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1 общие положения

1 .1 Насmящм методика поверки применяется дlя поверки спекгрометров рентгеновских
мноюкilнiшьньD( СРМ-З5 (далее - спекгрометры), используемых в качестве рабочих средств
измерений для определения химических элементов от В(5) до U(92) в пробе и измерений
интенсивностей аналитических линий рнтгеновской флуоресченции одновременно до двадцати
химических элементов в интеркше элементов от О(8) до U(92) в пробе.

1.2В резуrьтате поверки должны бьпь полгверждеЕы следующие мЕтрологические
требомпия, приведённые в таблице l .

Таблица 1

1.3 При проведении поверки обеспечимется прослежимемость спектромецов к
Ьсударственному первиtIному эталону единrц массовой (моrrярной, атомной) доша и массовой
(молярной) концентр Iии компопентов в жи.щих и твердьD( веществах и материarлах на основе
кулонометрии ГЭТ 176-2019 путем применениJI стандартньD( образцов утвержденньD( типов в
соответствии с юсударственной поверо.пrой схемой, утвержденной приказом Росстандарта
Российской Федерации от 19.02.2021 г. Nq l48 <Об утвержлении Государственной поверочной
схемы для ср€дств измерений содержаншr неорганических компонентов в жидких и твердых
вещесткlх и материалах).

1.4При опрелелении метрологических харaжтеристик поверяемою средстм измерний
используется меюд прямьD( измерний.

2 Перечень операчий поверки средства измереняй

2.1 При поверке спектрометров дол]кны бьrть выполнены операции, укд}iлнные в

таблпце 2.

Таблица 2

,Щиапазон определяемьtх элементов

Прделы лоrryсlаемой основной
относительной погрешности измерений
интеЕсивности аналитических линий в

диaша:}оне опредеJIяемьD( элементов от О(8)
до U(92), %

от В(5) до U(92) * +0,2
* Факгические опредеJIяемые элементы указаны в фор,"rулдрq 4ПУZJ?Q.O?iаО

Наименование операции поверкLI

обязательность выполнения
операший поверки при

Номер раздела
(rryнюа) методики

поверки, в
соответствии с

коюрым
вьшолняется

операция поверки

первичной
поверке

периодической
поверке

Внешний осмотр Да !а 7

Контроль условий поверки (при
подюювке к поверке и опробомнии
средства измерений)

Да Да 8.1
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Наименование операции поверки

обязательность выполненIlJtr

операций поверки при

Номер раздела
(пункга) методики

поверки, в
соответствии с

которым
вьшолняется

операция поверки

Опробование (при подюювке к поверке и
опробовании средства измерений) Да .Ща 8.2

Проверка прогрzль{мною обеспечения Да 9

Определение метрологических
характеристик средстм измерний и
подтверждение соответствия средстм
измерний метрологическим
требованиям

Да l0

2.2 ,щоrryскается проведение периодической поверки для меньшего числа опредеJIяемых

химических элементов

3 Требования к уеrовиям проведения поверки

часюта питzlющей сети переменною тока.

(20 + 5) "с
от45%до80%
от 84,0 кПа до 106 кПа

от 342 В до 418 В
от 49 Гц до 51 Гц

Мехшrичесюrе воздействия и внешние элекгри.Iеские и мttгниш{ые поrrя (кроме земною)

допкны быгь искJIючены.

4 Требованпя к спецпалистам, осуществJtяющим поверt(у

4.1 Персона;r, проводящий поверку, должен:
- иметь квалификацию поверителя;
- бьrгь допущен к работе с исmчниками ионизпрующих из.гryчений;

-передпрведениемпоВеркиознакомитьсясрУководстВомпоэкспJryатацииспектрметра
дftу2.770.023РЭ, эксплуатшшонными документil}tи на используемые при поверке стандартные

образцы, средсткI измернпй и вспомогатеJIьное оборулование и строю собrподать их

требования.

5 Метрологпческпе и технпческпе требованпя к средствам поверкп

5.1 при проведении поверки должны примеЕяться средства поверки, приведенные в

таблице 3.

первичной
поверке

периодической
поверке

Да

Да
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Таблица 3

Операчии
поверки,

требующие
применения

средств поверки

Метрологиче ские и техЕические
трбования к средстваlr поверки,

необходимые для проведения поверки

Перечень рекомеЕдуемых
средств поверки

п. 8.1 Контрль
условий поверки
(при подоmвке к

поверке и
опробовании

средстм
измерений)

Средства измерений темпераryры
окружающей срлы в диzшазоне от
15 ОС до 25 ОС с абсолкrгной
погрешностью не более l "С;
Срдства измерний относительной
влажпости воздуха в диапzвоне от 20 О/о

до 90 % с погрешностью не более 2 Уо;

Средства измерений ат.лосферного
д!rвления в дrzшазоЕе от 80 до 106 кПа с
абсоrпогной погрешностъю не более
0,5 кПа;
Средства измерний напряжений
питающей сети в диiшазоне до 600 В с
относительной погрешностью не более
l 7о и частоты в диапазоЕе до 99,99 Гц с

допускаемой абсоrпсrгной

по остью не более 0 5Гц

Измеритель температуры и
ВЛZDКНОСТИ

микропрочессорньй
ИТВР 2606, рег. Ns 20857-07;

Барометрььанероиды
метеорологические
БАММ-l, рег. Ns 5738-76;

Мультиметр чифровой АКИП-
220З,реr. Nа 77699-20.

Стандартньй образец массовой доли
элементов на основе порошка борной
кислоты, интеркш допускаемых
атте стованньIх значений массовой доrп,t

элементов от l %о до l00 %о вк-lпоч.,

относительнм погрешность
aTTecToваHHbD( значений при Р:0,95 не
более l0 7о

гсо 6648_9з

гсо 6645_93, гсо 6646-93,
гсо 6626-93, гсо 6650_93,
гсо б642_93, гсо б644_9з,
гсо 6600-93, гсо 6602-93,
гсо бб19_93, гсо 6612_93,
гсо 66l4_9з, гсо 6638-93,
гсо бб43_93, гсо 66lз_93,
г со 6624-9з, г со 6627 -9з,
гсо 6635-93, гсо б625-93,
гсо 6591_93, гсо 6631_93,
гсо б620_93, гсо бб21-93,
гсо 6622-9з, гсо 6637-9з,
гсо бб30_93, гсо 66lб_9з,
гсо 6617-93, гсо 6607-9з,
гсо 6649-93, гсо 6639_93,
гсо 6594_93, гсо ббl5-93,
гсо 6640-93, гсо 663б_93,
гсо 66з4-93, гсо б633-93,
гсо бб32_93 гсо бб10-93,

п, 8.2
Опробомние

Стандаргные образцы массовой доли
химических элемеЕтов от кислорода до

урана в тверлой основе, интерв:Iл

допускаемьD( aTTecToBaHHbD( значений
массовоЙ доли элеменюв от 1 О/о до
l00 %о ВКЛЮЧ., ОТнОСИТеJIЬНlЦ

погрешвость аIтесюванньп< значений
при Р=0,95 не более l0 %о
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Перечень ркоменд/ем ых
средств поверки

Метрологические и технические
трбомния к средсткrм поверки,

необходимые для проведения поверки

Операчии
поверки,

трбующие
применениJr

средств поверки

гсо 6628-9з, гсо 6608_93,
гсо 6609_93, гсо 6593-9з,
гсо 6623-93, гсо 6596-9з,
гсо 6604-93, гсо 6606-93,
гсо 6595-9з, гсо 6605-93,
гсо ббl8_93, гсо бб29_93,
гсо 6599_93, гсо 6592_93,
гсо б597-93, гсо 6598-93,
гсо бб01_93, гсо ббOз_93,
гсо бб41-93, гсо б647-93,
гсо 6611_93
гсо б645-93, гсо 6646_93,
гсо б62б_9з, гсо б650-93,
гсо б642-93, гсо 6644_93,
гсо б600-93, гсо б602-9з,
гсо ббl9_93, гсо б612-93,
гсо 66l4-93, гсо б638_93,
гсо 6643_93, гсо бб13_93,
гсо 6624-93, гсо 6627-9з,
гсо 6635-93, гсо 6625_93,
гсо 6591-93, гсо б631_93,
гсо 6620-9з, гсо 6621-93,
гсо 6622-9з, гсо б637_93,
гсо 6630-93, гсо 6616-93,
гсо 6617_93, гсо 6607_93,
гсо 6649-93, гсо ббз9_9з,
гсо 6594-93, гсо 66l5-93,
гсо 6640-93, гсо б636_93,
гсо 6634_93, гсо б633_93,
гсо бб32_93, гсо ббl0_93,
гсо 6628-93, гсо 6608_93,
гсо бб09_93, гсо 6593_93,
гсо б62з-93, гсо 6596_93,
гсо бб04-93, гсо б606_93,
гсо 6595-93, гсо бб05-93,
гсо 6618_9з, гсо 6629_93,
гсо 6599-93, гсо б592_93,
гсо 6597-93, гсо 6598_93,
гсо 6601_93, гсо б603_93,
гсо 6641-93, гсо 6647-93,
гсо ббl1-93

Стаяларные образцы массовой доли
химиtlеских элеменmв от кислорода до

урана в твердой основе, интеркrл
доIryскаемых аттесюкlнных значений
массовой доJш элеменmв от l О/о до
l00 %о, ОТНОСlrГеЛЬНiШ ПОГРеШНОСТЬ

аттестомнньD( значений при Р=0,95 пе
более l0 %

Примечание _,Щопускаегся использокпъ при поверке другие утверждёнЕые и аттестомнные
этalлоны единиц величин, стандартные образцы, поверенные средства измерений

щие м jlогическимго типа. казанным в таблипеваниям.

п.10 Опрделение
мsтрлогических

характеристик
средсткl

измерний и
полfверждепие
соответствия

средсткl
измерний

метрологическим
трбомниям
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6 Требования ýсловпя) по обеспеченпю безопаспости проведеппя поверки

6.1 Поверители и работники, обеспечивающие подютOвку рабочих мест дJlя проведения

поверки, долlIсIы соблюдагь требоваrия:
- с.rнитарньtх прlвил и нормативов СанПиН 2.6.1,252З-09 <Нормы радиационной

безопасности> (НРБ-99/2009);
- сzlнитарньD( правил и нормirтивов СП 2.6.1.2612-10 кОсновные санитарные правила

обеспечения радишцонной безопасности (ОСПОРБ 99/201 0D;
- прzлвил по охране туда при экспJryаIации электроустzlновок;
- прiвил техники безопасности, yK }arHHbD( в руководстве по эксплуатации па спекгрметр

АПУ2.770.023 РЭ;
- прrrвил промьшшенной безопасности при испоJIьзовдtии оборулования, работающего

под избьrгочньш дztвJlением.
б,2 Спекгрометры доJI]кны бьrть заземлены п}тём соединения зФlfiма защитною

заземления с контурм защитного заземления медным проводником сечением не менее 2,5 мм2.

7 Внешний осмотр средства и]мерений

7.1 Прверить внешним осмотрм:
- соответствие внешнею вида спектрометра описirнию и изображениям, приведённьп{ в

описzlнии типа;
- прверить Е:lличие защитIIьD( HalKJIeeK на корпусе спектрометра в СООтвеТСТвИИ С

описанием типа;
- отсутствие внепIних поврждений и дефекюв, вJIияющих на рабоmспособность

спекгрометра (в юм числе в соединительньп< кабелях);
- нали!ше маркирвки, четкOсть надписей на папелях спекгрометра и соответствие их

экспJryатационвой доtqментации;
- испрчlвность оргшrов упрiлвJIен[я;
- комIшекгность спектрметра (без зшrасных частей и расходных материа;rов) в

соответgтвии с формулярм;
- Еадежность крепления шин заземления и сетевых вItлок.

7.2 Результаты впешнею осмотра спектрметра считатъ положптельными, если ею
внешний вид удовлетворяет трбовапиям п. 7.1.

8 Подготовка к поверке и опробование средства измеренпй

8.1 Контроль условий поверки

Измерить температуру и относительн},Iо ыIакность воздуха, атмосферное дzлвJIение,

нzшряжение и часюту питающей сети на месте поверки спекгрометра. Результаты измерепий
внести в протокол поверки.

8.2 Опробованпе

Перд проведением поверки необходимо ознtкомиться с Руководством по эксплуатации
АIТУ2.770.023РЭ. .Щолlпrы бьrгь вьшолнены следуюпше подгOтовитеJIьные работы:

1) поверяемьй спектрометр и средстм поверки должны быть ycT:lHoBJIeHb! так, чтобы они
не нагр€вilлись от внеппtих источников тепла и не испьттывали юлчков и ударов;

2) подгоювить необходимые срдсткr поверки;
3) обеспечить нllJIичие на рабочем месте документации на спектрометр - Руководстм по

экспJryатации и Формуляра, на все средстм поверки проверить нали.Iие сведений о результатах
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поверки в Федермьном шrформационном фнде по обеспечеЕию единстм измеревий, на
стандартные образцы - действующих паспорюв;

4) поверlсу спектрометра проводить после установления рабочею режима.
При опрбовании необходимо вьшолнить следующие операции:
_ произвести подготовку к работе спекгрометц ею вкJIючеЕие, установJIение рабочего

режима в соответствии с разделом <Порядок работьп> Руководстм по экспJryzпации;
_ проверить общее функrцrонирокrние, настройку аналитическкх TpalKToB по теста}'

Прграммы сервисного обслуживаrия;
- определить скорости счета и контастности на аналитпtlеских лиЕиях дIя всех

элементов, соответствующих комплекгности каналов дilнЕого спектрометра с использованием
станларгньтх обр }цов, укiвilнных в разделе 5, и при условиrtх измерения, указiшньD( в разделе 3.

Определение скорсти счета и контастности на анаJштических JIиниях прово,щlтся по
тесry <KoHTpacTHocTbD Прграммы сервисною обс;ryживания, вьшолняющей нижеукаlанные
вьIttислепия:

- число измерений - три, с экспозицией l равной l0 с;
_ регистрация каждою измеренЕя.
Значения скорости счета на линии на стандарtном образце 4 и контрастность Кдrя каждой

ана.пизируемой линии опредеJIяются по формулам:

(l)q
т

о- N*
"-м

где Й - срлнее арифметrческое значение
стандаргною образца с l %о содержанием элемеIrта;

7- экспозиция, с;

(2)

Nф - срелнее арифметическое значение зарсгистриркшною числа имrrульсов от

стrlндартною образча ГСО 6648-93, используемого в качестве фонового.
Результаты опрбования считать положгтельными, есJIи полrIенные значения скоростей

счета Еа линии на стандартном образце и контастности для каждой шrализируемой линии
соответствуют значепиям, указанным в формуляре АIIУ 2,770.023ФО.

9 Проверка прогрдммного обеспечения

9.1 Выйти в глalвное меню спектрометра. Нажать кнопку <ПО> и в открывшемся окне
прочитать идентификационные данные прогрllммного обеспечения спектрометра.

9.2 Результаты проверки считать положитеJьными, если идентификационные данные
встроенного прогр:lммного обеспечения спекгрометра, определённые в 9.1, соответствуют
значеЕиям, приведёrшым в опис и типа спекгрометра.

зарегистрированного числа импульсов от

и10Определение метрологических характеристик средства пзмерений
подтвер7кдепие соответствия средства измерепий метрологшческим требоваrrпям

Опрделение основной относительной погрешности измерения интенсивности
:tпatJштическпх липлfr в диапазоЕе опредеJIяемьж элеменюв проводят для спектрометических
капалов на atнiшизируемые элементы, которые указаны в документации на спекtрометр, с
испоJьзокlнием станла;rпlьп< образцов, указанньrх в rryнкте 5,1 настоящей методики поверки, по
тесту <ПогрешностьD программы сервисного обслуживания. Время экспозиции ?, при котором
проводятся измерения интеIlсивности аналитической линии, выбраrь минимальЕым из ряла 10,
20, 40, М или 96 с при условии вьшолнения соотношепия:

Nк
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л!цТ 2
,4", (3)

(7)

где Tl - скорость счёта на линии, c-l;
l0 - значение основной погрешности средстм измерний, О/о.

Каждое измерепие проводится в режиме вращения образца и с выводом его из-под
облучения после измерения. Врмя пауз между измерениями одной пробы или число
прверяемьD( прб выбирается из расчёта: одиннадцать измерний каждой аналитической линии
в течение не менее одною часа.

Прграr"ша вьшолняет три серии измерний, при эmм в каждой серии одиннадIать
измерний. fuя кажлой серии измерений рассчитывatется лисперия Sf по формуле:

(4)

где лrZ - tIисло импулLсов при iM измерении в L-й серии;
I - номер серии ,L = |,2,3:
й - число измерений в серии;
N.1 - срлнее арифметическое значеЕие зарегистриркшного числа импульсов в серии

_ ,I_. N,,ii _ ul=L..lL (5),r"" - ---i-

Найденные значения дисперсии прверяюгся на однордность по критерию Кохрна
сравнением с табличньrм значением отношенпя максимальной дисперсии к сумме всех
дисперий, рассчитанЕого по формуле:

с2Jmo.x
(6)Glпох , з

L=1 S?

где лsflо, - максима.rrьное значение дисперсии из дисперий sд2.

При олнопрочентном уровне значимости для числа серий L:3 и числе степеней свободы
n-1:10 табли.пrое значение G:0,6'l 4.

Если Gr* больше соответствующего табличного значения G, то после выяснения и

устанения причины неоднородности дисперсий, измерения повторяются.
Eclпl G.* меньше соответствующею табли.дrого значения G, дисперсия усредняется и

относительн!U{ основнм пофешпость измерений интенсивности анмитических линий
опредеJIяется в процентах по *oo*nioo

,4о =7 lý'- оi.о|

1I".., s2
1I о|"о

зз

где N St; л
3 3 р

L=|

В с.гryчае, если в каждой серии измерений основнaц относительнм погрешность
измерений интенсивности аналитических лпний До, рассчитаннrц по формуле (7), не превышает
+0,2 о/о, то проверку по критерию Кохрена допускается не проводить. При этом основной

8
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относитеJIьной погрешностью измерения интенсивности аналитических линий следует сlштать
максимальпОе из пОJryчеЕнЫх ЗНаЧеНИЙ l0.

Результат операции поверки спектрометра по определению основной относительной
погрешности измереЕий интеЕсивности анalлитических линий в диiшазоне опредеJIяемьrх
элементов считать положительным, если поJIученное значеЕие основной относительной
погрешности измерений интеЕсивности ан!uштических линий в диапазоне определяемьrх
элеменюв не превыгпает + 0,2 7о.

1l Оформленпе результатов поверки

l1.1 Результаты поверки спекгрометра оформляогся в соответствии с приказом
Министерства промьшlленности и юрговJш Российской Федерации Nо 25l0 от 31 июля 2020 г,

l 1.2 По рзультат.rм поверки оформляется проmкол.
l1.3 Сведения о результатш поверки спекгрометра передalются в Федера,тьный

информационньй фонд по обеспечению едлтпстм измерний.
11.4 По заявлению ыIа,деJIьца спектрометра или лица предстilвившего ею на поверку,

при положительных резуJьтЕтах поверки вьцается свидетельство о поверке и (или) в формуляр
ДТУ2.770.023ФО вносится з.шись о прведенной поверке и.lш элекгрнпьй адрес ссылки на
результаты поверки в Федеральном информациоrrном фонде по офспечепию единстм
измерний.

1 1.5 В с.тryчае отрицirтеJIьньD( результатов поверки по зм&пению владеJIьца спектрометра
или лиц4 представившею ею Еа поверку, вьц{lется извещение о неприюдности к применению
средства измерений.
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