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осударсгвеппая спстема обеспеченпя единства цзмереппй.
АпализаторЫ элементЕые рентгеноф.rrуоресцентные ES. Методпка
г

мп 53-251-2024

1 Общие положенпя
1.1 Настояцм методика распрострzшяется на Апа:п.rзаторы элемеЕтЕые

рентгенофrryоресцентные ES (далее - аrа;lизаторы), вьшускаемые Ао <ЭIIАК-Сервис>,
Россия, на производственной площадке Shапфаi East Blectronic Со. Ltd, Китай, и
уст,lнавливаеТ мето.ФI и средства перви.пrоЙ и периодической поверок. Поверка
анaUI}rзаторов должна производиться в соответствии с ,гребованиJIми н:tстоящей метод,rки.

|.2 При проведении поверки должна обеспечиваться прослеживаемость
анzIJшзаторов к:

- ГЭТ 176-2019 <Государственному первитlному эт.rлоЕу единиц массовой (молярной,
атомной) доли и массовой (молярной) концентрации компонентов в жидкID( и твердьD(
веществах и материалах на основе кулоЕометрии> путем применения стандартньD( образцов
}твержденньD( типов в соответствии с поверо.лrой схемой, угверждепной приказом
Росстандарта Российской Федерации от 19.02.202l г. J\Ъ 148 кОб уrверх<депии
Государственной поверо.пrой схемы дIя средств измерений содержания неоргtlническш(
компонеЕтов в жидкш( и твердьж веществarх и материалах))l

- ГЭТ 208-2024 <Государственному первичному эт:lлоIrу еддшц массовой (молярной)

доJIи и массовой (молярной) концеЕтрации органических компоненmв в жидких и твердьD(
веществalх и материalлzlх на осЕове жидкостrrой и газовой хромато-масс-спектромgгрии с
изотопным разбавлением и гравиметрииD rryтем примененIIJI стarндартньв образцов

}твержденньD( типов в соответствии с поверо.лrой схемой, утвержденной приказом
Росстандарта Российской Федерации от 10.06.202l г. Ns 988 <Об угверждении
Государственной поверотlой схемы для средств измерений содержzlния оргzlническIо( и
элементоргzu{ических компоЕентов в жидкrх и твердьIх веществах и матери!ллм>.

1.3 В настоящей методике реarлизовапа поверка методом прямьD( измершй.
|.4 Настоящая методика поверки применяется дJIя поверки zлнzIJIизаторов,

используемьD( в качестве рабо.п,rх средств измерений. В результате поверки должны бьrь
подIверждены метрологи.Iеские требования, приведенные в таблице 1 .

Таблица 1 - Метрологические характеристики

значение для модеrп,t

ES2400 ES2400Scl
Предел обнаружения, млтI (Йг7Ь), не более
- сФа
-)fiор
- креллtий
- фосфор

0,50
0,18
1,50
1,00

0,50
0,18

Предел допускаемого относительного среднего
квад)атиtIеского oTKJ]oHeHIrI вьD(одного
сигнала, О/о

- сФа
- хJIор
- крмний
- фосфор

0,5
1,0

1,0
1,0

0,5
1,0

4

поверки

Наименовлше харilктеристики



Таблица 2 - Операции поверки

з.2ВслуlаеневьшолнениJIтребованийхотябыкоднойизопераЦlй,поВерка
прекращается, анiлJIизатор бракуется.

4 Требовапия к условпям проведения поверкп

4.1 При проведенИи поверки должны бьrь соблюдены след},ющие условия:

- температ}ра окружающей среды, ОС от +15 до +35

- относительнЕlя вла]кность (при температlре 85

З0 "С), %, не более

5

Обязательность проведения

операций поверки при

Номер
п}цкта

методики
поверки

периодическ
ой поверке

перви.пrой

поверке

Наименование операции

8дадаВнешний осмотр средства измерений

9дада
Подготовка к поверке и опробование средства

измерений
l0дадаПроверка программного обеспечения

11дада

Определение метрологических характеристик

средства измерений и подтверждение

соответствиJI средства измерений

метрологическим требованиям

11.tдада
Определение

квадратического

сигнала

относительного
ОТКJIОНеЕИЯ

среднего

вьжодною

211дадаОпределение предела обнарlжения

2 Нормативнь!е ссылкп
2.1 В настоящей мЕтодике поверки использованы ссьшки на след},ющие доц/менты:
- ГОСТ |2.2.00'1.0-75 <Система стiш{дартов безопасности труда. Изделия

элекгротехнические. ОбIщ.rе требования безопасности>;

- Приказ Министерства труда и Социальной зациты Российской Федерации от

|5.|2.2020 г. N 903н <Об угвержлении Правил по охране труда при эксплуатации

электроуст{lновок>;

- Приказ Росстандарта от 19.02.2021 ],{Ъ l48 Юб }тверждении Государственной

поверочной схемы для средств измерений содержаниJI неоргalнических компонентов в

жидких и твердых веществarх и материалах);

- Приказ Росстшlдарта от 10.06.202l Nq988 <Об }тверждении Госlцарственной

поверочной схемы дIя средств измерений содержания оргаЕических и элементорганических

компонентов в жидких и твердьD( веществах и материалах).

3 Перечепь операций поверки

3.1 ,Щля поверки должны быть выполнены операции, }казанные в таблице 2.



5 Требовапия к спецпалистам, осуществJIяющпм поверку

5.1 К проведепию работ по поверке анчrлизатора допусмются лица, прошедшие

специальное обуrение и аттестованные в установленном поряд(е в качестве поверителя,

ознакомившиеся с настоящей методикой поверки и руководством по эксплуатации (далее -
РЭ) на анализатор.

Щля поrryчения экспериментальньD( дапньD( с анarлизатора допускается участие сервис-

инженера иJм оперiIтора, обслуживающею средство измерений.

Метрологические и технические требования к средствам

При проведении поверки применяют обор}цование согласно таблице 3.

Таблица 3 - логические бования к дствам по ки

6

поверки

6.1

Операции поверки,
требутощие

применения средств
поверки

Метрологические и техяические
требования к средстваN.{ поверки,

необходимые дJIJI проведения поверки

Термогигрометр ИВА-6
модификации ИВА-6А-КII-Д,
рег. Nч 46434-11

Средство измерений температуры и
относительвой влаDкности: диiшазоЕ
измерений температуры от +15 "С до
+35 "С, пределы допускаемой
абсолютной погрешЕости измерений
темпераryры +0,3 "С, диапазон
измерений относительной влiDкности
от 0 % до 85 Ой, пределы допускаемой
абсошотной погрешности измерений
относительной зJlдц1l6glц *2 о%

раздел 9 Подготовка
к поверке и

опробовшrие
средства измерений

гсо l0745-2016

гсо 11873_2022

Стандартньй образец массовой
концентрации кремния в растворе
силиката натрия (НК-ЭК), интерв:Iл

аттестовчlнньrх значений массовой
концентрации кремния от 0,95 до
1,05 г/дтrл], !раницы допускаемых
значений относительной погрешпости
при Р=0,95 +2,0 О/о;

Стандарпrьй образец массовой доли

фосфора в нефтепродуктах (СО ФН-
ПА), интервал атте стоваIlных значений
массовой лоли фосфора от 0,01 % до
0,1 %, границы допускаемьD( значений
отпосительной погрешности при
Р:0,95 +6 %;

Стандартные образцы массовой доли
хлора и серы в минеральном масле
(комплею CISMO8), интервал
aTTecToBaHHbIx значений массовой
доли серы от 0,0l мг/кг до l010 мг/кг;
интервzIл аттестованньD{ значений
массовой доли хJI от 0,01 мг/кг до

Раздел 1 1

Определение
метрологических

характеристик
средства измерений

и подтверждение
соответствия

средства измерений
метрологическим

требовшrияrл

Перечень рекомендуемых
средств поверки

гсо 8934-2008

6



Операчии поверки,
требlтощие

применения средств
по

Метрологические и технические
требования к средствtlм поверки,

необходимые дJIя проведения поверки

Перечень рекомендуемьD(
средств поверки

Весы лабораторные ВЛА-
220С, рег. Na 73040-18

гсо 1153з_2020

гсо 9410-2009

105 мг/кц грilницы догryскаемых
значений относительной погрешности
при Р:0,95 +3 %;

Стандартный образец состава
хлорбензола (ХлБ-ВНИИМ), интервil,ч
атте cToBaHHbIx значений массовой
доли хлорбензола от 993,0 до 999,8
мг/ц границы допускаемьтх значений
относительной погрепшости при
Р=0,95 +0,02 %;

Стаrцартrrый образец массовой доли
серы в минеральном масле (CH-l,000-
НС), интервал допускаемьD(
аттестованпьD( значений массовой
доли серы от 0,900 % до 1,100 %,

границы допускаемьrх значений
относительной погрешности при
Р=0,95+2%
Средство измерений массы I

(специальный) кJIасса тоIшости по
гост OIMR R 76-1_2011
Изоокган химически чистый без x;]opa и серы (БХС) марки А по
ТУ263 1 -082-44 49З 1'7 9 -02;
Колбы конические Ifu-1-100 по ГОСТ 2533б-82;

,Щозаторы одноканальные или пипетки по ГОСТ 29227,91, ГОСТ 29169-

9t
Примечание - ,Щопускается использовать при поверке другие типы стtlндартньD(

образцов, средства измерений }твержденного типа и поверенные, обеспечивающие
определение метрологических хараюеристик поверяемого анализатора с требуемой

точностью.

7

поверкп
,1.1

6.2 Стандартные образцы, примеIяемые для поверки, долrсIы иметь действующий

паспорт, средства измерений должны быть поверены.

требования (условия) по обеспечению безопасности проведепия

При проведении поверки должны быть соблюдены требования Приказа

Мипистерства труда и Социальной защиты Российской Федерации от 15.12.2020 г. N 903н

<Об 1твержлении Правил по oxparEe труда при экспJryатaщии электроуст.rновок>, цебовшrия
гост 12.2.007.0.

8 Внешвий осмотр средства измерений

8.1 При внешнем осмотре устанавливают:
.сооТветстВиевнешнегоВиДаtшализаторасвеДенияМ,приВеДеннымВописаяииТипа;

- отс)дствие видимьгх повреждений анализатора;

7



- соответствие комплектности, указанной в описilнии типа;
- нмиlIие обозЕачений и маркировки.
8.2 В случае, если при внешЕем осмотре анаJ,Iизатора выявJIены повреждения или

дефекгы, способные oкutзaтb влияние на безопасность проведения поверки или результаты
поверки, поверка прекращается, анarлизатор бракуется.

9 Подготовка к поверке и опробованпе средства измеренпй

9.1 Проводят контроль условий поверки с помощью термогигрометра в соответствии с

таблицей З.

9.2 Подютавливают анализатор в соответствии с РЭ.
9.3 Стаядаргные образцы, используемые при поверке, подютавливают в соответствии

с инструкчией по применению.

10 Проверка программпог0 обеспеченпя средства пзмеренпй

10.1 Проволят проверку идентификационньD( данньн програ}rмЕого обеспечения

(далее - ПО) ана:п,Iзагора. Идентификацию нiммеяокlниJI и номера версии ПО проводят

следующим образом: на экране анализатора открывilют вкjIадку <Версия ПО>, в

появившемся окне указана тецпцiUI версия прогрzlN{много обеспечения.

Идентификационные нaмменования и номера версий ПО должны соответствовать

указанным в таблице 4.

Таблица 4 - Иденти икiulиоЕные данные п аJr.tмного обеспечения

l1 Определепиеметрологическиххарактеристиксредства
измеренпй и подтверждение соответствия средства измерений

метрологпческим требовапиям
11.1 ОпределеНие относителЬного среднеЮ квадратическоГо откJIонениЯ (дмее -

СКО) вьп<одною сипIала
1 1 .1 .1 ДJIя определения относительного СКО вьrходною сигнала элемента используют

стандартные образцы по п. 6, также определение выходного сигнала серы и хлора возможяо

провести при помощи контроJIьного раствора JФ3 и контрольного раствора Nol

соответственно, приIотовлеЕньD( в соответствии с приложением А.

11.1.2 В кювету помещают стандартньй образец или контро.lьньй раствор и проводят

измерениJ{ вьrходного сигнала дrя i-го элемента не менее десяти раз согласно РЭ,

11.1.3 Расс.титьвilют относительное СКО вьIходного сигнала j-го элемента (&i,7o) пО

формуле
.s_, = Ч. roo. (l)
" Yi

ЗначениеИдентификационные данные (признаки)

Идентификационное наименование ПО
2.х.х*

Щифровой илентификатор ПО
* Х относится к меlрологически незначимой части ПО и прицимает значения от 0 до 99 и от

АдоZ

8

Номер версии (идентификационньй номер) ПО



где s;1 - среднее квадратическое отклонение вьгходного сигнalла f-го элемента в &-ом

стaндартном образце или контрольном растворе, усл.ед., которое вьr.Iисляется по формуле

Z'}=,(yp!i2 (2)
с-.Jik - п-1

где У;; -7-ьЙ результат измерениЙ вьIходного сигнма i-го элемента, усл.ед.;
У1 _ среднее арифметическое значение результатов измерений вьD(одного сигнала i-го

элемента, усл.ед., рассчитанное по формуле
n Zl=1Y1 (3)
lI- 

п '
и - количество измерений вьD(одного сигнала j-го элемента.

полуrенные значения относительного Ско вьп<одного сигнала элементов должны

удовлетворять требованип,r таблицы 1 .

1 1.2 Определение предела обнаружения
11.2.1 Рассчитывают чувствительность анzrлизатора к Ёму элементу, N;, усл.ед./(мг/кг),

используя результаты измерений вьD(одного сигнала, полr{енные по п. 11.1 настоящей

методики поверки, по формуле
(4)

где Ci - ЗНаЧеНИе массовой доли f-го элемента в стандартном образче (контрольном

растворе), мrпr-l (мг/кг) 1.

|1.z.2 для определения предела обнаружения i-го элемента проводят не менее десяти

измерений 0=|...п, И > l0) согласнО РЭ вьп<одного фонового сигнала i-го элемента в кювете,

заполненной cISMo8-l из комплекта Гсо |187з-2022 или изооктаном, результаты з{lносят в

протокол. Рассчитывают СКО полуrенньrх значений вьD(одlого фонового сигншlа i-го

элемента, Sq;, }сл.ед,, по формУле

Ilr(ro;i-йoJ' (5)

ш,=;,

,56; = п-1
гле Y6;; -7:ЬЙ результат измерений вьrходrого фонового сигнала Ёго элемента, усл,ед,;

74i - СРеДНее арифмстическое зЕачение вьD(одного фонового сигнirла i-го элемента,

усJI.ед., рассчитчlнное по формуле
,- Х!l У6;; (6)
rфi = -;_,

где и - количество измерений вьD(одного фонового сигнала i-го элемента,

Предел обнарlrкения дJlя i-го элемент4 Qып, МЛН-l (мг/кг), определяют по формуле

^ 3'S,,
l =-v.mln 

N1

предела обнаружения

(7)

элемента должно удовлетворятьПо.тггrенное значение

требованиям таблицы 1 .

применению.

|2 Оформление результатов поверки
12.1 Результаты поверки оформллотся протоколом в произвольной форме,

|2,2 При положительньtх результitтах поверки анмизатор признают пригодным к

Пломбирование

9
1 

1 9zo: 10оо0 мг/кг: 10 г/д{3 (плотность раствора ГСО 8934-2008 принимают равяой l г/см])

12.3 Нанесение знака поверки на анzшизаторы не предусмотрено,

alнализаторов не предусмотено.



12.4 При отрицаIеJIьньD( результmах поверки анализатор признalют непригодным к

применению.
12.5 По зilявJIению владельца средства измерений иJIи лица представившего его на

поверку, alккредитоваЕное на поверку лицо, проводившее поверку, в слг{ае положительньD(

результатов поверки выдает свидетельство о поверке, оформленное в соответствии с

требованиями к содержalнию свидетельства о поверке, угвержденньши действующими на

момеЕт проведения поверки нормативно-пр:lвовыми arкта}.rи в области обеспечения едиНСТМ

измерений или в сJryчае отрицarтеJIьньж результатов поверки вьцает извещения о

непригодности к применению средства измерений.

12.6 Сведения о результатarх поверки передtlют в Федеральньй информационньй фонл

по обеспечению ед4нства измерений в соответствии с устаноыIенным порядком.

Разработчик:
Зам. зав. лаб. 251 УНИИМ - филиала
ФГУП <BНИИМ им.!.И.МенлелееваD Е.В. Вострокнlтова
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ПРИЛОЖЕНИЕ А
фекомендуемое)

Методика прtlготовления контрольЕого раствора

,Щля приготовления контрольного раствора применяют оборудование и реактивы,
укzrзанные в таблице 3 настоящей методики поверки. Кроме того используют Стандартньй
образец состава хлорбензола (ХлБ-ВНИИМ), интервал aTTecToBaHHbIx значений массовой
доли хлорбензола от 993,0 до 999,8 мг/ц границы допускаемьrх значений относительной
погрешности при Р=0,95 +0,02 %, ГСО 11533-2020, Стандартньй образец массовой доли
серы в минерzrльном масле (СН-1,000-НС), интерва,,I допускаемьж ат,гестованньtх значениЙ
массовоЙ доли серы от 0,900 % до 1,100 Уо, границы допускаемьD( значениЙ относительноЙ
погрешности при Р=0,95 +2%,ГСО 9410-2009.

,Щопускается примепение другого оборуловшrия, посуды и материмов,

удовлетворяющих требованиям настоящей методики приготовления контрольньD( раствороВ.
Контроrьные растворы готовят согласно таблице А.1.

Таблица А.1 - Ха истики в

Д.1 Приготовление контрольного раствора Ns2 с массовой долей хлора 1000 млн'l

(мг/кг)
закрьrryто пробкой колбу коническ},ю вместимостью l00 см' помещаот на весы,

обнуляют показаниJ{ весов. Вносяг (lб0+10) мг ГСО 11533-2020, фиксируют массу вещества

с дискретностью 0,1 мг. Доводят изооктаном до массы (50,ь0,3) г, фиксируют массу

вещества с дискретностью 0,1 мг, перемешивalют. Рассчитьвают значение массовой доли

хлора С26д , млн'l (мг/кг), по формуле

L2cl -
mуgg' Ма, Д61 (А.1)

lTLzcL' Мrв

г,щ€ 1??.166 - масса навески ГСО 1 1 533-2020, мг;

Мбд - молярная масса хлора, 35,453 г/моль;

М,6 - молярная масса хлорбензола, 1 12,552 г/моль;

.д61 _ оттестоваЕное значение массовой доли хJIофензола в гсо l 1533_2020, мг/г;

???26д - Milсco ПРИГОТоВЛеННОГО КОНТРОJIЬНОГО РаСТВОРа NЧ2, Г,

Пределы допускаемой относительной погреIпности массовой доли хлора в

коЕтро;ном растворi Nч2 не должны превышать + 2 % и могуг бьпь рассчитаны по формуле

6[mгсо)'+ 6(M6lJ2 + 6(.4 ,r)z + 6(m2х)2 * 6(М,ь)2, (А.2)

62 - границы относительной погрешности приготовления контрольного раствора

;

6(mгсо) - относительнzш погрешность взвешивания навески ГСо |15З3-2020, %;

6(М61) - отпоситеJIьнЕl"я погрешность молярной массы хJIора, 0,00б5 %;

11

Jari.rEf

Ns
п/п

Массовая до.пя компонентов, мг/кг

Пределы
допускаемой

относитеjIьной
погрешности

массовой доли
компонентов, О%Хлор

1 25 0 +3,0

2 1000 0 2 0

0 800 +3 0

где
Ns2, о^

бz = t1,1 ,

Сера

3



6(acr) - относительншI поцрешность аттестованного значения массовой дотп.r

хлорбензола в ГСО 11533-2020, %;

6(mrcr) - относительная погрешность взвешивilния контрольного раствора Nэ2, О%;

6(М"6) - относительIl.ц погрешность молярной массы хлорбензола, 0,0053 %.

А.2 Приготовление коЕtрольного раствора JФl с массовой долей хлора 25 млн'l (мг/кг)
Раствор готовят п}тем разбавления аликвотной части контольного раствора },Ф2

изооктаном с послед},ющим тщательным перемешивaшием. ,Щ,'lя этого закрьrгую колбу
коническ},ю помещают на весы, обнуляют показаЕия весов. С помощью пипетки иJIи

дозатора обирают в ст.lканчик (1,25+0,01) г контрольного раствора J\Ъ2, фиксируют массу
вещества с дискретностью 0,1 мг. Доводят изооктаном до массы (50,0+0,3) г, фиксирlтот
массу раствора с дискретностью 0,1 мг, перемешивают раствор. Массов}то доJIю хлора в

полученном растворе С161 , мг/кг, рассчитывzlют по формуле

L|cl -
Cza' fllzct

(А.3)
Inrct

6(Crci'+ 6(m261)2 + 6(m161)2, (А.4)

где 6(с2сaJ - относительнtц погрешЕость массовой доли хJIора в концоJIьном

растворе М2, %;

6(mzcl) - относительнtЦ погрешность взвешивания контольного раствора J"lЪ2, %;

6(ml6д) - относительнtц погрешность взвешивilпия контрольного раствора Jt l, О%,

Д.З ПриготовлеЕие контрольного раствора NоЗ с массовой долей серы 800 млн-' (мг/кг)

закрьrгуrо пробкой *ообу *опr"a"кую вместимостью 100 см3 помещают Еа весы,

обнуляют показапия весов. Вносят (4,G}0,1) г ГСо 9410-2009, фиксируют массу вещества с

дискретностью 0,1 мг. Доводят изоокт.шом до массы (5ь0,1) г, фиксирlтот массу вещества с

дискретностью 0,1 мг, перемешивilют раствор. Рассчитьвают значение массовой доли серы

Сз5 , мг/кг, по формуле

А5.10000,m166
lflзs

где Дs аттестованное значение массовой доли серы в ГСО 9410-2009, %;

??1р69 - маtСса навески ГСО 9410-2009, г;

?n35 - МаССП Приготовленного контольного раствора N93, г,

пределы допускаемой относительной погрешности массовой доли серы в

*onrpor*rol\,l pu"ruop" Nn3 не должны превышать + 3 9/о И МОГlт быгь рассчитаны по формуле

бз=t1,1 , 6(/s f Йlm169)2 + 6(mз5)2, (А,6)

Сзs =

6(as) - относительная погрешность аттестованного значениJI массовой доли серы в

стандартном образце, %;

6(mгсо) ] or"o"nr"nun- погрешность взвешивания Еавески гсо 9410_2009, %;

6(mrr; - относитеJIьнаJI погрешЕость взвешивания контрольного раствора J\bЗ, %,

где C2g1- массовм доJIя хJIора в контрольном растворе Nч2, мг/кг;
?П2g1 - MzICCzl tlликвоты коЕтрольного раствора N92, г;

?n161 * Moccil приготоВленного растВора N91, г.

Пределы допускаемой относительной погрепшости массовой доли хJIора в

контроJIьном растворе J,{Ъ 1 не должны превьппать + 3 О% и моryт бьrгь рассчитаны по формуле

Дr= t1,1 ,

(А.5)
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А.4 .Щопускается приготовление дв}хэлементного контроJIьного раствора,
содержащеrО заданную массовую доJIю хJIора в соответствии со значением контроJIьного

раствора Jtlll и заданную массовую доJIю серы в соответствии со значением контрольного

раствора }фЗ.


