
Федеральпое агептство по техническому регулировднпю п метрологии

Федера.пьпое государственное унптарпое предпрпятие <<Всеросспйский паучно-
псследоватеJIьскпй иrrстtrгут метрологви им. .Щ.И. Менделеево>

Уральскпй научно-псследовательский шнстптуг метрологип -
филпал федерального госуддрствепного унитарного предприятия <<Всероссийскrrй научно-

исспедовате.п ьскпй пнстптrг метрологпп им.Д.И.Мепделеева>
(УIlИИМ - филиал ФГУП (<ВНИИМ rrм.,Щ.И.Мепделеевu)

СОГЛАСОВЛНО

УНИИМ - филиала

им.Д.И.Менделеева>l

Собина

05 2024r.

(ГСИ. Масс-спектрометры

с ицдуктивЕо-связанной плазмой Angelia IсP_MS SQ 9000.

Методика поверки>>

мп 14-25|-2024

г. Екатеринбург
2024 г.

ок мс уL

р lll
i

у Ф



ПРЕД4СЛОВИЕ

1. РАЗРАБОТАНА Уральским науtп{о-исследовательским институIом метологии -
филиалом Фодерапьного государственного унитарного предIриягиJI <Всероссийский наrшо-
исследовательский инстит}т метрологии им. .Щ.И. Менделеева> (УНИИМ - филиал ФГУП
(ВНИИМ им. Д.И. МенделееваD
2. ИСПОЛНИТЕЛЬ - ведущий инженер лаб. 251, Засухин А.С.
3. СОГJIАСОВАНА дирекгором УНИИМ - филиа,rа ФГУП (ВНИИМ
им.Д.И.Менделеева> в 2024 г.

2



1

2

J

4

5

6
,|

8

9

l0

11

Нормативные ссылки.

метрологические и технические требовшrия к Средства]\,r поверки

Подготовка к поверке и опробование средства измерений

Проверка программного обеспечения средства измерний

4

4

5

5

5

5

,7

7

7

7

8

3



Государственная спстема обеспечения единствд измеренпй.
Масс-спектрометры с ппд/ктивно-связанной плазмой Angelia ICP-MS
SQ 9000. Методика поверки.

мп 14-251-2024

1 Общие положеппя

1.1Настоящм методика поверки распрострzlняется на масс-спектрометры
с индуктивпо-связанной плазмой Дпgеliа ICP-MS SQ 9000 (далее - масс-спектрометры),
выпускаемые обществом с ограниченной ответственностью кАнгелия Сайентифик>, Россия,

г, Москва на производственной площадке Hansel (Beijing) lnstrument Со., Ltd,, Китай. Масс-

спектрометы подлежат первичной и периодической поверке. Поверка масс-спектрометров

долхtна призводиться в соответствии с требованиями настоящей методики.
1.2при провелении поверки прослеживаемость масс-спектрометров обеспечивается

к ГЭТ 17б-2019 <Государственному первичному эталону ед{ниц массовой (молярной, атомной)

доJIи и массовой (молярпой) концеIrтрaщии компонентов в жидолх и твер,щй вещесткD( и

мат€риarлФ( на основе кулонометрии) в соответствии с прикЕI}ом Россгшларга Российской

Федерацrи m 19.02.2021 г. Nq 148 кОб угвержлении Государсгвенпой поверо.пrой схемы дчя

средсгв измерешпl содержания компоненmв в яfiдоD( и твер.щD( веществах и материzlлчtх)).

1.3 В настоящей методике поверки ремизована поверка методом прямых измерний.
1.4 Настощая методика поверки примеюIется для поверки масс-спекгрометров,

испоJIьзуемьD( в качестве рабо.шх средств измерений. В рзультате поверки должны бьпь

полгверждены метрологические требования, приведенные в таблице 1 .

Табшца 1 - М гические истики

2 Нормативные ссьшкп

2.1 В настоящей методике поверки использовltны ссылки на слсдующие докр{енты:

- Приказ Росстандарта Российской Федерации от 19.02.2021 г. Ns 148 <Об угвержлении

государствiнной поверочной схемы для средств измерений содержания неорг,lнических

компонеIlтов в жидкrх и твердьгх веществ,lх и материалЕrх);
.ПриказМинистерстмтрУдаиСоциа.пьнойзrш(итыРФот15.12.2020}lЪ9O3н<об

угверждении Правил по охрaше труда при эксплуатации элекгроуст,lновок);

- гост 12.2,007.0-75 <Система ст:lндартов безопасности труда. Изделия

электротехнические. Общие требования безопасности>;

4

ЗначениеНмменовшrие харiжтеристики
от 2 до 290 вкпоч.bD( масс, а.е.м.азон анаJIиз

2,0. l07
4,5 . 107

2,0. l07
1,2. l08

Чувстви:тельность*, (имrr/с)(мг/
- Li (?Li)
- Со (59Со)
- Cd (l'4cd)
- Bi cФBD

), не менее:

1о
4,0
4,0
l5,0

- Li cl-i)
- Со 159Со;
- cd (l'4cd)
-Bi

Прелел обнаружения*, нг/дм не более:

2
предел допускаемого относительного среднего квадратического

откJIонения вьD(одного сигнала, О%

5у 22 л/ болеевень неима.n ме с,массенасигнго алавоо

*Вст жимеом



- ГОСТ 1170-74 Посуда мерная лабораторпм стекJIяннlц. Щ,илинлры, мензурки, колбы,

прбирки. Общие технические условия;
-гост 2922,1-9l Посула лабораторная стекJIяIlнtц. Пипgтки градуировllнные. Часть l.

Общие требования;

- ГОСТ Р 52501-2005 Вода для лабораторного Zш:IJIиза. Технические условиJI;

- ГосТ 1 l 125-84 Кислота азотrrая особой ,шстоты. Технические условия;

- ГОСТ 4461-77 Реакгивы. Кислота азотная. Технические условия

3 Перечепь операцпй поверкп средства пзмерепий

3.1 При поверке должны бьпь вьrполнены операции, }казiшные в табпrце 2,

Таблица 2 - оп ипо ки

3.2 В слl^rае невыполнеЕия цебований хотя бы к одной из операчий, поверка масс-

спекгрометра прекращается, и выполняются операции по п. l2 настоящей методики поверки.

4 Требовlнпя к условшям проведенпя поверкri

4.1 ПрИ проведениИ поверки должНы быгь соб,шоДеIrы следующие условЕ,I:

- темперацра окружающей среды, Ос от+ lбдо+28
- относительная -arrcrocrb, й от 30 до 80

5 Требоваппя к специаJIшстам, осуществляющllм поверку

5.1Кпрвелениюработпоповеркемасс-спектрметрадопУскаютсялиц4прошедшие
обуlение в качестве поверитеJIя, изrшвшие руководство по эксплуатации (да.тее - РЭ) на масс-

спекгромgгр и настоящую методrку поверки,

б Метрологпческlrе п технпческие цlебования к средствtм поверкп

6.1 При проведении поверки применяют средства поверки согласно табrшце 3,

5

Наименование оперiщии

обязательность
проведения оп и

Номер раздела (пункта)
методики поверки, в

соответствии с которым
выполняется операция

поверки

первичной
поверке

периодичес-
кой поверке

да да 8

подготовка к по иоп ование да да 9

Проверка программно го обеспечения да да 10

да да 11

Прверка.шrапазона alнаJIизируемьD(

масс
да l 1.1

Опрелеление урвня фонового
сигнала на массе 220 а.е.м.

да да |1.2

еление да да 1 1.3

Определение относительного среднего

квадратиrIеского откJIонения
вьD(одного сигнaша

да да 1 1.4

да нет 1t.5

Внешний осмотр

Определение метологических
хар:ктеристик средства измерений и

полtверждение соответствия средства
измерений метрологическим
требовшrиям

нет

Определение прсделов обнаружецця



Таблица 3 - тва п ки

Перечень

рекомендуемьD(
средств поверки

Мегрологические и технические требования к
средствiлI\.l поверки, необходrмые для проведения

поверки

Операции поверки,
требlтощие

примепения средств
по ки

Термогигрометры
электояные
(CENTER)
моделей 3l0,311,
з13,314,315,316

. N9 22l29-09

Средства измерений температуры окружающей
среды в диzшазоне измерений от пJIюс l0 ОСдо плюс
30 ОС с абсолютной погрешностью не более 1 ОС;

Средства измерений относительной влФкности
возд},ха в диапазонс от 10 % до 90 %, с абсолютной
по шностью не более +3 0%

п. 9 Подготовка к
поверке и
опробование
срдстм измерений

Концольньй раствор, приготовленный
в соответствии с Приложением А;
l 7о азотная кислота' приготовленнаJl в соответствии
сП иложением А

п.l 1 Определение
метрологических
характеристик
средства измерний

гсо 7780_2000

ГСО 7784-2000;
ГСО 10950-2017;
гсо 7787_2000

ГСО 7874-2000;
ГСО 7773-2000;
гсо 1 1255-2018

гсо 8463_200з

Станлартнъ,пi образец (далее - СО) состава раствора
иопов Jмтия, интерв:rл допускаемьD( aTTecToвllHHbD(

значений массовой концеrrтрации ионов лития

от 0,95 до 1,05 мг/смЗ, границы допускаемых
значений опtосительной погрешности
аттестовIшпого значепия нс более * l % при Р=0,95;

СО состава раствора коба,rьта интервaIл

доrryскаемьD( aTTecToBaHHbD( значений массовой

концеЕграции ионов кобальта от 0,095

до 0,105 мг/смЗ, границы допускаемьп значений

относителъной погрешности аттсстовtшного

значения не более +l % при Р=0,95;

со состава раствора ионов кадмия, интерв:lл

допускаемьD( значений массовой концентации

"onb" 
*чдrrп" от 0,95 до 1,05 г/дtrлЗ, границы

допускаемьD( значений относительной погрешности

аттестовltнного значенIIJI не более +1 % при Р=0,95;

СО состава раствора ионов висмуга, интервал

допускаемьD( значений массовой концентрации

,оrЬ" "r."1"u 
от 0,95 до 1,05 мг/смЗ, границы

нач
аттесто

остино пи оосительнений отных з грешскаемдопу
59+ п р:0е l о/оен олебчезна йянованн го

2005;
Кислота азотнм особой чистоты по ГосТ l1125_84 или кислота азотн,lя

trор"", *.r. по ГоСТ 4461,77, очищенная методом некипящей

дистилляции;
Колбы мерные вместимостью 1000,0 и 100,0 смз не хуже 2-го класса

тоIшости по ГоСТ 1'1'l0-'l4:'

пипетки градуированные вместимостью 1 смз не хуже 2 класса

по ГОСТ 29227-91';

Щилинлр мерньrй вместимостью 25 см3 не хуже 2-го кJIасса точпости

по ГоСТ |'l'l0-'74.

гост р 5250l_вода для лабораторного аlнzlлиза 1-ой степени очистки по

сmанdарmные образцы уmверсrdенноzо muпа с

Dейсmвуюulttмч паспорпсlмu, уdовлеmворяюtцuе мепроло2uч

uспользовапlь

ескuJй mребованuяrй, указанньlм в

прu поверке dpyzue среdсmва uзмеренuй

mаблuце

Прuмечанuе -,Щопускаеmся
упверэtсdенноzо muпа u поверенные,

6

Приложение А



7 Требованпя ýсловия) по обеспеченпю безопаспости проведения поверки

7.1 При проведении поверки должны бьгль собrподены требования Приказа
Министерства трула и Сочиальной защиты РФ от 15.12.2020 Ns 903н <Об угверждении Правил
по охране труда при экспJryатации электроуст:lновок>, требования ГОСТ 12.2.007 .0, требоваrrия
безопасности, изложенные в РЭ на масс-спектометры,

8 Внешнпй осмотр средства пзмереппй

8.1 При внешнем осмотре устЕtнавливают:
- соответствие внеuшего вида масс-спектромеlра сведениям, приведенным в описании

типа;

- отс}тствие видлмьD< повреждений масс-спешрометра;
- соответствие комплектЕости, указанной в РЭ;
- наJIиlме обозначения и серийного номера. четкость маркировки, а также отсугствие

повреждений и дефеюов, влиJIюIщ{х на работоспособность масс-спектрометра.

9 Подготовка к поверке п опробоваппе средства пзмеренпй

9.1 Проволяг контроJъ условий поверки с помошъю термогигрометра в соответствии

с п.6.1 настоящей методики поверки.

9,2 Перел проведением поверки масс-спеюромет готовят к работе в соответствии

с РЭ, проверлот работоспособность органов управления и реryлировки масс-спеrгрометра, при

в1пючениИ масс-спекгрометра дол)сlЫ отсугствовать сообщения об ошибкм. Проводят

оптимизацию настроек (<Tune>) масс-спектрометра Еепосредственно перед начЕrлом поверки.

9.3 Задают следующие основные инструмент,цьные параметры работы масс-

спектрометра:
Расход аргона <Cool Flow>, л/мин 14,0

Расход аргона <Auxiliary Flow>, л/ мин 1,2

Температlра распьrлительной камеры, ОС 4
Скорость перистzлJIьтического насоса, об./мин 30
Мощность плазмы, Вт 1550

Ячейка для устранения наложений выкJI.

оста,чьные инструlrентarльные парамеlры (в том числе положение горелки, напряжение

на линзzlх ионной оптики, параметры работы детектора и т.д.) - стандартные, заданные в ходе

пуско-наладоIшъл< работ или оптимизировalнные в ходе яас,гройки масс-спектрометра.
9.5 Согласно приложения Д к настоящей методике поверки готовят 1 О% азотнуто

кислоту и контоJьный раствор, предстzlвJUпощлй собой многоэлементньй раствор (Li, Со, Cd,

Bi) с массовой концептрацией кФкдого элемента 1 мкг/дuЗ.

10 Проверка программпого обеспечения средства измерений

10.1 Проводят проверку идентификациошшх данньD( ПРОГРilI\{МНОГо обеспечения

(далее - По) масс-спектрометра. Во время зzшуска По на экране компьютера появJuIется

загрузоIшое окно, в котором }казаны идентификационное нlммеЕование и номер версии ПО.

Нмменование и номер версии ПО масс-спектрометра должIlы соответствовать требованиям,

цриведеI rым в табrшце 4.
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ЗначениеИденти икационные данные п

Иденти нное наименование По
v.3.X.X.X*н по иденти икационныи ном по

Ци вой иденти поика

* <Х> не относится к м имает значение от 0 до 9гически значимой части По и

Таблица 4 - икациоЕные данные По масс-спе

1l Опредшеяпе метрологпческих хrрактерпстпк средствl пзмерепrrй и

полгверждепПе соответствпя средства пзмерепrrй метрологшческпм требоваппям

1 1.1 Проверка лиапазона анаJплзируемых масс
1 1.1.1 Подают на вход масс-спектрометра контрольньй раствор.
11.1.2 В модуле ПО для настройки и проверки масс-спектрметра (<iСоmmапd>) во

вкJIадке <<iQuad>> задают следующие массы: 2, ,l, 59, 1l4, 209, 290. Кнопкой <<Run> запускают

мониторинг сигнала в режиме реа'lьного времеви. Сигна.ll отображается на вкладке <d)дta

Displap.
11.1.3 С.п,rтаlот, что д{апазон анализцруемых масс масс-спекtромета соответствует

д:lнныМ таблицЫ 1, если вблизИ задzlнньD( масс на обзорном масс-спекгре в режиме реаJIьного

времени прис)тствуют сигIIаJIы.' 
rf.r.4 После завершения измерепия на вход масс-спектометра подllют 1 % азотную

кислоту и прмывlлют не менее l минугы.

1 1.2 Определение уровня фонового сигн:lла на массе 220 а,е,м,

11.2.1Создаютновьйметоданализа(<<ТrасеМеthоd>)изпУстогост.шдартного
шаблона типа <лдW>l. На вкладке <<Дпаlуtеs> выбирают раздел <<Elements>> и добавллот

след},юшше изотопы: 7Li, 59со, l lacd и 209Bi. Затем в разделе <Molecules>> выбиршот строку

<Bkp>, после чего отмечilют массу 220 а.е.м. (<ВШ220ф. На вклалке <<Дcquisition Раrдmеtеrs>>

устан{lвJlивzlют времJI накопления сигнала (d}wetl Time>) - 1,0 с, остальНЫе ПаРаI\,rеТРЫ

Ь"r*о"rо' по умоJrчанию. На вкладке <Sample Lisб} задают 2 образча в последовательЕости

измерений, укtr}ывают назвrшшl образов, коJIичество повторньп измерений (<<l}Iаiп Rчпsф шя
*ч*дЪ.О обjазча - l0. Сохраняот метод и добавJUIют его в очередь для ана.пиза (кнопка <<Save *

Schedule Тrасе Method>).
11.2.2 Подают на вход масс-спектрометра l 7о азотную кислоту. Заггускают очередь

ЕtнаJIиза кнопкой <<Run>>.

11,2.3 Проволят измерения интенсивности сигнала для образча 1 из

последовательности измерений. Результаты измерения интенсивности сигнала фиксируют в

протоколе произвоrьной формы.
11.2.4По результатам измерений по п.lL2,3 рассчитыв:tют среднее арифметическое

значение уровня фонового сигна;lа для7-ой массы Io;, иМП/С, по формуле

7 _tT=tloii (l)
'oj tt '

где Io;1- i-результат измерения интенсивности сигнаJIа лля 7-ой массы (7, 59, l14, 209,

220 а.е.м.) в l О/о азотной кислоте, имrr/с;

n - шлсло измерений интенсивности сигнала,

l l .2.5 поrrrlенное значение уровня фонового сигнtl,lа на массе 220 а.е.м. должяо

удовлетворять требованишr таблицы 1.

l 1 .3 Опрлеление чувствитеJIьности
1 1.3.1 Подают на вход масс-спеIсгрометра контольньй раствор,
11.3.2Проволягизмеренияиятенсивностисигналадляобразча2иззаданнойвп.11.2.1

последовательности измереIrий. Резуrьтаты измерений интенсивЕости сигн:lла для изотопов
7Li, 59Со, ll4Cd и 209Bi 

фиксирlтот в протоколе произвольяой формы,
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l 1.3.3 По результатаJr{ измерений по п. 1 1.3.2 рассIмтывalют tryвствитеJIьность масс-
спектрометра к изотоп:lN{ 7Li, 59Со, llaCd и 209Bi S;, (имп/с)/(мг/.шrлЗ), по формуле

s,
]j

(2)
cj

где С1 - массовая конценцачия7'-го элемента в контрольном растворе, мг/дr,t3;

1;- срелнее арифметическое измерений иЕтенсивности сигнarла /'-го изотопа

в конlроJIьном растворе, имг/с:
п
i=1 (3)х Iij

|i=
п

где I;;- i-результат измерения (повторения) иЕгенсивности сигнала 7-го изотопа в

контроJIьном растворе. имп/с;
?1 - 1Iисло измерений интенсивности сигнала (повторенпй) в контрольном растВоре.
l1.3.4 Полу.rеrПше значения чувствЕтеJIьЕости доJDкны удовлетворять трбовшrияrl

таблпщ 1.

11.4. Определение отцоситеJIьного сред{его квадрати.Iеского откJIонения вьIходного

сипlала
l1.4.1 ОпределеЕие относитеJIьного среднего квадратшIеского отклонения вьD(одlого

сигнала цроводится по резуJIьтата}t измерений иктенсивности сигнала изотопов 7Li,59со. ll4cd

и 2ФBi в коЕтрольном растворе по п. l 1.3.

11.4.2ПО результатаМ измерений по п. 11.3.3 рассчитывaлют относитеJIьное среднее

квадратическое откJIонениО вьD(одногО сигналаj-гО ИЗОТОПа orj, %, в ПО масс-спектомета шш

по формуле

о., _2-|оо, (4)

где

Xjl,(l,i - 4)' (5)

1 1.4.3 Поrrрешше значения среднего квадратического откJIонения

вьD(одного сигнала доJDкны удовлетворягь требованияu таб:пшщ l.

1 1.5 Определение предела обнаружения
11.5.1 ОпрлелеЕие цредела обнарухения элементов проводится по резуJIьтат{lм

измерений по п. 1 1.2 и п. 1 1 .3 настоящей методики поверки.

11.5.2 ПО дtшпыМ п. l|.2.4 И п. 11,3.3 рассчитывtlют значения предела обнаружения для

7-го изотопа lo;, нг/лlrл3 по формуле

, , _З, L06 , оо j. (6).sj _ 
sj

где О91 - СРе.ЩНее ква,дратшIеское откJIонение вьD(одЕого сигналаj-го изотопа в 1 о% азотной

кислоте, имп./с

ZT=r(I.,i - |"i)' (7)
Ooj = п-1

О1
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1 1 .5 .3 ,Щоrryскасгся прводIть рaючет пределов бнаружеrп.rя средствад,r ПО масс-
спектромgIров, преддаршIеJьно поироив rрад/ировочные зависимости дя изотопов 7Li, 59Со,

ll4cd и 2СЪi при помощи 1О% азотной кислоты и контрольного раствора с послед},ющим
измерением массовоЙ концентрации элементов в 1 О/о азотноЙ кислоте.

Создают новьй метод ан:шиза (<TraceMethod>>) из пустого шаблона типа <EQ>. На
вкJIадке <<Analytes>> выбирают разлел <Elements>> и добавляют следующие изотопы: 7Li, 59Со,

1l4Сd и 2шBi.

На вкладке <<Acquisition Раrаmеtеrs>> устанавливllют время накопления сигпitла
(d}well Time>) - 1,0 с, остагrьные параметы оставJulют по уI|{олчанию.

На вкладке <Standards> добавrrлот 1 стандарт, выбрав пlтrкт <<Сrеаtе standaгd using
analyte lisЬ..IIдя выбранньп< изотопов устанавливают концентацию 1 мкг/дuЗ (1 ррЬ).

На вrоT адке <Sample Lisbl в последовательности измерений задают 1 образец типа
<BLIбI, 1 образец типа <STD> и 1 образец типа <[JNKNOWг[>>, 1казывают напвания образцов,

коJIичество повторньD( измерений (<Main Rчпsф для каждого образца - 10.

Сохранлот метод и добазл-шот его в очередь для аЕаJIиза (кнопка <<Save 4 Sсhеdчlе
Тrасе Methoб).

Проводят измерениJI, последовательно подавшI l О/о аЗОТНУю кислоту (образец типа

dLIбr, контрольный раствор (образеч типа <STD>>) и 1 % азотrт}то кислоту (образец типа
(UNKNOWГ[)). Средпее квад)атическое откJIонение массовой концеIrграции выбранньп<

элементов рассчитывается zlвтоматически. Если значение среднего квадратического откJIонения

массовой концеЕтраIши элемента отображается равньш нуJIю, то в свойствах таблицы

результатоВ измерений необход,tмо увелиlIить количество знаков после запятой.

Расчет предела обнаружения дляj-го изотопа lo;, нг/дrлЗ, проводят по формуле

lsi = з'1000 
"ýDoj,

(8)

где .rDor- среднее квадратическое отклонеЕие массовой концентрации 7-го элемента в 1 9/о

азотной кислоте, рассчитilнное при помощи По масс-спектромgгра, мкг/дм3,

11.5.4 ПолучеrпШе значениЯ пределоВ обнаружения по п. 11.5.2 шп.r п. 11.5.3 доJDIсiы

удовлетворять требовапияи таб.ш,Iцы 1 ,

12 Оформлеппе результатов поверки

12.1 Результаты поверки оформпяются протоколом в произвоJIъной форме,
|2.2 При положительньD( результarтarх поверки масс-спектрометр признtlют пригодшм к

примеЕению.
12,3 Нанесение знака поверки на масс-спектрометр не предусмотрено. Пломбирование

масс-спектрометра не предусмотрено.
12.4 При отрицательньж результатах поверки масс-спектрометр признllют непригодlым

к применению.
12.5 По заявлению владеJьца средства измерений или JIица, предстЕlвивIпего его на

поверку, :lккредитованное на поверку JIицо, проводившее поверку, в сJtrlае положительньD(

результатов поверки вьцает свидетельство о поверке, оформленное в соответствии с

,pabou*n r" к содержalнию свидетельства о поверке, }твержденными действующими на

момент проведения поверки нормативно-прtlвовыми актами в области обеспечения единства

измерений или В случае отрицательньй р€зультатов поверки вьцает извещения

о Еепригодности к применению средства измереЕии.
12.6 Сведения о резуJIьтатах поверки передают в Федеральньй информационньй фонд

по обеспечению единства измерений в соответствии с установленЕым порядком,

Велущий иrrженер лаб. 251 }'НИИМ - фплиала
ФГУП (ВНИИМ им..Щ.И.МеплелеевD)

10

А.С. Засухин



ПРИЛОЖЕНИЕА
(обязате.льное)

Прочеryра прпготовлеппя коЕтрольного рдстворr

,Щля приготовления контрольного раствора используют следующее оборудовzlние:

- колбы мерные вместимостью 100,0 см3 2-го класса точности по ГОСТ 17'10,74

с притертой пробкой;

- цIIJIиндр мерньй вместЕмостью 25 смЗ 2,го кJIасса точности по ГОСТ |770-'14;

- пипетки град}ировzlнные вместимостью 1 смЗ пе хухе 2 класса по ГОСТ 29227 -9l;

- вода для лабораторного ап:lлиза 1-ой степени отшстки по ГОСТ Р 52501-2005;

- кислота aвотная особой.шстоты по ГоСТ l l l25-84 или кислота iвотная нормы х.ч. по

ГОСТ 4461-77, оrшщенн.u методом некипящей дистилляrши;

- стандартные образцы по п. 6.1 настоящей методики поверки.

д.l l % азотную кислоту готовят из воды для лабораторвого анlUIиза 1-ой степени

оtшстки по ГоСТР 52501_2005 и кислоты азотной особой чистоты по ГоСТ ll125-84 шпl

кислоты азотной Еормы х.ч. по ГоСТ Ц61-77, очищенной методом некипящей дистиJIJIяции.

.Щля этого в Meprryo колбу вместимостью 1000,0 смз по ГоСТ |,l70-,l4 поместить примерно

500 см3 BoФI для лабораторного анализа 1-ой степени оIшстки по ГоСТ Р 52501-2005, внести

1l смз кислотЫ азотной особой.п.rстоты по ГоСТ l1l25-84, взяrой при помоци цилиндра

мерного по госТ |7'1о-74, тщательно перемешать раствор. После охлахдения колбы довести

ypoBellb раствора до риски водой для лабораторного анализа l-ой степени оtшстки

по ГОСТ Р 52501-2005, сном тщательно перемешать раствор.
А.2 Исходньй раствор готовят из ст:lндартньD( образцов }твержденного типа:

гсо 7780-2000 (литпй); гсо 7784-2000 (коба;lьт); гсо 7874-2000 (кадмий); гсо 84б3_2003

(висмуг) _ поср€дством обора а.тrиквот 1 смЗ со растворв ионов JIития, кобальт4 кадr,tltя и

висмуга с массовой коIщентацией 1 г/дмЗ в колбу 100 см3.

д.3 объем в колбе доводят l %о азотной кислотой до метки и перемешивzlют

содержимое колбы, первораtшвalя ее не меЕее 10 раз. Полуlенньй исходньй раствор имеет

номинtIJьЕt},Iо КонцевтраltиЮ иоЕов литшl, кобальтЦ кад\{ия и висмуга l0 мг/дr,r3,

д.4 Промехgпочньтй раствор готовят ггутем обора аликвоты 1 см3 исходtого раствора

в колбу l00 см]. объем в колбе доводят 1 о/о азотной кислотой до метки и перемешив.lют

содержимое колбы, первораIшваJI ее не менее l0 раз. Пощлrеппьй промежугочный раствор

имеет номинальную концентрацию ионов лития, коба;ьт4 кадt,tия и висмута 0,1 мг/дм3 (100

мкг/дr.r3).

А.5 Контрольный раствор готовят пугем обора аликвоты 1смЗ промежугочного

раствора в колбу l00 см3. объем В колбе довомг 1 7о азотной кислотой до метки и

перемеIIшвalют содержимое колбы, первораIмвая ее пе менее l0 раз. Поlryченньй контрольный

раствор имеет номивальную концентрацию ионов rптгия, кобальта, кадмиJI и висмуга 0,00l

мг/дм3 (1 мкг/дм3).

А.6 .Щействительное значение массовой концеIfгрдlии ионов метаJIлов

в приготов:IенньD( рlютъорilх расстштывается по формулам:

с. =VoLo . сл. (А.1)
"' - Vк 

UU'
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(А.2)

с, -V3 , rr, (А.з)
vk

где С7,Сz,Сз - массовые концентрации элементов в исходlом, промежУточном и
контрольном растворах соответствепно, мг/дмЗ;

Сб - массовrrя концентрация элемеIrта в стандартном образце, мг/дr.r];

Vаю,Vq1l,Vа12 - объемы аликвот стандартного образча исходпого и промежуточного

растворов соответственно, см3 ;

Ур - объем колбы, см].

А.7 Границы относительной погрешности исходlого раствора не првьшаот 2,5 Ой,

промеж}лоIшого и конlрольного растворов - 5 0%.

'.=Т,',,
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