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l оБщиЕположЕния

1.1 Настоящая методика поверки (МП) распространяется на анализаторы
вольтalп{перометрические ТА-Эколаб (далее по тексту - ана"Tизаторы) и устанавливает
порядок, методы и средства проведения их первичной и периодической поверок.

1.2 При поверке zш:rлизаторов должна бьrгь обеспечена прослеживаемость к
Госуларственному первичному эталону единиц массовой (молярной, атомной) доли и
массовой (молярной) концентрации компонентов в жидких и твердьIх веществах и

материалах на основе кулонометрии ГЭТ 176-2019, согласно государственной поверочной
схеме для средств измерений содержilния неорганических компонентов в жидких и твердьD(

веществах и Материzlлzж, 1твержденной приказом Федерального агентства по техническому

реryлированию и метрологии от l9.02.202l Ns l48.
1.3 Методику поверки реализ)rют посредством методов прямых измерений.

1.4 Возможность проведения поверки для меньшего числа измеряемьIх величин или

на меньшем числе поддиапазонов измерений для анализаторов не предусматривается.
1.5 В результате поверки должны быгь подтверждены след},ющие метрологические

,гребования, приведенные в таблице l
Таблица l

l .6 В тексте приняты следующие сокращения;
Анализаторы - анализаторывольтал,tперометическиеТА-Эколаб;
ГСО - государственный стандартпый образец;

КР - контрольные растворы;
ПО - программное обеспечение;
АЭ - амальгаN{ный электод;
ХСЭ - хлорсеребряный элекгрод.

2 ПЕРЕЧЕНЬ ОПЕРАЦИЙ ПОВЕРКИ СРЕДСТВД ИЗМЕРЕНИЙ

при проведении поверки анализаторов должны выполняться операции, указанные в

таб.пице 2.
Таблица 2

да

Если прИ проведениИ какой-либО операции поверки получеЕ отрицательный

результат, дальнейшую поверку прекрацают,

Наименование харакгеристики Значение

диапазон и еренил I1ассовои конц нтраIIии ионов

свltнц }tеди кад\1 ия. мг/
1

дм-
от 0,0001 до 1,0 включ.

Пределы допускаемой относительной погрешности
измерепий массовой концентрации ионов, О%

+20

Наименование операции
Номер
пункта

методики

Обязательность проведения
операции при поверке

первичной периодической

1 Внешний осмо 7 да

2 Подготовка к поверке и опробование
с ства изм ии

да

зп кап аI4много обеспечения 9 да да

4 Опрелеление меlрологических
характеристик и подтверждение соответствия
средства измерений метрологическим
требованиям

10 да да

да

8



4l43l4.003 мп

3 ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ

3.1 При проведении поверки собподают след),ющие условия:
- температура окружающего воздуха, ОС от плюс l5 до плюс 25;

- относительнrм влaDкность возлуха,7о от 30 до 80;

- атмосферное лавление, кПа от 84,0 до 106,7;

- нtlпряжение питающей сети, В от l98 до 242;

- частота питающей сети, Гц от 49 до 5l.

3.2 Перел проведением поверки alнtlлизатор должен бьпь вьцержан в нормальньD(

условиях не менее двух часов.
3.3 Потребитель, предъявляющий анализатор в поверку, должен представить (по

требованию организации, проводящей поверку) руководство по эксплуатации на

предъявляемьй в поверку анализатор, руководство пользователя на программу VДLаЬ
Professional, а также настоящую методику поверки.

4 трЕБовАния к спЕциллистлм, осущЕствJlяющим повЕрку
К поверке анzцизаторов допускzlются лица, освоившие рабоry с анализатором и ПО,

используемыми Гсо и вспомогательным оборудовмием, из)чившие настоящ},ю методику

поверки.

5 МЕТРОЛОГИЧЕСКИЕ И ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ К СРЕДСТВЛМ
повЕрки

5.1 При проведении поверки применяют Гсо и вспомогательные средства

поверки, перечень которых приведен в таблице 3.

5.2 .Щопускается использовать при поверке дру,ие ).твержденные и аттестованные

этмоны единиц величин, средства измерепий }твержденного типа и поверенные,

}твержденного типа стандартные образчы, удовлетворяющие метологическим требованиям,

указанным в таблице 3.

Таблица 3

Операuии поверки,
требующие
применение

средств поверки

Метрологические и технические требования
к средствalм поверки, необходимые для

проведения поверки

Перечень

рекомендуемьD( средств
поверки

Контроль условий
проведения
поверки

Срелства измерений температуры
окружающего возд}ха в диапазоне
от минус 20 ОС до плос 60 ОС с пределами
абсолютной пофешности не более * 0,3 ОС;

Средства измерений относительной
влaDкности окружаюцего возд)ха в

диапaвоне от 0 7о до 98 0/о, с прелелами
относительной погрешности ng бgjtgg + 2 О/о;

Средства измерений атмосферного давления
в ди.шазоне от 70 до l 10 кПа,
с пределами абсолютной погрешности Ее

более + 0,25 кПа

Термогигрометр
ивА-6А_д,
рег. Nч 46434-11

Средства измерений параметров
элекгрической энергии в диzшазоне
измерений:
- напряжеЕия от 100 мВ до 250В,у =+0,2%;
- частоты от 45 до 65 Гц, А = + 0,01 Гц

Прибор щитовой
цифровой
электроизмерительный
щпl20п
рег, JФ 5l021-12



Перечень

рекомендуемых средств
поверки

Метрологические и технические требования
к средствам поверки, необходимые дrя

проведения поверки

Операчии поверки,
требlтощие
применение

тв по Klt

Стандартный образеч
состава водного

раствора ионов кадмия
гсо 7874-2000

Определение
метологических
характеристик

Рабочие этаJIоны 2-го разряда в диапазоне
значени й массовой концентрации
от 1,10{ до l00 г/дм], в соответствии с
государственной поверочной схемой,

1твержленной приказом Федератьного
агентства по техническому регулированию и

ологии от l9,02.2021 хЬ 148м
Вспомогательные средства измерений, вспомогательное оборулование, материirлы и

.Щозатор пипеточный
однокана,цьный кЛайт>

дпоп _1-5-50

. N9 37432-13

Средства измерений объема жидкостей в диапазоне от 0,005

до 0,0SO."' . л".*р.r"остью установки доз 0,000l смЗ;

пределы относительной погрешности не более 5 %о

Пипетки 2-1-2-2 поГоСТ 2922'7-91

п оби ки П-2-10-0,1 ХС по ГоСТ |'l'7|-'74
Вода дистилли по ГоСТ Р 58144-2018, повто оп гнаннаrl

Кислота ная х.ч. по ГосТ 5848-73
Кмий хло стый ос.ч. ТУ 6-09-з678-74
примечание - В таблице приняты следующие обозначения: 

^ 
- пределы допускаемо

основной абсолютной погрешности измерений; 6 - пределы допускаемой основно
и
и

ости измотносительной по

414зl4.00з мп

6 ТРЕБОВАНИЯ (УСЛОВИЯ) ПО ОБЕСПЕЧЕНИЮ БЕЗОПАСНОСТИ
ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ

при провелении поверки выполняют требования безопасности, изложенные в

руководстве по эксплуатации на анаJIизаторы.

7 ВНЕШНИЙ ОСМОТР СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ

7.1 ПрИ внешнеМ осмотре устанzвливаетСя соответствие следующих тебованиЙ:
- отсугствие вн9шних механических повреждений (чарапин, вмятин, трещин и лр.) и

загрязнений (коррозии и др.), влияющих на работоспособность анализатора;

- исправность оргаIIов упрllвления;
- четкость всех вадписей и обозначений на корпусе анzrлизатора;

- соответствие маркировки анализатора;
- соответствие комплектности ;

- нalличие и сохраттность пломб.
результаты внешнего осмота считаются положительными, если анализатор

соответствует перечисленным требованиям.

S ПОДГОТОВКЛ К ПОВЕРКЕ И ОПРОБОВДНИЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ

8.1 Подготовка к поверке
8.1.1 Переп провсдением поверки подготalвливают вспомогательное оборудование,

материмы и реактивы в соответствии с инструкцией, приведенной в Приложении Д

настоящей МП.
8.1.2 ГотовяГ контрольные растворы ионов кадмия в соответствии с Приложением Б

настоящей Мп.

реактивы
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8.1.3 Анализатор подготавливают к поверке в соответствии с эксплуатационной
докуrrлентацией.

8.2 Опробование
8.2.1 Включают аЕализатор. Запускают програItrмное обеспечение VALab

Professional. В пlнкте <Настройка> устанавливают связь с прибором. Выбирают методику
анаJIиза кПоверка Cd>. Устанавливают tlмальгамные и хлорсеребряные электроды в
анализатор, стаканIмки с фоновьпr,t электролитом (0,4 смЗ концентрированной муравьиной
кислоты, 9,6 см3 бидистиллированной воды). Запускают измерение фона. После завершения
цикJIа измерений в окнах вывода регистрируются вольтамперограммы фона.

8.2.2 Ана,'rизатор считается работоспособным, если во времJI работы исполнительные

устройства (УФ-лампа, вибрация) включаются/выключаются в соответствии с методикой, в
окнах вывода не появилось предупреждающих сообщений, вольтамперогрalI\,tмы
зарегистрированы.

9 ПРОВЕРКА ПРОГРАММНОГО ОБЕСПЕЧЕНИЯ
9.1 Метрологически значимым файлом является файл ValabМet.dll, расположенный

в папке, в котор}.ю было установлено ПО.
9.2 Запускают ПО VALab Professional. Наименование ПО и номер версии )тазаны в

окне, открывающемся при входе в рщдел главIlого меню <Помоць - О программе)
(рисунок l )

О прогрзмме

Верспя З.061-92

Рисlъок 1

9.3 Запускают файл MD5_FileChecker.exe, расположенный в папке ПО. В
открывшемся окне нажимают кЕопку (Обзор> и выбираrот файл ValabMet.dll.

В появившемся окне (рисувок 2) нажимают кнопку кРассчитать>. В нижнюю строку
окна вводят MD5 сумму (таблиuа 4) и нажимают кнопку <Проверить>.

!tФ5 .rФ .ýф.Ф...fо Фаlо:

p.rir9 Э.idi 97r.О КБ, ара-| О,фl й.
сФд- c..erb: 95.. 

'о 
н6|.*.

ьфФФФф.эзw:

a.E rýr* Ф 2Ф, 2aае .ф*.,lяЬ,Rч hor*t

Рисуъок 2

Программа сравнит контрольные суммы и вьцаст сообщение об их сООтВеТСТВИИ ИЛИ

Еесоответствии.
Результаты проверки идентификационньIх данньж ПО должны соответствовать

приведенным в таблице 4.

г-;;;;;;lЧ---_..!Ё

Г .t*.я.;l

ь.Ф.firт*еmФ*щ:
о:тtrфw.Ь 4r..*_wJ#..t d



Идентификационные данные (признаки)

Идентификационное наименование ПО VALab Professional

Номер версии (идентификационньй номер) ПО не ниже з.000.00

I]ифровой идентификатор ПО лля файла ValabMet.dll
Авбв46Fс04Ез 5с9Е9с5DF69F896зD5с2
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Таблица 4

10 ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИЧЕСКИХ ХАРАКТЕРИСТИК И
ПОДТВЕРЖДЕНИЕ СООТВЕТСТВИЯ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
МЕТРОЛОГИЧЕСКИМ ТРЕБОВАНИЯМ

10.1 Проверку диапазона и определение относительной погрешностлi измерений
массовой концентрации ионов кадмия проводят п)"тем многократньtх измерений массовой
концентрации ионов кадмия в контрольньD( растворах КР-1, КР-2, КР-З с массовыми
концентрациями ионов кадмия 0,0001 мг/лм3 i0,1 мк./дмз), 0,001 мг/дм3 (1 мкг/дмз),
0,01 мг/дм] (10 мкг/дмЗ) соответственЕо.

10.2 Контрольные растворы КР-1, КР-2, КР-3 ионов кадмия готовят п)"тем внесения
добавок контрольньtх растворов (0,1 мг/дм3, 1,0 мг/дмЗ, i0,0 мг/дмj) ионов кадмия в
электрохимические ячейки в ходе проведения анализа. Отбираемые объемы и концентрации
раствора приведены в таблице 5.

Таблица 5

10.3 Выполнение измерний
Измерения проводят в следующей последовательности:

- анализ КР-1;

- анализ КР-2;

- анализ КР-3.
Анализ каждого раствора вкJIючает цикл измерений, включшощий регистрачию

вольтzlь{перограмм фона, пробы (контрольного раствора), пробы с добавкой контрольньв

растворов (0,1 мг/дмЗ, 1,0 мг/дм3, 10,0 мг/дмЗ).
10.3.1 Затlускают программу VALab Professional. В пункте <Настройка>

устанавливают связь с прибором. Выбиршот методику alнаJIиза кПоверка Cd> (время
накопления б0 с). Устапавливают zll4альгамные и хJIорсеребряные электроды в анаJIизатор,
ст:к {чики с фоновьIм электролитом (0,4 смЗ концентрированноЙ муравьиноЙ кислоты,
9,6 см3 бидистиллированной воды).

l0.З.2 Проводят измерение фонового раствора с целью проверок ячеек Еа чистоту и

учета содержalния возможных примесей определяемьD( ионов (команда меню (Регистрация
--* Фон>).

Обрабатывают полученные вольтаJt{перогр:lммы: усредняют воспроизводимые, при
необходимости корректируют результат автоматической разметки усредненной
вольтамперограммы.

10.3.3 Провомт анализ раствора КР-1.

Исходный КР Приготовленный КР
Массовая

концентрация
ионов

кадмия, мг/дм]

Отбираемьй
объем раствора,

смЗ

Код КР

0,1 0,0l 0,0001(0,1) кр-1
1,0 0,01 0,001(l) кр-2
10,0 0,01 0,01(10) кр-з

Значение

Массовая концептрация ионов кадмия в

приготовленном КР, мг/дм3 (мкг/дм3)
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,Щля этого в кажд},ю ячейку с проверенным по пункry 10.3.2 фоновьп.r раствором
вносят контольньй раствор объёмом (0,0l смЗ) и концентацией (0,1 мг/дмЗ) в соответствии
с таблицей 5. Запускают измерение пробы (команла меню <Регистрация ---+ Пробо>). В
таблице <Параметры пробьп> выбиршот размерность - мг/л,

- объём аликвоты (мл) - 1,0
- объём мипермизата (мл) - 1,0
- объём пробы (мл) - l0,0.
Обрабатывают поJI)л{енные вольтаl\{перограI1,1мы.

Переходят к измерению пробы с добавкой (команда меню <Регистрация ---+

,Щобавка>).
Вносяг в каждую ячейку лобавку контрольньD( растворв (0,1 мг/,lчr.rЗ, 1,0 мг/д}.rЗ, l0,0

мг/д'rЗ) того же объёма и концентрации, к:ж при измерении прбы: объем 0,0l мл;
концеЕтрация - 0,1 мг/дrr3, зzшолняют таблшIу <Параметры добавки)). Заrryскают измерение
пробы с добавкой. Обрабатьrвшот полученные вольтzlмперогр:lммы.

Переходят к команде <РасчетD. При наличии на воJlьтzлмперограJltмzlх фона пиков
опредеJuIемых элементов вкJIючают <Учег фона>. Заrrисьвают поJI}щенпые значения

концеЕтрации Х, в кажлой из трех ячеек (проб).

Выливают содержимое стакzшчиков, проводят отмывку стzжiл$чиков и элеrгродов в

бидистиллировмной воде.
10.3.4 Аналогично пу{ктап.r 10.3.2 и 10.3.3 проволят iшzrлиз растворов КР-2, КР-3,

изменив время накопления на 30 и l0 с соответственно.

10.4 Обработка результатов измерений
Рассчитывают относительную погрешность определени;I массовой конценцации

ионов (6, %) по формуле:
х,_с

ý =:-.199,ц

где Xi - результат измерений массовой концеIпрации ионов, мг/диЗ.
С - массовая коIrцентрация иоЕов в контрольном раствор КР, мг/дlи3.

за значение относительной погрешности определени-,r массовой концентацшr
определяемьrх ионов принимtlют мiксимaulьное из трех рассчитанньж значений.

l0.5 Подтверждение соответствия средства измерения метролоп{ческим

требованиям
результаты поверки считаются положительными, если факгическая погрешность

измерений в соответствии с 10.1 - 10.4 не првьтшает пределов доrryскаемой погрешности,

указшrной в таблице l, установленноЙ при }тверждении типа средства измерний. В
противном сJryчае результаты поверки считzlются отрицательными.

11 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ

1 1.1 Резуrьтаты поверки оформляют протоколом в свободной форме.
1 1 .2 Средства измерений, прошедшие поверку с удовлетворительным результатом,

признаются годными и допускаются к применению.
1l.з Сведения о результатах поверки средств измерений передаются в ФиФ оЕи

проводящими поверку средств измерений юридическими ЛИЦаI\.lи и индивидуальными

предприниматеJIями в соответствии с приказом Минпромторга России Nq25l0 от 31.07.2020

utlб у"uер*л"оии порядка проведения поверки средств измерений, требований к знalку

поверки и содержalнию свидетельства о поверкеD.
11,4 При положительIlьD( результатlD( поверки по з:цвлению владельца средства

измерений иJIи JIица, представившего его на поверку, на анализаторы выдается

свидетельство о поверке средства измерений, заверяемое подписью поверитеJuI и знllком



414з14.003 мп
поверки, с указанием даты поверки.

11.5 При отрицательньIх результатaIх поверки по змвлению владельца средства
измерений или Jмца, представившего его на поверку, оформляют извещение о
непригодности.
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Приложение А
(обязательное)

Инструкчия по подготовке вспомогательшого оборудоваппя, матерпалов и реактивов

А,1 Подготовкалабораторной посуды
Новlто лабораторную посуду, мерные пипетки промывают раствором соды

(NaHCO' и многократно бидлстиллированной водой.
Подготовленные стаканчики храЕят в эксикаторе.

А.2 Приготовление раствора хлорида калия 1,0 моль/дмJ
На ана;rитических Весах взвешивают (7,5 + 0,1) г хлорида калия, помещают в

мерЕую колбу вместимостью 100,0 см3, растворяют в небольшом количестве

бидистиллировмной воды и доводят объем до метки бидистиллированной водой.

А.3 Подготовка элекгродов
А.3. l Подготовка рабочего а}{чшьгамного электрола (АЭ).
Рабочую поверхность элекцода (серебряную проволоку) a \,ttЦЬГzl},tИР}'Ют одним из

способов.

механический способ:

опускаюТ рабочlто поверхность электрода (1-2) мм в метalллическую рт}ть, затем

растираютртlтьфильтровальнойбУмагойдор:вномерногораспреДеленияповсейрабочей
nouap*"oar' электода. Избыточное количествО ртути (свисающая капля) удаляют мокрой

фильтровальной бlrиагой (или лругим неза:lмальгаti{ировzшным элекгродом),

Электрохимический способ:

устalнавливают в анitлизатор хлорсеребряньй и амальгамный электроды, бюкс с
насыщенным раствором Нgz(NОз)z. Выбирают методику <Подготовка ДЭ> и запускают

процесс накопления.
По окончании вынимают подготовленный дЭ и ополаскивают бидистиллированной

водой. Повторяют процедуру нанесения пленки рт}ти для всех электродов,

при появлении серого налета на рабочей поверхности рпэ протирают

фильтрова:lьной брrагой. Подготовленпые электроды хранят в чистом стаканчике с

бидистиллироваяной водой.

А.3.2 Подготовка хлорсеребряного электрола (ХСЭ),
снимают корпус (трубку с пористой пробкой) с элекlрода, с помощью шприца с

длинной иглой в корпус заливzlют раствор хлористого n-"" 
"оrц"пrрацией 

1 моль/дм].

чтобы исключить образования пузырей возд}ха иглу следует вводить на всю длину

и начинатЬ заполнение от пористоЙ пробки. Пузырь непосредственно над пробкой

недопустим.
собирают электрод. В процессе сборки необходимо упереть торец электрода в

фильтрова:rьнlто брлаry на столе, ,побы избежать вьцавливания пористой пробки,
- 

Электрод в сборе ополаскив:lют снаружи билистиллированной водой,

собранный электрод вьцерживzlют не менее 2-х часов в растворе kcl для

устalновления равновесного значения потенциаJIа.

ПодготовленнЫе электроды хранят в чистом стаканчике с бидистиллированной

водой.
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Приложение Б
(обязательное)

Приготовление контрольных растворов

Контрольные растворы (КР) кончентрации ионов кадмия l00, l0, l и 0,1 мг/дм3
готовят из стандартного образчал (гсо) состава водньж растворов ионов кадмия
концентрации 1,0 мг/смз (l000 мг/лм].1 последовательным разбавлЪние". Puaruopr, готовят в
мерньtх пробирках объёмом l0,0 или 5,0 см]. Рекомендуе;ый объем (таблица Б.l1отбирают
дозатороМ или мерной пипеткой и доводят объём до метки бидистиллированной водой.
Растворы хрzlнят закрьпыми пробками, срок хранения в соответствии с таблицей Б.1.
Таблица Б.1

Массовая концентрациJI
исходного раствора ионов

кадмия, мг/дм3

Обираемый
объем, см3

Массовая концентрация
ионов кадмия в

приготовленных КР,
мг/дм3

Срок хранения

п иготов.,Iение в \, ных п объемом l 0
l000 0 гсо 1,0 l00,0 б месяцев

l00,0 l 0 l 0,0 30 дней
l 0,0 1,0 1 0 l4 дней
1 0 l 0 0,1 1день

п товление в м ных и объемом 5 с
l000 0 со 0,5 l00,0 б месяцев

l00,0 0,5 10,0 30 дней
l0,0 0 5 1 14 дней
1,0 0 ) 0,1 1день

расширенная неопрелделенность массовой концентрации ионов кадмия
приготовленньп КР (0,1 мг/лмЗ, 1,0 мг/дм3, l0,0 мг/дм3) не превышает 3 % (р=0,95, k=2).

в

l0

,0


