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1 ОБЩИЕ ПОЛОЖЕНИЯ
1.1 Настоящая методика распространяется на масс-спектрометр с индуктивно

связанной плазмой ЕХРЕС TECHNOLOGY SUPEC 7000 (далее - масс-спектрометр),
изготовленный фирмой KHangzhou Puyu Technology Development Со., Ltd.>, КНР. и
устанавливает методы и средства его первичной поверки после выпуска из производства и
после ремонта и периодической поверки в процессе эксплуатации.

1.2 Прослеживаемость поверяемого СИ обеспечивается посредством применения
ГСо:

- к единице массовой доли (%\ в соответствии с поверочной схемой
<Государственная поверочная схема для средств измерений содержания неорганических
компонентов в жидких и твердых веществах и материalлах). утвержденной Приказом
Росстандарта от |9.02.202l г. Nl l48. подтверждающей прослеживаемость к
государственному первичномч этмону ГЭТ l76-20l9.

1.3 При определении метрологических характеристик поверяемого средства
измерений используется метод косвенных измерений.

2 ПЕРЕЧЕНЬ ОПЕРАЦИЙ ПОВЕРКИ
2.1 При провелении поверки выполняют операции. приведенные в таблице l.

таблица l - опе пов KIl

5 Определение метрологических
характеристик и подтверждение
соответствия средства измерений
метрологическим требованиям :

- определение относительного среднего
квадратичного откJIонения (СКО)
выходного сигнала

- определение показателей точности
льтатов изме нии

бо l2

.:la

да

])
да

ение з льтатов пов ки .fa
Примечания:
|) При отсутствии Н.Щ на методику измерений, утвер}ценного в установленном

порядке по ГОСТ Р 8.563-09.
2) При наrr"rи" НД на методику измерений. утвержденного в установленном порядке

по ГоСТ Р 8.563-09.

о

Проведение операции при
Наименовапие операции

Номер пункта
методики
поверки

первичной
поверке

периодической
поверке

l Внешний осмотр 7 да да
2 Подготовка
измерений

к поверке средства
8 Ja

3 Проверка программного обеспечения
средства измерений

9 да

)да

да
l)

l0

l0.з

l0.1
l0.2

да
да

да да

l)

I)

l)

да
да

l1

l1.1

l 1.2

да

да

нет
.ха

4 Опробование средства измерений:
- определение разрешающей
способности на уровне l0 7о высоты
пика
- определение чувствительности
- определение уровня фонового сигнала
на массе 5 а.е,м.

I)

l)



2.2 Если при проведении той и.,rи иной операции поверки получен отрицательный
результат, дмьнейшее выполнение поверки прекращают.

2.3 Провеление поверки в сокращенном объеме в соответствии с порядком
проведения поверки средств измерений, утвержденным Приказом Министерства
промышленности и торговли РФ Ns 2510 от 31.07.2020 г. <Об утверждении порядка
проведения ловерки средств измерений, требования к знаку поверки и содержанию
свидетельства о поверке) не предусмотрено.

3 ТРЕБОВАНИЯ КУСЛОВИЯМ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ
3.1 При проведении поверки соблюдают следующие условия:

- температура окружающего воздуха, ОС от l5 до 25l

- атмосферное давление. кПа от 84.0 до 106,7l

- относительнzш влажность воздr,ха. O/о от 20 до 80:

5 МЕТРОЛОГИIIЕСКИЕ И ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ К СРЕДСТВАМ
повЕрки

5.1 При проведении поверки применяют средства. приведенные в таблице 2.
Таблица 2 С ства по ки

Перечень рекомендуемых
средств поверки

Операции
поверки,

требующие
применения

средств поверки

Ме,грологические и технические
требования к средствам поверки.

необходимые для проведения поверки

Барометр-анероид БАММ-
l, рег. J,lЪ 57З8-76.
Прибор комбинированный
TESTO мод. 608-Hl, рег. J',lЪ

53505-13.

8.1.1; l0.1 ; l0.2;
l0.3; l0.4; l 1.1

средства измерений температуры
окружающей среды в диапазоне
измерений от 15 'С до 25 ОС с
абсолютной погрешностью не более
+1 "с.
Средства измерений относительной
влtlжности воздуха в диап:воне от
20% до 80 % с абсолютной
погрешностью не более +3 7о.

Срелства измерений атмосферного
давления в диапазоне измерений от
84,0 до l06,7 кПа с абсолютной
погрешностью не более +3 кПа,
Контрольный раствор с массовой
кончентрацией ионов лития
0,01 мг/дмз. ионов кобаqьта
0.0l мг/дм]. ионов бария 0.0l мг/дм].
ионов висмра 0.0l мг/дмJ.

Контрольный раствор,
приготовленный из
гсо 7780-2000
гсо 8089_94
гсо 7760-2000
ГСо 14'77 -98 по методике,
приведенной в приложении
А.

4 трЕБовАния к спЕциАлистАм, осущЕствJlяющим повЕрку
К провелению поверки допуск:lются поверители средств измерений в соответствии с

областью аккредитации организации, аккредитованной в национаrьной системе
аккредитации на проведение поверки средств измерений согласно законодательств),
Российской Федерации об аккредитации. прошедшие ицстуктаж по технике
безопасности и ознакомленные с эксплуатационными документalми.

з.l
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Азотная кислота. кваLли икации (о.ч.) по ГоСТ l l l25_84.

5.2 {опускается применение других средств поверки, обеспечивающих определение
метрологических характеристик поверяемых СИ с требуемой точностью.

5.3 Все средства измерений. применяемые для поверки. должны быть утвержденного
типа поверены и соответствовать требованиям методики поверки. Стандартные образцы.
используемые при поверке. должны быть утверхсденного типа. соответствовать
требованиям методики поверки и иметь деЙствующие паспорта.

б ТРЕБОВАНИЯ (УСЛОВИЯ) ПО ОБЕСПЕЧЕНИЮ БЕЗОПАСНОСТИ
ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ

6.1 При проведении поверки выпо.,Iняют требования безопасности. из".Iоженные в РЭ
масс-спекц)ометра.

7 ВНЕШНИЙ ОСМОТР СРЕДСТВЛ ИЗМЕРЕНИЙ
При внешнем осмотре устанавливtlют
- соответствие комплектности поверяемого масс-спекгрометра требованиям

технической документации;
- четкость маркировки:
- исправность механизмов и крепежных детаiIей:
- отсутствие видимых механических повреждений. влияющих на работоспособность

масс-спектрометра.

8 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
8.1 Перел проведением поверки выполняют следующие подготовительные работы.
8.1.1 Готовят контрольный раствор из государственных стандартньв образцов лития

(ГСО 7780-2000), кобальта (ГСО 8089-94). бария (ГСО l l60-2000), висN,}та (ГСО 7477-98)
в соответствии с приложением А со следующими массовьiми концентрациями элементов:

Li - 0,0l мг/дм3

Со - 0,01 мг/дмЗ

Ва - 0,0l мг/дм3

Bi - 0.0l мг/дмз

Операции
поверки,

требующие
применения

средств поверки

Метрологические и технические
требования к средствам поверки,

необходимые дrя проведения поверки

Перечень рекомендуемых
средств поверки

Вспомогательные средства поверки:
Колбы мерные 2-10-Z,2-100-Z по ГОСТ 1770-74.
Пипетки с одЕой отметкой 1 2-1 по ГоСТ 29l69-9l .

Пипетки 1-1-2-5 по ГоСТ 29227-91.
.Щистил.ltированная вода по ГоСТ Р 58 l 44-20l 8.

8,1.2 Включают пJlазI\{у и прогревают масс-спектрометр в течение l0 мин. после чего
проводят настройку масс-спектрометра в соответствии с руководством по эксплчатации.
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9 провЕркд прогрдммноl-о оБЕспЕчЕllия срЕдствд измЕрЕниЙ
Запускают ПО масс-спектрометра. название ПО высвечивается в открывающемся

окне. Открывают вкJIадку System/About (Система,/О нас). В открывающемся окне
отображается наименование ПО и номер версии.

Идентификационные данные ПО должны соответствовать значениям, приведенным
в таблице 3.
таблица З - Иденти икационные данные п много обеспечения

l0 ОПРОБОВАНИЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
При опробовании определяют разрешающую способность на уровне l0 0/о высоты

пика, чувствительность, уровень фонового сигна.,Iа на массе 5 а.е.м.
l0.1 Определение разрешающей способности на уровне l0 О% высоты пика
Значение разрешшощеЙ способности определяют на уровне l0 Уо высоты

спектрального пика в стандартном режиме дJIя изотопов 'Li. suco. 
'38Ва. 

209Bi.

Определение проводят в автоматическом режиме при выполнении функчии "Mass-
calibration rероrt (Отчет о масс-калибровке)", запускаемой с поNlощью ПО масс-
спектрометра. Значения разрешаюшеЙ способности на уровне l0 7о высоты пика
выводятся на экран.

Результаты проверки считают удовлетворительными, если значениJl разрешающей
способности на уровне 10 9/о высоты пика не превышают значений, приведенных в
таблице 4.

Таблица 4 - М логические ха ки

l 0.2 Определение чувствительности
Подают на вход масс-спектрометра контрольный раствор и

интенсивность сигналов изотопов 'Li. 'nco. ''*Bu,'ooBi.
Чувствительность по кФкдому изотопу рассчитывzlют по формуле

5 раз измеряют

(l)S = I.с

гле Х - среднее арифметическое значение интенсивности выходного сигнаqа. имп/сi
С - массовая концентрация элемента в контрольнOм растворе. мг/дм].

Результаты проверки считают удовлетворительными. если значения
чувствительности для каждого изотопа не менее значений. приведенных в таблице 4.

Идентификаuионные данные (признаки) Значение
Идентификационное нмменование ПО
Номер версии (идептификационный номер) ПО, не ниже
Щифровой идентификатор ПО

Наименование харысгеристики Значение

0.95

Чувствительность, (имп/с)(мг/лм';, не менее
- 'Li
- 'осо_ l3EBa

- 'Фвi
Уровень фонового сигнчша, имп/с, на массе 5 а.е.м., не более

l0. l06
30. 106

80. l06
80.106

J
Предел допускаемого относительного среднего квадратичного
откJIонения (СКО) выхоляого сигнала. 7о. не более

2 5

Element V
z.5

Разрешающая способность на уровне l0 7о высоты пика, а.е.м.,
не более
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l0.3 Определение уровня фонового сигнztJ,Iа на массе 5 а.е.м.
Подают на вход масс-спектрометра контрольный раствор и 5 раз измеряют

интенсивность сигнала на массе 5 а.е.м. Вычисляют среднее арифметическое значение
интенсивности сигнzUIа-

Результаты проверки считают удовлетворительными. если значения уровня
фояового сигнала на массе 5 а.е.м. не превышают значения, приведенного в таблице 4.

1l ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИЧЕСКИХ ХАРАКТЕРИСТИК И
ПОДТВЕРЖДЕНИЕ СООТВЕТСТВИЯ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
МЕТРОЛОГИЧЕСКИМ ТРЕБОВАНИЯМ

l1.1 Определение относительного среднего квадратичного отклонения (СКО)
выходного сигнzlла

Относительное СКО выходного сигнаJIа о, %о, рассчитывают, используя результаты
измерений интенсивности выходного сигнала каждого изотопа в соответствии с l0.2.
применяя прогрitммное обеспечение масс-спектрометра. или по формуле

I(Xi-X)'
(2)

п-1

гле Х - среднее арифметическое значение интенсивности выходного сигнала, имп/с;
xi - значение интенсивности выходного сигнала, имп/с;
п - число измерений.

Результаты проверки считают удовлетворительными. если значения относительного
среднего квадратичного отклонения (СКО) выходного сигнiца дJlя каждого изотопа не
превышают значения, приведенного в таблице 4.

1 1.2 Определение покщателей точности результатов измерений
При проведении периодической поверки масс-спектрометра, эксплуатируемого по

Н.Щ на методики, отвечающим требованиям ГОСТ Р 8.563-2009, проверяют показатели
точности результатов измерений в соответствии с процедурами и нормативами контроля.

реглilментированными в методике изrtерений.

12 оФормлЕниЕ рЕзультлтов повЕрки
l2.1 Результаты поверки масс-спектрометра заносят в протокол произвольной

формы.
l2.2 Результаты поверки передаются в Федера.lIьный информационный фонд по

обеспечению единства измерений. При положительных резчльтатах поверки оформляют
свидетельство о поверке в соответствии с действующим законодательством в области
обеспечения единства измерений по письменному змвлению владельца или лица,
представившего средство измерений на поверку.

l2.3 На масс-спектометр. не удовлетворяющий тебованиям настоящей методики
поверки, в соответствии с действующим законодательством в области обеспечения
единства измерений оформляется извещение о непригодности с указанием причин по
письменному зilявлению владельца или лица. представившего средство измерений на
поверку.

l2,4 Знак поверки наносится на свидетельство о поверке.

Нача.пьник отдела ФГБУ 'ВНИИМС" С.В. Вихрова

Начальник сектора ФГБУ "ВНИИМС". к.х.н. О.Л. Рlтенберг

100о__-.
х

а_.-./-/--
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МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНОГО РАСТВОРА

A.l срЕдствА измЕрЕниЙ, посудА, рЕАктивы
д.1.1 Гсо 7780-2000 стандартный образец состава раствора ионов лития. с массовой

концентрацией ионов лития от 0.95 до 1.05 мг/смr. границы относительной погрешности
аттестованного значения при Р=0,95 +l %.

д.1.2 ГСо 8089-94 стандартные образцы cocтtlвa водньrх растворов ионов кобмьта
(комплект Nч 8К), с массовой концентрацией ионов кобальта от 0,95 до 1,05 г/дмз,
гр:lницы относительной погрешности аттестованного значения при Р:0,95 +l %.

A.1.3 Гсо 7760-2000 стандартный образец состава раствора ионов бария, с массовой
концентацией ионов бария от 0,95 до 1,05 мг/см], границы относительной погрешности
аттестовilнного значения при Р=0,95 +l %.

А.1.4 ГСО 747'l -98 стандартный образеч состава раствора ионов висмута (III), с
массовой концентацией ионов висмуга (III) от 0,95 до 1,05 мг/см3, границы
относительной погрешности аттестованного значения при Р=0,95 + l %.

A.1.5 Колбы мерные 2 l0 2. 2-100-2 по ГОСТ 1110-74.
д.1.6 Пипетки с одной отметкой l 2-1 по ГоСТ 29l69-9l.
A.1.7 Пипетки 1-1-2-5 по ГоСТ 29227-9l.
А. l .8 !истиллированнful вода по ГОСТ Р 58 l 44-20l 8.
A.1.9 Азотнм кислота, квалификации (о.ч.) по ГОСТ l l l25-84.

А.2 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВЛЕНИЯ

А.2.1 Приготовление раствора с массовой концентрацией ионов лития l00 мг/дм3.
ионов коба.пьта l00 мг/дм3, ионов бария l00 мг/дмз. ионов ви_смута l00 мг/лм] (раствор А)

В колбу вместимостью l0 см] пипеткой вносят по l см3 ГСО состава раствора ионов
лития, ГСО состава раствора ионов кобальта, ГСО состава раствора ионов бария, ГСО
состава раствора ионов висмута. l см' азотной кислоты и доводят содержимое колбы до
метки дистиллированной водой, тщательно перемешивают.

А.2.2 Приготовление раствора с массовой концентрацией ионов лития l мг/дм].
ионов кобальта l мг/дм3. ионов бария l мг/дмз. ионов висмута l пtг/дм] (раствор Б)

В колбу вместимостью |00 cMr пипеткой вносят l см] раствора А. З смЗ азотной
кислоты и доводят содержимое колбы до метки дистиллированной водой, тщательно
перемешивают.

А.2.3 Приготовление контрольного раствора с массовой концентрацией ионов лития
0,0l мг/дм], ионов кобальта 0,0l мг/дмз, ионов бария 0,0l мг/дм]. ионов висмута 0,0l
мг/дмЗ

В колбу вместимостью l00 смЗ пипеткой вносят l с"З раствора Б. З cMr азотной
кислоты и доводят содержимое колбы до метки дистиллированной водой, тщательно
перемешивzlют.

Погрешность приготоыIения контрольного раствора + 3 %о.

Контрольяый раствор использ),.ют свежеприготовленным.


