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Масс-спектрометры с индуктивно-связанной 
PlasmaQuant MS и PlasmaQuant MS Elite 
Методика поверки

Государственная система обеспечения единства измерений

плазмой модели МП 98-251-2015

1 О б л а с т ь  п р и м е н е н и я

Н а с т о я щ а я  м е т о д и к а  р а с п р о с т р а н я е т с я  н а  м а с с - с п е к т р о м е т р ы  с  
и н д у к т и в н о - с в я з а н н о й  п л а з м о й  м о д е л и  P l a s m a Q u a n t  M S  и  P l a s m a Q u a n t  M S  
E l i t e  ( д а л е е  п о  т е к с т у  -  м а с с - с п е к т р о м е т р ы ) ,  п р е д н а з н а ч е н н ы е  д л я  и з м е р е н и я  
э л е м е н т н о г о  и  и з о т о п н о г о  с о с т а в а  п р о б  р а с т в о р о в  и  т в е р д ы х  в е щ е с т в  
м е т о д о м  м а с с - с п е к т р о м е т р и и  с  и н д у к т и в н о - с в я з а н н о й  п л а з м о й .

М е т о д и к а  п о в е р к и  м а с с - с п е к т р о м е т р о в  у с т а н а в л и в а е т  п р о ц е д у р у  и х  
п е р в и ч н о й  и  п е р и о д и ч е с к и х  п о в е р о к .  П о в е р к е  п о д л е ж а т  в с е  в н о в ь  
в ы п у с к а е м ы е ,  в ы х о д я щ и е  и з  р е м о н т а ,  и  н а х о д я щ и е с я  в  э к с п л у а т а ц и и  м а с с -  
с п е к т р о м е т р ы .

И н т е р в а л  м е ж д у  п о в е р к а м и  — о д и н  г о д .

2  Н о р м а т и в н ы е  с с ы л к и

В  н а с т о я щ е й  м е т о д и к е  п о в е р к и  и с п о л ь з о в а н ы  с с ы л к и  н а  с л е д у ю щ и е  
н о р м а т и в н ы е  д о к у м е н т ы :

Г О С Т  1 2 .1 .0 0 4 - 9 1  С и с т е м а  с т а н д а р т о в  б е з о п а с н о с т и  т р у д а .  П о ж а р н а я  
б е з о п а с н о с т ь .  О б щ и е  т р е б о в а н и я

Г О С Т  1 2 .1 .0 0 7 - 7 6  С и с т е м а  с т а н д а р т о в  б е з о п а с н о с т и  т р 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 к а ц и я  и  о б щ и е  т р е б о в а н и я  б е з о п а с н о с т и

Г О С Т  1 2 .1 .0 0 5 - 8 8  С и с т е м а  с т а н д а р т о в  б е з о п а с н о с т и  т р у д а .  О б щ и е  
с а н и т а р н о - г и г и е н и ч е с к и е  т р е б о в а н и я  к  в о з д у х у  р а б о ч е й  з о н ы

Г О С Т  1 2 .3 .0 0 2 - 7 5  С и с т е м а  с т а н д а р т о в  б е з о п а с н о с т и  т р у д а .  П р о ц е с с ы  
п р о и з в о д с т в е н н ы е .  О б щ и е  т р е б о в а н и я  б е з о п а с н о с т и

Г О С Т  Р  1 2 .1 .0 1 9 - 2 0 0 9  С и с т е м а  с т а н д а р т о в  б е з о п а с н о с т и  т р у д а .  
Э л е к т р о б е з о п а с н о с т ь .  О б щ и е  т р е б о в а н и я  и  н о м е н к л а т у р а  в и д о в  з а щ и т ы

Г О С Т  O I M L  R  7 6 - 1 - 2 0 1 1  Г о с у д а р с т в е н н а я  с и с т е м а  о б е с п е ч е н и я  
е д и н с т в а  и з м е р е н и й  ( Г С И ) .  В е с ы  н е а в т о м а т и ч е с к о г о  д е й с т в и я .  Ч а с т ь  1. 
М е т р о л о г и ч е с к и е  и  т е х н и ч е с к и е  т р е б о в а н и я .  И с п ы т а н и я

Г О С Т  1 7 7 0 - 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 т е к л я н н а я .  Ц и л и н д р ы ,  
м е н з у р к и ,  к о л б ы , п р о б и р к и .  О б щ и е  т е х н и ч е с к и е  у с л о в и я

Г О С Т  4 4 6 1 - 7 7  Р е а к т и в ы .  К и с л о т а  а з о т н а я .  Т е х н и ч е с к и е  у с л о в и я
Г О С Т  6 7 0 9 - 7 2  В о д а  д и с т и л л и р о в а н н а я .  Т е х н и ч е с к и е  у с л о в и я
Г О С Т  2 9 1 6 9 - 9 1  П о с у д а  л а б о р а т о р н а я  с т е к л я н н а я .  П и п е т к и  с  о д н о й  

о т м е т к о й
Г О С Т  2 9 2 2 7 - 9 1  П о с у д а  л а б о р а т о р н а я  с т е к л я н н а я .  П и п е т к и  

г р а д у и р о в а н н ы е .  Ч а с т ь  1. О б щ и е  т р е б о в а н и я

4



Г О С Т  2 2 2 6 1 - 9 4  С р е д с т в а  и з м е р е н и й  э л е к т р и ч е с к и х  и  м а г н и т н ы х  
в е л и ч и н .  О б щ и е  т е х н и ч е с к и е  у с л о в и я  

Г О С Т  Р  5 2 5 0 1 - 2 0 0 5  В о д а  д л я  л а б о р а т о р н о г о  а н а л и з а .  Т е х н и ч е с к и е  
у с л о в и я  

П О Т  Р  М - 0 1 6 - 2 0 0 1  Р Д  1 5 3 - 3 4 .0 - 0 3 .1 5 0 - 0 0  М е ж о т р а с л е в ы е  п р а в и л а  п о  
о х р а н е  т р у д а  ( п р а в и л а  б е з о п а с н о с т и )  п р и  э к с п л у а т а ц и и  э л е к т р о у с т а н о в о к  

П р и к а з  М и н п р о м т о р г а  Р о с с и и  о т  0 2 .0 7 .2 0 1 5  №  1 8 1 5  « О б  у т в е р ж д е н и и  
п о р я д к а  п р о в е д е н и я  п о в е р к и  с р е д с т в  и з м е р е н и й ,  т р е б о в а н и я  к  з н а к у  п о в е р к и  
и  с о д е р ж а н и ю  с в и д е т е л ь с т в  о  п о в е р к е » .

3  О п е р а ц и и  п о в е р к и

3 .1  П р и  п р о в е д е н и и  п е р в и ч н о й  и  п е р и о д и ч е с к о й  п о в е р о к  в ы п о л н я ю т  
о п е р а ц и и  у к а з а н н ы е  в  т а б л и ц е  1.

Т а б л и ц а  1 -  О п е р а ц и и  п о в е р к и

Наименование операции
Номер пункта 

настоящей 
методики

Проведение операции при
первичной

поверке
периодической

поверке
Внешний осмотр 9.1 Да Да
Опробование 9.2 Да Да
Определение разрешающей способности 9.3 Да Да
Определение чувствительности 9.4 Да Да
Определение предела обнаружения 9.5 Да Да
Определение относительного 
среднеквадратического отклонения 
(ОСКО) измерений

9.6 Да Да

Определение средней величины фонового 
сигнала 9.7 Да Да

3 .2  П р и  п о л у ч е н и и  о т р и ц а т е л ь н ы х  р е з у л ь т а т о в  п р и  п р о в е д е н и и  х о т я  б ы  
о д н о й  о п е р а ц и и  п о в е р к а  п р е к р а щ а е т с я .

4  С р е д с т в а  п о в е р к и

4 .1  П р и  п р о в е д е н и и  п е р в и ч н о й  и  п е р и о д и ч е с к о й  п о в е р о к  д о л ж н ы  
п р и м е н я т ь с я  с р е д с т в а ,  у к а з а н н ы е  в  т а б л и ц е  2 .

Т а б л и ц а  2  -  С р е д с т в а  п о в е р к и

№ пункта 
методики 
поверки

Наименование и тип средства 
поверки

Основные технические и (или) 
метрологические характеристики

1 2 3

9.3
Стандартные образцы 

утвержденных типов состава 
растворов ионов металлов

Массовая концентрация ионов металла 
Be 0,1 мг/см3, массовая концентрация 
ионов металла РЬ 1,0 г/дм3. Границы 
относительной погрешности при 
доверительной вероятности Р = 0,95 
составляют ± 1 %.
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продолжение таблицы 2
1 2 3

9.4-9.6
Стандартные образцы 

утвержденных типов состава 
растворов ионов металлов

Массовая концентрация ионов металла 
Be 0,1 мг/см3, массовая концентрация 
ионов металла Cd 1,0 г/дм3, массовая 
концентрация ионов металла 
РЬ 1,0 г/дм3. Границы относительной 
погрешности при доверительной 
вероятности Р = 0,95 составляют ± 1 %.

93-9.1 Меры вместимости по ГОСТ 29227, 
ГОСТ 29169, ГОСТ 1770 Класс точности 2

9.7 Вода для лабораторного анализа 
ГОСТ Р 52501 Степень чистоты 1

4 .2  В м е с т о  у к а з а н н ы х  с р е д с т в  п о в е р к и  р а з р е ш а е т с я  п р и м е н я т ь  д р у г и е ,  
о б е с п е ч и в а ю щ и е  и з м е р е н и я  с о о т в е т с т в у ю щ и х  п а р а м е т р о в  с  т р е б у е м о й  
т о ч н о с т ь ю .

4 .3  П р и м е н я е м ы е  с р е д с т в а  п о в е р к и  д о л ж н ы  б ы т ь  и с п р а в н ы ,  п о в е р е н ы  
и  и м е т ь  д е й с т в у ю щ и е  с в и д е т е л ь с т в а  о  п о в е р к е ,  с т а н д а р т н ы е  о б р а з ц ы  
у т в е р ж д е н н ы х  т и п о в  д о л ж н ы  и м е т ь  д е й с т в у ю щ и е  п а с п о р т а .

5  Т р е б о в а н и я  б е з о п а с н о с т и
5 .1  Т р е б о в а н и я  б е з о п а с н о с т и  п р и  п о в е р к е  д о л ж н ы  с о о т в е т с т в о в а т ь  

т р е б о в а н и я м ,  и з л о ж е н н ы м  в  н а с т о я щ е й  м е т о д и к е  п о в е р к и ,  а  т а к ж е  Р Э  
п о в е р о ч н о г о  о б о р у д о в а н и я  и  с р е д с т в  и з м е р е н и й .

5 .2  П р и  р а б о т е  с  м а с с - с п е к т р о м е т р а м и  н е о б х о д и м о  в ы п о л н я т ь  о б щ и е  
п р а в и л а  р а б о т ы  с  э л е к т р и ч е с к и м и  у с т а н о в к а м и  д о  1 0 0 0  В  и  т р е б о в а н и я  
б е з о п а с н о с т и ,  п р е д у с м о т р е н н ы е  Г О С Т  Р  1 2 .1 .0 1 9 ,  Г О С Т  1 2 .3 .0 0 2  
Г О С Т  1 2 .1 .0 0 4 ,  Г О С Т  1 2 .1 .0 0 7 ,  Г О С Т  2 2 2 6 1 .  ’

5 .3  Л и ц а ,  д о п у с к а е м ы е  к  р а б о т е ,  д о л ж н ы  и м е т ь  с о о т в е т с т в у ю щ у ю  
т е х н и ч е с к у ю  к в а л и ф и к а ц и ю  и  п о д г о т о в к у ,  е ж е г о д н о  п р о х о д и т ь  п р о в е р к у  
з н а н и й  т е х н и к и  б е з о п а с н о с т и .

6  У с л о в и я  п о в е р к и
6 .1  П о в е р к а  м а с с - с п е к т р о м е т р о в  д о л ж н а  п р о в о д и т ь с я  в  н о р м а л ь н ы х  

у с л о в и я х  п р и м е н е н и я :
т е м п е р а т у р а  о к р у ж а ю щ е й  с р е д ы  о т  15 д о  2 5  °С

о т н о с и т е л ь н а я  в л а ж н о с т ь  в о з д у х а ,  п р и  2 0  °С  о т  2 0  д о  8 0  %
а т м о с ф е р н о е  д а в л е н и е  о т  8 4  д о  1 0 6  к П а

7  П о д г о т о в к а  к  п о в е р к е
В с е  д е й с т в и я  с  м а с с - с п е к т р о м е т р о м  о с у щ е с т в л я ю т с я  в  с о о т в е т с т в и и  с  

е г о  р у к о в о д с т в о м  п о  э к с п л у а т а ц и и  м а с с - с п е к т р о м е т р о в  с  и н д у к т и в н о  
с в я з а н н о й  п л а з м о й .

7 .1  Е с л и  э т о  н е  в ы п о л н е н о  р а н е е ,  п е р е д  п о в е р к о й  д о л ж н ы  б ы т ь  
в ы п о л н е н ы  с л е д у ю щ и е  о п е р а ц и и :

- в к л ю ч и т ь  п о д а ч у  а р г о н а  и  ц и р к у л я ц и о н н у ю  с и с т е м у  о х л а ж д е н и я ;
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-  в к л ю ч и т ь  п и т а н и е  о т  с е т и  п е р е м е н н о г о  т о к а  и  с е т е в ы е  т у м б л е р ы  С В 1  
и  С В 2  н а  м а с с - с п е к т р о м е т р е ;

-  в к л ю ч и т ь  в а к у у м н у ю  с и с т е м у  м а с с - с п е к т р о м е т р а ,  п р и  д о с т и ж е н и и  
р а з р е ж е н и я  5 x 1 0 '  П а  п р о г р е т ь  м а с с - с п е к т р о м е т р  п р и  в к л ю ч е н н о й  п л а з м е  н е  
м е н е е  4 0  м и н у т ;

- п о д г о т о в и т ь  а т т е с т о в а н н ы е  р а с т в о р ы .

7 .2  И з  с т а н д а р т н ы х  о б р а з ц о в  у т в е р ж д е н н о г о  т и п а  ( у к а з а н ы  в  т а б л и ц е  2  
п у н к т а  4 .1 ) ,  в  с о о т в е т с т в и и  с  п р и л а г а е м о й  к  н и м  и н с т р у к ц и е й  и  
п р и л о ж е н и е м  А  к  н а с т о я щ е й  м е т о д и к е  п о в е р к и ,  г о т о в я т с я  а т т е с т о в а н н ы е  
р а с т в о р ы  с о  с л е д у ю щ и м и  м а с с о в ы м и  к о н ц е н т р а ц и я м и  в е щ е с т в :

А т т е с т о в а н н ы й  р а с т в о р  №  1 А т т е с т о в а н н ы й  р а с т в о р  №  2

B e  -  1 м к г /д м 3 B e  -  5 м к г / д м 3
C d  — 1 м к г / д м 3 C d  -  5  м к г / д м 3

P b  — 1 м к г / д м 3 Р Ь  -  5  м к г / д м 3

А т т е с т о в а н н ы й  р а с т в о р  №  3

B e  -  1 0  м к г / д м 3

C d  - 1 0  м к г / д м 3

Р Ь  - 1 0  м к г / д м 3

8  Т р е б о в а н и я  к  к в а л и ф и к а ц и и  п о в е р и т е л я

8 .1  К  п р о в е д е н и ю  п о в е р к и  д о п у с к а ю т  л и ц ,  и з у ч и в ш и х  н а с т о я щ у ю  
м е т о д и к у  п о в е р к и  и  р у к о в о д с т в о  п о  э к с п л у а т а ц и и  н а  м а с с - с п е к т р о м е т р  и  
с р е д с т в а  п о в е р к и ,  и м е ю щ и х  к в а л и ф и к а ц и о н н у ю  г р у п п у  н е  н и ж е  I I I  в  
с о о т в е т с т в и и  с  П О Т  Р  М - 0 1 6 - 2 0 0 1 ,  Р Д  1 5 3 - 3 4 .0 - 0 3 .1 5 0 - 0 0 .

8 .2  П р и  п р о в е д е н и и  и с п ы т а н и й  с л е д у е т  с о б л ю д а т ь  т р е б о в а н и я ,  
у с т а н о в л е н н ы е  п р а в и л а м и  п о  о х р а н е  т р у д а ,  П О Т  Р М - 0 6 1 - 2 0 0 1 ,  
Р Д  1 5 3 - 3 4 .0 - 0 3 .1 5 0 - 0 0  и  Г О С Т  1 2 .1 .0 0 5 .

9  П р о в е д е н и е  п о в е р к и
9 .1  В н е ш н и й  о с м о т р

9 .1 .1  П р и  п р о в е д е н и и  в н е ш н е г о  о с м о т р а  п р о в е р я ю т :

-  о т с у т с т в и е  м е х а н и ч е с к и х  п о в р е ж д е н и й  и  о с л а б л е н н ы х  э л е м е н т о в  
к о н с т р у к ц и и ,  с о х р а н н о с т ь  п л о м б ,  ч и с т о т у  р а з ъ е м о в ,  с о с т о я н и е  
с о е д и н и т е л ь н ы х  к а б е л е й ;
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-  ц е л о с т н о с т ь  к о р п у с а ,  в н е ш н и х  э л е м е н т о в ,  о т с у т с т в и е  п о в р е ж д е н и й  
о р г а н о в  у п р а в л е н и я .

9 .1 .2  М а с с - с п е к т р о м е т р ,  и м е ю щ и й  д е ф е к т ы ,  б р а к у е т с я  и  д а л ь н е й ш е й  
п о в е р к е  н е  п о д л е ж и т .

9 .2  О п р о б о в а н и е
9 .2 .1  О п р о б о в а н и е  п р о и з в о д и т с я  а в т о м а т и ч е с к и .  П р е д в а р и т е л ь н о  

н е о б х о д и м о  в к л ю ч и т ь  п о д а ч у  а р г о н а  к  п р и б о р у ,  в о д я н о й  ц и р к у л я ц и о н н ы й  
о х л а д и т е л ь  и  в ы т я ж н у ю  с и с т е м у .  П о с л е  э т о г о  н е о б х о д и м о  в к л ю ч и т ь  п и т а н и е  
п р и б о р а  и  з а п у с т и т ь  П О  A S p e c t  M S .  П р и  з а п у с к е  П О  A S p e c t  M S  п о я в л я е т с я  
о к н о  « U S B  C o m m u n ic a t i o n » ,  д а л е е  н а ж и м а е м  к н о п к у  « U S B  C o m m u n ic a t i o n » .  
П о с л е  э т о г о  н а  э к р а н е  м о н и т о р а  п о я в л я е т с я  р а б о ч е е  о к н о  П О . Д а л е е  п е р е й т и  
к  о к н у  « С о с т о я н и е  п р и б о р а »  ( I n s t r u m e n t  S e tu p ) .

Р е з у л ь т а т ы  о п р о б о в а н и я  п о л о ж и т е л ь н ы е ,  е с л и  с о о б щ е н и й  о б  
о б н а р у ж е н н ы х  о ш и б к а х  н е  в о з н и к а е т .  В  п р о т и в н о м  с л у ч а е  м а с с -  
с п е к т р о м е т р ы  к  д а л ь н е й ш е й  п о в е р к е  н е  д о п у с к а е т с я .

9 .3  П р о в е р к а  м е т р о л о г и ч е с к и х  х а р а к т е р и с т и к

9 .3 .1  О п р е д е л е н и е  р а з р е ш а ю щ е й  с п о с о б н о с т и

О п р е д е л е н и е  р а з р е ш а ю щ е й  с п о с о б н о с т и  м а с с - с п е к т р о м е т р а  «Wsoo/»» 
п р о в о д я т ,  о п р е д е л я я  ш и р и н у  п и к о в  н а  у р о в н е  5 0  %  о т  и н т е н с и в н о с т и  п и к о в ,  
с о о т в е т с т в у ю щ и х  о д н о з а р я д н ы м  и о н а м  В е - 9 ,  Р Ь - 2 0 8 .  ’

Д л я  э т о г о  и з м е р я ю т  в  р е ж и м е  с к а н и р о в а н и я  с  1 0  т о ч к а м и  н а  п и к  
а т т е с т о в а н н ы й  р а с т в о р  №  1.

Примечание: в  п р о г р а м м н о м  о б е с п е ч е н и и  м а с с - с п е к т р о м е т р а  у д о б н о  
и с п о л ь з о в а т ь  о к н о  M a s s  C a l ib r a t io n .

9 .3 .1 .1  М а с с - с п е к т р о м е т р ы  п р и з н а ю т с я  п р о ш е д ш и м и  п о в е р к у  в  
с о о т в е т с т в и и  с  п о д р а з д е л о м  9 .3 .1 ,  е с л и  о п р е д е л е н н а я  в е л и ч и н а  «Wso®/,,» н е  
п р е в ы ш а е т  0 ,9  а .е .м .  д л я  к а ж д о й  и з  м а с с  9 ,  2 0 8 .

9 .3 .2  О п р е д е л е н и е  ч у в с т в и т е л ь н о с т и

Ч у в с т в и т е л ь н о с т ь  ( S )  м а с с - с п е к т р о м е т р о в  о п р е д е л я ю т  в  р е ж и м е  
« N o r m a l  S e n s i t i v i ty »  п о  и н т е н с и в н о с т и  с и г н а л о в ,  соответствую щ их 
о д н о з а р я д н ы м  и о н а м  и з о т о п о в  В е - 9 ,  C d - 1 1 2 , Р Ь - 2 0 8 .  Д л я  э т о г о  и з м е р я ю т  
а т т е с т о в а н н ы й  р а с т в о р  № 2 .  В  м е т о д е  у к а з ы в а ю т :  р е ж и м  с к а ч к о в  п о  п и к а м  
( « p e a k  h o p p i n g » ) ,  к о л и ч е с т в о  с к а н о в  н а  п о в т о р  з а д а ю т  1 0 . К о л и ч е с т в о  
п о в т о р о в  н а  о б р а з е ц  -  5 .

9 .3 .2 .1  М а с с - с п е к т р о м е т р ы  п р и з н а ю т с я  п р о ш е д ш и м и  п о в е р к у  в  
с о о т в е т с т в и и  с  п о д р а з д е л о м  9 .3 .2 ,  е с л и  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  д л я
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к а ж д о г о  и з  с и г н а л о в  ( « m e a n » )  в  п е р е с ч е т е  н а  к о н ц е н т р а ц и ю  1 м к г / д м 3 н е  
п р е в ы ш а е т  з н а ч е н и й ,  п р и в е д е н н ы х  в  т а б л и ц е  3 .

Т а б л и ц а  3  — О п р е д е л е н и е  ч у в с т в и т е л ь н о с т и

Э л е м е н т ( п о  
и з о т о п у )

Д л я  м а с с - с п е к т р о м е т р а  п р е д е л ь н ы е  з н а ч е н и я  
ч у в с т в и т е л ь н о с т и  ( S ) ,  и м п /с  н а  1 м к г / д м 3

P l a s m a Q u a n t  M S P l a s m a Q u a n t  M S  E l i t e
B e  ( В е - 9 ) 2 0 0 0 0 5 0 0 0 0

C d  ( C d - 1 1 2 ) 6 0 0 0 0 1 5 0 0 0 0
P b  ( P b - 2 0 8 ) 2 5 0 0 0 0 7 5 0 0 0 0

9 .3 .3  О п р е д е л е н и е  п р е д е л о в  о б н а р у ж е н и я

Д л я  т о г о  ч т о б ы  о п р е д е л и т ь  п р е д е л ы  о б н а р у ж е н и я  п е р в о н а ч а л ь н о  
о п р е д е л я ю т  з н а ч е н и е  с р е д н е г о  а р и ф м е т и ч е с к о г о  и  с т а н д а р т н о г о  о т к л о н е н и я  
( « S ta n d a r d  D e v ia t i o n »  и л и  S D )  и н т е н с и в н о с т и  ф о н а  н а  м а с с а х  9 ,  1 1 2 , 
2 0 8  а .е .м . ,  п р и  р а с п ы л е н и и  б и д и с т и л л и р о в а н н о й  и л и  д е и о н и з о в а н н о й  в о д ы .  В  
м е т о д е  у к а з ы в а ю т :  р е ж и м  « с к а ч к и  п о  п и к а м »  ( « p e a k  h o p p i n g » ) ,  в к л ю ч а ю т  
р е ж и м  « N o r m a l  S e n s i t i v i ty » ,  к о л и ч е с т в о  с к а н о в  н а  п о в т о р  з а д а ю т  1 0 . 
К о л и ч е с т в о  п о в т о р о в  н а  о б р а з е ц  -  5 .

Примечание. П а р а м е т р  « с т а н д а р т н о е  о т к л о н е н и е »  ( S D )  а в т о м а т и ч е с к и  
р а с с ч и т ы в а е т с я  в  п р о г р а м м н о м  о б е с п е ч е н и и  м а с с - с п е к т р о м е т р о в .  Д л я  э т о г о  
н е о б х о д и м о  в к л ю ч и т ь  э т о т  п а р а м е т р  в  ф о р м у  о т ч е т а .

П р е д е л  о б н а р у ж е н и я  ( П р О ,  н г /д м 3)  д л я  к а ж д о г о  и з  э л е м е н т о в  B e ,  C d ,  
Р Ь  о п р е д е л я ю т  п о  ф о р м у л е

П р О  =  3 x S D * 1 0 0 0 / S ,  ( 1 )

г д е  S D  - с т а н д а р т н о е  о т к л о н е н и е  ф о н а ,  и м п /с ;  S  -  ч у в с т в и т е л ь н о с т ь ,  
и м п /с  н а  1 м к г / д м 3 ’

9 .3 .3 .1  М а с с - с п е к т р о м е т р ы  п р и з н а ю т с я  п р о ш е д ш и м и  п о в е р к у  в  
с о о т в е т с т в и и  с  п о д р а з д е л о м  9 .3 .3 ,  е с л и  р а с с ч и т а н н ы е  в е л и ч и н ы  п р е д е л о в  
о б н а р у ж е н и я  д л я  к а ж д о г о  э л е м е н т а  н е  п р е в ы ш а ю т  з н а ч е н и й ,  п р и в е д е н н ы х  в  
т а б л и ц е  4 .

Т а б л и ц а  4  -  П р е д е л ы  о б н а р у ж е н и я

Э л е м е н т  ( п о  и з о т о п у ) З н а ч е н и я  п р е д е л о в  о б н а р у ж е н и я  ( П р О ) ,  н г / д м 3

B e  ( В е - 9 ) 0 ,1 0
C d  ( C d - 1 1 2 ) 0 ,2 0
P b  ( P b - 2 0 8 ) 0 .0 4
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Примечание: Е с л и  о д и н  и л и  н е с к о л ь к о  э л е м е н т о в  д л я  п р о в е р к и  
п р е д е л о в  о б н а р у ж е н и я  я в л я е т с я  м а т р и ч н ы м  п р и  п о с т о я н н ы х  и з м е р е н и я х  н а  
к о н к р е т н о м  т е с т и р у е м о м  м а с с - с п е к т р о м е т р е ,  т о  д л я  д о с т и ж е н и я  у к а з а н н ы х  
п р е д е л о в  о б н а р у ж е н и я  м о ж е т  п о т р е б о в а т ь с я  д л и т е л ь н а я  о т м ы в к а  и л и  д а ж е  
з а м е н а  с и с т е м ы  в в о д а  о б р а з ц о в  и  и н т е р ф е й с а  ( с а м п л е р  и  с к и м м е р  к о н у с а ) .  
П о э т о м у  д о п у с т и м о  п р о в е р я т ь  п р е д е л ы  о б н а р у ж е н и я  п о  л ю б ы м  2  и з  3 
у к а з а н н ы х  э л е м е н т о в .

9 .3 .4  О п р е д е л е н и е  о т н о с и т е л ь н о г о  с р е д н е к в а д р а т и ч е с к о г о  о т к л о н е н и я  
( О С К О )  и з м е р е н и й

9 .3 .4 .1  Д л я  о п р е д е л е н и я  п р е д е л а  о т н о с и т е л ь н о г о  
с р е д н е к в а д р а т и ч е с к о г о  о т к л о н е н и я  ( О С К О )  и з м е р е н и й  к о н ц е н т р а ц и и  
п о с л е д о в а т е л ь н о  п р о в о д я т  и з м е р е н и я  а т т е с т о в а н н ы х  р а с т в о р о в  № 1 ,  № 2 ,  № 3 .  
О п р е д е л я ю т  и н т е н с и в н о с т ь  с и г н а л о в ,  с о о т в е т с т в у ю щ и х  о д н о з а р я д н ы м  
и о н а м  и з о т о п о в  В е - 9 ,  C d - 1 1 2 ,  Р Ь - 2 0 8 .  М е т о д о м  н а и м е н ь ш и х  к в а д р а т о в  
с т р о я т  г р а д у и р о в о ч н у ю  п р я м у ю .  И с п о л ь з у я  п о л у ч е н н у ю  г р а д у и р о в о ч н у ю  
п р я м у ю , и з м е р я ю т  п о  н е й  1 0  р а з  а т т е с т о в а н н ы й  р а с т в о р  № 2  с  к о н ц е н т р а ц и е й  
5 м к г /д м  с л е д у ю щ и х  э л е м е н т о в :  B e ,  C d ,  P b .  В  м е т о д е  у к а з ы в а ю т :  р е ж и м  
« с к а ч к и  п о  п и к а м »  ( « p e a k  h o p p i n g » ) ,  в к л ю ч а ю т  р е ж и м  « N o r m a l  S e n s i t i v i ty » ,  
к о л и ч е с т в о  с к а н о в  н а  п о в т о р  з а д а ю т  1 0 , к о л и ч е с т в о  п о в т о р о в  н а  о б р а з е ц  -  5 . 
И з м е р е н и я  п р о в о д я т  н а  и з о т о п а х :  B e - 9 , C d - l  1 2 ,Р Ь - 2 0 8 .

9 .3 .4 .2  О С К О  д л я  о д н о з а р я д н ы х  и о н о в  и з о т о п о в  В е - 9 ,  C d - 1 1 2 ,  Р Ь - 2 0 8  
о п р е д е л я ю т  п о  ф о р м у л е  *

О С К О  = ^ * ^ Щ ^ - * ,0 0 % ’ (2)

г д е  а), -  м а с с о в а я  к о н ц е н т р а ц и я  о д н о з а р я д н ы х  и о н о в  и з о т о п о в  В е - 9 ,  
C d - 1 1 2 ,  Р Ь - 2 0 8  в  м к г /д м 3; ш -  с р е д н е е  з н а ч е н и е  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  
о д н о з а р я д н ы х  и о н о в  и з о т о п о в  В е - 9 ,  C d - 1 1 2 ,  Р Ь - 2 0 8  в  м к г / д м 3; п -  ч и с л о  
и з м е р е н и й  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  о д н о з а р я д н ы х  и о н о в  и з о т о п о в  В е - 9  
C d - 1 1 2 , Р Ь - 2 0 8  в  м к г / д м 3. ’

9 .3 .4 .3  М а с с - с п е к т р о м е т р ы  п р и з н а ю т с я  п р о ш е д ш и м и  п о в е р к у  в  
с о о т в е т с т в и и  с  п о д р а з д е л о м  9 .3 .4 ,  е с л и  п о л у ч е н н ы е  з н а ч е н и я  О С К О  н е  
п р е в ы ш а ю т  3  % .

9 .3 .5  О п р е д е л е н и е  с р е д н е й  в е л и ч и н ы  ф о н о в о г о  с и г н а л а

О п р е д е л е н и е  с р е д н е й  в е л и ч и н ы  ф о н о в о г о  с и г н а л а  п р о в о д я т  н а  м а с с е
5 а .е .м .  т а к ,  к а к  о п и с а н о  в  п . 9 .3 .3  д л я  м а с с  9 ,  1 1 2 , 2 0 8  а .е .м .
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9 .3 .5 .1  М а с с - с п е к т р о м е т р ы  п р и з н а ю т с я  п р о ш е д ш и м и  п о в е р к у  в  
с о о т в е т с т в и и  с  п о д р а з д е л о м  9 .3 .5 ,  е с л и  п о л у ч е н н ы е  з н а ч е н и я  с р е д н е г о  
у р о в н я  ф о н о в о г о  с и г н а л а  н е  п р е в ы ш а ю т  1 ,0  и м п /с  д л я  м а с с - с п е к т р о м е т р а  
P l a s m a Q u a n t  M S  и  2 ,0  и м п /с  д л я  P l a s m a Q u a n t  M S  E l i t e .

1 0  О ф о р м л е н и е  р е з у л ь т а т о в  п о в е р к и

1 0 .1  П р и  п о л о ж и т е л ь н ы х  р е з у л ь т а т а х  п о в е р к и  о ф о р м л я е т с я  
с в и д е т е л ь с т в о  о  п о в е р к е  у с т а н о в л е н н о г о  о б р а з ц а  в  с о о т в е т с т в и и  с  П р и к а з о м  
М и н п р о м т о р г а  №  1 8 1 5  о т  0 2 .0 7 .2 0 1 5 .  П р и  э т о м  з н а к  п о в е р к и  в  в и д е  н а к л е й к и  
н а н о с и т с я  н а  с в и д е т е л ь с т в о  о  п о в е р к е .

1 0 .2  П р и  о т р и ц а т е л ь н ы х  р е з у л ь т а т а х  п о в е р к и  в ы д а е т с я  и з в е щ е н и е  о  
н е п р и г о д н о с т и  с  у к а з а н и е м  п р и ч и н ы  н е п р и г о д н о с т и  в  с о о т в е т с т в и и  с  
П р и к а з о м  М и н п р о м т о р г а  №  1 8 1 5  о т  0 2 .0 7 .2 0 1 5 .

Разработчик:

Зав. лаб. 251 ФГУП «УНИИМ», к.х.н.
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Методика приготовления аттестованных растворов ионов бериллия, 

кадмия и свинца на основе разбавления стандартных образцов

утвержденных типов

ПРИЛОЖЕНИЕ А

(обязательное)

Настоящая методика регламентирует процедуру приготовления 
аттестованных растворов ионов бериллия, кадмия, свинца на основе 
разбавления ГСО 7759-2000, ГСО 7874-2000, ГСО 7778-2000. Аттестованные 
растворы ионов бериллия, кадмия и свинца предназначены для поверки масс- 
спектрометров с индуктивно связанной плазмой моделей PlasmaQuant MS и 
PlasmaQuant MS Elite. Аттестованные значение концентрации ионов 
бериллия, кадмия и свинца в растворах находятся в диапазоне от 1 мкг/дм3 до
10 мкг/дм3.

1 Нормы и погрешности

1.1 Характеристики погрешности аттестованных растворов ионов 
бериллия, кадмия и свинца оценивают по процедуре приготовления с учетом 
всех составляющих погрешностей, вносимых на каждой стадии 
приготовления растворов бериллия, кадмия и свинца.

1.2 Настоящая методика обеспечивает получение растворов ионов 
бериллия, кадмия, свинца с погрешностью аттестованных значений ионов 
бериллия, кадмия и свинца не превышающих при доверительной вероятности 
Р = 0,95 доверительных интервалов абсолютной погрешности (± ДА) при 
соблюдении всех регламентированных условий.

2 Средства измерений, приборы и реактивы

2.1 При приготовлении аттестованных растворов ионов бериллия, 
кадмия и свинца на основе разбавления ГСО 7759-2000, ГСО 7874-2000, 
ГСО 7778-2000 рекомендуется применять следующие средства измерений, 
приборы и реактивы:

- весы лабораторные, класс точности специальный (1) по 
ГОСТ OIMLR76-1;

- колбы мерные 2-го класса точности с притертой пробкой по 
ГОСТ 1770;
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- 1-канальный механический дозатор «ЭКОХИМ-ОП-1-1000-10000» с 
переменным объемом дозирования (1000-10000) мм3, пределы допускаемой 
систематической составляющей основной относительной погрешности 
±[0,6+0,00002(1000-VT)] %, предел допускаемого СКО случайной 
составляющей основной относительной погрешности 
[0,5+0,00002(1000-VT)] %, где VT -  объем дозы, установленной на дозаторе 
переменного объема, мм3;

- 1-канальный механический дозатор «ЭКОХИМ-ОП-1-100-1000» с 
переменным объемом дозирования (100-1000) мм3, пределы допускаемой 
систематической составляющей основной относительной погрешности 
±[ 1,0+0,00004(100-VT)] %, предел допускаемого СКО случайной 
составляющей основной относительной погрешности 
[0,8 н-0,00003(100-Ут)] %, где VT -  объем дозы, установленной на дозаторе 
переменного объема, мм3;

- 1-канальный механический дозатор «ЭКОХИМ-ОП-1-10-100» с 
переменным объемом дозирования (10-100) мм3, пределы допускаемой 
систематической составляющей основной относительной погрешности 
±[3+0,017( 10-VT)] %, предел допускаемого СКО случайной составляющей 
основной относительной погрешности [2,5+0,017(10-VT)] %, где VT -  объем 
дозы, установленной на дозаторе переменного объема, мм3, или пипетки 2-го 
класса точности по ГОСТ 29169, ГОСТ 29228;

- ГСО 7759-2000, ГСО 7874-2000, ГСО 7778-2000;

- дистиллированная вода по ГОСТ 6709;

- кислота азотная квалификация Ч.Д.А по ГОСТ 4461.

2.2 Вместо указанных средств измерений, стандартных образцов и 
реактивов разрешается применять другие, обеспечивающие необходимую 
точность соответствующих параметров с соответствующей погрешностью.

3 Требования безопасности

3.1 Применение ГСО 7759-2000, ГСО 7874-2000, ГСО 7778-2000 не 
требует соблюдения каких-либо специальных мер безопасности. Н еобходимо  
соблюдать только требования инструкций безопасности при работе в 
химической лаборатории.

3.2 Азотная кислота при непосредственном контакте с кожей вызывает 
ожоги. Дым, содержащий азотную кислоту, раздражает дыхательные пути, 
вызывает разрушение зубов, конъюнктивиты. При работе с препаратом 
необходимо пользоваться индивидуальными средствами защиты 
(респираторы, резиновые перчатки, защитные очки, спецодежда), а так же

13



соблюдать правила личной гигиены. Все рабочие помещения должны быть 
оборудованы общей приточно-вытяжной вентиляцией. Работы с азотной 
кислотой следует проводить в вытяжном шкафу лаборатории.

4 Требования к квалификации оператора

4.1 К приготовлению аттестованных растворов ионов бериллия,
кадмия, свинца и вычислениям допускают лиц, имеющих квалификацию
инженера-химика или техника-химика и опыт работы в химической 
лаборатории.

Условия приготовления аттестованных растворов ионов бериллия, кадмия и свинца. ’
Приготовление аттестованных растворов ионов бериллия, кадмия и 

свинца проводят при соблюдении в лаборатории следующих условий:

- температура окружающего воздуха (20 ± 5) °С

- атмосферное давление (96 -  104) кПа

- относительная влажность воздуха (50 ± 20) %.

Приготовленные растворы ионов бериллия, кадмия, свинца следует 
хранить в колбах с притертыми пробками при температуре (20 ± 5) °С, 
избегая воздействия солнечных лучей. ’

Растворы ионов бериллия, кадмия, свинца устойчивы в течение 
двух недель.

5 Приготовление аттестованных растворов ионов бериллия, 
кадмия и свинца

5.1 Исходный раствор готовят из стандартных образцов ионов 
бериллия (ГСО 7759-2000), кадмия (ГСО 7874-2000), свинца 
(ГСО 7778-2000) посредством отбора аликвот 10 мм3 раствора ионов кадмия 
с массовой концентрацией 1 г/дм3, отбора аликвот в 100 мм раствора ионов 
бериллия с концентрацией 0,1 г/дм3 и отбора аликвот 10 мм3 раствора ионов 
свинца с концентрацией 1,0 г/дм3 перенос их в колбу на 100 см . Колбу 
доводят 1 % азотной кислотой до метки 100 см3 и перемешивают содержимое 
колбы, переворачивая ее 10 раз. Полученный раствор имеет концентрацию 
ионов бериллия, кадмия и свинца 100 мкг/дм3.

5.2 Из исходного раствора с концентрацией ионов бериллия, кадмия и 
свинца 100 мкг/дм готовят аттестованные растворы № 1, № 2, № 3 с 
концентрациями ионов бериллия, кадмия и свинца 1 мкг/дм3; 5 мкг/дм3;
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10 мкг/дм посредством отбора аликвот 500 мм3, 5 см3 и 10 см3, 
соответственно, и переноса их в колбы на 50 см3, 100 см3, 100 см3, 
соответственно. Колбы доводят 1 % азотной кислотой до метки и 
перемешивают содержимое колб, переворачивая их 10 раз.

6 Оценка метрологических характеристик аттестованных 
растворов ионов бериллия, кадмия, свинца

6.1 Значения пределов абсолютной погрешности аттестованного 
значения массовой концентрации ионов бериллия, кадмия, свинца (АА) в 
растворах рассчитывают по формуле

АА = (д-Х)/100 (1)
где 3 - относительная погрешность приготовления растворов, %, 

рассчитываемая по формуле (2); X - концентрация приготовленных 
растворов, мкг/дм .

s  =  \ , \ j s f 7 s f , ( 2 )  

дi = (A Ук/ Vk) • 100, % (3) 

S2 = (А УД/ Уд) ■ 100, % (4)

где S] — относительная погрешность мерной посуды, %; 
б2 - относительная погрешность дозирующего оборудования, %; 
^ ^  — погрешность измерений объема мерной колбы (берется в соответствии 
с ГОСТ 1770), см3; VK - объем мерной колбы, см3; 
A Vjj -  погрешность измерений объема 1-канального механического дозатора, 
мм ; Уд- объем дозирования 1-канального механического дозатора, мм3;

З3 - относительная погрешность аттестованного значения исходного 
стандартного образца утвержденного типа при доверительной вероятности 
/М),95,

7 Оформление результатов

7.1 Рассчитанные значения метрологических характеристик 
приготовленных растворов ионов бериллия, кадмия и свинца приведены в 
таблицах 1, 2 и 3.

Таблица 1 -  Метрологические характеристики растворов ионов кадмия

№ аттестованного 
раствора

Концентрация
раствора,
мкг/дм3

Относительная погрешность 
аттестованного значения растворов 

ионов кадмия, 6А, %
1 1 ±5
2 5 ±5
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10 ± 5

Таблица 2 -  Метрологические характеристики растворов ионов бериллия

№ аттестованного 
раствора

Концентрация
раствора,
мкг/дм3

Относительная погрешность 
аттестованного значения растворов 

ионов бериллия, 6А, %
1 1 ±5
2 5 ± 5
3 10 ±5

Таблица 3 -  Метрологические характеристики растворов ионов свинца

№ аттестованного 
раствора

Концентрация
раствора,
мкг/дм3

Относительная погрешность 
аттестованного значения растворов 

ионов свинца, 6А, %
1 1 ±5
2 5 ±5
3 10 ± 5
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