryориметру в соответствии

с РуководствоМ по экспJryатации (п.3.2.3) прводят градуировку спекгроф,гryориметра с ис-

пользовzlЕием раствора фенола с массовой концентацией 1 мг/дvЗ, приготовJIенного согласно

приложению д. В качестве фонового раствора используют дистиллиров:lнную воду, приме-

Еявшуюся для приготовления растворов фепола.

10.3.2 После завершения Фад}ировки в кюветное отделеЕие спекгрофlryоршетра по-

мещают кювету с дистиллированной водой (фоновьй раствор) и измеряют массовую концен-

трацию фенола в фоновом растворе, делtlя при эюм 10 последовательньD( отсчетов.

10.3.З Для фонового раствора вьFIисJIяют среднее арифметическое зЕачение зареги-

стрировzшных результатов измерний 1Лq, мг/лlrлЗ):

Значение

ПшrорамаПро

Номер версии (идентификационньй номер) ПО 2.х.х.

мп-242-2584-2024

Идентификационное наименовапие ПО

Стр. б из 12
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хф
, N

i=1 Хф,,

п

и среднее квадратическое откJIонение (Sф, мг/д\,t3):

(l)

(2)XiLr(Xo,l - Ло)' 
.

п-1 '

Sor"

So=

где X6,i - результат i-го измерения, мг/дrл3;

и - число измерпий (п = l0).

1 0.3.4 Рассчитьв:lют предел детектирокrнIlя фенола (С,и, мг/дм3) по формуле:

C^ln = З.Sq, (3)

При,Sб менее 0,0003 мг/дя3 принимают, Iпo Сn,и:0,00l мг/дlrл3.

l0.4 Определение относительного сре,щеI(Bадрати.Iеского откJIопеЕIIя вьD(оДlого сиг-

нала

10.4.1 В кюветное отделение спекгрофлуориметра помещtlют кк)вету с растворм фе-

нола с массовой концентрацией l мг/дмЗ и измеряют массовую концентацию фенола в рас-

творе, делiur при этом 10 последовательньD( отсчетов.

10.4.2 При помощи прогрzllr{много обеспечения к спекгрофrryорШrЛgГРУ ВЬт.ШСJIЯЮТ ОТ-

носительное среднеквадратическое откJIонение измеренньD( значений массовой концентрации

фенола в воде, которое принимllют за среднеквадратическое отк.лонеЕие вьD(од{ого сигнllла

Sooi

100 1
(4)

п-1,
i=1

где Ci - измеренное i-oe значение массовой концентрации фенола в растворе (i =

l,...,п), мг/дrл3;

С- среднее арифметическое значение массовой концентрации фенола в рас-

творе, мг/дм3;

п - число измерений (и = 10).

10.5 Определение погрешности ycTaнoBlol дJшЕы волны

10.5.1 Кюветное отделение спекгрофlryориметра остtlвJulют пустым и при помощи

прогр:ммного обеспечения регистрируют фоновьй спекгр.

10.5.2 В кюветное отделение спекгрофrryориметра помещают светофиrьтр ПС-7-В из

комплекга КоФ-02, при помоIщл програJ\{много обеспечения регистрир),ют его спектр и опре-

деJUIют положения максимумов поглощения В областл< 4l5 -,и5, 5l5 - 545 и 670 - 700 шr.

с
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10.5.3 Рассчитьrвают откJIонеЕия (Д},",i, нм) полученньD( значений от действитеJIьIIьD(
значений, указанньIх в протоколе поверки комплекта КОФ-02:

Дl",r = lu,t - lou,t (5)

где Ь,; - зарегистрировzrнные по 10.5.2 значения MllкcиIllylvloB поглощепия светофиль-

та ПС-7-В в соответств}.ющих д-ltшдiонах, нм;

l4B,, - действительные значения MalKcиM)aItloB поглощения светофильта ПС-7-В в

соответствуюIщ{х диiшазончD(, нм;

i - номер диапазона (i = l, ...,3).

10,5.4 За погрешЕость установки лпины воJшы монохроматора возбуждения приrп.r-

мают нмбольшее по абсолютноЙ велищ,lне отклонение, вы!мсленное по 10.5.3.

10.5.5 При помоIrш программного обеспечения устанавливzlют монохроматор возбуж-

дения в нулевой порялок лифракчионной решетки.

10.5.6 В кюветное отделение спекгрофлуориметра помещают устройство дJuI поворота

светового пу{ка на 90О из комплекта КОФ-02, при помощи програN.{много обеспечения реги-
сlрируют фоновьй спектр.

10.5.7 В гнездо светофильтра канала регистации помещilют светофильтр ПС-7-Р из

комплекта КОФ-02 и при помощи програIr{много обеспечения регистируют его спекгр и опре-

деJIяют положениJl максимул{ов поглощения в областях 415 - 445, 5l5 - 545 и 670 - 700 нм.

10.5.8 Рассчитывают откJIонениJI (A}"e,i, нм) поJIученньD( значений от действительньп<

значений, указаняых в протоколе поверки комплекта КОФ-02:

^\,,
\,t - lop,i (6)

где lp,i - зарегистрированные по 10.5.7 значеЕия м:ксиlчtуIr,lов поглощения свегофиль-

тра ПС-7-Р в соответствующих диапазон:rх, нм;

Хор,; - действительные значения мalксимумов поглощения свегофильтра ПС-7-Р в

соответствующих диiiпазон:ж, Ем;

i - номер диапазона (i = 1, ...,3).

10.5.9 За погрепшость устalновки длины волны монохроматора регис,грации прини-

мают наибольшее по абсоrпотной величине откJIонение, вьтчисленное по 10.5.8.

10.6 Подтверждение соответствия спектрофлуориметра метрологическим требовмиям

10.6. 1 Спектрофlryориметр соответствует метрологическим требованиям, утаз:lнЕым в

его описании типа, если спектральный диапазон, предел детектировzlния контрольного веще-

ства, относитепьное среднеквадратическое откJIонение вьD(одЕого сигнала и ПОГРеIПЯОСТЬ

установки длины волны соответствуют значениям, указшшым в табrице 4.
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Наименование хар{жтеристики Значение

Спекцальньй длапазон, Ем

- монохрматора возбуждения

- монохроматора регистрации

от l90 до 900

от l90 до 900

Предел детектирования контроJIьного вещества (фенола в

воде), мг/дм], не более 0,005

Относительное среднеквадратическое откJIонение вы)(од-

Еого сигнtlла, 7о, не более 3,0

Пределы допускаемой абсоrпотной погрешности устiшовки

ДJIИНЫ ВОЛНЫ, НМ +2

11 Оформлеппе результатов поверкп

11.1 ,Щанные, поJryченные при поверке, оформляются в форме протокола в соответ-

ствии с требовшrиями, установленными в оргitпизации, проводяшей поверку. Рекомендуемая

форма протокола поверки приведена в Приложепии Б.

11.2 Спектрофлуоримgгр, удовлетворяюпшй требованиям настоящей методики по-

верки, признается годным к применению. Спекгроф;ryориметр, не удовлетворлощий требова-

ниям настоящей методики, не доIryск:Ется к применению.

11.3 Сведения о результатах поверки СИ перлают в Федера:lьньй информачионньй

фонд по обеспечению единства измерений в соответствии с порядком проведения поверки

средств измерений, предусмотренньш действующим законодательством Российской Федера-

ции в области обеспечения едипства измеренrй.

l 1.4 При положительньD( результат:ц поверки по зlшвлеЕию владельца иJIи Jшц4 пред-

стalвившего спекгроф;ryориметр на поверку, оформJIяют свидетеJьство о поверке, полгвержда-

ющее соответствие спектрофлуорпметр требовшlиям методики поверки. Нанесение знака по-

верки на спектофlryориметр не предусмотено.

11.5 При отицательньD( результатalх поверки по зrцвJIению влаJIельца иlш лицц пред_

стilвившего спекгроф.тryориметр яа поверку, вьцilют извещеЕие о непригодности с указанием

причин.
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ПРИЛОЖЕНИЕ А
(обязательное)

Прпготовление контрольпых растворов
A.l ,Щистиллированную воду дJlя приготовления растворов фенола перд испоrьзо-

в:lнием кипятят, охлаждarют и храЕят в стекJuIнной скллпсе с прrrтергой пробкой во избежание

насыщения кислородом воздуха. Срок хранения - 1 сутки. 3апрещаЕтся испоJIьзовать воду,

нalходившуюся в контакте с резиновыми пшангами.

А.2 Приготовление промежугоцrого раствора фенола номина;rьного зЕачения мас-

совой концентрации 50 мг/дм3

В мерную колбу вместимостью 100 смЗ помещают 5 см3 стандартrrого образца угвер-
ждеЕЕого типа состава раствора фенола массовой концентрации l мг/смЗ, доводят до метки

дистиJIJIировarнной водой по А.1 и пер€мешивают.

,Щействительное значение массовой концентации фенола в приготоыIенном растворе
(Cl, мг/дмЗ) вычисJIяют по формуле

где Со -

V.6,=t000,Co,fr, (А.1)

аттестованное значение стандартного образца состава раствора фенолц
мг/смЗ;

объем стандартного образца cocтzвa раствора фенолц использованньй для

приготовления дilнного раствор4 см3 (5 смЗ1;

объем приготовленного растворц см3 1100 см31;

коэффициент согласования рд}мерности единиц объема.

д.3 Приготовление коЕтроJьЕого раствора фенола номинlшьного зЕачения массовой

концеЕтрации 1 мг/.щлЗ

В мерщ,rо колбу вместимостью 100 смЗ помещают 2 см3 промежуто,пrого раствора фе-

пола по А.2, доводят до метки дистиJIJIированной водой по A.l и перемеIIIивают.

.щействительное значение массовой концентации фенола в пригоmвленном растворе

(С2, мг/дI\r3) вьIчисJIяют по формуле

V"Cz=Ct*, (А.2)
V K,Z

где ct - действительное значение массовой концентрации фенола в промежутощом

растворе, вьгlисленное по формуле (А.1), мг/шt';

Иz - объем промежуточного p:lfiBopa фенола, испоrьзоваrrньй дlя пригоmвле-

ния данного раствор4 см] (2 смЗ1;

И*,z - объем приготовленного раствора, смЗ 1 l 00 смЗ1.

д.4 относительнаЯ погрешность массовой концентрации фенола в KoHTpoJIьHoM рас-

творе не превышает +2,0 7о.

Vt-

V4-
1000 _
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ПРИЛОЖЕНИЕ Б
(рекомендуемое)

Форма протокола поверкп

Протокол поверкп Лl! _ от

Наимепование СИ: спекгрофлуориметр Панорама-М

Регистрационный номер в ФИФ ОЕИ зав.Ns принадлежащий

Обозначение методики поверки

Ус,повия проведения поверки

Темпераryра окружающей среды, ОС

Относительная влажность, %о

Атмосферное давление, кПа

Срелства поверкп

Раствор фенола в воде, массов:lя концентрация 1 мг/дluЗ, приготовленньй из

стандартного образца состава раствора фенола_
Комплекг светофильтрв КОФ -02

Результаты шоверкп

l. Внешний осмот

2. Наименоваrrие и версия програп,rмного обеспечения

4. Определение метрологических харакIеристик спекгрофJIуоримgгра

4.1 С пектральпый диапазон

4,2 Предел детектирования фенола в воде мг/дм]

4.3 Определение относитеJIьного среднеквадрати1Iеского откJIонения вьD(одного сиг-

наJIа

показатель Спектральный дl:шазон, нм

Нижняя граница Верхпяя граница

Монохроматор возбуждения

Монохроматор регистрации

Результаты измерений, мг/дrлЗС, мг/дrrЗ

l,00
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Монохроматор возбуждения Монохроматор регистрации

},о,в.;, НМ lB,i, НМ Ai".;, нм },o,p,i, нм Iр,л нм Д}"р,;, НМ

П р и м е ч а н и е - Обозначения см. п. 10.5.3 МП-242-2584-2024

4.4 Определение погрешности установки дJIины волны

Результаты поверки:
(го,пен, забракован - указать приtlину неприюлности)

На основании результатов поверки вьцано свидетеJьство о поверке (извещение о непригод-
ности) N9

Поверку провел:
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