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Настоящая методика распространяется на спектрометры оптические эмиссионные R3 
ROTROIL, изготавливаемые «G.N.R.s.r.l.», Италия, и устанавливает методы и средства их пер
вичной поверки (до ввода в эксплуатацию или после ремонта) и периодической поверки (в про
цессе эксплуатации). Интервал между поверками -  1 год.

1. ОПЕРАЦИИ ПОВЕРКИ

1.1. При проведении поверки должны быть выполнены операции, указанные в таблице 1.
Таблица 1.

№ Обязательность проведения операции

п.
/п

Наименование операций
Номер
пункта

методики
при первичной 

поверке
при периодиче

ской поверке

1. Внешний осмотр 6.1 да да
2. Опробование 6.2 да да
3. Проверка соответствия ПО 6.3 да да
4. Определение метрологических 

характеристик
6.4 да да

1.2. Если при проведении той или иной операции поверки получен отрицательный результат, 
дальнейшая поверка прекращается.

2. СРЕДСТВА ПОВЕРКИ

2.1. При проведении поверки должны быть применены средства, указанные в таблице 2.
Таблица 2.

№
п/
п

Номер
пункта

МП

Наименование, тип, марка эталонного 
средства измерений или вспомога

тельного средства поверки.

ГОСТ, ТУ или основные технические и 
(или) метрологические характеристики

1 6.4 Государственные стандартные образ
цы содержания металлов в нефтепро
дуктах

ГСО 10066-2012

2 4.1. Барометр-анероид М-110 ТУ 25.04-1799-75
(№ 3745-73 по Госреестру СИ РФ)

3 4.1. Термогигрометр любого типа, зареги
стрированный в Федеральном инфор
мационном фонде по ОЕИ

Диапазон измерений отн. Влажности от 
10 до 100 %; абсл. Погрешность не бо
лее 3,0 %.
Диапазон измерений температуры от 
+10 до +40 °С; абсл. Погрешность не 
более 0,5 °С

2.2. Допускается применение средств поверки, не приведенных в таблице 2, но обеспечи
вающих определение характеристик поверяемого спектрометра оптического эмиссионного R3 
ROTROIL с требуемой точностью.

2.3. Все средства поверки должны быть поверены в установленном порядке и иметь дей
ствующие свидетельства о поверке, а ГСО, - действующие паспорта.
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3. ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ПОВЕРИТЕЛЕЙ И ТРЕБОВАНИЯ
БЕЗОПАСНОСТИ.

3.1. Требования безопасности должны соответствовать рекомендациям, изложенным в ру
ководстве по эксплуатации спектрометра.

3.2. К проведению поверки допускаются лица, имеющие техническое образование, изучив
шие руководство по эксплуатации спектрометра (далее - РЭ) и методику поверки.

Для выполнения измерений при поверке допускается участие операторов или сервис- 
инженеров, обслуживающих спектрометр (под контролем поверителя).

4. УСЛОВИЯ ПОВЕРКИ.
4.1. При проведении поверки должны быть соблюдены следующие условия:

- температура окружающего воздуха от 20 до 25 °С;
- атмосферное давление от 84 до 106,7 кПа;
- относительная влажность окружающего воздуха при температуре 25 °С от 20 до 70%;
- напряжение питания переменного тока (220+22-зз) В
- частота переменного тока (50±1) Гц;
- вибрация, тряска, механические воздействия должны отсутствовать;
- внешние электрические и магнитные поля должны отсутствовать, кроме земных;

5. ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ.
5.1. Установку и подготовку прибора к поверке, включение соединительных устройств, за

земление осуществляют в соответствии с правилами эксплуатации, изложенными в руководстве 
по эксплуатации на спектрометр оптический эмиссионный R3 ROTROIL и руководстве пользо
вателя ПО MetalLab32.

5.2. Включить питание спектрометра от сети переменного тока. Для исполнения с внешним 
компьютером включить питание от сети переменного тока внешнего компьютера. Все процеду
ры по включению и подготовке спектрометра к проведению измерений проводить в соответ
ствии с разделом 8 руководства по эксплуатации на спектрометр оптический эмиссионный R3 
ROTROIL.

5.3. Подготовить стандартные образцы в соответствии с инструкцией по их применению и 
руководством по эксплуатации на спектрометр оптический эмиссионный R3 ROTROIL.

6. ПРОВЕДЕНИЕ ПОВЕРКИ.

6.1. Внешний осмотр.
6.1.1. При внешнем осмотре должно быть установлено отсутствие внешних повреждений и 

дефектов, влияющих на работоспособность спектрометра.
6.1.2. Должны быть установлены:
а) исправность органов управления, настройки и коррекции;
б) четкость надписей на панели спектрометра.
Прибор считается выдержавшим внешний осмотр, если он соответствует всем перечислен

ным выше требованиям.

6.2. Опробование.

Опробование спектрометра заключается в его включении и загрузке программы для управ
ления прибором.

Результаты опробования считаются удовлетворительными, если на дисплее монитора после 
загрузки управляющей программы не появляется сообщений об ошибках.



6.3. Подтверждение соответствия ПО.

6.3.1. Определение наименования программного обеспечения и номера версии (идентифи
кационного номера) программного обеспечения.

После запуска программы MetalLab32 вызвать меню «Помощь». В всплывающем окне при
ведено идентификационное название и номер версии ПО MetalLab32. Копия примера окна 
идентификации приведена на рисунке 1.
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MetalLab32 for Windows ХР

Version: 8.82.16.20151117 

Build: Release/Special 
Copyright: G.N.R. S.r.l. - 2015

G.N.R. S.r.l. 
28010AGRATE CONTURBIA 

^  Via T orino, 7

e-mail: gnrtech@gnr.it

Versione registrata intestata a:

OK j
______________

Рисунок 1. Окно с идентификационным названием и номером версии ПО MetalLab32.

6.3.2. Определение цифрового идентификатора программного обеспечения.
Проверка контрольной суммы метрологически значимой части программного обеспечения 

MetalLab32 осуществляется методом хеширования MD5. Для расчета контрольной суммы 
необходимо зайти в папку с установленным программным обеспечением (обычно это 
C:\Program Files\GNR), и запустить файл md5check.bat. Рассчитанное значение будет выведено 
на экран.. Копия примера окна идентификации приведена на рисунке 2.

ЕП C:\Windcws\system32\cmd.exe

C ontrol :;нп ch u c k  for у of t u a r e .
C alculation поt.ho<t: MI)5

R e s u l t  :
83581*7(J32atW 69253d7W V3t;c2ff4964 « f 1 a t h t t . d l l

_______
Рисунок 2. Окно с цифровым идентификатором ПО MetalLab32.

6.3.3. Спектрометр считается выдержавшим поверку по п. 6.3, если полученные идентифи
кационные данные ПО СИ (наименование, номер версии (идентификационный номер) и циф
ровой идентификатор) соответствуют идентификационным данным, указанным в описании ти-

mailto:gnrtech@gnr.it
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па спектрометров оптических эмиссионных R3 ROTROIL и в таблице 3 настоящей методики 
поверки:

Таблица 3.
Идентификационные данные (признаки) Значение

Идентификационное наименование ПО MetalLab32

Номер версии (идентификационный номер) ПО не ниже 8.82.ХХ.ХХ *

Цифровой идентификатор ПО (расчет по алгоритму MD5 
для версии 8.82.16.20151117 , файл MetalLab32.exe)

83581 a7032ad969253d7073ec2ff4964

* версия ПО может иметь дополнительные цифровые суффиксы

6.4. Определение метрологических характеристик

6.4.1. Проверка среднего квадратического отклонения выходного сигнала спектрометра 
в режиме измерения массовых долей элементов в минеральных и синтетических маслах.

6.4.1.1. Для проведения измерений по данному пункту применяют стандартные образцы, 
указанные в п. 1 таблицы 2 настоящей МП либо аналогичные. Выбрать стандартные образцы, 
содержание в которых не менее пяти из указанных элементов: серебро, бор, барий, кальций, 
кадмий, медь, железо, магний, натрий, титан, ванадий, алюминий, хром, марганец, молибден, 
никель, фосфор, свинец, кремний, олово, цинк - находится в каждом из следующих диапазонов 
массовых долей элементов: от 0,50 до 10 млн'1 и свыше 10 до 25 млн'1 , либо из государствен
ных стандартных образцов большей концентрации приготовить контрольные образцы методом 
разбавления (методика приготовления указана в приложении Б к настоящей МП

6.4.1.2. Выполнить по 10 параллельных измерений выбранных (приготовленных) образ
цов в режиме измерения массовых долей элементов.

6.4.1.3. По результатам измерений в п. 6.4.1.2 определить СКО выходного сигнала спек
трометра в режиме измерения массовых долей элементов по формуле

^ = 1 1 - -------- i—  wV n - 1 
где:

С' -  значение i-то измерения массовой доли у-ого элемента ;
Ccpednj -  среднеарифметическое значение массовой доли для у-о го элемента, -  по 10-ти 

параллельным определениям; 
п -  число измерений в серии (в данном случае п =  10);

П римечание: Значение »Sdj можно определить из распечатки результатов анализа, либо 
считать с экрана видеомонитора.
6.4.1.4. Спектрометр оптический эмиссионный R3 ROTROIL считается прошедшим по

верку по п. 6.4.1, если значения СКО выходного сигнала спектрометра в режиме измерения 
массовых долей элементов, вычисленные в п.6.4.1.3, для не менее чем пяти элементов в каждом 
диапазоне не превышают значений, указанных в таблице 4:

Таблица 4
в диапазоне массовых долей элементов 
- от 0,50 до 10 млн.'1 2,0 млн'1
- свыше 10 до 25 млн.'1 10,0 млн'1
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7. ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТА ПОВЕРКИ.

7.1. Результаты поверки считаются положительными, если спектрометр удовлетворяет 
требованиям настоящей методики поверки. При поверке заполняется протокол, форма которого 
приведена в приложении А.

7.2. Положительные результаты поверки оформляются путем выдачи свидетельства о 
поверке по установленной форме.

7.3. Результаты поверки считаются отрицательными, если при проведении поверки уста
новлено несоответствие прибора хотя бы одному требованию настоящей методики поверки.

7.4. Отрицательные результаты поверки оформляются путем выдачи извещения о непри
годности с указанием причин непригодности.

7.5. Знак поверки наносится на боковую поверхность спектрометра.



Протокол поверки
спектрометра оптического эмиссионного R3 ROTROIL, зав.№ ______

Принадлежит_____________________________ ИНН___________________

Поверка проведена по документу_______________________________________________________
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Приложение А.

С использованием стандартных образцов.

Условия поверки:
температура окружающей среды_________________________________ °С,
атмосферное давление___________________________________________кПа,
относительная влажность окружающего воздуха___________________%.

Результаты поверки.
Внешний осмотр______________________________________________________
Опробование_________________________________________________________
Проверка соответствия ПО____________________________
Результаты определения метрологических характеристик: 

Таблица 1.

Метрологическая характеристика

Значение метрологической харак
теристики

Требования по 
НД

Фактическое 
значение MX

Среднее квадратическое отклонение выходного сигнала 
спектрометра в режиме измерения массовых долей эле
ментов в минеральных и синтетических маслах, млн'1,
- в диапазоне массовых долей от 0,50 до 10 млн'1
- в диапазоне массовых долей свыше 10 до 25 млн'1

не более

2
10

Поверитель
(подпись) (И.О. Фамилия)



Методика приготовления контрольных образцов

1. Для приготовления контрольных образцов применяют следующее оборудование и реак
тивы:

-  стаканы ВН-100 см3 по ГОСТ 23932-90;
-  пипетки мерные 2-го класса точности по ГОСТ 29227-91;
-  государственные стандартные образцы содержания металлов в нефтепродуктах 

ГСО 10066-2012 либо аналогичные;
-  минеральное масло не хуже 1 -го класса чистоты по ГОСТ 17216-2001 либо масло 

вазелиновое медицинское по ГОСТ 3164-78;
-  весы аналитические специального класса точности с погрешностью измерения не 

более 0,001 г по ГОСТ 24104-2001;
-  мешалка магнитная ММ - 5 по ТУ 25-11-834-80 либо вибрационный стол;
-  ультразвуковая ванна ПСБ-2835-05 либо аналогичная.

2. Контрольные образцы готовят из образцов ГСО 10066-2012 с массовой долей элементов 
100, 200 или 500 мг/кг (млн'1) и разбавителя, в качестве которого используют минераль
ное масло не хуже 1-го класса чистоты по ГОСТ 17216-2001 либо масло вазелиновое ме
дицинское по ГОСТ 3164-78.
Количество разбавителя (шр), необходимое для получения контрольного образца с тре

буемой массовой долей элементов (Xi) вычисляют, используя следующую формулу:

Сmc + m P) = mc x ~ L 0 )

где Xi- расчетные массовые доли элементов в i-ом контрольном образце, мг/кг (млн'1);
Х с- массовые доли элементов в исходном стандартном образце ГСО 10066-2012, ис
пользуемом для приготовления контрольного образца (100, 200 или 500 мг/кг (млн'1)), 
мг/кг (млн'1);
т с  -  масса исходного стандартного образца ГСО 10066-2012, используемого для приго
товления контрольного образца, г; 
т р-  масса разбавителя, г.

В стакан, взвешенный с точностью до 0,001 г, помещают исходный стандартный образец 
ГСО 10066-2012 в количестве (т с  ) г. Затем в тот же стакан, находящийся на весах, добав
ляют разбавитель, чтобы общая масса исходного стандартного образца и разбавителя стала 
равной ( т с  + т р) г. Содержимое стакана перемешивают в течение 5 -7 минут с помощью 
магнитной мешалки (либо помещают его на вибрационный стол) до получения однородного 
раствора, далее стакан с контрольным образцом помещают в ультразвуковую ванну на 8-10 
минут. Затем переливают в емкости с плотно закрывающимися крышками. Емкости хранят в 
темном прохладном месте и используют в течение 1 месяца. При появлении осадка образцы 
бракуют.
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Приложение Б.


