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Н а с т о я щ а я  м е то д и ка  пов ерки  (д а л е е  -  М П ) р а с п р о с тр а н я е т с я  на с п е ктр о ф л у о р и -  
м е тр  С М  2 2 0 3  (д а л е е  -  с п е ктр о ф л у о р и м е тр ) и у с т а н а в л и в а е т  м етод ы  и с р е д с тв а  по­
в ерки .

С п е кт р о ф л у о р и м е т р  п р е д н а зн а ч е н :
-  в р е ж и м е  работы  с п е ктр о ф л у о р и м е тр а  (д а л е е  -  в р е ж и м е  с п е ктр о ф л у о р и м е тр а )  

д л я и зм е р е н и й  и р е ги с тр а ц и и  с п е ктр о в  и сп ускан и я  и в о зб у ж д е н и я  ф л у о р е с ц е н ц и и  в е ­
щ е с тв , а  т а к ж е  д л я  о п р е д е л е н и я  ко н ц е н тр а ц и и  в е щ е с тв  ф л у о р и м е тр и ч е с ки м и  м е т о д а ­
ми в ж и д ки х  и тв ер д ы х о б р а з ц а х  в о б л а с ти  с п е ктр а  о т  2 2 0  д о  8 2 0  нм;

-  в р е ж и м е  работы  с п е ктр о ф о т о м е тр а  (д а л е е  -  в р е ж и м е  с п е к т р о ф о т о м е т р а ) д л я  
и зм е р е н и й  и р е ги с тр а ц и и  сп е ктр о в  п р о п у с ка н и я  и п о гл о щ е н и я  в е щ е с тв , а  т а к ж е  д л я  
и зм е р е н и я  о п ти ч е с ко й  п л о тн о сти , к о э ф ф и ц и е н та  п р о п у с ка н и я  и о п р е д е л е н и я  ко н ц е н ­
тр а ц и и  в е щ е с тв  ф о то м е тр и ч е с к и м и  м е т о д а м и  в ж и д ки х  и тв ер д ы х пр о зр ач н ы х о б р а з ­
ц ах  в о б л а с ти  с п е ктр а  о т  2 2 0  д о  1 0 0 0  нм.

У п р а в л е н и е  с п е ктр о ф л у о р и м е тр о м , с о з д а н и е  и с о х р а н е н и е  ф а й л о в  с д а н н ы м и  
ко н тр о л я , о б р а б о тка  р е зу л ь та то в  и зм е р е н и й  п р о и зв о д и тся  с по м о щ ь ю  п р о гр а м м н о го  
о б е с п е ч е н и я  (д а л е е  -  П О ) С М  2 2 0 3 . П О  с о д е р ж и тс я  на и н с та л л я ц и о н н о м  ко м п а кт  д и с ­
ке, которы й п о с та в л я е тс я  в м е с те  с пр и б о р о м .

П е р в и ч н а я  п о в ер ка  с п е ктр о ф л у о р и м е тр о в  п р о и зв о д и тся  при вы пуске из п р о и з­
водства; в н е о ч е р е д н а я  п о в е р ка  с п е ктр о ф л у о р и м е тр о в  п о сл е  р е м о н та  п р о в о д и тся  в 
о б ъ е м е  пер в и чно й  поверки; п е р и о д и ч е с ка я  п о в е р ка  с п е ктр о ф л у о р и м е тр о в  -  при э кс ­
п л у а та ц и и  и х р а н е н и и  ю р и д и че с ки м и  л и ц а м и  го с у д а р с тв е н н о й  м е тр о л о ги ч е с ко й  с л у ж ­
бы или а ккр е д и то в ан н ы м и  п ов ерочн ы м и  л а б о р а то р и я м и  д р уги х  ю р и д и ч е с ки х  л и ц . 

М е ж п о в е р о ч н ы й  и н те р в а л  -  не  б о л е е  12  м е с я ц е в .
Н а с т о я щ а я  М П  р а з р а б о т а н а  в с о о тв е тств и и  с Т К П  8 .0 0 3 .

1 Н орм ативны е ссы лки

В н а с то я щ е й  М П  и спользованы  ссы лки на с л е д у ю щ и е  те х н и ч е с к и е  н о р м а ти в н ы е  
п равовы е акты  в о б л а с ти  те х н и ч е с ко го  н о р м и р о в а н и я  и с та н д а р т и з а ц и и  (д а л е е  -  
Т Н П А ):

Т К П  8 .0 0 3 -2 0 1 1  С и с т е м а  о б е с п е ч е н и я  е д и н с тв а  и зм е р е н и й  Р е с п у б л и ки  Б ел а р у с ь . 
П о в е р ка  с р е д с тв  и зм е р е н и й . П р а в и л а  п р о в е д е н и я  р а б о т

Г О С Т  2 .1 0 5 -1 9 9 5  Е д и н а я  с и с т е м а  ко н стр укто р ско й  д о к у м е н та ц и и . О б щ и е  т р е б о ­
в ания к тексто в ы м  д о ку м е н та м

Г О С Т  1 2 .3 .0 1 9 -1 9 8 0  С и с т е м а  с та н д а р то в  б е з о п а с н о с ти  тр у д а . И с п ы тан и я  и и з м е ­
р ен и я  э л е ктр и ч е с к и е . О б щ и е  тр е б о в а н и я  б е зо п а с н о с ти

Г О С Т  1 2 .1 .0 0 7 -1 9 7 6  С и с т е м а  с та н д а р то в  б е з о п а с н о с ти  тр у д а . В р е д н ы е  в е щ е с т в а . 
К л а с с и ф и ка ц и я  и о б щ и е  тр е б о в а н и я  б е зо п а с н о с ти

Г О С Т  1 2 .1 .0 0 5 -1 9 8 8  С и с т е м а  с та н д а р то в  б е з о п а с н о с ти  тр у д а . О б щ и е  с а н и т а р н о ­
ги ги е н и ч е с ки е  тр е б о в а н и я  к воздуху р а б о ч е й  зоны

Г О С Т  1 7 7 0 -1 9 7 4  П о с у д а  м е р н а я  л а б о р а т о р н а я  с те кл я н н а я . Ц и л и н д р ы , м е н зу р ки , 
колбы , п роб и рки . О б щ и е  те х н и ч е с ки е  услов и я

Г О С Т  6 7 0 9 -1 9 7 2  В о д а  д и с ти л л и р о в а н н а я . Т е х н и ч е с к и е  усл ов и я  
Г О С Т  2 5 3 3 6 -1 9 8 2  В од а д и с ти л л и р о в а н н а я . П о с у д а  и о б о р у д о в а н и е  л а б о р а то р н ы е  

с те кл я н н ы е. Типы , основ ны е п а р а м е тр ы  и р азм ер ы
Г О С Т  2 9 1 6 9 -1 9 9 1  П о с у д а  л а б о р а т о р н а я  с те кл я н н а я . П и п е тки  с о д н ой  о тм е тко й

Примечание -  При пользовании настоящ ей МП целесообразно проверить действие ТН П А  по ката­
логу, составленному по состоянию  на 1 января текущ его года и по соответствую щ им инф ормационным 
указателям, опубликованны м в текущ ем году.

Если ссы лочны е ТН П А  заменены  (изменены), то при пользовании настоящ ей МП следует руковод­
ствоваться замененны ми (измененны ми) ТНПА. Если ссы лочны е ТН П А  отменены  без замены, то  поло­
жение, в котором дана ссылка на них, применяю тся в части, не затрагиваю щ ей эту ссылку.

1 Зам. 2
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2 О перации поверки

При проведении поверки выполняют операции, указанные в таблице 1.
Таблица 1

Н а и м е н о в а н и е
о п е р а ц и и

Н о м е р  пункта м е ­
тодики поверки

П р о в ед ен и е  о п ер ац и и  при
п ер в и чн о й

п о в е р ке
п е р и о д и ч е ­

ской п о в е р ке
1 В н е ш н и й  о см о тр 7.1 Д а Д а
2  О п р о б о в а н и е
2 .1  П р о в е р к а  р а б о то с п о с о б н о с ти . П р о ­
в ер ка  и д е н ти ф и ка ц и и  П О

7 .2
7 .2 .1 Д а Д а

2 .2  О п р е д е л е н и е  а б с о л ю тн о й  п о гр е ш ­
ности  и зм е р е н и й  те м п е р а ту р ы  в т е р м о -  
с та ти р у е м о м  д е р ж а т е л е  кю в ет

7 .2 .2 Д а Д а

2 .3  П р о в е р ка  д р е й ф а  с и гн а л а  л ю м и ­
н е с ц е н ц и и  в р е ж и м е  с п е ктр о ф л у о р и -  
м е тр а

7 .2 .3 Д а Н е т

3 О п р е д е л е н и е  м етр о л о ги чески х  х а р а к ­
те р и с ти к
3.1 П р о в ер ка  сп ектр ал ь н о го  д и а п а зо н а  
и зм ер ен и й

7 .3
7 .3 .1 Д а Д а

3 .2  О п р е д е л е н и е  а б с о л ю тн о й  п о гр е ш ­
ности  и с р е д н е го  кв а д р а ти ч е с ко го  о т ­
кл о н ен и я  (д а л е е  -  С К О ) с л у ч а й н о й  со ­
с та в л я ю щ е й  п о гр е ш н о сти  уста н о в ки  з а ­
д а н н о й  длины  волны  м о н о х р о м а то р а  
в о зб у ж д е н и я

7 .3 .1 .1 Д а Д а

3 .3  О п р е д е л е н и е  а б с о л ю тн о й  п о гр е ш ­
ности  и С К О  с л у ч а й н о й  с о с та в л я ю щ е й  
п о гр е ш н о сти  устан о в ки  за д а н н о й  длины  
волны  м о н о х р о м а то р а  р е ги с тр а ц и и

7 .3 .1 .2 Д а Д а

3 .4  П р о в е р ка  д и а п а з о н а  и зм е р е н и й  
м ассо в о й  ко н ц е н тр а ц и и  ф е н о л а  в в оде  
в р е ж и м е  с п е ктр о ф л у о р и м е тр а .

7 .3 .2 Д а Д а

3 .5  О п р е д е л е н и е  а б с о л ю тн о й  п о гр е ш ­
ности  и С К О  с л у ч а й н о й  с о с та в л я ю щ е й  
п о гр е ш н о сти  при и зм е р е н и и  м ассо в о й  
ко н ц е н тр а ц и и  ф е н о л а  в в од е  в р е ж и м е  
с п е ктр о ф л у о р и м е тр а

7 .3 .2 .1 Д а Д а

3 .6  П р о в е р ка  д и а п а з о н а  и зм е р е н и й  о п ­
ти ч е с ко й  п л о тн о сти  в р е ж и м е  с п е ктр о ­
ф о то м е тр а

7 .3 .3 Д а Д а

3 .7  О п р е д е л е н и е  а б с о л ю тн о й  п о гр е ш ­
ности  и С К О  сл у ч а й н о й  с о с та в л я ю щ е й  
п о гр е ш н о сти  при и зм е р е н и и  о п ти ч е с ко й  
п л о тн о сти  в р е ж и м е  с п е ктр о ф о т о м е тр а

7 .3 .3 .1 Д а Д а

3 .8  О п р е д е л е н и е  уров н я м е ш а ю щ е го  
и зл у ч ен и я  в р е ж и м е  с п е ктр о ф о т о м е тр а

7 .3 .4 Д а Д а

Примечание -  Если при проведении той или иной операции поверки получен отрицательный результат, 
дальнейшую поверку прекращают .

1 Зям 3
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П ри  п р о в е д е н и и  пов ерки  п р и м е н я ю т с р е д с тв а  п о в ер ки , у ка за н н ы е  в т а б л и ц е  2.

3 С р ед ст в а  поверки

Т а б л и ц а  2
Н о м е р  пункта  
м е то д и ки  по­

верки

Н а и м е н о в а н и е  и ти п  (у с л о в н о е  о б о з н а ч е н и е ) э та л о н о в  и в с п о м о га ­
тел ьны х с р е д с тв  п о в ер ки , их м е т р о л о ги ч е с ки е  и о сн о в н ы е т е х н и ч е ­

ски е  х а р а кте р и с ти ки , о б о з н а ч е н и е  Т Н П А

7 .3 .1
7 .3 .3
7 .3 .4

К о м п л е кт  м е р  с п ектр ал ь н ы х ко э ф ф и ц и е н то в  н а п р а в л е н н о го  п р о п ус ­
кани я  и о п ти ч е с ко й  п л о тн о сти  К С С -0 4 , д и а п а з о н  и зм е р е н и й  о т  0 д о  
2  Б, о с н о в н а я  а б с о л ю тн а я  п о гр е ш н о сть  A D  =  0 ,4 3  Ат/т; А т =  ± 0 ,2 5  % ; 
АЛ = ± 0 ,2  нм.

7 .2 .2
Т е р м о м е т р  эл ектр о н н ы й  Л Т -3 0 0 , д и а п а зо н  и з м е р е н и й  о т  м и н у с  5 0  °С  
д о  плю с 3 0 0  °С, п р е д е л  д о п у с ка е м о й  а б с о л ю тн о й  п о гр е ш н о с ти  
А  = ± 0 ,0 5  °С .

7 .2 .3 Б е л а я  б у м а га  по [1]

7 .3 .1 .2 Д у го в а я  р ту тн о -ге л и е в а я  с п е ктр а л ь н а я  л а м п а  Д Р Г С -1 2  
О Д  0 .3 3 7 .1 8 5  Т У , д и а п а зо н  и зм е р е н и й  о т  2 2 6  д о  1 0 8 3  нм.

7 .3 .2 .1

Г о суд ар ств ен н ы й  с та н д а р тн ы й  о б р а з е ц  (д а л е е  -  Г С О ) с о с та в а  р а с ­
тв о р а  ф е н о л а , о тн о с и те л ь н а я  п о гр е ш н о с ть  а тт е с то в а н н о го  з н а ч е н и я  
Г С О  1 %  при д о в е р и те л ь н о й  в е р о я тн о с ти  0 .9 5 ; Г С О  Р Б  1 9 0 5 -2 0 1 5  
(Г С О  Р Ф  8 7 1 4 -2 0 0 5 ) .

7 .3 .2 .1 Колбы  м е р н ы е  по Г О С Т  1 7 7 0 , 2  кл ас с а  то ч н о с ти , в м е с ти м о сть ю  не  
б о л е е  1 0 0  с м 3.

7 .3 .2 .1 П ипетки  градуированны е по Г О С Т  2 9 1 6 9 , 2  кл асса точности , в м ести м о­
стью 5; 10; 20; 25; 5 0  см 3.

7 .3 .2 .1 С т а к а н  х и м и ч е ски й  по Г О С Т  2 5 3 3 6
7 .3 .2 .1 В о д а  д и с ти л л и р о в а н н а я  по Г О С Т  6 7 0 9

6
Б а р о м е тр  Б А М М -1 , д и а п а зо н  и з м е р е н и й  о т  8 0  д о  1 0 6  кП а , пред ел ы  
а б с о л ю тн о й  п о гр е ш н о с ти  А  =  ± 0 ,2  кП а

6

К о м б и н и р о в ан н ы й  п р и б о р  te s to  6 2 5 , д и а п а з о н  и з м е р е н и й  о тн о с и ­
те л ь н о й  в л а ж н о с ти  о т  5 %  д о  9 5  % , п р ед ел ы  а б с о л ю тн о й  п о гр е ш н о ­
сти А  = ± 3 % ; д и а п а зо н  и зм е р е н и й  те м п е р а т у р ы  о т  0 °С  д о  
плю с 6 0  °С , п ред ел ы  а б с о л ю тн о й  п о гр е ш н о с ти  А  = ± 0 ,5  °С

Примечания
1 Допускается применять другие средства поверки, обеспечиваю щ ие определение м етрологических ха ­
рактеристик поверяемого спектроф луориметра с требуемой точностью .
2 Все средства измерений должны иметь действую щ ие клейма и (или) свидетельства о прохождении , 
поверки

4 Требования к квалиф икации поверителей

К п р о в е д е н и ю  и зм е р е н и й  при п о в е р ке  и о б р а б о т ке  р е зу л ь та то в  и з м е р е н и й  д о п у с ­
каю тся  л и ц а , п р о ш е д ш и е  с п е ц и а л ь н о е  о б у ч е н и е  и и м е ю щ и е  кв а л и ф и ка ц и ю  
п о в е р и те л я .

П о в е р ку  с п е ктр о ф л у о р и м е тр а  д о л ж е н  вы полнять  п е р с о н а л , п р о ш е д ш и й  и н с тр у к­
т а ж  по т е х н и ке  б е зо п а с н о с ти , и м е ю щ и й  н е о б х о д и м у ю  п о д го то в ку  д л я  рабо ты  со с п е к -  
тр о ф л у о р и м е тр о м , и сп о л ь зуем ы м и  э т а л о н а м и  и в с п о м о га те л ь н ы м и  с р е д с тв а м и  
пов ерки .

1 Зам. 4
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5 Требования безопасности

5.1 П ри  п р о в е д е н и и  пов ерки  д о л ж ны  бы ть со б л ю д ены  тр е б о в а н и я  б е зо п а с н о с ти  
с о гл а с н о  Г О С Т  1 2 .3 .0 1 9 , а  т а к ж е  вы полнены  тр е б о в а н и я  р а з д е л а  2  [2].

5 .2  П о  с те п е н и  в о зд ей ств и я  на о р га н и зм  ч е л о в е ка  р а с тв о р  ф е н о л а  в в о д е  (ко н ­
тр о л ь н ы е раств о р ы ) о тн о с и тс я  ко в то р о м у  кл ас с у  о п а с н о с ти  по Г О С Т  1 2 .1 .0 0 7 .

5 .3  С о д е р ж а н и е  ф е н о л а  в в о зд ухе  р а б о ч е й  зоны  н е  д о л ж н о  п р е в ы ш а ть  п р е д е л ь ­
но д о п ус ти м о й  ко н ц е н тр а ц и и  0 ,3  м г/м 3 в со о тв е тств и и  с Г О С Т  1 2 .1 .0 0 5 . А гр е га т н о е  со ­
с то я н и е  ф е н о л а  в в озд ухе  р а б о ч е й  зоны  -  пары .

5 .4  И с п о л н и те л и  до л ж ны  бы ть п р о и н стр укти р о в ан ы  о м е р а х  п р е д о с то р о ж н о с ти  
при р а б о те  с р а с тв о р о м  ф е н о л а  в воде.

6 Условия поверки , . r , . t '. ' ♦ . « < . * « * • Г

П ри п р о в е д е н и и  пов ерки  д о л ж ны  со б л ю д а ть с я  с л е д у ю щ и е  услов и я:
-  те м п е р а т у р а  о кр у ж а ю щ е го  в озд уха  о т  15  °С д о  3 0  °С;
-  о тн о с и те л ь н а я  в л аж н о сть  возд уха  не  б о л е е  9 0  % ;
-  а т м о с ф е р н о е  д а в л е н и е  о т  8 4 ,0  д о  1 0 6 ,7  кП а  (о т  6 3 0  д о  8 0 0  м м  рт. с т .).

7 Проведение поверки

7.1 Внешний осмотр

П ри п р о в е д е н и и  в н е ш н е го  о с м о тр а  у с та н а в л и в а ю т  с о о тв е тс тв и е  с п е ктр о ф л у о р и ­
м е т р а  с л е д у ю щ и м  тр е б о в а н и я м :

-с о о т в е т с т в и е  ко м п л е ктн о сти  п р е д с та в л е н н о го  в п о в ер ку  с п е ктр о ф л у о р и м е тр а  
р уков од ств у  по экс п л у а та ц и и  [2];

-о т с у т с т в и е  м е х а н и ч е с ки х  п о в р е ж д е н и й  с п е ктр о ф л у о р и м е тр а , в л и я ю щ и х  на р а ­
б о то с п о с о б н о с ть  и н о р м и р о в а н н ы е  м е тр о л о ги ч е с ки е  х а р а кте р и с ти ки ;

-  н а л и ч и е  ч е тки х  о б о зн а ч е н и й  усл о в н о го  н а и м е н о в а н и я  с п е к тр о ф л у о р и м е тр а , т о ­
в арн ого  з н а к а  п р е д п р и я ти я -и зго то в и те л я , н о м е р а  п р и б о р а  по с и с т е м е  н у м е р а ц и и  
п р е д п р и я ти я -и зго то в и те л я  и год а  вы пуска;

-  о тс у тс тв и е  внутри с п е ктр о ф л у о р и м е тр а  п о с то р о н н и х  э л е м е н то в .
Р езул ь таты  в н е ш н е го  о с м о тр а  с ч и та ю т п о л о ж и те л ь н ы м и , е с л и  с п е ктр о ф л у о р и -

м е тр  у д о в л е тв о р я е т  п е р е ч и сл ен н ы м  тр е б о в а н и я м .

7.2 Опробование

7.2.1 Проверка работоспособности. Проверка идентификации ПО

7 .2 .1 .1  В кл ю чить  с п е ктр о ф л у о р и м е тр  и п е р со н ал ь н ы й  ко м п ь ю тер  к се ти .
7 .2 .1 .2  С о е д и н и ть  и н те р ф ей сн ы м  ка б е л е м  R S  9 -9  р а зъ е м  с м а р ки р о в ко й  

« R S  2 3 2 »  на з а д н е й  п а н ел и  с п е ктр о ф л у о р и м е тр а  с р а з ъ е м о м  « С О М  1»  ( « C O M 2 » )  
п е р с о н а л ь н о го  ко м п ь ю те р а  (П К ).

7 .2 .1 .3  В кл ю чить  с е те в о й  вы кл ю чател ь  с п е ктр о ф л у о р и м е тр а , при это м  д о л ж н а  
за го р е ть с я  с в е то в а я  и н д и ка ц и я  на н и ж н е м  ко ж у х е  п р и б о р а .

7 .2 .1 .4  З а п ус ти ть  П О  С М  2 2 0 3 . Д л я  п р о с м о тр а  и д е н ти ф и ка ц и о н н ы х  д а н н ы х  П О  
н е о б х о д и м о  вы брать  в кл ад ку  « О  п р о гр а м м е » . В п о я в и в ш е м ся  на э кр а н е  о кн е  о т о б р а ­
зи тся  н а и м е н о в а н и е  и н о м е р  версии  П О .

С п е кт р о ф л у о р и м е т р  с ч и та е тс я  п р о ш е д ш и м  п ов ерку , е с л и  в гл а в н о м  о кн е  п р о ­
грам м ы  п ояви тся с о о б щ е н и е  об у с та н о в л е н и и  связи  со  с п е ктр о ф л у о р и м е тр о м , и д е н ­
ти ф и ка ц и о н н ы е  д а н н ы е  П О  с о о тв е тс тв у ю т з н а ч е н и я м , п р и в е д е н н ы м  в т а б л и ц е  1.
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* '<* •• ............. ■
Т а б л и ц а  1 -  И д е н ти ф и ка ц и о н н ы е  д а н н ы е  П О ______________________________________________

М РБ М П .15 55 -2 006

И д е н ти ф и ка ц и о н н ы е  д а н н ы е З н а ч е н и е
И д е н ти ф и к а ц и о н н о е  н а и м е н о в а н и е  П О С М  2 2 0 3
Н о м е р  версии  (и д е н ти ф и ка ц и о н н ы й  н о м е р ) П О не н и ж е  1 .0 6
А л го р и тм  в ы числ ения ц и ф р о в о го  и д е н ти ф и ка т о р а  П О C R C  3 2

7.2.2 Определение абсолютной погрешности измерений температуры в тер- 
мостатируемом держателе кювет

7 .2 .2 .1  О ткры ть  кры ш ку кю в етн о го  о т д е л е н и я  и у с та н о в и ть  в гн е зд о  д е р ж а т е л я  
кю в ет т е р м о м е т р  эл ектр о н н ы й  Л Т -3 0 0 .

7 .2 .2 .2  У с та н о в и ть  те м п е р а т у р у  те р м о с та ти р у е м о го  д е р ж а т е л я  кю в ет 2 0  °С , д л я  
чего  вы полнить с л е д у ю щ и е  о п е р а ц и и :

-  в п р о гр а м м н о м  о б е с п е ч е н и и  н а ж а ть  кнопку « Т » ;
-  в п о я в и в ш е м ся  о кн е  « Т е р м о с т а т »  в груп пе  « З а д а н н а я  т е м п е р а т у р а »  в п о л е  вво­

д а  те м п е р а ту р ы  у с та н о в и ть  з н а ч е н и е  те м п е р а ту р ы  « 2 0 »  °С  и н а ж а ть  кнопку «В кл ю ч и ть  
т е р м о с т а т » . С т а р т у е т  п р о ц е с с  уста н о в ки  за д а н н о й  те м п е р а ту р ы , при это м  в и н ф о р м а ­
ци о н н о м  п о л е  « Р е а л ь н а я  т е м п е р а т у р а »  б у д е т  о т о б р а ж а ть с я  т е к у щ е е  з н а ч е н и е  т е м п е ­
ратуры  д е р ж а т е л я  кю вет.

7 .2 .2 .3  Ч е р е з  2 0  м ин снять  п о ка за н и я  т е р м о м е т р а .
7 .2 .2 .4  С н и м а ть  п о ка за н и я  т е р м о м е т р а  с п е р и о д и ч н о с ть ю  10  м ин е щ е  ч е ты р е  р а ­

за.
7 .2 .2 .5  О п р е д е л я ю т  а б с о л ю тн у ю  п о гр е ш н о сть  и з м е р е н и й  те м п е р а ту р ы  A tj в т е р -  

м о с та ти р у е м о м  д е р ж а т е л е  кю в ет по ф о р м у л е

A t i =  t„3M i -  tycr , (1)

где  t H3Mi -  i -e  з н а ч е н и е  те м п е р а ту р ы , и з м е р е н н о е  т е р м о м е т р о м  э л е к ­

тр онны м  Л Т -3 0 0  в те р м о с т а т и р у е м о м  д е р ж а т е л е  кю в ет, °С;

*уст -  у с та н о в л е н н о е  з н а ч е н и е  те м п е р а ту р ы  в те р м о с т а т и р у е м о м  

д е р ж а т е л е  кю вет, °С .
7 .2 .2 .6  У с та н о в и ть  т е м п е р а т у р у  те р м о с та ти р у е м о го  д е р ж а т е л я  кю в ет 3 5  °С , а  з а ­

те м  5 0  °С , вы полнив о п е р а ц и и  с о гл а с н о  п. 7 .2 .2 .2 -7 .2 .2 .5 .
Р езу л ь та ты  пов ерки  сч и та ю тс я  по л о ж и тел ь н ы м и , е с л и  а б с о л ю тн а я  п о гр е ш н о сть

и зм е р е н и й  те м п е р а ту р ы  A tj в т е р м о с та ти р у е м о м  д е р ж а т е л е  кю в е т б у д е т  с о о тв е тс тв о ­
вать зн а ч е н и я м , ука за н н ы м  в п р и л о ж ен и и  А .

7.2.3 Проверка дрейфа сигнала люминесценции в режиме спектрофлуори­
метра . t

7 .2 .3 .1  Д л я  п ров ерки  д р е й ф а  с и гн а л а  л ю м и н е с ц е н ц и и  и с п о л ь зуе тся  б е л а я  б у м а га  
ПО [1 ].

7 .2 .3 .2  У с та н о в и ть  п е р е кл ю ч а те л ь  р е ж и м о в  рабо ты  в кю в етн о м  о т д е л е н и и  с п е к ­
тр о ф л у о р и м е тр а  в п о л о ж е н и е  « F L »  и закры ть  кры ш ку кю в етн о го  о т д е л е н и я .

7 .2 .3 .3  В с тр о ке  м е н ю  Г л ав н о го  о кн а  н а ж а ть  в кл ад ку  « К и н е т и к а » , а  з а т е м  кл ав и ш у  
« К и н е ти ка  F L » .

7 .2 .3 .4  В о кн е  « К и н е ти ка  F L »  у с та н о в и ть  с л е д у ю щ и е  реж им ы :
- в  группе « Д л и н а  волны , н м » в п о л ях  в вода «Л 1» у с та н о в и ть  д л и н у  волны  воз­

б у ж д е н и я  д л я  м о н о х р о м а то р а  в о зб у ж д е н и я  « Е х» -  « 3 2 0 »  нм , и д л и н у  волны  р е ги с т р а ­
ции д л я  м о н о х р о м а то р а  р е ги с тр а ц и и  « Е т » -  « 5 0 0 »  нм;
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-  в п ол ях в вода « Щ е л ь , н м » у с та н о в и ть  в е л и ч и н у  в ы д е л я ем о го  с п е ктр а л ь н о го  ин­
т е р в а л а  д л я  м о н о х р о м а то р а  в о зб у ж д е н и я  «Ех» -  « 5 ,0 »  нм , д л я  м о н о х р о м а т о р а  р е ги ­
с тр а ц и и  «Ет » -  « 5 ,0 »  нм;

-у с т а н о в и т ь  в р ем я у с р е д н е н и я  « о ч е н ь  б о л ь ш о е , 2 .0 » ;
-  у с та н о в и ть  п е р и о д и ч н о с ть  2  м инуты »;
-  у с та н о в и ть  ч у в ств и тел ь н о сть  Ф Э У  « н и зка я » ;
-  у с та н о в и ть  д л и те л ь н о с ть  3 0  м инут;
-  га л о ч ка  в с тр о ке  « А в то  « 0 »  д о л ж н а  о тсутств о в ать .
Примечание -  В случае превыш ения сигнала более допустимого значения, необходимо уменьш ить 

ш ирину щели (пример: 3,5 нм и (или) 4,0 нм).
7 .2 .3 .5  П р о и зв е с ти  и з м е р е н и е  с и гн а л а  л ю м и н е с ц е н ц и и  б у м аги  в т е ч е н и е  3 0  м ин, 

вы полнив с л е д у ю щ и е  о п е р а ц и и :
-  откры ть кры ш ку кю в етн о го  о т д е л е н и я  и у с та н о в и ть  в д е р ж а т е л ь  кю в ет п ол оску  

б е л о й  б ум аги  (п о л о ску  б у м аги  р а с п о л о ж и ть  по д и а го н а л и  кю в етн о го  о т д е л е н и я ). З а ­
кры ть кры ш ку кю в етн ого  о тд е л е н и я  (при всех  и зм е р е н и я х , п р о и зв о д и м ы х на с п е ктр о -  
ф л у о р и м е тр е , кры ш ка кю в етного  о т д е л е н и я  д о л ж н а  бы ть закр ы та);

-  в о кн е  « К и н е ти к а  F L »  н а ж а ть  кнопку « С т а р т » .
П р о ц е с с  и зм е р е н и я  с и гн а л а  в т е ч е н и е  3 0  м ин б у д е т  о т р а ж а т ь с я  в о кн е  « Г р а ф и к» .

7 .2 .3 .6  С р е д н е е  а р и ф м е ти ч е с к о е  с и гн а л а  л ю м и н е с ц е н ц и и  б е л о й  б у м аги  /  р а с ­
с ч и ты в ается  по ф о р м у л е

п -  ■ <2>

где -  i - e  и з м е р е н н о е  з н а ч е н и е  с и гн а л а  л ю м и н е с ц е н ц и и  б е л о й  б у м а ­
ги в о тн о си тел ь н ы х е д и н и ц ах ;  

п  -  ко л и ч еств о  и зм е р е н и й , п -  10 .
7 .2 .3 .7  З н а ч е н и е  I  м о ж н о  о п р е д е л и ть  с п о м о щ ь ю  П О  « С М  2 2 0 3 » , вы полнив с л е ­

д у ю щ и е  о п е р а ц и и :
-  в Г л ав н ом  о кн е  п рограм м ы  н а ж а ть  кнопку  « К а л ь ку л я то р  с п е ктр о в » , а  з а т е м  кл а ­

в и ш у « К а л ь ку л я то р » . В ы брать  в кл ад ку  « С т а т и с т и к а » , н а ж а ть  кнопку  « A V R G »  (с р е д н е е  
а р и ф м е ти ч е с ко е );

- в  группе « О п е р а н д ы »  у с та н о в и ть  нужны й м а с с и в  и н а ж а ть  кнопку  « A V R G » , в 
с тр о ке  « С п р а в к а »  появи тся  р е зу л ь та т .

7 .2 .3 .8  О п р е д е л и ть  в е р х н е е  5 В и н и ж н е е  5 Н зн а ч е н и я  д р е й ф а  с и гн а л а  л ю м и н е с ­
ц ен ц и и  б е л о й  б ум аги , % , по ф о р м у л а м

V

£ , = i ^ l 0 0 .  <3)

гД е  Апах ~  м а кс и м а л ь н о е  и з м е р е н н о е  з н а ч е н и е  с и гн а л а  л ю м и н е с ц е н ц и и  
б е л о й  б ум аги  в о тн о с и те л ь н ы х  е д и н и ц а х ;

/ min -  м и н и м а л ь н о е  и з м е р е н н о е  з н а ч е н и е  с и гн а л а  л ю м и н е с ц е н ц и и  
б е л о й  б ум аги  в о тн о с и те л ь н ы х  е д и н и ц а х .
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Р езу л ь та ты  п ров ерки  с ч и та ю т п о л о ж и те л ь н ы м и , е с л и  н и ж н е е  5 Н и в е р х н е е  5 В з н а ­
ч е н и я  д р е й ф а  с и гн а л а  л ю м и н е с ц е н ц и и  б е л о й  б у м аги  б у д у т  с о о тв е тс тв о в а ть  з н а ч е н и ­
ям , у казан н ы м  в п р и л о ж ен и и  А .

7.3 Определение метрологических характеристик

7.3.1 Проверка спектрального диапазона измерений

П р о в е р ку  с п е ктр а л ь н о го  д и а п а з о н а  и зм е р е н и й  о с у щ е с тв л я ю т при о п р е д е л е н и и  
а б с о л ю тн о й  п о гр е ш н о сти  уста н о в ки  за д а н н о й  длины  волны  с о гл а с н о  п. 7 .3 .1 .1  и 
п. 7 .3 .1 .2 .

7.3.1.1 Определение абсолютной погрешности и СКО случайной составляю­
щей погрешности установки заданной длины волны монохроматора возбуждения

7 .3 .1 .1 .1  У с та н о в и ть  п е р е кл ю ч а те л ь  р е ж и м о в  р або ты  в кю в етн о м  о т д е л е н и и  
с п е ктр о ф л у о р и м е тр а  в п о л о ж е н и е  « p H »  и закры ть  кры ш ку кю в етн о го  о т д е л е н и я .

7 .3 .1 .1 .2  У с та н о в и ть  т е м п е р а т у р у  те р м о с та ти р у е м о го  д е р ж а т е л я  кю в ет 2 5  °С , с о ­
гл асн о  с л е д у ю щ и м  о п е р а ц и я м :

-  в гл ав ном  о кн е  « С п е к тр о ф л у о р и м е тр  С М  2 2 0 3 »  н а ж а ть  кл а в и ш у  « Т е р м о с т а т » ;
-  в п ол е  « З а д а н н а я  т е м п е р а т у р а »  у с та н о в и ть  з н а ч е н и е  2 5  °С  и н а ж а ть  кнопку  

«В кл ю чи ть  те р м о с т а т » .
П р им ечани е  -  При д о сти ж е н и и  реальной  те м п е р а тур ы  ц вет надписи  м ен яе тся  с кр а сн о го  на 

зел ены й.
7 .3 .1 .1 .3  В Г л ав н ом  о кн е  вы брать  в кл ад ку  « К о н тр о л ь » , а  з а т е м  « С к а н и р о в а н и е  

p H » . В о кн е  « В с е  д и а п а зо н ы »  вы брать « Н о л ь »  и н а ж а ть  на кнопку « В с е  д и а п а зо н ы » .
П р им ечани е  -  При изм ерен ии  кры ш ка  кю ве тн о го  отд е л е н и я  с п е ктр о ф л у о р и м е тр а  д ол ж н а  

бы ть закры та .
7 .3 .1 .1 .4  О ткры ть  кры ш ку кю в етного  о т д е л е н и я  с п е ктр о ф л у о р и м е тр а  и у с та н о в и ть  

в д е р ж а т е л ь  кю в ет с в ето ф и л ь тр  С 7  из ко м п л е кта  м е р  с п е ктр а л ь н ы х  ко э ф ф и ц и е н то в  
н а п р а в л е н н о го  п р о п ускан и я  и о п ти ч е с ко й  п л о тн о сти . З акры ть  кры ш ку кю в етн о го  о т д е ­
л е н и я .

П р им ечани е  -  М аркир овка  на опра ве  све то ф и л ьтр а  д о л ж н а  н а хо д и ть ся  ввер ху  и б ы ть  о б р а ­
щ ена в сто р о н у  зн ака  «V », ука зы ва ю щ е го  н а п р а вл е н и е  св е то в о го  пучка .

7 .3 .1 .1 .5  В о кн е  « В с е  д и а п а зо н ы »  у с та н о в и ть  р е ж и м  « И з м е р е н и е »  и н а ж а ть  кнопку  
« В с е  д и а п а зо н ы  (а б с .п о гр .)» .

П р им ечани е  -  Если в п ро гра м м е  «К онтр ол ь»  д и а па зо н ы  с ка н и р о в а н и я  отл и чн ы е  о т  н о р м и ­
рованны х, то гд а  о п р е д е л е н и е  м аксим ум ов  п о гл ощ ени я  све то ф и л ьтр а  о сущ е ств л я е тся  в п р о гр а м ­
ме «С пектр» .

7 .3 .1 .1 .6  В Г л ав н ом  о кн е  вы брать в кл ад ку  « С п е к т р » , а  з а т е м  « p H » .
У с та н о в и ть  п а р а м е тр ы  ска н и р о в ан и я :
-  д л и н а  волны  -  о т 3 4 0  д о  3 6 5  нм;
-  щ е л ь  -  1 нм;
-  ш а г  -  0,1 нм;
-  скоро сть  -  «о ч е н ь  б ы с тр ая » .
Н а ж а ть  кл ав и ш у  « Н о л ь » .
7 .3 .1 .1 .7  И зм е р и ть  с п е ктр  п о гл о щ е н и я  с в е то ф и л ь тр а  С 7  в д и а п а з о н е  д л и н  волн о т  

3 4 0  д о  3 6 5  нм.
7 .3 .1 .1 .8  О п р е д е л и ть  д л и н у  волны  м а кс и м у м а  п о гл о щ е н и я  с в е то ф и л ь тр а  С 7  в 

д и а п а з о н е  д л и н  волн о т 3 4 8  д о  3 5 2  нм .
7 .3 .1 .1 .9  О п р е д е л и ть  а б с о л ю тн у ю  п о гр е ш н о сть  у с та н о в ки  з а д а н н о й  дл ины  волны

АА,. , нм , по ф о р м у л е

А Л . =  X  . -  Я  (5 )/ изм ,1 » V /
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ГД6 ^u3M,i i- e  и з м е р е н н о е  з н а ч е н и е  дл ины  волны  м а кс и м у м а  п о гл о щ е н и я  
с в е то ф и л ь тр а  С 7 , нм;
д л и н а  волны  м а кс и м у м а  п о гл о щ е н и я , у к а з а н н а я  в с в и д е те л ь ­
ств е  о п о в е р ке  с в е то ф и л ь тр а  С 7 , нм .

7 .3 .1 .1 .1 0  В ы полнить о п е р а ц и и  с о гл а с н о  п. 7 .3 .1 .1 .6  -  7 .3 .1 .1 .9  д е с я ть  р аз.
7 .3 .1 .1 .1 1  И зм е р и ть  м акси м ум ы  п о гл о щ е н и я  с в е то ф и л ь тр а  С 7  в д и а п а з о н а х  д л и н  

волн: о т  5 8 0  д о  5 9 0  нм; о т  8 6 0  д о  9 0 0  нм , с о гл а с н о  п. 7 .3 .1 .1 .6  -  7 .3 .1 .1 .1 0 .
7 .3 .1 .1 .1 2  О п р е д е л и т ь  С К О  с л у ч а й н о й  с о с та в л я ю щ е й  п о гр е ш н о с ти  у с та н о в ки  з а ­

д а н н о й  длины  волны  а  [ л ^ ] ,  нм , по ф о р м у л е

О М = 1 |

У  (ДД, -  А Х)2
/ = 1

п -1 (6)

£  А Я '■ , (7 )
п  /=1

где п  -  ко л и ч ес тв о  и зм е р е н и й , п  =  10;

A SX  -  з н а ч е н и е  с и с т е м а ти ч е с к о й  с о с та в л я ю щ е й  а б с о л ю тн о й  по­
гр е ш н о с ти  уста н о в ки  за д а н н о й  дл ины  волны , нм.

Р езул ь таты  пов ерки  с ч и та ю тс я  п о л о ж и тел ь н ы м и , е с л и  з н а ч е н и я  а б с о л ю тн о й  по­

гр е ш н о с ти  Л Я , уста н о в ки  за д а н н о й  длины  волны  и з н а ч е н и я  С К О  с л у ч а й н о й  с о с та в ­

л я ю щ е й  п о гр е ш н о сти  а  [Л ^-] у стан о в ки  з а д а н н о й  длины  волны  с о о тв е тс тв у ю т з н а ч е ­
н и ям , у казан н ы м  в п р и л о ж ен и и  А .

7.3.1.2 Определение абсолютной погрешности и СКО случайной составляющей 
погрешности установки заданной длины волны для монохроматора регистрации

7 .3 .1 .2 .1  Д л я  о п р е д е л е н и я  а б с о л ю тн о й  п о гр е ш н о с ти  и С К О  и с п о л ь зуе тся  д у го в а я  
р ту тн о -ге л и е в а я  с п е ктр а л ь н а я  л а м п а  Д Р Г С .

Примечание -  Линии излучения ртути (Нд) с длинами волн 253,7 и 435,8 нм и линия излучения ге­
лия (Не) с длиной волны 706,5 нм. Данны е линии взяты из таблиц спектральны х линий этих элементов.

7 .3 .1 .2 .2  У с та н о в и ть  п е р е кл ю ч а те л ь  р е ж и м о в  рабо ты  в кю в етн о м  о т д е л е н и и  с п е к ­
тр о ф л у о р и м е тр а  в п о л о ж е н и е  «FL» и закры ть  кры ш ку кю в етн о го  о т д е л е н и я .

7 .3 .1 .2 .3  У с та н о в и ть  т е м п е р а т у р у  те р м о с та ти р у е м о го  д е р ж а т е л я  кю в ет 2 5  °С  с о ­
гл асн о  п. 7 .2 .2 . С о б р а ть  с х е м у  о с в е щ е н и я  входной щ е л и  м о н о х р о м а т о р а  р е ги с тр а ц и и  в 
с о о тв е тств и и  с р и сун ком  1.
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1 -  д у го в а я  р ту тн о -ге л и е в а я  с п е ктр а л ь н а я  л а м п а  Д Р Г С ;
2 -  б е л а я  б у м а га

Рисунок 1 -  Схема освещения входной щели монохроматора регистрации

7 .3 .1 .2 .4  В Г л ав н ом  о кн е  вы брать в кл ад ку  « К о н тр о л ь » , а  з а т е м  « С к а н и р о в а ­
ни е  F L » . Н а ж а ть  кнопку « В с е  д и а п а зо н ы » .

7 .3 .1 .2 .5  И зм е р и ть  с п е ктр  и зл у ч ен и я  л ам пы  Д Р Г С  в д и а п а з о н е  д л и н  волн о т  2 4 8  
д о  2 5 8  нм.

7 .3 .1 .2 .6  О п р е д е л и т ь  д л и н у  волны  м а кс и м у м а  и зл у ч ен и я  л ам пы  Д Р Г С  в д и а п а ­
зо н е  д л и н  волн о т  2 4 8  д о  2 5 8  нм .

7 .3 .1 .2 .7  О п р е д е л и т ь  а б с о л ю тн у ю  п о гр е ш н о сть  у с та н о в ки  з а д а н н о й  дл ины  волны

ДА,. , нм , по ф о р м у л е  (5 ),

гд е  -  i  -  и з м е р е н н о е  з н а ч е н и е  длины  волны  м а кс и м у м а  и зл у ч ен и я
лам пы  Д Р Г С , нм;

А, -  д л и н а  волны  м а кс и м у м а  и зл у ч ен и я  л ам пы  Д Р Г С , с о о т в е т ­
с тв у ю щ а я  л и н и и  и зл у ч ен и я  Нд с д л и н о й  волны  2 5 3 ,7  нм.

7 .3 .1 .2 .8  В ы полнить о п е р а ц и и  с о гл а с н о  п .7 .3 . 1 .2 .5 - 7 . 3 . 1 . 2 . 7  д е с я ть  р аз.

7 .3 .1 .2 .9  О п р е д е л и т ь  С К О  с л у ч а й н о й  с о с та в л я ю щ е й  п о гр е ш н о с ти  о  [ДА,] у с та н о в ­
ки за д а н н о й  длины  волны , нм , по ф о р м у л е  (6 ).

7 .3 .1 .2 .1 0  И зм е р и ть  м акси м ум ы  и зл у ч ен и я  л ам п ы  Д Р Г С  в д и а п а з о н а х  д л и н  волн:

о т 4 3 0  д о  4 4 0  нм; о т 7 0 0  д о  7 1 2  нм . О п р е д е л и т ь  а б с о л ю тн у ю  п о гр е ш н о сть  Л Я . и С К О

сл уч а й н о й  с о с та в л я ю щ е й  п о гр е ш н о сти  сг [Л а ] у с та н о в ки  з а д а н н о й  дл ины  волны , вы­
полнив о п е р а ц и и  с о гл а с н о  п. 7 .3 .1 .2 .5  -  7 .3 .1 .2 .9 .

Р езу л ь та ты  пов ерки  с ч и та ю тс я  п о л о ж и те л ь н ы м и , е с л и  зн а ч е н и я  а б с о л ю тн о й  по­

гр е ш н о с ти  А у с т а н о в к и  за д а н н о й  длины  волны  и зн а ч е н и я  С К О  с л у ч а й н о й  с о с та в ­

л я ю щ е й  п о гр е ш н о сти  5  [ЛА,] уста н о в ки  за д а н н о й  длины  волны  с о о тв е тс тв у ю т з н а ч е ­
ни ям , у казан н ы м  в п р и л о ж ен и и  А .
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7.3.2 Проверка диапазона измерений м ассовой концентрации ф енола в воде 
в режиме спектроф луорим етра

П р о в е р ку  д и а п а з о н а  и зм е р е н и й  м ас с о в о й  ко н ц е н тр а ц и и  ф е н о л а  в в о д е  в р е ж и м е  
с п е ктр о ф л у о р и м е тр а  о с у щ е с тв л я ю т при о п р е д е л е н и и  а б с о л ю тн о й  п о гр е ш н о с ти  и з м е ­
ре н и я  м ассо в о й  ко н ц е н тр а ц и и  ф е н о л а  в в од е  с о гл а с н о  п. 7 .3 .2 .1 .

7.3.2.1 О пределение абсолю тной погреш ности и СКО случайной со ста вл я ю ­
щей погреш ности при измерении м ассовой концентрации ф енола в воде в режи­
ме спектроф луорим етра

7 .3 .2 .1 .1  Д л я  о п р е д е л е н и я  а б с о л ю тн о й  п о гр е ш н о с ти  и С К О  и спол ь зую тся  п о в е ­
рочны е растворы  ф е н о л а  в в од е  с м ассо в о й  к о н ц е н тр а ц и е й  0 ,0 2 ; 0 ,0 5 ; 0 ,2 ; 1 ,0; 5 ,0  и
8 .0  м г/д м 3, при го то в л ен н ы х с о гл а с н о  « М е т о д и к е  п р и го то в л е н и я  п о в ерочны х р аств о р о в  
ф е н о л а » , у ка за н н о й  в П р и л о ж е н и и  В.

7 .3 .2 .1 .2  У с та н о в и ть  п е р е кл ю ч а те л ь  р е ж и м о в  рабо ты  в кю в етн о м  о т д е л е н и и  с п е к ­
тр о ф л у о р и м е тр а  в п о л о ж е н и е  « F L »  и закры ть  кры ш ку кю в е тн о го  о т д е л е н и я .

7 .3 .2 .1 .3  У с та н о в и ть  т е м п е р а т у р у  те р м о с та ти р у е м о го  д е р ж а т е л я  кю в ет 2 0  °С , со ­
гл асн о  п. 7 .2 .2 .

П р им ечани е  -  Т е м п е р а тур а  пове р о чн ы х  ра ство р о в  не д о л ж н а  о тл и ча ть ся  от у с та н о вл е н н о й  
тем п ера туры  кю ве тн о го  отд ел ени я  б ол ее , чем  на 0,5 °С.

7 .3 .2 .1 .4  В Г л ав н ом  о кн е  вы брать в кл ад ку  « К о н ц е н т р а ц и я » , а  з а т е м  « Т о ч е ч н а я  
F L » . Д а л е е  н а ж а ть  « Н а с т р о й к а »  и устан ов и ть :

- в  группе « Д л и н а  волны , н м »  в п ол ях в в од а «Л 1» у с та н о в и ть  д л и н у  волны  воз­
б у ж д е н и я  д л я  м о н о х р о м а то р а  в о зб у ж д е н и я  « Е х» -  « 2 6 0 »  нм , и д л и н у  волны  р е ги с т р а ­
ции д л я  м о н о х р о м а то р а  р е ги с тр а ц и и  « Е т » -  « 3 0 0 »  нм;

-  в пол ях в в ода « Щ е л ь , нм » у с та н о в и ть  в е л и ч и н у  в ы д е л я ем о го  с п е ктр а л ь н о го  ин ­
т е р в а л а  д л я  м о н о х р о м а то р а  в о зб у ж д е н и я  « Е х» -  « 5 »  нм , д л я  м о н о х р о м а т о р а  р е ги ­
с тр а ц и и  « Е т » -  « 5 »  нм;

-  в п о л е  ввода « Е д . и зм .»  у с та н о в и ть  е д и н и ц у  и з м е р е н и я  ко н ц е н тр а ц и и  -  « м г/л » .
7 .3 .2 .1 .5  П р о и зв е с ти  и з м е р е н и е  ф о н о в о го  с и гн а л а  р а с с е я н и я  д и с ти л л и р о в а н н о й  

воды , вы полнив с л е д у ю щ и е  о п е р а ц и и :
-  откры ть кры ш ку кю в етного  о т д е л е н и я  и у с та н о в и ть  в д е р ж а т е л ь  кю в ет кв а р ц е ­

вую кю в ету  на д в е  тр е ти  з а п о л н е н н у ю  д и с ти л л и р о в а н н о й  водой. З акры ть  кры ш ку кю ­
в е тн о го  о тд е л е н и я ;

-  во в кл а д ке  « К о н ц е н т р а ц и я » , « Т о ч е ч н а я  F L »  н а ж а ть  « Х о л о с т а я  п р о б а » .
7 .3 .2 .1 .6  П р о и зв е с ти  п о с тр о е н и е  кал и б р о в о ч н о го  гр а ф и ка  по тр е м  р а с тв о р а м  ф е ­

н о л а  в в о д е  с м ассо в о й  к о н ц е н тр а ц и е й  0 ,0 2 ; 1 ,0  и 8 ,0  м г/д м 3, вы полнив с л е д у ю щ и е  
н астрой ки:

-  у с та н о в и ть  гал о чку  « Х о л о с т а я  п р о б а»;
-  в груп пе  « К а л и б р о в ка »  вы брать « Г р а ф и к  л и н е й н ы й » ;
-  в та б л и ц е  « Р е зу л ь та ты  и з м е р е н и й »  в с тр о ке  с то л б ц а  « С , м г /д м 3» у с та н о в и ть  

зн а ч е н и е  м ассо в о й  ко н ц е н тр а ц и и  р а с тв о р а  ф е н о л а  в в о д е  -  « 0 ,0 2 »  м г/д м 3;
-у с т а н о в и т ь  кю в ету  с р а с тв о р о м  ф е н о л а  в в о д е  с м ассо в о й  ко н ц е н тр а ц и е й  

0 ,0 2  м г/д м  в д е р ж а т е л ь  кю в ет и закры ть  кры ш ку кю в етн о го  о тд е л е н и я ;
-  н а ж а ть  кнопку « С та р т » ;
-  в т а б л и ц е  во второй с тр о ке  с то л б ц а  « С , м г/д м 3» у с та н о в и ть  з н а ч е н и е  м ассо в о й  

ко н ц е н тр а ц и и  р а с тв о р а  ф е н о л а  в в од е  -  « 1 ,0 »  м г/д м 3;
-  у с та н о в и ть  кю в ету  с р а с тв о р о м  ф е н о л а  в в о д е  с м ассо в о й  ко н ц е н тр а ц и е й

1 .0  м г/д м 3 в д е р ж а т е л ь  кю в ет и закры ть  кры ш ку кю в етн о го  о тд е л е н и я ;
-  н а ж а ть  кнопку « С та р т » ;
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-  в та б л и ц е  в тр е т ь е й  с тр о ке  с то л б ц а  « С , м г /д м 3» у с та н о в и ть  з н а ч е н и е  м ас с о в о й  
ко н ц е н тр а ц и и  р а с тв о р а  ф е н о л а  в в од е  -  « 8 ,0 »  м г /д м 3;

-у с т а н о в и т ь  кю в ету  с р а с тв о р о м  ф е н о л а  в в од е  с м а с с о в о й  ко н ц е н тр а ц и е й
8 ,0  м г/д м 3 в д е р ж а т е л ь  кю в ет и закры ть  кры ш ку кю в етн о го  о тд е л е н и я ;

-  н а ж а ть  кнопку « С т а р т » , а  з а т е м  « Р а с ч е т » .
7 .3 .2 .1 .7  У с та н о в и ть  кю в ету  с р а с тв о р о м  ф е н о л а  в в од е  с м а с с о в о й  к о н ц е н тр а ц и ­

ей  0 ,0 2  м г/д м 3 в д е р ж а т е л ь  кю вет, закры ть  кры ш ку кю в етн о го  о т д е л е н и я  и в о кн е  « Т о ­
ч е ч н а я  F L »  н а ж а ть  кнопку « С т а р т » . В с тр о ке  с то л б ц а  « С , м г /д м 3» п ояви тся  и з м е р е н н о е  
зн а ч е н и е  ко н ц е н тр а ц и и .

7 .3 .2 .1 .8  О п р е д е л и ть  а б с о л ю тн у ю  п о гр е ш н о сть  при и зм е р е н и и  м ас с о в о й  ко н ц е н ­

тр а ц и и  ф е н о л а  в в оде А С , м г/д м 3, по ф о р м у л е

АС = СИЗМ- С ,  (8)

где  Сизм -  и з м е р е н н о е  з н а ч е н и е  м ассо в о й  ко н ц е н тр а ц и и  ф е н о л а  в воде, 
м г/д м 3;

С -  д е й с т в и т е л ь н о е  з н а ч е н и е  м ассо в о й  ко н ц е н тр а ц и и  ф е н о л а  в 
вод е, м г/д м 3.

7 .3 .2 .1 .9  В ы числить п р е д е л  д о п у с ка е м о й  а б с о л ю тн о й  п о гр е ш н о с ти  при и зм е р е н и и  
м ассо в о й  ко н ц е н тр а ц и и  ф е н о л а  в в од е  Д РС , м г/д м 3, д л я  д и а п а з о н а  св ы ш е 0 ,2  м г/д м 3, 
по ф о р м у л е

А р С  =  ±  ( 0 , 0 0 4  +  0 , 2 - С ) .  ( 9 )

7 .3 .2 .1 .1 0  В ы полнить о п е р а ц и и  с о гл а с н о  п. 7 .3 .2 .1 .6  -  7 .3 .2 .1 .8  д е с я ть  р аз.
7 .3 .2 .1 .1 1  О п р е д е л и ть  С К О  с л у ч а й н о й  с о с та в л я ю щ е й  п о гр е ш н о с ти  при и з м е р е ­

нии м ассо в о й  ко н ц е н тр а ц и и  ф е н о л а  в в о д е  сг [Ас], м г /д м 3, по ф о р м у л е

О И м

У ( д с , - д , с ) ’
/=1

п  - 1
(10)

д , с Л £ д с , ,
Л /=1

(11)

где п  -  ко л и ч ес тв о  и зм е р е н и й , п  = 10;

Д 5С  -  з н а ч е н и е  с и с т е м а ти ч е с к о й  с о с та в л я ю щ е й  а б с о л ю тн о й  по ­
гр е ш н о с ти  при и зм е р е н и и  м а с с о в о й  ко н ц е н тр а ц и и  ф е н о л а  в
воде, м г/д м 3.

7 .3 .2 .1 .1 2  В ы числить  п р е д е л  д о п у с ка е м о го  С К О  с л у ч а й н о й  с о с та в л я ю щ е й  по­

гр е ш н о с ти  при и зм е р е н и и  м ассо в о й  ко н ц е н тр а ц и и  ф е н о л а  в в о д е (Т р [ А с ]  , м г /д м 3, по  

ф о р м у л е

а  [ А с ]  = 0 , 0 0 1  +  0 , 0 5 - С  ( 1 2 )
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с р а с тв о р а  с м е н ь ш е й  к о н ц е н тр а ц и е й . О п р е д е л и т ь  а б с о л ю тн у ю  п о гр е ш н о сть  А С  и

С К О  сл у ч а й н о й  с о с та в л я ю щ е й  п о гр е ш н о сти  а  [Лс] при и зм е р е н и и  м ас с о в о й  ко н ц е н ­
тр а ц и и  ф е н о л а  в в од е  с о гл а с н о  п .7 .3 .2 .1 .8 ,  7 .3 .2 .1 .1 1 .

Р езул ь таты  с ч и та ю тс я  п о л о ж и тел ь н ы м и , е с л и  з н а ч е н и я  а б с о л ю тн о й  п о гр е ш н о с ти

А С , и С К О  сл уч а й н о й  с о с та в л я ю щ е й  п о гр е ш н о с ти  а  [Лс] при и з м е р е н и и  м ассо в о й  
ко н ц е н тр а ц и и  ф е н о л а  в воде, с о о тв е тс тв у ю т з н а ч е н и я м , у ка за н н ы м  в п р и л о ж е н и и  А .

7.3.3 Проверка диапазона измерений оптической плотности в режиме спек­
трофотометра

П р о в е р ку  д и а п а з о н а  и зм е р е н и й  о п ти ч е с ко й  п л о тн о с ти  в р е ж и м е  с п е к т р о ф о т о м е т ­
ра  о с у щ е с тв л я ю т при о п р е д е л е н и и  а б с о л ю тн о й  п о гр е ш н о с ти  и з м е р е н и я  о п ти ч е с ко й  
п л о тн о сти  в р е ж и м е  с п е ктр о ф о т о м е тр а  с о гл а с н о  п. 7 .3 .3 .1 .

7.3.3.1 Определение абсолютной погрешности и СКО случайной составляю­
щей погрешности при измерении оптической плотности в режиме спектрофото­
метра

7 .3 .3 .1 .1  Д л я  о п р е д е л е н и я  и споль зую тся св ето ф и л ь тр ы  С 1 . . .С 4  из ко м п л е кта  м ер  
с п ектр ал ь н ы х ко эф ф и ц и е н то в  н а п р а в л е н н о го  пр о п у с ка н и я  и о п ти ч е с ко й  п л о тн о сти  на  
д л и н а х  волн 2 5 0 ; 6 0 0  и 9 6 0  нм , д л я  с в е то ф и л ь тр о в  С 5 , С 6  -  на  д л и н а х  волн 3 4 0 ; 6 0 0  и 
9 6 0  нм.

7 .3 .3 .1 .2  У с та н о в и ть  п е р е кл ю ч а те л ь  р е ж и м о в  рабо ты  в кю в етн о м  о т д е л е н и и  с п е к ­
тр о ф л у о р и м е тр а  в п о л о ж е н и е  « p H »  и закры ть  кры ш ку кю в етн о го  о т д е л е н и я .

7 .3 .3 .1 .3  У с та н о в и ть  т е м п е р а т у р у  те р м о с т а т и р у е м о го  д е р ж а т е л я  кю в ет 2 5  °С , с о ­
гл асн о  п. 7 .2 .2 .

7 .3 .3 .1 .4  В Г л ав ном  о кн е  вы брать  в кл ад ку  « К о н тр о л ь » , а  з а т е м  « Ф о то м е тр и я » .  
У с та н о в и ть  пар а м е тр ы :

-  в м ен ю  « Р е ж и м »  у с та н о в и ть  в р ем я у с р е д н е н и я  « О ч е н ь  б о л ь ш о е , 2 .0 »  и н а ж а ть  
кнопку « П р и м е н и ть » ;

-  в п о л е  ввода « Щ е л ь , нм » -  « 2 »  нм;
-  в та б л и ц е  « Р е зу л ь та ты  ко н тр о л я »  н а ж а ть  кнопку « Н о л ь » ;
-  у с та н о в и ть  п о о ч е р е д н о  св ето ф и л ь тр ы , н а ж и м а я  на  с о о тв е тс тв у ю щ и е  н а и м е н о ­

в а н и е  с в е то ф и л ь тр а  в т а б л и ц е  « Р е зу л ь та ты  ко н тр о л я » .
7 .3 .3 .1 .5  О п р е д е л и ть  а б с о л ю тн у ю  п о гр е ш н о сть  при и з м е р е н и и  о п ти ч е с ко й  п л о т­

ности  с в е то ф и л ь тр а  С1 A D , Б, на ка ж д о й  з а д а н н о й  д л и н е  волны  по ф о р м у л е

& D  =  D u3„ j ~ D , (1 3 )

гд е  D U3M . -  j- e  и з м е р е н н о е  з н а ч е н и е  о п ти ч е с ко й  п л о тн о с ти  с в е то ф и л ь тр а  

С1 на з а д а н н о й  д л и н е  волны , Б;
D  -  д е й с т в и т е л ь н о е  з н а ч е н и е  о п ти ч е с ко й  п л о тн о сти  с в е то ф и л ь тр а  

С1 на за д а н н о й  д л и н е  волны , у к а з а н н о е  в с в и д е те л ь с тв е  о по­
в ер ке , Б.

7 .3 .3 .1 .6  В ы числить п ред ел ы  д о п у с ка е м о й  а б с о л ю тн о й  п о гр е ш н о с ти  A pD  при из­
м е р е н и и  о п ти ч е с ко й  п л о тн о сти  с в е то ф и л ь тр а  С 1 , Б, на ка ж д о й  з а д а н н о й  д л и н е  волны  
по ф о р м у л е

7.3.2 .1.13 Измерить концентрацию остальных растворов фенола в воде, начиная

ApD = ± (0,005 +  0,05 • D)  (14)

1 Зам. 13



МРБ М П .1 5 55 -2 006

7 .3 .3 .1 .7  В ы полнить о п е р а ц и и  с о гл а с н о  п. 7 .3 .3 .1 .4  -  7 .3 .3 .1 .5  д е с я ть  р аз.
7 .3 .3 .1 .8  О п р е д е л и т ь  С К О  с л у ч а й н о й  с о с та в л я ю щ е й  п о гр е ш н о с ти  при и зм е р е н и и

оп ти ч е с ко й  п л о тн о сти  с в е то ф и л ь тр а  С1 ст [A d ] ,  Б, на ка ж д о й  з а д а н н о й  д л и н е  волны , 
по ф о р м у л е

СТ
1 = 1

п - 1

1 п ~  1 X—1
a j Z )  =  - £ a d , . i

П i=1 ’

(1 5 )

(1 6 )

где  п  -  ко л и ч ес тв о  и зм е р е н и й , п  =  10;

A SD  -  з н а ч е н и е  с и с т е м а ти ч е с к о й  с о с та в л я ю щ е й  а б с о л ю тн о й  по­
гр е ш н о с ти  при и зм е р е н и и  о п ти ч е с ко й  п л о тн о с ти  с в е то ф и л ь тр а  
С1 на з а д а н н о й  д л и н е  волны , Б.

7 .3 .3 .1 .9  В ы числить п ред ел ы  д о п у с ка е м о го  С К О  с л у ч а й н о й  с о с та в л я ю щ е й  по ­

гр е ш н о с ти  при и зм е р е н и и  о п ти ч е с ко й  п л о тн о сти  с в е то ф и л ь тр а  С1 ctp [A d ] j б , на  к а ж ­
д о й  за д а н н о й  д л и н е  волны  по ф о р м у л е

A Dа р =  0 ,0 0 2  +  0 , 0 1 5 - D .  (1 7 )

7 .3 .3 .1 .1 0  И зм ер и ть  оптическую  плотность  остал ьны х св ето ф и л ь тр о в  С 2 . . .С 6  на  

зад ан ны х д л и н а х  волн. О п р е д е л и ть  абсол ю тн ую  по гр еш н о сть  A D  и С К О  сл учай но й  со­

с та в л я ю щ е й  п огреш н о сти  or [A d ] ,  а  та к ж е  вы числить пределы  д о п ус ка е м о й  аб со л ю тн о й  

по гр еш но сти  A pD  и пределы  д о п ус ка е м о го  С К О  сл учай но й  с о с та в л я ю щ е й  п о гр еш н о сти  

CTp [A d ] ,  согл асн о  п. 7 . 3 . 3 . 1 . 5 -  7 .3 .3 .1 .9 .

Р езу л ь та ты  сч и та ю тс я  п о л о ж и тел ь н ы м и , ес л и  все з н а ч е н и я  а б с о л ю тн о й  п о гр е ш ­

ности  A D  и С К О  сл уч а й н о й  с о с та в л я ю щ е й  п о гр е ш н о с ти  a  [A d ] при и з м е р е н и и  о п ти ­
ч еско й  п л о тн о сти , с о о тв е тств ую т з н а ч е н и я м , у казан н ы м  в п р и л о ж е н и и  А .

7.3.4 О пределение уровня мешающ его излучения в режиме спектроф ото­
метра

7 .3 .4 .1  Д л я  о п р е д е л е н и я  уровня м е ш а ю щ е го  и зл у ч ен и я  и с п о л ь зуе тся  с в е т о ­
ф и л ь тр  Ж С -4  и С З  из ко м п л е кта  м ер  с п ектр ал ь н ы х ко э ф ф и ц и е н то в  н а п р а в л е н н о го  
п р о п ускан и я  и о п ти ч е с ко й  п л о тн о сти  на д л и н а х  волн 2 5 0  и 3 4 0  нм.

7 .3 .4 .2  У с та н о в и ть  п е р е кл ю ч а те л ь  р е ж и м о в  рабо ты  в кю в етн о м  о т д е л е н и и  с п е к ­
тр о ф л у о р и м е тр а  в п о л о ж е н и е  « p H »  и закры ть  кры ш ку кю в етн о го  о т д е л е н и я .

У с та н о в и ть  те м п е р а т у р у  те р м о с та ти р у е м о го  д е р ж а т е л я  кю в е т 2 5  °С , с о гл а с н о  
п. 7 .2 .2 .

В Г л ав ном  о кн е  вы брать  в кл ад ку  « К о н тр о л ь » , а  з а т е м  « М е ш а ю щ е е  и з л у ч е н и е » . 
У с та н о в и ть  с л е д у ю щ и е  пар а м е тр ы :

-  в о кн е  « Р е ж и м »  у с та н о в и ть  « В р е м я  у с р е д н е н и я »  « о ч е н ь  б о л ь ш о е , 2 .0 » ;
-  в т а б л и ц е  « Р е зу л ь та ты  К о н тр о л я »  н а ж а ть  « Н о л ь » .
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7 .3 .4 .3  У с та н о в и ть  в кю в е тн о е  о т д е л е н и е  с в е то ф и л ь тр  Ж С -4  (С З ) и п р о и зв е сти  
и з м е р е н и е  к о э ф ф и ц и е н та  п р о п ускан и я  на за д а н н ы х  д л и н а х  волн, н а ж а в  на кнопку с 
н а и м е н о в а н и е м  с в е то ф и л ь тр а  в т а б л и ц е  « Р е зу л ь та ты  ко н тр о л я » .

7 .3 .4 .4  О п р е д е л и т ь  с р е д н е е  а р и ф м е т и ч е с к о е  з н а ч е н и е  Т ж с  ( Т с з ) к о э ф ф и ц и е н та  
п р о п ускан и я  с в е то ф и л ь тр а  на за д а н н о й  д л и н е  волны  по ф о р м у л е

7 .3 .4 .5  О п р е д е л и ть  з н а ч е н и е  уров н я  м е ш а ю щ е го  и зл у ч ен и я  в р е ж и м е  с п е ктр о ф о ­
т о м е т р а  на за д а н н о й  д л и н е  волны  S L  по ф о р м у л е

7 .3 .4 .6  Р езу л ь та ты  с ч и та ю тс я  п о л о ж и тел ь н ы м и , е с л и  з н а ч е н и е  ур о в н я м е ш а ю щ е ­
го и зл у ч ен и я  в р е ж и м е  с п е к тр о ф о т о м е тр а  с о о т в е т с т в у е т  зн а ч е н и ю , у к а за н н о м у  в п р и ­
л о ж е н и и  А .

8 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ

8.1 Р езул ь таты  пов ерки  з а н о с я т  в п р о то ко л , ф о р м а  ко то р о го  п р и в е д е н а  в п р и л о ­
ж е н и и  Б.

8 .2  Е сл и  по р е з у л ь та та м  п ов ерки  с п е ктр о ф л у о р и м е тр  п р и зн ан  пригодны м  к п р и ­
м е н е н и ю , то  на н его  и (и л и ) э кс п л у а та ц и о н н у ю  д о ку м е н та ц и ю  н а н о с я т  п о в е р и те л ь н о е  
кл ей м о  и (и л и ) вы даю т с в и д е те л ь с тв о  о п о в е р ке  по ф о р м е , у с та н о в л е н н о й  в Т К П  8 .0 0 3  
(п р и л о ж е н и е  Г).

8 .3  Е сл и  по р е з у л ь та та м  пов ерки  с п е ктр о ф л у о р и м е тр  п р и зн ан  неп р и го д н ы м  к 
п р и м е н е н и ю , п о в е р и те л ь н о е  кл ей м о  гася т, с в и д е те л ь с тв о  о п о в е р ке  а н н у л и р у ю т и вы­
п и сы в аю т з а к л ю ч е н и е  о н е п р и го д н о с ти  по ф о р м е  Т К П  8 .0 0 3  (п р и л о ж е н и е  Д ) с  у к а з а н и ­
е м  причин. С п е кт р о ф л у о р и м е т р  к п р и м е н е н и ю  не  д о п у с ка е тс я .

Т Ж С (С З) (1 8 )

где  Т ;  -  i -e  и з м е р е н н о е  з н а ч е н и е  ко э ф ф и ц и е н та  п р о п у с ка н и я  св ето  
ф и л ь тр а  Ж С -4  (С З ) на  з а д а н н о й  д л и н е  волны , % ; 

гг -  ко л и ч ес тв о  и зм е р е н и й , п  =  3.

1 Зам. 15
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Метрологические характеристики спектрофлуориметра должны соответствовать 
значениям, приведенным в таблице А.1.

Приложение А
(справочное)

Метрологические характеристики спектрофлуориметра

Таблица А.1
Наименование параметра, единицы измерения Значение

Диапазон установки температуры, °С от плюс 20 до плюс 50
Абсолютная погрешность измерения температуры в тер- 
мостатируемом держателе кювет в диапазоне 
от плюс 25 °С до плюс 40 °С ± 0 ,5  -
Абсолютная погрешность измерения температуры в тер- 
мостатируемом держателе кювет в диапазоне 
от плюс 20 °С до плюс 25 °С; от плюс 40 °С до плюс 50 °С ±1,0
Дрейф сигнала люминесценции в режиме спектрофлуори­
метра, %

± 5 ,0

Спектральный диапазон измерений в режиме спектрофлу­
ориметра, нм

от 220  до 820

Спектральный диапазон в режиме спектрофотометра, нм от 220  до 1000
Абсолютная погрешность установки заданной длины вол­
ны монохроматора возбуждения, нм

± 2,0

СКО случайной составляющей погрешности установки за­
данной длины волны монохроматора возбуждения, нм

не более 0,2

Абсолютная погрешность установки заданной длины вол­
ны монохроматора регистрации, нм

± 1,0

СКО случайной составляющей погрешности установки за­
данной длины волны монохроматора регистрации, нм

не более 0,2

Диапазон измерений массовой концентрации фенола в 
воде в режиме спектрофлуориметра, мг/дм3

от 0,02  до 8,0

Абсолютная погрешность при измерении массовой кон­
центрации фенола в воде в режиме спектрофлуориметра 
в диапазоне от 0,02  до 0,2  мг/дм3

0,04

Абсолютная погрешность при измерении массовой кон­
центрации фенола в воде в режиме спектрофлуориметра 
в диапазоне свыше 0,2  мг/дм"

А р С  = ± (0,004 + 0 , 2 -С )

СКО случайной составляющей погрешности при измере­
нии массовой концентрации фенола в воде в режиме спек­
трофлуориметра, мг/дм3

стр | Л с ]  = 0,001 + 0,05-С

Диапазон измерений оптической плотности в режиме спек­
трофотометра, Б

от 0 до 2,0

Абсолютная погрешность при измерении оптической плот­
ности в режиме спектрофотометра, Б

A p D  =  ± (0,005 + 0,05 • D )

СКО случайной составляющей погрешности при измере­
нии оптической плотности в режиме спектрофотометра, Б

<7p [A d J = 0,002  + 0 ,015-D

Уровень мешающего излучения в режиме спектрофото­
метра на длине волны 250 нм, %

не более 0,5

Уровень мешающего излучения в режиме спектрофото­
метра на длине волны 340 нм, %

не более 0,05
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Приложение Б
(рекомендуемое)

Форма протокола поверки

наименование организации, проводящей поверку

Протокол № ____

поверки Спектрофлуориметр__________________________________
наим енование средства  измерений

тип СМ 2203_____________________________________________
№  _____________________________________________________________
принадлежащего______________________________________________

наим енование организации

Изготовитель__________________________________________________
наим енование

Место проведение поверки____________________________________
наим енование организации

Дата проведения поверки______________________________________
с ....... по

Поверка проводится п о ________________________________________
обозначение документ, по которому проводится поверка

Средства поверки: 

Таблица 1

Наименование средства измерений, тип Заводской номер

Условия поверки:
-  температура окружающего воздуха ____________________________
-  относительная влажность воздуха ____________________________
-  атмосферное давление ____________________________

Результаты поверки

1 Внешний осмотр: _____________________________
(со отве тствует/не  соо тветствует)

2 Опробование _____________________________
(со отве тствует/не  соо тветствует)

2.1 Проверка работоспособности. Проверка идентификации П О :_______________
(со отве тствует/не  соо тветствует)

2.2 Определение абсолютной погрешности измерений температуры в термоста- 
тируемом держателе кювет

Таблица 2________________________________ ______________ __________________ __________
Установленное значение 
температуры в термоста- 
тируемом держателе кю­

вет,
t , °Суст •

i-e измеренное значе­
ние температуры тер­
мометром в термоста- 
тируемом держателе 

кювет, °С

Абсолютная
погрешность

измерений
температуры

A tf , °С

Допускаемое откло­
нение абсолютной 
погрешности изме­

рений температуры, 
°С

Заключе­
ние о со­

ответствии
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2.3 Проверка дрейфа сигнала люминесценции в режиме спектрофлуориметра
Таблица 3

i-e изме­
ренное зна­
чения сиг­

нала люми­
несценции 
белой бу­

маги Ij, отн. 
ед.

Среднее 
арифметиче­
ское значе­
ние сигнала 

люминесцен­
ции белой 
бумаги, I ,  

отн. ед.

Максималь­
ное измерен­
ное значение 
сигнала лю­

минесценции 
белой бумаги, 

Imax, ОТН. вД.

Минимальное 
измеренное 

значение 
сигнала лю­

минесценции 
белой бумаги, 

■min. ОТН. ед.

Верхнее 
значение 
дрейфа 
сигнала 

люминес­
ценции бе­
лой бумаги, 

5В., %

Нижнее 
значение 
дрейфа 
сигнала 

люминес­
ценции 

белой бу­
маги. 8Hi, %

Допускаемое 
значение 

дрейфа сиг­
нала люми­
несценции в 
режиме спек­
трофлуори­

метра, %

Заклю­
чение о 

соот­
вет­

ствии

3 Определение метрологических характеристик

3.1 Проверка спектрального диапазона измерений __________________________
(со отве тствует/не  соответствует)

3.2 Определение абсолютной погрешности и СКО случайной составляющей по­
грешности установки заданной длины волны монохроматора возбуждения

Таблица 4
Длина волны 

максимума по­
глощения, ука­

занная в свиде­
тельстве о по­

верке свето­
фильтра С7, Л, 

нм

i-e измеренное 
значение длины 
волны максиму­
ма поглощения 
светофильтра 

С 7, Лизм j, нм

Абсолютная 
погрешность 

установки 
заданной 

длины вол­
ны, да.., нм 1

Допускаемое 
значение аб­
солютной по­

грешности 
установки за­
данной длины 

волны, нм

СКО случайной 
составляющей 

погрешности 
установки за­
данной длины 
волны, а  [Ал], 

нм

Допускаемое 
значение СКО  
случайной со­

ставляющей по­
грешности уста­
новки заданной 
длины волны, 

нм

3.3 Определение абсолютной погрешности и СКО случайной составляющей по­
грешности установки заданной длины волны монохроматора регистрации

Таблица 5
Длина волны 

максимума излу­
чения лампы 

ДРГС, соответ­
ствующая линии 
излучения Нд, Л, 

нм

i-e измеренное 
значение длины 
волны максиму­

ма излучения 
лампы ДРГС,

и̂зм.Ь НМ

Абсолютная 
погрешность 

установки 
заданной 

длины вол­
ны, да,., нм

Допускаемое 
значение аб­
солютной по­

грешности 
установки за­
данной длины 

волны, нм

СКО случайной 
составляющей 

погрешности 
установки за­
данной длины 
волны, g [А*], 

нм

Допускаемое 
значение СКО  
случайной со­

ставляющей по­
грешности уста­
новки заданной 
длины волны, 

нм

3.4 Проверка диапазона измерений массовой концентрации фенола в воде в режи­
ме спектрофлуориметра ________________________________________________________

(соответствует/не соответствует)
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3.5 Определение абсолютной погрешности и СКО случайной составляющей по­
грешности при измерении массовой концентрации фенола в воде в режиме спектро­
флуориметра

Таблица 6____________________________________________________________________________
Действитель­
ное значение 

массовой 
концентрации 
фенола в во­
де, С, мг/дм3

Измеренное 
значение 
массовой 

концентра­
ции фенола 
в воде, Сизм, 

мг/дм3

Абсолютная 
погрешность 

при измерении 
массовой кон­
центрации фе­

нола в воде,
'х 3
А С , мг/дм

Предел допуска­
емой абсолют­

ной погрешности 
при измерении 
массовой кон­
центрации ф е­

нола в воде, 
д рс  , мг/дм

СКО случайной 
составляющей 

погрешности 
при измерении 
массовой кон­
центрации фе­

нола в воде, 
ст [дс], мг/дм3

Предел допускае­
мого СКО случай­

ной составляющей 
погрешности при 

измерении массо­
вой концентрации 

фенола в воде 
<тр[а с ] . мг/дм

3.6 Проверка диапазона измерений оптической плотности в режиме спектрофото­
метра ___________________________________________________________________________

(соответствует/не соответствует)

3.7 Определение абсолютной погрешности и СКО случайной составляющей погреш­
ности при измерении оптической плотности в режиме спектрофотометра

Таблица 7____________________________________________________________________________
Действитель­
ное значение 
оптической 
плотности 

светофильтра 
на заданной 

длине волны, 
указанное в 
свидетель­

стве о повер­
ке D, Б

i-e измерен­
ное значе­

ние оптиче­
ской плот­
ности све­
тофильтра 

на заданной 
длине вол­
ны, D„3Mii, Б

Абсолютная 
погрешность 

при измерении 
оптической 

плотности све­
тофильтра на 

заданной длине 
волны, AD ,  Б

Предел допуска­
емой абсолют­

ной погрешности 
при измерении 

оптической 
плотности све­
тофильтра на 

заданной длине 
волны, Д £> , Б

Р

СКО случайной 
составляющей 

погрешности 
при измерении 

оптической 
плотности све­
тофильтра на 

заданной длине 
волны, [Az>], 

Б

Предел допускае­
мого СКО случай­

ной составляющей 
погрешности при 
измерении опти­

ческой плотности 
светофильтра на 
заданной длине 

волны, о-, [Ad] . Б

Светофильтр С1

3.8 Определение уровня мешающего излучения в режиме спектрофотометра 

Таблица 8______________________________________________________________________
i-e измерен­

ное значение 
коэффициен­
та пропуска­

ния свето­
фильтра Ж С - 
4 на заданной 
длине волны,

Т 1, %

Среднее ариф­
метическое зна­
чение коэффи­
циента пропус­

кания свето­
фильтра на за­
данной длине 
волны, Т жс, %

i-e измерен­
ное значение 
коэффициен­
та пропуска­

ния свето­
фильтра СЗ 
на заданной 

длине волны,
т,, %

Среднее ариф­
метическое зна­
чение коэффи­
циента пропус­

кания свето­
фильтра на за­
данной длине 
волны, Г сз, %

Значение уров­
ня мешающего 

излучения в 
режиме спек­

трофотометра 
на заданной 

длине волны, 
SL, %

Допускаемое 
значение уров­
ня мешающего 

излучения в 
режиме спек­

трофотометра 
на заданной 

длине волны, 
%, не более

Заключение:____________________________________________________
соответствует / не соответствует

Выдано свидетельство о поверке (заключение о непригодности) №

Клеймо-наклейка: _ _ _____________________________________________________

Поверку провел: ______________ _________  ________________
долж ность подпись расш иф ровка подписи
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Приложение В
(обязательное)

Методика приготовления поверочных растворов фенола

Настоящая методика предназначена для приготовления поверочных растворов 
фенола в воде с массовыми концентрациями 0,02; 0,05; 0,2; 1,0; 5,0 и 8,0 мг/дм 3 для 
определения абсолютной погрешности и СКО при измерении массовой концентрации 
фенола в воде.

Примечание -  При наличии методики выполнения измерений (далее -  МВИ) допускается использо­
вать другие вещества, люминесцирующие в спектральной области от 220 до 820 нм.

В.2 Реактивы, материалы и средства измерений, используемые для приго­
товления поверочных растворов

В 2.1 Средства измерений
Средства измерений, необходимые для приготовления поверочных растворов, 

указаны в таблице В.1.

В.1 Назначение

Таблица В.1 -  Средства измерений

Наименование средства измерений Метрологические характеристики
Колбы мерные по ГОСТ 1770-74 2 - 100-2
Пипетки по ГОСТ 29169-91 2-2-5; 2-2-10; 2-2-20; 2-2-25; 2-2-50
Стакан по ГОСТ 25336-82 Н-1-100
Примечание -  Допускается использование средств измерений с аналогичными или лучшими метрологи­
ческими характеристиками. Средства измерений должны быть поверены (калиброваны) в установленные 
сроки

В 2.2 Вспомогательные устройства и материалы
Вода дистиллированная ГОСТ 6709-72

В 2.3 Реактивы
ГСО состава раствора фенола ГСО РБ 1905-2015

В.З Требования безопасности
По степени воздействия на организм человека, растворы фенола в воде отнесены 

ко второму классу опасности по ГОСТ 12.1.007.
Содержание фенола в воздухе рабочей зоны не должно превышать предельно 

допустимой концентрации 0,3 мг/м3 в соответствии с ГОСТ 12.1.005. Агрегатное состо­
яние фенола в воздухе рабочей зоны -  пары.

При приготовлении растворов следует соблюдать меры предосторожности.

В.4 Требования к квалификации
К выполнению работ по приготовлению растворов в соответствии с настоящей 

методикой и к обслуживанию применяемых средств измерений допускаются лица, 
прошедшие производственное обучение и инструктаж по технике безопасности.

В.5 Приготовление растворов
В 5.1 Общие указания
Государственный стандартный образец состава раствора фенола (далее -  ГСО 

фенола), необходимый для приготовления поверочных растворов, находится в запаян­
ной маркированной стеклянной ампуле. Объем ГСО фенола в ампуле составляет не 
менее 1,0 с м 3.
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Примечание -  Не допускаются к использованию ампулы ГСО фенола с наружными повреждения­
ми. Ампулу с ГСО фенола вскрывают непосредственно перед использованием, после вскрытия -  хране­
нию не подлежит.

Дистиллированную воду для приготовления поверочных растворов перед исполь­
зованием кипятят, охлаждают и хранят в стеклянной посуде с притертой пробкой во 
избежание насыщения кислородом воздуха. Срок хранения -  1 сутки.

Приготовление поверочных растворов следует осуществлять в помещении при 
температуре окружающего воздуха от плюс 15 °С до плюс 25 °С, а использовать -  при 
температуре от плюс 18 °С до плюс 22 °С.

В 5.2 Приготовление поверочного раствора с массовой концентрацией
8.0 м г/д м 3

Взять ампулу ГСО фенола и отобрать с помощью пипетки 5 мл объем, равный 
0,8 с м 3 и перенести в мерную колбу объемом 100 с м 3. Довести до метки с помощью 
дистиллированной воды.

В 5.3 Приготовление поверочного раствора с массовой концентрацией
5.0 м г/дм 3

Из раствора с массовой концентрацией 8,0 мг/дм 3 отобрать с помощью пипеток 
(5, 10 и 50 мл) объем, равный 62,5 см и перенести в мерную колбу объемом 100 с м 3. 
Довести до метки с помощью дистиллированной воды.

В 5.4 Приготовление поверочного раствора с массовой концентрацией
1.0 м г/д м 3

Из раствора с массовой концентрацией 5,0 мг/дм3 отобрать с помощью пипетки 
20 мл объем, равный 20,0 с м 3 и перенести в мерную колбу объемом 100 с м 3. Довести 
до метки с помощью дистиллированной воды.

В 5.5 Приготовление поверочного раствора с массовой концентрацией  
0,2 м г/д м 3

Из раствора с массовой концентрацией 1,0 мг/дм3 отобрать с помощью пипетки 
20 мл объем, равный 20,0 с м 3 и перенести в мерную колбу объемом 100 с м 3. Довести 
до метки с помощью дистиллированной воды.

В 5.6 Приготовление поверочного раствора с массовой концентрацией  
0,05 м г/дм 3

Из раствора с массовой концентрацией 0,2 мг/дм 3 отобрать с помощью пипетки 
25 мл объем, равный 25,0 с м 3 и перенести в мерную колбу объемом 100 с м 3. Довести 
до метки с помощью дистиллированной воды.

В 5.7 Приготовление поверочного раствора с массовой концентрацией
0,02 м г/дм 3

Из раствора с массовой концентрацией 0,05 мг/дм 3 отобрать с помощью пипетки 
20 мл объем, равный 40,0 с м 3, и перенести в мерную колбу объемом 100 с м 3. Довести 
до метки с помощью дистиллированной воды.

В.б Хранение растворов
Поверочные растворы хранят в плотно закрытых колбах при температуре от 

плюс 18 °С до плюс 22 °С не более 8 ч. На каждой колбе должно быть указано наиме­
нование раствора, дата приготовления и срок годности.
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Приложение Г
(обязательное)

Расчет погрешности приготовления поверочных растворов фенола
При расчете погрешности приготовления поверочных растворов учитывались по­

грешности ГСО фенола и мерной посуды, приведенных в таблицах Г.1 и Г.2.

Таблица Г.1 -  Пипетки по ГОСТ 29169-91

Номинальная вместимость, см '1 Допускаемая погрешность, cmj

5 ±0,03
10 ±0,04
20 ± 0,06
25 ± 0,06
50 ± 0,10

Таблица Г.2 -  Колбы мерны е по ГОСТ 1770-74

Номинальная вместимость, cmj Допускаемая погрешность, с м 6

100 0,2

о
Массовую концентрацию фенола в приготовленных растворах С } , мг/дм , вычис­

ляют по формуле

c i = c < f .  (Г.1)
У о

где Cj -  массовая концентрация фенола в исходном растворе, мг/дм ;
Vj -  объем раствора с массовой концентрацией Cj, взятый для при­

готовления данного раствора, см3;
Vj -  объем приготовленного поверочного раствора, см3.

Относительную погрешность приготовления поверочного раствора с массовойо
концентрацией 8,0  мг/дм 0 , , %, вычисляют по формуле

=  V 0 »'-2 +  ©V , 2 +  , (Г.2)

где ©о/ -  относительная погрешность аттестованного значения ГСО, %; 
0 W -  относительная погрешность измерения объема Vj при помощи 

пипетки, %;
© w -  относительная погрешность измерения объема Vj при помощи 

мерной колбы, %.
Относительную погрешность приготовления остальных поверочных раство­

ров 0 ; , %, вычисляют по формуле

0 y =  V ® , 2 + 0 w2 + 0 v /  , (Г.З)

где 0 , -  относительная погрешность приготовленного ранее исходного 
поверочного раствора, %.

Относительную погрешность измерения объема 0 W (0 Vj), %, вычисляют по формуле

®wW = ^ M - 1 0 0 % ,  (Г.4)
v/(vy)

где A V v i f y j )  -  допускаемая погрешность от номинальной вместимости, см3;
V v i ( v j )  -  объем исходного или приготовленного поверочного раствора, см .
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Результаты расчета относительной погрешности приготовления поверочных рас­
творов приведены в таблице Г.З.

Таблица Г.З -  Результаты  расчета относительной погреш ности приготовления поверочны х  
растворов

Номер поверочного 
раствора

Массовая концентрация фенола, 
мг/дм3

Относительная 
погрешность, %

1 8,0 1,2
2 5,0 1,4
3 1,0 1,4
4 0,2 1,4
5 0,05 1,4
6 0,02 1,5
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