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Государственная система обеспечения единства измерений

Спектрометры оптические эмиссионные с индуктивно связанной МП 53-241-2019

плазмой SPECTROGREEN

Методика поверкн

Дата введения в действие: нюнь 2019 г

1 Область применения

Н астоящ ая м етодика поверки распространяется на спектром етры  оптические эмисси

онные с индуктивно связанной плазмой SPECTR O G R EEN  (далее - спектром етры ) производ

ства фирмы «Spectro Analytical Instrum ents Gm bH». Германия и устанавливает методы и сред

ства первичной и периодической поверок.

Поверка спектром етров долж на производиться в соответствии с требованиями настоя

щей методики. И нтервал м еж ду поверками -  один год.

2 Нормативные ссылки

В настоящ ей м етодике поверки использованы ссылки на следую щ ие документы:

Приказ М инпромторга России N 1815 от 02.07.2015 «Об утверж дении Порядка прове

дения поверки средств измерений, требования к знаку поверки и содерж анию  свидетельства о 

поверке» (с изм енениям и по приказу М инпромторга №> 5329 от 28.12.2018)

П риказ М интруда России № 328н от 24.07.2013 «Об \тверж д ен н и  Правил по охране 

труда при эксплуатации электроустановок»

ГОСТ 12.2.007.0-75 С истема стандартов безопасности труда. Изделия электротехниче

ские. О бщ ие требования безопасности

ГО СТ 6709-72 Вода дистиллированная. Технические условия

ГО СТ 1770-74 П осуда мерная лабораторная стеклянная. Ц илиндры , мензурки, колбы, 

пробирки. О бщ ие технические условия

ГО СТ 29169-91 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки с одной отметкой.

3 Операции поверки

3.1 При поверке долж ны  быть выполнены операции, указанны е в таблице 1.
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Таблица 1 -  Операции поверки

Н аименование операции Номер
пункта

м етодики
поверки

О бязательность проведения опе
раций при

первичной
поверке

периодической
поверке

1 Внеш ний осмотр 8.1 да да

2 О пробование 8 .2 да да

3 П роверка м етрологических характеристик оо

3 .1 П роверка относительного среднего квад

ратического отклонения результатов измере

ний вы ходного сигнала, при массовой кон

центрации не менее 0 .5  м г/дм 3

8 .3 .1 да да

3 .2  П роверка относительной погреш ности 

измерений м ассовой концентрации кон

трольны х элементов

8 .3 .2 да да

3 .3  П роверка пределов обнаруж ения 8 .3 .3 да да

3.2 В случае невы полнения требований хотя бы к одной из операции поверка прекра

щается. спектром етр бракуется.

4 Средства поверки

4.1 При проведении поверки применяю т следую щ ие средства поверки:

- ГСО 7877-2000 (массовая концентрация ионов свинца 1.0 г/дм3, отн. погреш ность 
± 1.0 %);

- ГСО 7762-2000 (массовая концентрация ионов марганца 1.0 г/дм3, отн. погрешность 
± 1,0 %);

- ГСО 7976-2001 (массовая концентрация ионов мыш ьяка 0.10 г/дм3, отн. погрешность 

±1.0%).

4.2 Д опускается применение других средств поверки, обеспечиваю щ их требуемую точ

ность и диапазоны  измерений.

5 Требования безопасности

При проведении поверки долж ны  быть соблю дены «П равила по охране труда при экс

плуатации электроустановок», утвержденны е Приказом М интруда России № 328н от 24 июля 

2013 г.. требования ГО СТ 12.2.007.0. Для выполнения измерений допускаю тся лица, прош ед

шие инструктаж  и обученны е работе со спектрометром.



6 Условия поверки и подготовки к ней

6.1 При проведении поверки долж ны  быть соблю дены  следую щ ие условия, если иные 

не оговорены особо:

- температу ра окруж аю щ его воздуха. °С от 18 до 25

- относительная влаж ность воздуха. %  от 20 до 80

6.2 Спектрометры  устанавливаю тся вдали от источников м агнитны х и электрических

полей.

7 Подготовка к поверке

С пектрометры  подготовить к работе в соответствии с руководством  по эксплуатации 

(далее - РЭ).

С тандартны е образцы , используемы е при поверке, подготовить к работе в соответствии 

с паспортом.

8 Проведение поверки

8.1 Внеш ний осмотр.

При внеш нем осмотре установить:

- отсутствие видимых повреждении спектрометров;

- четкость обозначений и маркировки.

8.2 О пробование.

8.2.1 Вклю чить спектром етр и запустить пробную  процедуру измерения одного из ГСО. 

указанных в разделе 4. У бедиться, что спектром етр функционирует и результаты измерения 

выводятся на экран персонального компью тера с использованием  программного обеспечения 

спектрометра.

8.2.2 Провести проверку идентиф икационны х данных ПО спектрометра. И дентиф ика

ционные данны е ПО долж ны  соответствовать указанным в таблице 2. 

Таблица 2 -  И дентиф икационны е данны е ПО

И дентиф икационны е данны е (признаки) Значение

И дентиф икационное наименование ПО ICP A nalyzer Pro

Номер версии ПО -

Цифровой идентиф икатор ПО -

8.3 П роверка метрологических характеристик

8.3.1 П роверка относительного среднего квадратического отклонения результатов из

мерений вы ходного сигнала, при массовой концентрации не менее 0.5 мг/дм '



П роверку относительного CKO результатов измерении вы ходного сигнала провести с 

использованием ГСО контрольны х элементов и не менее 2-х растворов на основе разбавления 

ГСО. приготовленны х по прилож ению  А (с массовой концентрацией контрольных элементов 

от 0.5 до 1000 м г/дм 3. для ионов м ыш ьяка от 0.5 до 100 м г/дм3).

У становить реж им работы спектрометра в соответствии с РЭ для измерений относи

тельной интенсивности спектральной линии от конкретного элемента ГСО.

В ы полнить не менее 10 измерений вы ходного сигнала каж дого ГСО. указанных в 4.1.

По результатам  измерений для каждого ГСО и раствора на основе разбавления ГСО 

вы числить среднее ариф м етическое выходного сигнала ( / . )  и относительное CKO (S  ) ре

зультатов изм ерений вы ходного сигнала по формулам:

где 1п - результат /-го измерения вы ходного сигнала /-го  элемента, уел. ед.;

/7 - число измерений вы ходного сигнала.

Полученные значения относительного СКО  результатов изм ерений вы ходного сигнала 

долж ны удовлетворять требованиям  таблицы  3.

8.3.2 П роверка относительной погреш ности изм ерений массовой концентрации кон

трольны х элементов

П роверку относительной погреш ности измерений м ассовой концентрации контроль

ных элементов с использованием  ГСО и растворов на основе разбавления ГСО. приготовлен

ных по прилож ению  А (Для каж дого контрольного элемента приготовить 3 раствора с массо

вой концентрацией контрольны х элементов в диапазоне от 0 .5  до 1 0 0 0  мг/дм '. для ионов мы

шьяка от 0 .5  до 1 0 0  м г/дм 3).

Вы полнить не менее трех измерений массовой концентрации контрольного элемента в 

каждом растворе, приготовленном  по прилож ению  А. Для каж дого случая рассчитать среднее 

арифметическое ( X tJ ) и относительную  погреш ность ( дц ) измерений массовой концентрации 

контрольных элем ентов по формулам:

(1)п
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где X  - /-ое значение массовой концентрации /-го  контрольного элемента в ГСО или

растворе, приготовленном по П рилож ению  А. м кг/дм 3; 

п -  число измерений;

А - значение массовой концентрацииу'-го контрольного элемента в ГСО или растворе.

приготовленном по П рилож ению  А. м кг/дм 3.

Полученные значения относительной погреш ности измерений массовой концентрации 

контрольны х элементов долж ны  удовлетворять требованиям  таблицы 3.

8.3.3 П роверка пределов обнаружения

П роверку предела обнаруж ения контрольных элементов (M n. As. РЬ) провести с помо

щ ью растворов на основе разбавления ГСО. приготовленны х по прилож ению  А. Провести не 

менее трех параллельны х изм ерений интенсивности элем ентов в приготовленны х растворах в 

соответствии с РЭ.

Пределы обнаруж ения ( У ) рассчитать по формуле

Г(=ЗЛ-—̂Т7--С,, ,5)
/пика 1<рчна

где I  ф1>1Ш - интенсивность ф она /-го  элемента, уел. ед.:

I " интенсивность п и к а /-го  элемента, уел. ед.;

S, -  относительное СК О  меж ду результатами не менее 3-х параллельны х измерений /-го эле

мента. отн. ед.;
Сt -  массовая концентрация /-го  элемента в используемом растворе, м кг/дм 3.

П олученные значения пределов обнаружения элементов долж ны  удовлетворять требо

ваниям таблицы 3.

Таблица 3 -  М етрологические характеристики

Н аименование характеристики
Значение для модификации

SOP DSOI
Предел обнаружения контрольных элементов, м кг/дм3. не хуже

М арганец 0.4 0,3
М ыш ьяк 7.0 5.0
Свинец 9.0 7.0

Предел допускаем ого относительного среднего квадратическо
го отклонения результатов измерении вы ходного сигнала, при 1.0 1.0
массовой концентрации не менее 0.5 м г/дм 3, %
Пределы допускаемой относительной погреш ности измерений 
массовой концентрации контрольны х элементов. %

± 5 ± 5
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9.1 О ф орм ляю т протокол проведения поверки в произвольной форме.

9.2 П олож ительны е резу льтаты  поверки оф ормляю т выдачей свидетельства о поверке в 

соответствии с П риказом  М инпромторга №  1815. Знак поверки в виде оттиска поверительного 

клейма наносится на свидетельство о поверке.

9.3 При отрицательны х результатах поверки спектром етр признаю т непригодным к 

дальнейш ей эксплуатации и выдаю т извещ ение о непригодности с указанием причин в соот

ветствии с П риказом М инпромторга №  1815.

Разработчик:

Инженер I кат. лаб.241 ФГУП «УНИИМ»

9 Оформление результатов поверки
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(обязательное)

ПРИЛОЖЕНИЕ А

Процедура приготовления растворов на основе разбавления ГСО

А.1 Д ля приготовления растворов на основе разбавления ГСО (дааее - растворы) ис

пользуют:

- ГСО с известны ми значениями массовой концентрации контрольных элементов:

- воду дистиллированную  по ГОСТ 6709;

- колбы мерные по ГО СТ 1770:

- пипетки по ГО СТ 29169.

А.2 П оследовательность приготовления растворов на основе разбавления ГСО с из

вестными значениями массовой концентрацией элемента.

Растворы приготовить путем последовательного разбавления ГСО.

А .2 .1 В чисту ю, сухую  мерную  колбу поместить аликвотную  часть исходного ГСО объ

емом. вычисляемым по формуле

где А, - аттестованное значение массовой концентрации элемента в исходном ГСО 

(приведено в паспорте), м г /д м ': Д - значение концентрации, которое необходимо пригото

вить. м г/дм ': Г - заданны й объем мерной колбы, необходимый для проведения поверки соот

ветствую щ его спектром етра, дм 3.

П римечание: Объем мерной колбы и пипетки для отбора апиквоты  выбрать, исходя из 

объема раствора, необходим ого для проведения измерений.

А .2.2 Затем колбу заполнить до метки дистиллированной водой, закрыть пробкой и 

тщ ательно перемеш ать.

А.2.3 Растворы на основе разбавления ГСО использую т только в день приготовления.

Ю


