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Государствеппая система обеспечения единства измерепий.
Спектрометры эмиссионные с пндуктнвно-связаппой плдзмой
Plasma 3500. Методика поверки

мп 111-251-202.1

1 Общие полоr(ения

1.1 Настояшая методика поверки распрострzurяется на спекгрометы эмиссионные с

индуктивно-связанной плазмой Plasma 3500 (да.пее - спектрометры) и уст:lнzвливает методы и

средства первичной и периодической поверок. Поверка спекгрометов должна производиться в
соответствии с требованиями настоящей методики.

1.2 При проведении поверки прослеживаемость спекгрометров обеспечивается:

- к ГЭТ 1'16-2019 (Государственный первичный эталон единиц массовой (молярной,
атомной) доли и массовой (молярной) концентрации компонентов в жидких и твердьн
веществlц и материалах на основе кулонометрии) в соответствии с приказом Росстанларта от
19,02,2021 г. ]ф l48 кОб 1твержлении Государственной поверочной схемы для средств
измерений содерж:lния компонентов в хидких и твердьD( веществах и материалах))

и (или)

- к ГЭТ 2l7 -2018 <Государственньй первrчный эталон единиц массовой доли и
массовой (молярной) концентрации неорганических компонентов в водньж растворах на основе
грaвиметриI{еского и спекгрarльного методов) в соответствии с приказом РосстандаРТа ОТ

01.11.2019 г. Jф 2605 <Об угвержлении Государственной поверочной схемы для средств
измерений содерж:tния неоргrlнических компонентов в водньD( растворах)

и (и,ш)

- ГЭТ 196-2023 <Госулар,гвенньй перви.шьй этzlлон ед{ниц массовоЙ (молярноЙ) лолl и

массовой (молярной) концентрaчцпr компонеIrгов в ж,rдоD( и твердьн веществalх и материalлах на

основе спекграJIьньD( меmдов> rrуIем применения ст царгньD( образuов угверждеIfirьD( ТИПОВ В

соотВетствии с поверочной схемой, рверlиенной прш<азом Россгдцарга от 07.08.2023 г, Jф 1569

кОб угверждении Госулар,гвенной поверо.*rой схемь! дш средств измерений массовой (молярноЙ)

доJIи и м:юсовой (мо:lярной) концентрации компонентов, а таюке фlryоресчешии в жидс{х и

твер.ФD( вещесткlх и материarлах на основе спекграJIьньD( методов).
1.3 В настоящей методике поверки реализована поверка методом прямьIх измерений.
1.4 Настоящая методика повсрки примеЕяется для поверки спектрометов,

используемьD( в качестве рабочих средств измерений. В результате поверки ДОЛЖНЫ бЫТЬ

подтверждеЕы метрологические требования, приведенные в таблице 1.
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Наименование характеристики Значение

Пределы обнаружения элементов
(по критерrю 3о), мкг/лм3, не более
- бария (Ва, )"=455,403 нм)

aкси:tJIьное наб.rподение

радиальное наблюдение
- марганча (Mn, },:257,б10 нм)

аксиalльное наблюдение

радиrlльное наблюдение
- никеJul (Ni, },=231,604 нм)

:жсиllльное наб;подение

ради&'rьное наблюдение
- цинка (Zn, }.'=213,856 нм)

аксиа,тьное набJIюдение

радиarльное набrподение

0,4
2,0

0,4
,п

5,0
20,0

3,0
l5,0

Предел доrгускаемого относительного средЕего
квадратического откJIонения резуJIьтатов
измерений вьrходlого сигна,таl ), 7о 1,0

') Дя акси.*ного и радиztльного наблодениJI по контрольному раствору с массовой

конце ей цияка 1000 мкг/дм3

Таблица 1-М огические стики

2 Норматпвные ссылки

2.1 В настоящей методике поверки использованы ссьlлки на следующие Док}'I\{ентЫ:

- Приказ Росстандарта от 19.02.202t г. N l48 <Об лвержлении Государственной
поверочной схемы для средств измерений содержания неоргtlническЕх компонентов в жидких и

твердьж веществalх и материмах ));

- Приказ Росстандарта от 01.11.2019 Ns 2605 кОб 1твержлении Госуларственпой
поверочной схемы для средств измерений содержzlния неорганических КОМПОНеНТОВ в ВОДНЫХ

растворах );
- Приказ Росстандарта от 07.08.2023 г. Ns 15б9 кОб угвержлении Государственной

поверочпой схемы для средств измерений массовой (молярной) доли и массовой (молярной)

концентрации компонентов, а также флуоресценции в жидких и твердъгх веществах и

материалах на основе спектрzлльньD( методов);
- Приказ Министерства труда и Социальной защиты РФ от l 5.12.2020 J',lb 903н кОб

}тверждении Правил по охране труда при эксплуатации электоустановок);
- ГОСТ Р 52501-2005 Вода для лабораторного ан.rлиза. Технические условия;
- ГОСТ 1770-74 Посула мерная лабораторная стекJuIнная. Ifилинлры, мензурки, колбы,

пробирки. Общие технические условия;
-ГОСТ 2922'1-9l Посула лабораторная стекJтяннм. Пипетки градуиров.lнные. Часть 1.

Общие тебования;
- ГОСТ 12.2.007.0-75 <Система стандартов безопасности труда. Изделия

элекгротехпические. ОбIшrе требовшrия безопасности>.
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Обязательность проведения
операчий при

периодичес-
кой поверке

Номер раздела
(пуъкга) методики

поверки, в
соответствии с

которым
выполняется

операция поверки

первичной
поверке

Наименование операции

дадаВнешний осмотр
да 9Подготовка к поверке и опробование да

l0да даПроверка прогрaш,tмного обеспечения

да да
Определение метрологических
характеристик срдства измерний

l1.1дада
Определение предела обнаружения
элементов

да 1|,2да
Опрделение относительного среднего
квадратического отк.лонения результатов
измерний вьD(одlого сигнала

12да да
Полгверждение соответствиJI средства
измерений метрологическим
требованиям

3 Перечепь операчий поверкп средства измерепий

3.1 При поверке должны быть выполнены операции, указанные в таблице 2.

Таблица 2 - оп и пов

3.2 В слуrае невьшолнения требований хотя бы к одной из операций, поверка

прекращается, и вьmолняются операции по п. 13,4.

3.3 На основании письменного зalявления владельца спекгрометра или лица,

представившего спектрометр на поверку, оформленного в произвольной форме, допускается
проведение периодической поверки для одного из режимов наблюдения плазмы спектрометра
(поверка в сокращенном объеме): аксиzlльного иJш радиальIlого. .Щанrryто информаuиЮ пРИВОДЯТ

в сведевиях о поверке.
3,4 На основании письменного зautвления владельца спектометра или лицц

представившего спектометр на поверку, оформленного в произвольной форме, допускается
проведение периодлческой поверки для меньшего числа элементов (поверка в сокращенном
объеме). В данном слrrае поверка выполняется не менее чем по двум элементtlN' в СООТВеТСТВИИ

с таблицей l. .Щанную информацию приводят в сведениях о поверке.

4 Требовапия к усJIовпям проведения поверкш

4,1 При проведении поверки должны быть соблюдены след},ющие условия:

- температ)ра окружающей среды: от +15 ОС до +25 ОС

- относительная вJlФкность: не более 80 %

5 Требования к спецп:lлпстам, осуществляющпм поверку

5.1 К проведению работ по поверке спектометров допускаются лица, прошедшие
обуrение в качестве поверитеJIя, из}п{ившие РЭ на спектрометы и настоящ},ю методику
поверки.
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Перечень

рекомендуемых
средств поверки

Метрологические и технические требования к
средстваIvl поверки, необход.rмые для проведения

поверки

Операчии поверки,
требу,tопше
применения

средств поверки
Термогигрометры
электронные
(CBNTERD
моделей з 10, 31 l,
313, зl4,315,316
(рег. JФ 22129-09)

п. 9 Подгоювка к
поверке и
опробование
средства измерений

погрешностью не более *3 ?о

Средства измерений температуры окружшощей
среды в диапазоне измерений от пJIюс 10 ОСдо п.гпос

30 ОС с абсолютной погрешностью пе более 1 ОС;

Средства измерений относительной влФкности
возд}ха в диапазоне от l0 % до 90 %, с абсолютной

Контротьные растворы, приготовленные в соответствии с Приложением
А настоящей методики поверки;
Вода для лабораторного анirлиза 1-ой степени очистки по ГОСТ Р 52501-
2005

п.1 1 Определение
метрологических
характеристик
средства измерений

гсо 7760-2000
гсо 12008-2022

гсо 7875-2000
гсо 10954_20l7

гсо 7785-2000
гсо 7873-2000
гсо 11125_2018

Стандартньй образец (далее - СО) состава раствора
ионов бария: интервал допускаемьrх аттестованньrх
значений массовой концентрации ионов бария
от 0,95 до 1,05 мг/см3, границы допускаемой
относительной погрешности аттестовzlнного
значения при Р:0,95 не более t1 О%;

СО состава раствора марганца: интервал

допускаемых аттестованЕьrх значений массовой
коЕцентации марганца от 800 до 1200 мг/дм],
грiшицы допускаемой относительной погрешности
аттестованного значения при Р=0,95 не более tl О/о;

СО состава раствора никеJIя; интервал допускаемых
аттестованных значений массовой коЕцентрации
никеJш от 800 до 1200 мг/дм3, граничы допускаемой
относительной погрепшости аттестовztнного
значения при Р:0,95 не более а1 0/о;

СО состава раствора цинка: интервал допускаемых
aTTecToBzlHHbtx значений массовой концен,фации
циЕка от 800 до 1200 мг/дr.rЗ, граничы допускаемой
относительной погрепшости аттестовttнного
значения и Р:0,95 не более +1 0/о;

Приложение А

Вода дrя лабораторного анализа 1-ой степени оtшстки по ГОСТ Р 52501-
2005;

Колбы мерные вместимостью 100,0 см] не Еиже 2-го класса точности
по ГОСТ |7'70-74;
Пипетки градуированные вместимостью 1,0 и 5,0 см3 не ниже 2 класса
по ГоСТ 29227-91

Пршлечанuе - ,Щопускаеmся uспользовапь прu поверке dруzuе среdспва uзмеренuй

уtпверэюdенноzо fпuпа u поверенньlе, сmанdарmные образцы уmверэюdенноzо muпа с
dейсtпвуюtцuмu паспорmамu, уdовлеtпворяючluе меmроло?uческtлu mребованurL|l, указанньlJrt в

mаблuце

б Метрологические и техЕические требования к средствам поверкп

6.1 При проведении поверки применяют оборулование согласЕо таблице 3.

Таблица 3 - С ства пове ки

6.2 СО, применяемые дIя поверки, не долrс{ы содержать серЕую кислоту и (или)

сульфат-ионы.
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7 Требования ýшовия) по обеспечевrrю безопасностп проведения поверки

7.1При проведении поверки должны быть соблюдены требования Приказа
Министерства трула и Сочиа,тьной защиты РФ от l5,12.2020 ]ф 903н кОб утверждении Правил
по охране труда при эксплуатации элешроустановок)), требования ГОСТ l2.2.007.0.

8 Внешппй осмотр средства rrзмеренпй

8.1 При внешнем осмотре устанавливilют:
_ соответствие внешнего вида спектромета сведениям, приведенным в описании типа;
- отс}тствие видимьtх повреждений спектромета;
- соответствие комплектности, 1казанной в РЭ;
_ нzlличие обозначения и зalводского номера, четкость маркировки, а т:КЖе ОТСУТСТВИе

повреждений и дефекгов, ыIияющих на работоспособность спек,трометра.

8.2 В слуlае, если при внешнем осмотре спекгрометра вьurвлены повреждения или

дефекты, способные окaвать влияние на безопасность проведения поверки или результаты
поверки, поверка может быь продолжена тоJIько после устанения этих повреждений или

дефекгов.

9 Подготовка к поверке и опробоваппе средства пзмеренпй

9.1 Прволяг коЕтроль условий поверrcr с помощью термогигрометра в соответствии с

п.6 настоящей методики поверки,
9.2 Перел проведением поверки спекгромет готовят к работе в соответствии с РЭ,

проверяот работоспособность оргzlнов управления и реryлировки спектометра.
9.3 При вкJIючении спектометра должЕы отсутствовать сообщения об ошибках.
9.4 основные инст}ъ{ентarльные параметры работы спектрометра задают

в соответствии с п. 8.3 <Создание метода> РЭ.
9.5 Станлартные образцы готовят к поверке в соответствии с их паспортами.
9.б Готовят контрольные растворы в соответствии с Приложением Д настоящей

методики поверки.

Таблица 4 - Иденти онные данные По комплекса
ЗначениеИденти икационные данЕые изнiiки
lCPИденти икационное наименование По
z.х.Y.ZНом ии По онный но по)в иденти

повой иденти

|) <х>, KY>, KZ> не относягся к метрологически значимой части ПО и могуг принимать

и числовые целочисленные значения от 0 до 99.

10 Проверка программного обеспеченпя средства измерений

l0. l Проводят проверку идентификационньгх дalнньrх программного обеспечения (далее

- ПО) спектромета: запускают По на управJIлощем компьютере; в стоке команд выбирают

пункг кСправка); в открывшемся меню выбирают пункт <О программе). В открывшемся окне

считывzlют идентификационное н:шменование По и номер версии По. Наименование и номер

версии ПО спектромеФа должны соответствовать требов:lниям, приведенньтм в таблице 4.
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1 1 Определение метрологпческпх характеристик средства измерений

1 1.1 Определение прелела обнаружения элементов
11.1.1 При определении пределов обнар}ry(ения проводят измерения для контрольньD(

элементов ва длинaц воJIн, }казанных в табrице 5.

Табrпrца 5 - Перчень коптроJъньн элементов, длин волн их спекгральньIх липий, ржttмов
обзора плазмы п по ки

11.1.2 Последовательно подав:u яа вход системы ввода спектометра контрольньй

раствор Jtb l и контрольный раствор Jt 2, приготовленные в соответствии с приложением А
настоящей методики поверки, стоят градуировочные зависимости дJlя контрольных элементоВ

при задzlнньп режимalх наблюдения плfr}мы.
1 1 .1 .3 При помощи воды для лабораторного alнllлиза 1-ой степени очистки промьвilют

систему ввода пробы спекгрометра не мепее l0 минуг.
11.1.4 Подают Еа вход системы ввода спекIрометра контроJIьньй раствор Nl в

качестве пробы. Проводгг измерения массовой коIIцентации контрольньD( элементов не меНее

l0 раз (10 реплик) для zксиzlльного и радимьного режимов набrподепия плаi}мы. РезУльтаты

измерений массовой концекграции элементов при заданном режиме наблюдения плазмы
заносят в протокол произвольной формы.

l1.2Опрелеление относительного среднего квадратического откJIонения результатов
измерений вьD(одного сигнала

11.2,1 Подают на вход системы ввода спеrгрометра коIггрольный раствор Jt 2,

приготовленный в соответствии с приложением Д настоящей методики поверки. Проволгг
измерения интенсивности спекграJrьной линии дJIя цинка на длине волны 213,856 НМ Не МеНее

10 раз (10 реплик) дJIя аксиыьного и радиzIJьного режимов набrподения плазмы. РезУльтаты
измерепий интенсивности спектрапьной линии цинка заносят в протокол произвольной формы.

12 Подтверцденпе соответствпя средства пзмереппй метрологическим
требоваrrrrям

l2.1 Используя значения, полуtенные в п. 11.1 пастоящей

рассчитывают значенrrя предела обнар}жеIrия для Ёго элемента при

набrподения плазмы ПО,, мкг/дмЗ, по формуле (критерий 3о)

по,-3. Zi=,(c,1- е)'
п-L

где и- количество измерний;
Сц - j-й результат измерний массовой коЕцентрации i-го элемента в воде при заданном

режиме наблюдения rшазмы, мкг/д}.l];

с; - Срелнеарифмети.lеское результатов измерений массовой концентрации i-го элемента

в воде при задапном режиме набlподения плазмы, мкг/дмЗ

Z'}=rCi1

методики поверки,
заданном режиме

.Щлина волны, нм Режим обзора плазмыJtb п/п

Аксиа.тьныйладиальный1 Барий (Ва) 455,403

Аксиа.пьныйладиальный2 Марганеч (Mn) 25,1,610

23l,604 Аксишьный/Радиальньй3 Никель (Ni)

Цинк (Zn) 21з,856 Аксиа:lьный/Радиальньй

(2)

(l)

Элемент

4

ei=

9



Полгtенные значения предела обнаружения спектометра дJIя контрольньrх элементов
при заданном режиме наблюдения плaвмы не должны превышать значений, приведенньIх в

таблице 1 .

l2.2 Используя значения, поJI}пlенные в п. 11.2 настоящей методики поверки,

рассчитывalют относительное среднее квадратическое откJIопение результатов измерений
интенсивности спекгральной линии lшнка на длине волны 213,856 нм.91, %, при :ксиiцьном и

радиальном режимах наблодения плfi}мы по формуле

100 Xi=r0,; - I-,)' (3)
S;

Ii п-]-

Ii
г! I..

п
(4)

поrгrrенные значения отпосительного среднего квадратического откJlонения

результатов измерений интенсивности спекгра.ltьной линии цинка на длине волны 213,856 нм

при aжсиаJIьноМ и радичrльноМ режимzu( наблюдения плi!змы Ее должны превышать значения,

приведенного в таблице 1.

13 Оформленпе результатов поверки

13.1 Результаты поверки оформляотся протоколом в призвольной форме.
13.2 При положительньж результатах поверки спектромет признают пригодным к

применению.
13.3 Нанесение знzка поверки на спектрометры не предусмотрено. Пломбировапие

спекгрометров не пре,ryсмотрено.
13.4 При отицательньrх результатФ( поверки спектрметр признают непригод{ым к

применению.
l3.5 По зatявлению владельца средства измерений или лица, представившего его на

поверку, Iккредитовrtнное на поверку лицо, проводившее поверку, в слг{ае положительных

результатов поверки вьцает свидетельство о поверке, оформленное в соответствии с

требовани-пr.rи к содержatнию свидетельства о поверке, утвержденными действующими на

момент проведения поверки нормативно-правовыми акгzlь{и в области обеспечения единства

измерений или в сlryчае отрицательньtх результатов поверки вьцает извещения

о непригодlости к применению средства измерений.
13.б Сведения о результатrж поверки передzlют в Федера.пьный информачионньй фонл

по обеспечению единства измерений в соответствии с уст:tноыIенным порядом. В сведениях о

результатах поверки приводят дaшные об объеме проведенной поверки.

Ведущий инженер лаб. 251 УНИИМ - филиала
ФГУП (ВНИИМ пм. Д.И. Менделеева>> Засухин А.С.

l0

где /, - количество измерений;
/;; -7:й результат измерений интенсивности линии цинка в KoHтpoJтьHoM растворе Nо 2

для аксиaшьного или радиаJIьного режимов наблюдения плазмы, имп/с;

! - срелнеарифметическое результатов измерений интенсивности линии цинка в

контольном растворе Ns 2 для аксиtlльного или радиального режимов наблюдения плазмы,
имп/с



ПРИЛОЖЕНИЕ А
(обязательпое)

Прочедура приготовленпя контрольных растворов

.Щля приготовления контольньгх растворов используются стандартные образцы

растворов элементов по п.6 настоящей методики поверки, мерные колбы вместимостью
100,0 см3 не ниже 2 класса тоtшости по ГОСТ 1'l'70-74, градуированные пппетки вместимостью
1,0 и 5,0 см3 не ниже 2 класса точности по ГоСТ 29227 -91, вода дJ|я лабораторного ана.пиза l -ой

степени очистки по ГоСТ Р 52501-2005.
Д.1 Контрольньй раствор Nл l представляет собой воду дJIя лабораторного tlнализа

1-ой степени очистки по ГоСТ Р 52501-2005.
А.2 Приготовление промеж}точного раствора бария с массовой концентрацией

1 0 мг/дмЗ.
при помощи градуированной пипетки вместимостью 1,0 см3 отбирают 1,0 см]

стatндартного образца раствора бария по п.6 настоящей методики поверки и помещают в

мерную колбу вместимостью 100,0 см]. Доводят уровень раствора до риски водой дш
лабораторного анализа l-ой степени оIмстки по ГОСТ Р 52501-2005, тщательно перемешивают.

д.з .щействительное значение массовой концентации бария в промехg,точном растворе
Ci, мг/дм] рассчитыв:lют по формуле

ci= со.Э, (A.l)
ук

где Cg - аТТеСТОВtшное значение массовой коrrцентраllии элемента в стандартном образuе

(паспорт СО), мг/.шr3;

У9 - объем исходного раствора стarндартного образца см3;

И* - объем приготовленного раствора (колбы), см].

Д.4 Приготовлепие прмежугочного раствора марганца с массовой концентрацией

10 мг/дмЗ.
При помощи градуироваяной пипетки вместимостъю 1,0 см3 обирают 1,0 см]

стандартного образча раствора маргzrнца по п. б настоящей методики поверки и помещают в

мерную колбу вместимостью 100,0 смз. Доводят уровень раствора до риски водой дтя

лабораторногО .lн.lлиза 1-ой стопенИ очистки по ГоСТ р 52501-2005, тщательно перемешивают.

д.5 ,щействительное значение массовой концентации марг:lнца в промеж)точном

растворе Ci, мг/дм3 рассчитывttют по формуле A.l.
д.6 Контрльньй раствор М 2 представляет собой многоэлементньй во.щtый раствор,

содержащий: барий (массовая концентр.щия 0,25 мг/дrlr), маргzшец (массовая концентрация
gjJ./д"), u""* 1ru."o"* *о"ч."rрчч"" l мг/дм3) и никель (массовая концент{lция l мг/дм]).

,Щля приготовленпя контрольного раствора Nэ 2 при помощи градуировдrньrх пипеток

вместимостью 1,0 и 5,0 см3 последовательно обирают 2,5 см3 промеж}почного раствора бария

(по п. Д.2), 5,0 см] прмежугоlIного раствора марганца (по п. д4), 0,1 см3 стандартного образча

раствора цинка (по п. б настоящей методики поверки), 0,1 смз стандартного образца раствора
никеля (пО п. б настоящей методики поверки) и помещilют в мерн},ю колбу вместимостью

100,0 смз. ,Щоводят уровень раствора до риски водой дчя лабораторного анализа 1-ой степени

очистки по ГОСТ Р 52501-2005, тщательно перемешив.rют.
д.7 [ействительное значение массовой концентрации цинка и никеля в контрольном

растворе N9 2, мг/дмЗ, рассчитывalют по формуле д.1, массовьн долей бария и марганца - по

анzцогиИ с формулоЙ Д.1, используЯ действительпые значенлtя массовой концентрации бария и

марганца в соответствуюЩих промеlrqпоtшьD( растворах по пп. А.2-А,4,
относительная погрешность приготовления контольньD( растворов не превышает 2 7о.

прtluечанuе -,щопускаеmся прuzоповленuе конmрольньlх u промеlсуmочньlх расmворов
пуmем пiслеdоваmельноzо разбавленuя соопвеmсmвуюu'лtх спанdарпных образцов расmвора
элеменпов воdой по ГоСТ р 52501-2005 с uныJrl ulaaoM разбавленuя,
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Прu оmсупсmвuu необхоduмосmu прuzоповленuя промеJкупочных u конmрольноzо

расfпворов dля всех элеменmов (барuй, марzанец, нuкель, цuнк), спанdарtпньtе образцьt

расmворов uскJIючаемых элеменлпов в сооmвеmсmвуюлцuе распворьt не dобавляюmся,

|2


