
Ф Е Д Е Р А Л Ь Н О Е  Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н О Е  У Н И Т А Р Н О Е  П Р Е Д П Р И Я Т И Е  
У Р А Л Ь С К И Й  Н А У Ч Н О - И С С Л Е Д О В А Т Е Л Ь С К И Й  И Н С Т И Т У Т  М Е Т Р О Л О Г И И

( Ф Г У П  « У Н И И М » )

ГОСУДАРСТВЕННАЯ СИСТЕМА ОБЕСПЕЧЕНИЯ ЕДИНСТВА ИЗМЕРЕНИЙ 

Спектрометры оптнко-эмнсснонные с тлеющим разрядом

S P E C T R U M A  G D A

М Е Т О Д И К А  П О В Е Р К И  

М П  1 0 2 - 2 4 1 - 2 0 1 7

Екатеринбург

2017



2

П Р Е Д И С Л О В И Е

1 Р А З Р А Б О Т А Н А  Ф Г У П  « У р а л ь с к и й  н а у ч н о - и с с л е д о в а т е л ь с к и й  и н с т и т у т  м е т р о л о ­
г и и »  ( Ф Г У П  « У Н И И М » )
2  И С П О Л Н И Т Е Л Ь  З е н ь к о в  Е .О .
3  У Т В Е Р Ж Д Е Н А  Ф Г У П  « У Н И И М »  в  и ю л е  2 0 1 7  г .



1
3

1 ОБЛАСТЬ ПРИМЕНЕНИЯ................................................................................................................................ 4

2 НОРМАТИВНЫЕ ССЫ ЛКИ.............................................................................................................................4

3 ОПЕРАЦИИ ПОВЕРКИ......................................................................................................................................4

4 СРЕДСТВА ПОВЕРКИ........................................................................................................................................5

5 ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ И ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ПОВЕРИТЕЛЕЙ.............6

6 УСЛОВИЯ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ............................................................................................................6

7 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ............................................................................................................................. 6

8 ПРОВЕДЕНИЕ ПОВЕРКИ.................................................................................................................................6

8.1 В н еш ний  о с м о т р .............................................................................................................................................................................................6
8.2 Оп ро бо ван и е ..................................................................................................................................................................................................... 6
8.3 Про верк а  м етрологических  х а ра ктери сти к ................................................................................................................................. 7

9 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ.................................................................................................9

ПРИЛОЖЕНИЕ А ..................................................................................................................................................... 10

СОДЕРЖАНИЕ



4

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
С п е к т р о м е т р ы  о п т и к о - э м и с с и о н н ы е  с  т л е ю щ и м  р а з р я д о м  
S P E C T R U M A  G D A

М е т о д и к а  п о в е р к и
Д а т а  в в е д е н и я  в  д е й с т в и е :  и ю л ь  2 0 1 7  г

1 Область применения

Настоящая методика поверки распространяется на спектрометры оптико-эмиссионные 

с тлеющим разрядом SPECTRUMA GDA (далее -  спектрометры) производства фирмы 

«SPECTRUMA Analytic GmbH», Германия и устанавливает методы и средства первичной и 

периодической поверок.

Поверка спектрометров должна производиться в соответствии с требованиями настоя­

щей методики. Интервал между поверками -  один год.

2 Нормативные ссылки

В настоящей методике поверки использованы ссылки на следующие документы:

Приказ Минпромторга России N 1815 от 02.07.2015 «Об утверждении Порядка проведения 

поверки средств измерений, требования к знаку поверки и содержанию свидетельства о по­

верке»

Приказ Минтруда России №328н от 24.07.2013 «Об утверждении Правил по охране труда при 

эксплуатации электроустановок»

ГОСТ 12.2.007.0-75 Система стандартов безопасности труда. Изделия электротехнические. 

Общие требования безопасности

ГОСТ 12.2.003-91 Система стандартов безопасности труда. Оборудование производственное. 

Общие требования безопасности.

3 Операции поверки

3.1 При поверке должны быть выполнены операции, указанные в таблице 1.
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Таблица 1 -  Операции поверки

Наименование операции

Номер 
пункта ме­

тодики 
поверки

Обязательность проведения опе­
раций при

первичной
поверке

периодической
поверке

1 Внешний осмотр 8.1 да да
2 Опробование 8.2 да да
3 Проверка метрологических характеристик 8.3
3.1 Проверка относительного среднего квадра­
тического отклонения результатов измерений 
выходного сигнала

8.3.1 да да

3.2 Проверка относительной погрешности ре­
зультатов измерений массовой доли элементов

8.3.2 да да

3.3 Проверка диапазона измерений массовой 
доли элементов

8.3.3 да нет

3.2 В случае невыполнения требований хотя бы к одной из операций поверка прекра­

щается, спектрометр бракуется.

4 Средства поверки

4.1 При проведении поверки применяют следующие средства поверки:

- стандартный образец состава порошка железного типа ПЖВЗ ГСО 3011-2002 (мас­

совая доля железа 99,1 %, абс. погрешность ± 0,1 %; массовая доля кремния 0,060 %, абс. по­

грешность ± 0,002 %; массовая доля марганца 0,329 %, абс. погрешность ± 0,005 %);

- стандартный образец состава алюминия ГСО 10462-2017 (комплект VSA4) (массовая 

доля бериллия 0,000513 %, абс. погрешность ± 0,000027 %; массовая доля меди 0,095 %, абс.

погрешность ± 0,005 %);

- стандартный образец состава алюминия ГСО 10662-2015 (комплект VSAC11) (мас­

совая доля цинка 1,0 %, абс. погрешность ± 0,04 %; массовая доля олова 0,0351 %, абс. по­

грешность ± 0,0032 %);

- стандартный образец состава сплава на никелевой основе ХН70Ю (HI 1) ГСО 1418-92П (мас­

совая доля марганца 0,147 %, абс. погрешность ± 0,003 %; массовая доля хрома 27,04 %, абс. 

погрешность ± 0,03 %; массовая доля алюминия 2,83 %, абс. погрешность ± 0,03 /о, массовая 

доля железа 0,47 %, абс. погрешность ± 0,01 %).

4.2 Допускается применение других средств поверки, обеспечивающих требуемую точ­

ность и диапазоны измерений.
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5 Требования безопасности и требования к квалификации 

поверителей

5.1 При проведении поверки должны быть соблюдены «Правила по охране труда при 

эксплуатации электроустановок», утвержденные Приказом Минтруда России №328н от 24 

июля 2013 г., требования ГОСТ 12.2.007.0, ГОСТ 12.2.003.

5.2 Поверитель перед проведением поверки спектрометров должен ознакомиться с ру­

ководством по эксплуатации на спектрометр и пройти обучение по технике безопасности на 

месте проведения поверки.

6 Условия проведения поверки

6.1 При проведении поверки должны быть соблюдены следующие условия:

- температура окружающего воздуха, °С от 18 до 25

- относительная влажность воздуха, (при t = 20 °С), %, не более 80

6.2 Спектрометры устанавливаются вдали от источников магнитных и электрических

полей.

7 Подготовка к поверке

7.1 Спектрометр подготовить к работе в соответствии с руководством по эксплуатации 

(далее - РЭ).

7.2 Стандартные образцы, используемые при поверке, подготовить в соответствии с их 

инструкцией по применению.

8 Проведение поверки

8.1 Внешний осмотр.

При внешнем осмотре установить:

- отсутствие видимых повреждений спектрометра;

- соответствие комплектности, указанной в РЭ;

- четкость обозначений и маркировки.

8.2 Опробование.

8.2.1 Проверить работоспособность органов управления и регулировки спектрометра 

при помощи встроенных систем контроля в соответствии с РЭ.

8.2.2 Провести проверку идентификационных данных ПО спектрометра. Идентифика­

ционное наименование ПО идентифицируется при включении спектрометра или при обраще­
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нии к соответствующему подпункту меню. Идентификационное наименование ПО должно 

соответствовать указанному в таблице 2.

Таблица 2 -  Идентификационные данные ПО

Идентификационные данные Значение
Идентификационное наименование ПО WinGDOES
Номер версии ПО -

Цифровой идентификатор ПО -

8.3 Проверка метрологических характеристик

Для проверки относительного СКО результатов измерений выходного сигнала и отно­

сительной погрешности измерений массовой доли элементов выбрать не менее трех элементов 

в ГСО, указанных в разделе 4, таким образом, чтобы значения массовой доли элементов нахо­

дились в начале, середине и в конце диапазона измерений.

8.3.1 Проверка относительного среднего квадратического отклонения результатов из­

мерений выходного сигнала

Установить режим работы спектрометра в соответствии с РЭ для измерений относи­

тельной интенсивности спектральной линии от конкретного элемента ГСО.

Выполнить не менее 10 измерений выходного сигнала каждого из используемых ГСО.

По результатам измерений для каждого ГСО вычислить среднее арифметическое вы­

ходного сигнала ( / ; ) и относительное СКО ( S .) результатов измерений выходного сигнала по 

формулам:
п

Z'*  
(1)п

- 1 .
I. V П - 1

где /,; - результат i-то измерения выходного сигнала j - го элемента, уел. ед.; *

п - количество измерений выходного сигнала.

Полученные значения относительного среднего квадратического отклонения результа­

тов измерений выходного сигнала должны удовлетворять требованиям таблицы 3.

8.3.2 Проверка относительной погрешности измерений массовой доли элементов 

Выполнить не менее пяти измерений массовой доли каждого выбранного элемента в 

ГСО. Для каждого случая рассчитать среднее арифметическое ( Х и) и относительную погреш­

ность ( с> ) измерений массовой доли элементов по формулам:
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I X
X j  =  ~

yfn
+ AA

A A j + i X . - A , ) 2 S 2
I- ^ 7-----J-  + ̂ - l O O ,

3 n

(3)

(4)
4 . P , - 4 )
yfn 1 3

где Xy - i-oe измеренное значение массовой доли j-ro  элемента в ГСО, %;

Aj - значение массовой доли j-ro  элемента в ГСО, %;

AAj - абс. погрешность массовой доли j-ro  элемента в ГСО, %;

п -  количество измерений; 

t -  коэффициент Стьюдента, равный 2,78 при п=5

S f - СКО измерений массовой доли j-ro  элемента в ГСО, %, рассчитываемый по фор­

муле

(5)

Полученные значения относительной погрешности измерений массовой доли элемен­

тов должны удовлетворять требованиям таблицы 3.

8.3.3 Проверка диапазона измерений массовой доли элементов

Проверку диапазона измерений массовой доли элементов провести одновременно с 

определением СКО и отн. погрешности по 8.3.1-8.3.2 (провести измерения массовой доли 

элементов в начале, середине и в конце диапазона измерений).

Полученные значения диапазона измерений массовой доли элементов должны удовле­

творять требованиям Таблицы 3.

Таблица 3 -  Метрологические характеристики спектрометров

Н а и м е н о в а н и е  х а р а к т е р и с т и к З н а ч е н и я  х а р а к т е ­
р и с т и к

Диапазон измерения массовой доли элементов, % от 1 ■ 10"4 до 100

Предел допускаемого СКО относительной погрешности измерений вы­
ходного сигнала, % 2,5

Пределы допускаемой относительной погрешности измерений массовой
доли элементов, %:
от 1 ТО"4 до 0,1 % включ. ± 20
св. 0,1 до 1,0 % включ. ± 10
св. 1,0 до 100 % включ. ± 5
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8.3.4 Если спектрометр используется не во всех поддиапазонах измерений, допускается 

периодическую поверку проводить в одном или нескольких поддиапазонах измерений с ука­

занием этих поддиапазонов измерений в свидетельстве о поверке. В этом случае проверку от­

носительного среднего квадратического отклонения результатов измерений выходного сигна­

ла и относительной погрешности результатов измерений провести в трех точках используемо­

го поддиапазона измерений (провести измерения в нач&пе. середине и в конце используемого 

поддиапазона измерений).

9 Оформление результатов поверки

9.1 Оформляют протокол проведения поверки по форме Приложения А.

9.2 Положительные результаты поверки оформляют выдачей свидетельства о поверке в 

соответствии с Приказом Минпромторга № 1815. Знак поверки наносится на лицевую панель 

спектрометра в соответствии с рисунком 1, приведенным в Описании типа.

9.3 При отрицательных результатах поверки спектрометр признают непригодным к 

дальнейшей эксплуатации, аннулируют свидетельство о поверке, гасят клеймо и выдают из­

вещение о непригодности с указанием причин в соответствии с Приказом Минпромторга

№ 1815.

Р а з р а б о т ч и к :

И н ж е н е р  1 к а т е г о р и и  л а б .  241  Ф Г У П  « У Н И И М »
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(рекомендуемое)

ФОРМА ПРОТОКОЛА ПОВЕРКИ

ПРОТОКОЛ № __________ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ

Спектрометр оптико-эмиссионный с тлеющим разрядом, модель____________,

зав № ___________

Документ на поверку: МП 102-241-2017 «ГСИ. Спектрометры оптико-эмиссионные с тлею­

щим разрядом SPECTRUMA GDA. Методика поверки».

И н ф о р м а ц и я  о б  и с п о л ь з о в а н н ы х  с р е д с т в а х  п о в е р к и :

У с л о в и я  п р о в е д е н и я  п о в е р к и :
- температура окружающего воздуха, °С _____________

- относительная влажность воздуха, % _____________

Результаты внешнего осмотра____________________________________________________

Результаты опробования________________________________________________________ _

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

П РИ Л О Ж ЕН И Е А

Таблица А.1 -  Результаты проверки СКО результатов измерений выходного сигнала

Значение № Результаты изме­ Среднее СКО результатов из­ Нормируемые
массовой из- рения выходного арифметиче­ мерений выходного значения СКО
доли ком­ ме- сигнала, уел. ед ское изме­ сигнала, % результатов
понента в ре- ренное зна­ измерений

ГСО ния чение вы­
ходного сиг­
нала, уел. ед.

выходного 
сигнала, %

1
2
3
4
5
6
7
8
9
10
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Таблица А.2 -  Результаты проверки относительной погрешности результатов измерений мас­

совой доли элементов

Значение 
массовой 

доли компо­
нента в ГСО

№
изме­
рения

Результаты измерения 
массовой доли компо­
нента на спектрометре,

%

Относительная погреш­
ность результатов измере­

ний массовой доли эле­
ментов, %

Нормируемые 
значения относи­
тельной погреш­
ности результа­
тов измерений 
массовой доли 
элементов, %

1
2
3
4
5

Таблица А.З -  Результаты проверки диапазонов измерений массовой доли компонентов

Полученные значения диапазона измерений, %
Соответствие требованиям 

Да (+) / Нет (-)

Результат проведения поверки:_____________________________

Выдано свидетельство о поверке (извещение о непригодности) 

от «___» _____________ 20___ г, №___________________

Поверитель______________________

подпись

Организация, проводившая поверку

(Ф.И.О.)


