
ОБЩЕСТВО С ОГРАНИЧЕННОЙ ОТВЕТСТВЕННОСТЬЮ
<ЦЕНТР МЕТРОЛОГИИ СЕРТИФИКАIЦ4И КАРТЕСТ>

(ООО dIMC КарТесп)

ооо

СОГЛАСОВАНО
Генеральный р

Тесп>

А.А. Клоков

2024 r.

ГСИ. Спектрометры атомно-абсорбционные PROXILAB
Методика поверки

мп крт_04-2024

г. Москва
2024 г.

кi ц ý,{

ст,кА

cipTи9i{

ртЕ

:



Государственная система обеспечения единства измерений
Спектрометры атомно-абсорбционпые PROXILAB
Методика поверки

мп крт-04-2024

1 общие положепия
1.1 Настоящая методика поверки распрострarняется на спектрометры атомно-

абсорбционные PROXILAB (да,тее - спектромегры) и устанавливает методы и средства поверок.

Поверка спектометров должна осуществляться в соответствии с требованиями настоящей

методики поверки.
t.2. Требования по обеспечению прослеживаемости поверяемого спектрометра к

государственным первиIIным этalлонам единиц величин вьшолЕяются п}том реализдши на

спектрометах методик измерений с применением стандартньп образцов }твержденного типа,

прослеживаемьж к комплексу государственньD( первитIньD( этzIлонов единиц массовой
(молярной) доли и массовой (молярной) концентрации по ГоСТ 8.735,0-2011 (Государственнм

повероIш1UI схема д,UI средств измерений содержzlния компонентов в жидких и твердьD(

веществах и материалах. Основные положеншI>, а именно к:

- ГосударствеНному перви!IнОму этмону единиц массовой доли и массовой (молярной)

концентрации неоргtц{ических компонентов в водньж растворах на основе гравиметрического и

спектального методов гэт 217-2018 по Приказу Росстандарта от 01.11.2019 Jф 2605 (об

}тверждении Государственной поверо,п{ой схемы для средств измерений содержания

неорftrническrх компонентов в водньD( растворах);
- Государственному первичному этarлону единиц массовой (молярной, атомной) доли и

массовой (молярной) коЕцентрации компонентов в жидких и твердых веществах и материа.,Iах

на осяове кулопо*.rрr, гэт 176-2019 по Приказу Росстандарта от 19.02,2021t г. Ns 148 (об

угверждениИ ГосударственноЙ поверочной схемы дJUI средств измерений содержчlния

неорганических компонентов в жидкrх и твердьж веществaIх и материалах) и по Приказу

Росстаrrдарта о т |"t ,05 .2021 г. Ns 761 ко вцесении изменений в приложение А к ГосударственноЙ

поверочной схеме для средств измерений содержzlния неоргшIических компонентов в кидких и

твердьtх веществах и материалах, угверж,денной приказом Россталдарта от 19 февраля 2021 г.

Ns 148>.

- Государственному первичному эталону единиц массовой (молярной) доrпа и массовой

(молярной) концентрации компонентов в жидких и твердьD( веществах и материмах на основе

.n"n p-"r"o. методов гэт 196-202з по Приказу Росстандарта от 07.08.202З г. Nq1569 коб

утверждении государственIlой поверочной схемы для средств измерений массовой (молярной)

доли и массовой (молярной) концеЕтрации компонентов> а также фrryоресценции в жидких и

твердьtХ веществаХ и материалаХ Еа основе спекlральньD( методовD;
- Государственному первичному этtlлону единиц массовой (молярной) доли и массовой

(молярной) концентрации органических компонентов в жидких и твердых веществах и

материалах на основе жидкостной и газовой хромато-масс-спектрометии с изотопным

разбавлением и гравиметрии гэт 208-2024 по Приказу Росст.шдарта от 10.06.2021 г. Np988 к об

уr"aрu.лa"r" Государственной поверо.шой схемы для средств измерений содержания

органическихиэлементорг.lническихкомпонентоВВжиДкихитверДьIхВеЩествахи
материалах).

метод, обеспечивающий реализацию методики поверки - прямое измерение

поверяемым средством величины, функчионально связд{ной с величиной, воспроизводимой

**^"ОiЖ#;Т;ерки 
предусмотрена возмо)шlостъ прведеншI период{ческой поверки Для

меЕьшегочислаизмеряемьD(ВеJшчинприиспользоВаIIииспеКгрометрасмеЕЬlпимкоJIшIестВом
аюмизатороВ (пламенньшr.r иJIи элецротермлческш\{) и наJIиtмем (отсутствием) гилридной

пристzlвки.

2 Перечень операцпй поверки средства измерепий
При проведении первичЕой и периодической поверки выполняют операции, указанные

в таблице 1 .
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обязательность вьшоJIнения
операций поверки при

Наr.п,rенование операции
поверки

Номер раздела
(пункга)
методики
поверки, в

соответствии с
которым

вьшоJIняется
операциJl поверки

перви.+rой
поверке

период,lческои
поверке

Внешний осмотр средства
измерений Да .Ща

,7

Подготовка к поверке и
опробование средства
измерений

,Ща 8

9
Проверка прогрalIuмного
обеспечения ,Ща .Ща

10.1

10.2

10.з

Определение мец)ологических
характеристик и полгверждение
соответствия спектрометра
метрологическим требованиям:
- определение
харaжтеристических
концентраций конlрольньD(
элементов и относительного
СКО вьrходного сигнtlла
спекгрометра;
_ определение пределов
обнаружения
_ подтверждение соответствия
средства измерений
метрологическим требованиячr

Да

!а

Да

,Ща

!а

,Ща

Государственная спстема обеспечения едпнgтва измерепий
Спектрометры атомно-абсорбциоппые PROXILAB
Методика поверки

Табrпrца 1 - Оп ки

3 Требовапия к усJIовпям проведеЕия поверкп
3.1 При проведении поверки должпы соб;податься следующие условия вJп,Iяюulих

факторов:
- температура окружающего воздуха,'С от +15 до +27;

- относительнau влФкность воздух4 7о, не более 75.
3.2 При проведеЕии поверки не доrryскilются механические воздействия на

спектрометр и откJIонения от рабочего положения, а тlжже не допускается наличие пыJIи и паРОВ

а.грессивпьD( веществ, вьвывzlющих коррозию.

4 Требования к спецпаJIпстам, осуществляющим поверt(у
4.1 К проведению поверки допускilются JIица:
_ имеюIщ{е опьrт работы в области измерений физико-химического состава и свойств

веществ;
- прошедшие инструкIшк по технике безопасности;
- ОЗП:КОМЛеННЫе С РУКОВОДСТВullr,{И ПО ЭКСПЛУаТаЦИИ СРеДСТВ ПОВеРКИ И ПОВеРЯеМОГО

спектрометра.
Требования к коли.Iеству специаJIистов в цеJшх обеспечения безопасности работ и

возможности выполЕения процедур поверки отсуIствуют.

з

.Ща

мп крт-04-2024
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Спекгрометры атомно-абсорбциопные PROXILAB
Методика по ки

5 Метрологическпе и техппческпе цrcбованпя к средствам поверки
5.1 При проведении поверки применяют средства поверки, },казанные в таблице 2,

Таблица 2 - С по ки
Метрологические и теюlические
требования к средстмм поверки,

необходlмые дrя проведения поверки

Приборы комбинированные
Testo 608-Hl, Testo 608-Н2,
Testo 610, Testo 622, Testo
623, модификации Теstо-б22
(рег. N 53505-13)

Срелства измерений температуры
окружающей среды в диапазоне
измерений m +l5 ОС до +27 "С с
абсоrпотной погреlшlостью *0,4 ОС;

Средства измерений относrrельной
влzDкности воздуха в дrlшазоЕе от
30 % до 75 %, с абсоrпотной

п. 8.1 Контроль

условий поверки
(при подготовке
к поверке и
опробовании
средства
измерений)

со состава водньD(

растворов ионов меди, ГСО
7998-93/8000-93;
СО состава раствора ионов
цинкц ГСО'7446-98;
СО состава раствора ионов
кад\{ия, ГСо'1472,98:
Со cocTalвa водньD(

растворов ионов ртли, ГСО
8004_93/8006_93

Стандартные образцы cocTalBa расIворов
ионов:
- меди
- цинка
- кадмия
- ртуги
Интервал допускаемьш аттестовtшньD(

значений массовой коЕцентации ионов -

от 0,95 до 1,05 г/дмЗ, граIшцы

допускаемой относитеrьной
поФешности аттестовzlнного значения

Р=0, 95 не более +2 9/о

Вода дистиллированнм по
гост р 52501-2005

Вода для лабораторного alнализа

степени чистоты с удельной

1

пиеско водимостьюэл роекгрич
0болеене 05 с2темп

Колбы мерные 2-го класса
точности вместимостью 100

и 1000 смз по ГоСТ 17'70-74

Колбы мерные 2-го класса то*rости
вместимоaтью 100 и 1000 см3по ГоСТ
1,],70-74

Пипетки 2-го класса
точностl вместимостью 5,

25 смз, .}lъ 7577-02

пипетки 2-го класса точности
вместимостью 5, 25 см] по ГоСТ 29169-

91 гост 29227-91.

п. l0.
Определение
метологических
хар^ктеристик и
подтверждение
соответствия
спектрометра
метрологическим
требованиям

5.2,щопускается применение друпrх средств поверки, не приведенных в таблице 2, но

обеспечиваюшшх определение метрологических характеристик поверяемого спекФомета с

требуемоЯ ,оrrоar"Ь. Средства поверки, ук.вtшIrые в таблпце 2, должны быгь поверены,

"iандчртн"rе 
образцы должны иметь действlтощий паспорт,

6 Требования ýсловпя) по обеспеченпю безопасности проведенпя поверки

6.1 При проведении поверки необходимо собrподать:

- общие правила техники безопасности в соответствии с требованиями Гост
12.2,003-91 <Система стандартов безопасности цуда. Оборулование производственное. общие

требования безопасности>;

4

Перечень рекомендуемьгх
средств поверки

Операчии
поверки,

требутощие
применение

сDедств поверки

погрешностью +3 О/о

при
10 мСм/м



мп крт-04-2024
Государственная спстема обеспеченпя едпнства пзмерепий
Спекгрометры атомно-абсорбционные PROXILAB
Методпка пове ки

- <Правила по охране труда при экспJryатации электроустановок>>, )твержденные
Приказом Миниiтерства труда и социальной заrциты Российской Федерации от 15 декабря 2020

года Ns 903н <Об утвержлении Правил по охране труда при экс11пуатации электроустановок);

- укaх}zlния по технике безопасности, приведённые в эксплуатационной

документации на средства поверки;

- указalния по технике безопасности, приведённые в эксптryатационной

док), {ентации на спектрометр.
Помещение, в котором проводят поверку, дол)кно быть оборудовано притоr{но-

вьпяжной вентиляцией.

7 Внешпий осмотр средства пзмерений
7.1 При вЕеIIшем осмотре должно бьrгь установлено:

- соответсТвие внешнегО вида и маркировки описalнию типа средства измерений и

эксплуатационной документации на спектрометр;

- отс}тствиеповреждений,препятствующихприменениюспектрометра,
7.2 Спектрометр, 

"Ъ 
оr"aruощ"й переwrсленным выше требованияи, да.тьнейшей

поверке не подлежит.

8 Подготовка к поверке и опробоваппе средства измерепий
8.1 Перел проведением поверКи должны бъпЬ вьшоJIнены след},ющие подготовитеJIьные

работы:
8.1.1 Провести коЕтроль условий поверки: произвести измерение температуры

окружающего воздуха и относительЕой влажности возд}ха средствами измере ний, 1казанными
в таблице 2.

8.1.2 Результат измерений температ}?ы окружающего возд}ха, относительнои

влажности возд}ха должен я:lход,lться в пределах, yKд}aHIlbD( в разделе 3, В противном слуrае

поверку не проводят до приведения условий поверки в соответствии с разделом 3,

8.1.3 СпектроМетр должен быть вьцержшr в помещении, в котором проводят поверку, в

течение 2 часов, при окружчlющих условиях, указанньп< в п,3,1,

8.2 Опробование
При проведении опробовшrия выполняется проверка общего функционировчrниJl при

вкIIючении спеюромеца.
Включить кнопку питzшия спеIсгрометра и проверить, чIо спектрометр проходит режим

filмодиагцостики.
8.3 Результаты опробования с,п,rтают положительными, есJIи:

- режим сrN,tодиаIчостики вьшоJIнен положительно;

- спекцометр вьD(одит в режим измерений,

9 Проверка программпого обеспечепия
9.1 Проверить соответствие идентификационных данньD( пРОГРаJ\{МнОГо обеспечения

(по) сведениям, приведенцьш в описании типа на спектрометр,

9.2 Вьшолнитъ проверку соответствия идентификационньD( данньD( ПО, 1казанньтх на

мониторе компьютера при вкJIючеЕии спектрометра и загрузке По, со значевиями,

приведенными в таблице 3 настоящей методики поверки,

9'зСпектрометрсчитаетсяпрошеДшимпроВеркУсположительнымрезУJIьтатом'если
идентификациояные данные ПрогрalI\{мЕого обеспечения соответствуот значениям,

приведенным в таблице 3.
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ии

ЗначениеИдентификачиоЕные данные (признаки)

AASИлентификачионное наименование ПО
1.1.1.хх( ф ) н нижег)пнныио ннтив ии икацион ид омермер ерс

Щифровой илеrгпrфикатор ПО
l) х - цифра от 0 до 9.

Таблица 3 - Иденти икационные данные По с м

атомизато

Таблица 5 - а волны ко ольного элемента иднfuI иставка

10.1.2. Опрелелецие характеристических концентраций концольньD( элементов,

10.1.2,1. [ipo"a"r" по 5 параллельных измерений оптической плотности контрольньD(

растворов и холостой пробы на соответствующих длинах воJIн,

ХарактеристическшI концентрациJI рассчитывается по формуле:
л 0,0044хС
- 'ар D- D,",

(1)

где С - массовая концентация контрольного элемента в растворе, мg{лм3;

Ь'- 
"рaл*r"" 

арифметическое значение оптической плотности (D) атомного пара

контрольЕого раствора на линии коЕтрольцого элемеЕта;
^ 

D-n -ъреднеъ арифметическое значение оптической плотности атомного пара холостои

пробы на линии контрольного элемента.
1О,1 ,2.2. Определение относительного СКо вьп<одного сигнала,

относительноеСКорассчитьrваетсяпорезУльТатаJ\,{измеренийдлярастВора'ДJUI
которогО производился рч",r"i ruр*,"р'стической копцентрации по формуле:

6

Дrин а волны, нмнаименовшrие элемента
з24,8Cu
2|з 9Zп
z28,8Cd

волны, нмнмменование элемента
25з"|н

l)

10 Определение метрологпческих характеристик и подтвер,lщенпе соответствия

спектрометра метрологическим требованиям- 10.1. Определение характеристическrх концентраций контрольЕъIх элементов и

относительного Ско выходного сигнала спектрометра,

10.1.1.Характеристическиеконцентрации'пределыобнарУжения,относительноеСКо
вьIходного сигнала ДЛЯ ПЛаI\,lеЕНОго и элеюротермического атомизатора опредеJIяют Еа длинах

"onn, 
1**u"ruo в таблице 4, для гидридной приставки - на длинах волн, }кiванных в табrлаце 5

с использованием контрольных растворов, приготовленньD( в соответствии с приложением Д.

ИзмерениясиспоJIьзованиемэлектротермическогоатомиЗаторапроизволятбез
использоваЕия матричного модификатора. объем дозирования при использовании

элекгротермического атомизатора 20 мкл.
Измерения с исполъзов;ием гидридной приставки проводятся в реакторном режиме (с

рrшьш дозированием пробы в реактор).
Таблица 4 - ,Щлины волн коЕтрольньж элементов (пламенньй и электротермический
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нии

100 !(л-о0'
sJ (2)

(3)

п-|

где D - средпее арифметическое значение оптической плотности (D) атомного пара

контольного раствора на линии контроJъного элемента;

Di - i-oe значение результата измерений оптпческой плотностЕ (D) атомного пара

контоJъного Раствора на линии контроJIьного элемента;

п - число измерний (n=5).

l0.2. Определекие пределов обнарукеЕIrI элементов

10.2.1 . На спектральной линии каждого элемеЕтц испоJIьзуемого для поверки (таблицы

4 и 5), провести 5-и кратное (п=5) измерение оптической плотности холостой пробы D;r.

10.2.2. Рассщ,rтать среднее арифметическое результатов измерений D, по формуле:

|о_
п

и среднее квадратическое откJIонение результата единичного измерения (о") по

формуле:

|{о*-б)' (4)
(rl - l)

D.

о

где D* - среднее арифметическое значение результатов измерений оптической

плотности на JIиllии коЕтоJIьного элемента;

D*-резУJьтатыi.огоизмеренияогпrческойIшотностинаJшнииконтролЬного
элемента;

п - Iшсло измерений (не менее 5).

10.2.3, Рассчитать предел обнаружения элемента по формуле:

г =9!р. (5)
"пр о,Oо44 '

где C*up - характеристическм концеrтрация, мкг/д,r3,

l0.3ПолгверждениесоответствиясредсТВаизмеренийметрлогическим.гребовмиям
10.3.1 Спекгрометр соответствует метрологическим требован}tям, }тазанЕым в его

описании типц есJIи полученные значения хар:lюеристической концентации, относительного

среднего квадратического откJIонения вьD(одIlого сигн,ша и пределов обнаружения не

npa""-uro, a"чrений, указшrньп< в Приложенип Б,

11 Оформлеппе результатов поверкп
1 1 .1 Результаты ,rочёр*r, оформллотся протоколом произвольной формы,

1 1.2 Положительr"ra peayn",u,"' С )п{етом объема проведенной поверки (при

проведениппоВ.р*'".о*р'ц"нномобъеменаосноВllнииписЬменнок)змВлениявладельца)
оформляют в соответствии с Приказом Минпрмторга России от 31,07,2020 г, Jф 2510,

l 1.3 Нанесение знzжа поверки на спектрометр Ее предусмотрецо,

l 1.4 При отричательньD( резу.,ьтатах поверки спекгрометр призн,lюI пепрпгодным к

дальнейшей эксILтrуатации и оформлЙт резуJьтаты в соответствии с Приказом Минпромторга

России от 31.07.2020 г, Ns 25l0.

,7
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1 1.5 Сведения о проведенной поверке передают в Федералъньй информационньй фонд
по обеспечению единства измерений в соответствии с Приказами Минпромторга России от

з|.0'l ,2020 г. Ns 2510 и от 28.08.2020 г. Ns 2906.

Разработчик:
Инженер по метрологии ООО (ЦМС КарТест> Е.С. Косьяненко
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Приложенпе А
к МП КРТ-04-2024
(обязательвое)

Методика приготовления контольньIх растворов

1. ,Щ;tя приготоыIения контольньD( растворов, приведенньD( в таблицах Al, А2 и А3,
следует применять следующие стандартные образIФI и средства измерений:

- стандартные образцы состава растворов ионов:
- меди (ГСО 7998-93/8000-93);
- циIrка (ГСО 7837-2000);
- кад\.{ия (ГСО 7472-98);
- ртуги (ГСО 800а-93/8006-93);
- посуда мернм лабораторнм cTeKJuIHHauI по ГОСТ 1770-74 2 класса точности: колбы

мерные нarливные вместимостью l00 смЗ, 1000 смЗ;
- пипетки 2-ю класса точности вместимостью 5 и 25 см3, рег. Nэ 7577-02 , либо дозатор

пипеточньй однокшrапьный с допускаемой системаtической составляющей основной
относительной погрешности не более 2 Уо;

- вода для лабораторного zlнllлиза с удельной элекгропроводностью не более 0,1 мСм/м.

.Щопускается применять для приготовления коЕтроJIьньп растворов другие средства
измерений и стандартные образцы, позвоJuIющ{е приготовить контроJIьные растворы с
относительной погрепшостью не хуже +5,0 %.

2 Приготовление коЕтрльньD( растворов
2.1 Контрольпый раствор с массовой концентрацией элемента готовится согласно

таблицам А1, А2 и А3. Используя формулу (А1), стшrлартньй образеч разбавляют до массовой
концентрации, требуемоЙ для поверки спекгрометра (см. табличу А1). При помощи
градуироваIrной пипетки или дозатора переЕосят рассчитшrньrй объем стандартного образца в

".р"уо 
колбу с притертой пробкой вместимостью 100 см3 (или 1000 см3), доливают до метки

водой и перемешивают.
2.2 .Щействительное значение массовой конценlрации иона в растворе (Cr, мкг/смЗ)

вьFIисJuIют по формуле (А1): 
vаСr= Со,Эчi (A.l)

где С0 - деЙствительное (паспортное) значеЕие массовоЙ концентации ионов в

стандартном образце (основном растворе), г/смЗ;

И9 - объем ст цартного образца (основпого) раствор4 использованньй для
приготовления данного раствор4 см3;

VK - общий объем приготовлеЕного раствора (l00 смЗ или 1000 смЗ1, см3.

Таблица А1 - Кон,грольные растворы для плill,tенного атомизатора

Элемент
Массовая концентация элемента в контрольном

растворе, мкг/дм]
Сч 1000

Zп 500

для эл го атомизато

9

Массовм концентация элемента в контрольном
мкг/дмЗ

Элемент

1 0Cd

Таблица А2 - К ыи

мп крт-04-2024
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Таблица А3 - К для

относительная погрешность приготовл9ния контрольньD( растворов це более *5,0 ozo.

и ставки
Массовая концентрациJl элемента в контрольном

мкг/диЗЭлемент

2,0

l0

Нg
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Прилоlкение Б
к МП КРТ-04-2024

(обязательное)

таблица Б1 - Метрологические характеристики анarлизатора

ЗначениеНаименование характеристики

0,3

0,5

200
50

Хараrгеристические концентрации
элементов), мкг/длЗ, не более:

- с пл:l lенным атомизатором:
-Сч
-Zn

- с электротермическим атомизатором:
_cd

- с гидридной приставкой:

(для контрольньD(

-н

0,2

0 4

30
15

Предел обнаружения (для концольньD( элементов

более:
- с пламенным атомизатором:

-Сч
-Zп

- с электротермическим атомизатором:
-cd

- с гидридной приставкой:

,не), мкг/

08

6,0

3,0
2,0

Относительное СКО вьп<одного сигнarл4
- С ПЛаJчtеННЫМ аТОМИЗаТОРОМ:

-Cu
-Zп

- с электротермическим атомизатором:
-Cd

- с гид)идной приставкой:

О/о, не более:

1l


