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l обшие положеIlrrя

1.1 Настоящая методика распространяется на спекгромегры рентгенофлуоресцент-
ные микрофокусные МС50 (далее - спектрометры), изготовленные ООО <Амтертек>, РФ,
модификаций МС5OМ и МС5OВ, и устанавливает методы и средства их первичной и пе-

риодической поверок.
1.2 Спекгрометры предназначены для изуерений интенсивностей аналитическrтх

линий химических элементов и, путем их пересчета, определения массовой концентрации
элементов содержащихся в образче. Образчы могуг н{rходиться в твердой или жидкой фа-
зе, в том числе спектрометы могут использоваться для анализа нефти и нефтепродуктов.

1.3 При проведении поверки должна обеспечиваться прослеживаемость спекгро-
метров к ГЭТ l76-20l9 <Государственньй первичный этмон единиц массовой (моляр-
ной, атомной) доJIи и массовой (молярной) концентации компоIIентов в жидких и твер-
дых веществtlх и материалzlх на основе кулоно]\tетрии) пугем применения стандартньD(

образчов }твержденных типов в соответствии с поверочной схемой, 1твержденной при-
казом Росстандарта Российской Федерации от 19.02.202lг. Nq148 <Об угвержлении Госу-
дарственной поверочной схемы дJUl средств измерений содержания неорганических ком-
понентов в жидких и твердых веществaж и материалах).

1.4 При реализации прцедуры методики используется метод прямых измерений.

2 Перечепь операций поверкlr

2.1 При проведепии поверки должны быть выполнены следующие операции, ука-
занные в таблице l.
таблица l - оп ации, выполняелrые п оведении пове KlltI

Обязательность проведения
При пер-
вичной
поверке

При периоли-
ческой
поверке

Номер
пункта
методики

Наименование операции поверки

Да Да7l. Внешний осмотр спектрометра
Да Да82. Подготовка к поверке и опробование спек-

трометра
Да9 Да3. Проверка програм]\{ного обеспечения спек-

TpobreTpa

Да

Да

Да

Да

!а

!а

Да

Да

l0

l0.1

l0.2

l0.3

l0.4

4. Определение метрологических характери-
стик и подтверждение соответствия средства
измерений метрологическим требованиям
4.1 Определение относительного средllего
квадратического отклонения вьгходного сиг-
на,та *

4.2 Опрелеление чувствительности на Ко ли-
нии Мп.
4.3. Опрелеление энергетического разреше-
ниия на Кс линии Mn.
4.4 Подтверждение соответствия средства из-
лtерений метрологическилr требован ия\l
*по стандартному образчу с лtассовой долей марганца l,77%о

2.2 Провеление поверки не в полноIr объёме, для меньшего числа измеряемьtх вели-

з

чип не предусмотрено



Перечень рекомендуе-
мых средств поверки

Операции по-
верки, требую-
цие примене_
ние средств по-
верки

Метрологические и технические требо-
вания к средствалr поверки, необходимые
для проведения поверки

Стандартный образеч
бронзы безоловянной
гсо llзбз_20l9
(да,тее - ПО-l)

Стандартный образеч с аттестованным
значением массовой доли марганца
|,17Yо, РаСШИРеННrul НеОПРеДеЛеННОСТЬ

аттестованного значения U=0,02%.

п.п, l0.1- 10.2

Стандартный образец
состава марганца метllл-
лического типа Мн95
(Ф5) гсо l095-90п
(дмее - ПО-2)

Стандартвый образец с массовой долей
марганца не менее 95 Уо.

Прибор комбинирован-
ный Testo 622, рег.
м53505-1з

Срелство измерений теIllпературы окру-
жающей среды в диапазоне от +l5 ОС до
+35 оС с абсолютной погрешностью IIе

более +0,5 оС.

средство измерений отttосительной
влажности окрlжающей среды в диапа-
зоне от l0 % до 80 % с абсолютtlой по-
грешностью не более +3 7о.

п.8.1

3 Метрологические и техппческие требования к средствам поверки

3.1 При проведении поверки применяются средства поверки, указанные в таблице 2

Таблица 2 - пове ll использ еIlые п пове ке

3.2 .щопускается применение других средств поверки с аналогичнььlи или лучшими

метологическими и технически tи характеристиками, обеспечивающl{х определение

метрологических характеристик поверяемого спектометра с требуемой точностью.

4 Требования по обеспечению безопасности проведения поверкll
4.1 При проведении поверки должtlы соблюдаться трсбованrtя ГОСТ l2.З.0l9-80

<<Испытания и измерения электрические. Общие требования безопасности> и <Нормы ра-

диационной безопасности> НРБ-99/2009.

5 Требования к специалистапt, осуществляющим поверку

5.1 Операции поверки проводятся юридическими лицzlми и индивидуaшьными пред-

принимателями, аккредитованными в установленном порядке.
5.2 К проведению измереlrий для поверки допускаются лица:

- прошедшие Об1^Iение и имеющие удостовереIIие поверителя дlя данного вида

измерений;
- знающие основы рентгенофлуоресцентного анализа;

- изrlившие Руководство по эксплуатации (лалее - Рэ) и Методику поверки поверяемого

спекгрометра.
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6 Требоваrlия к условиям проведеltия поверки

7 Внешний осмотр спектрометра

7.1 При внешнем осмотре должIrы бьпь установлены:
- надёжность крепления соединительных эле}tентов;
- отс}тствие повреждений и дефектов, влияющих на работоспособность и
метологические характеристики спектроNrеrра;
- исправность органов управления;
- соответствие внешнего вида спектрометра сведениям, приведенным в описании типа;
- четкость обозначений и маркировки;
_ наличие и исправность заземления.

7.2 Результаты внешнего осмота спектрометра считают положительныIlи, если вы-
полняются все требования п. 7.1

8 Подготовка к поверке и опробоваtlие спектрометра

8.1 Подготовку спектроIrетра к работе провести в соответствии с руководством по
эксплуатации, убелиться в соответствии условий проведения поверки требованиям по п.б.

8.2 Перел проведением поверки спектрометр должен быть вьцержан во включен-
ном состоянии не меIIее 60 минуг при значениях напряжения и тока на реrrтгеновской
трубке 20 кВ и 10 мкА, соответственно.

8.3 В соответствии с РЭ убелиться в н.шичии связи между управляющим ПК и
спектрометоN{, возможности изменения напряжения и тока рентгеновскоl-r трl,бки.

8.4 Спектромет считается прошедшим операцию поверки по п. 8 с положительным

результатом, если выполнены все требования п.п.8.1-8.3.

9 Проверка програмDtIlого обеспечеrIия

9.l .Щля идентификации программного обеспечения спектро lетра необходимо:
- запустить рабочую программу спектрометра согласно руководству по эксплуатации;
- открыть меню "Справка", активировать подменю "О программе";
- считать название прогрilм]!rного обеспечения и номер версии.

9.2 Спекгрометр считается прошедшим операцию поверки с положительным ре-
зультатом, если идентификационные признаки ПО спектрометра cooTBeTcTByloT значени-
ям, приведенным в таблице 3.
Таблица 3 - Идентификационные даннь]е программного обеспечения

Идентификационные д Iные (призrrаки) Значение
Идентификационное наименование ПО PXRF
Номер версии (идентификачионный нопrер) ПО 5.0.0 и вьпrrе

I |ифровой идентификатор ПО
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10 Определение Nlетрологическшх характеристrlк и подтверilцеtlие
соответствия средства из}rерениl'l NIетрологическим требованияl}t

l0.1 Определенпе отrtосIlтельпого средlIего квадратического отклонения выходttого
сигнала

l0.1.1 Установить на столик образцов поверочный образеч ПО-1 (ГСО ll3б3-20l9).
1 0. 1.2 Установить след}.ющие режимы работы спектрометра:

- напряжение и ток рентгеновской трубки: 40 кВ; 5-100 мкА (ток подбирается в зависи-
мости от загрузки детекгора, оптимzцьное значение 10000-25000 имп/с, но не более
50000 имп/с).
- время набора спекгра в точке 100 с.

10.1.3 Относительное среднее квадратическое откJ]оIIение выходlого сигнала спек-
1рометра опредеJuIют на Кс линии Мп. .Щля этого провести l0 измерений интенсивности
Кс линии Мп. Предварительно убедиться, что значение параметра (с\rертвое время)) не
более 50 О/о, в противном слr{ае уменьшить значение тока рентгеновской трубки на необ-
ходимую величину.

10.1.4 Определить относительное среднее квадратическое откJIонение вьIходного
сигнаlа по формуле:

It1-;l,l00%

I
,=ls..,, (l)

п -|
ýrL,,

где r=i=I , (2)
п

{ - значение интенсивности вьжодного сигнала (имп.) д.пя измерения с номером i (i =1,

2,...,п),п:10.

l0.2 Определешие чувствителыtости на Кс лиlIии Мп
Используя данные, полученные по п.10.1, рассчитать значение чувствительности Еа

Ко линии Мп по форгпrуле:
Iк (3)

I .YM. 
. Д.t

где 1хлг - значение тока рентгеновской трубки, мкА;
1-- среднее значение интенсивности Кс линии Мп, имп., определяемое по формуле (2);

l - атгестованное значение массовой доли Mn в поверочном образце ПО-l, % ;

/ - время набора спектра, с.

l0.3 Oпpe.re"relrlle эltергетtlческого ра]решеlIlilIя lla Kcr.rпHrllt Мп

10.3.1 Установить в спектометр поверочный образеu ПО-2 (стандартный образеч
состава марганца метшtлического ГСО l 095-90П).

1 0.3.2. Установить след/ющие режимы работы спектрометра:
- напряжение и ток рентгеновской трубки: 40 кВ; 40-100 мкА;
- время набора спектра в точке l00 с.

10.3.3 Зарегистрировать рентгеновский спекгр, вкJIючаюrций Кс линию Мп. Убе-
диться, что значеЕие парамеlра (Фертвое вреNtя)) не превышает 20 %о, в противном случае

уменьшить ток рентгеновской трубки на необходимую величину.
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10.3.4 На пол)ценном рентгеновском спектре определить интенсивность в ]\{акси-
муме 1.u* линии Ко марганца.

10.3,5 Определить точки El и Ez по оси энергии рентгеновского спекlра по обе сто-
роны от мzlксим}ъ{а линии Кс марганца (El < Ez), соответств},ющие интенсивности линии
Кс марганца на полувысоте,

10.3.б Энергетическое разрешение спектомеlра на линии Ко марганuа ДЕп,,, эВ,
вычислить по формуле:

ЬЕ"" = Еr- Е,, (4)

где значения Et и Е2 определяют по п.10.3.5 и выражают в эВ.

10.,l ПодтвержденIrе соответствIlя средства rlзlrеренtrй }tетро..IогIlческrrпr требоваllrr-
я}t

11 Офорпrление результатов поверки

1 1.1 Результаты поверки оформляются протоколом, в котором указывalют результа-
ты измерений по п.п.l0.1-10.3 и выводы о соответствии метрологическим требованиям
по п.10.4 настоящей методики. Протокол хранится в организации, проводившей поверку.

l1.2 Спектрометр, удовлетворяюций требованиям настоящей методики, признают
годным к применению. Свидетельство о поверке оформляется в соответствии с требова-
ниями нормативно-правовьIх актов в области обеспечения единства измерений. Знак по-
верки наносится в виде оттиска поверительного клейма на свидетельство о поверке спек-
трометра.

l1.3 При отрицательных результатах поверки спектрометр запрещают к примене-
нию. Извещение о непригодности, оформленное в соответствии с требованиями норма-
тивно-правовых актов в области обеспечения единства изпtерений, вьцают по зzulвлению
владельца средства изltерений или лица, представившего средство измереtrий на поверку.

11.4 Сведения о результатах поверки (положительньL\ или отицательньu<) переда-
ются в Федермьный информачионньй фонд по обеспеченrrю единства излrерений.

,7

В.Б. Nllrтtох-rяев

10.4.1 Результаты определения относительного среднего квадратического oTK]IoHe-
ния вьrходного сипtала считать положительными, если выполнено требование

S"."S 1Уо

где &,n определяется по формуле ( 1 ).
10.4.2 Результаты определения чувствительности на Кс линии Mn считать положи-

тельными, если выполнено требование
К> 60 имп/(с,мкА.%),

где значение К определяется по формуле (3).
10.4.3 Результаты определения энергетического рврешения спектрометра на линии

Кс марганца ДДrп считать положительными, если выполнено требование

ДЕ,,S l35 эВ

где зЕачение ДДr, определяют по формуле (4).

Начальника отдела АО <НИI-{ПВ>,
кандидат физ.-мат. наук


