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1 общие положения

Настоящая методика поверки распростраrшется на масс-спекгрометр изотопньrй ZMS
DF-TIMS-OI зав. }ф 75050015 (далее - масс-спектрометр) и устанавливает методы и средства

первитrой поверки при вводе в эксшryатацию и после ремонта и периодической поверки в
процессе эксплуатации.

Настоящая методика поверки обеспечивает прослехиваемость поверяемого масс-
спекгрометра в соответствии с ГОСТ 8.735.0-201l <Государственная поверlшtш схема дrя
средств измерений содержания компонентов в жидких и твёрдьrх веществrrх и материалах,

Основяые положенияD, к комплексу государственньD( первиtIньD( этаJIОнОв еДИrrИЦ МаССОВОЙ

(молярной) лоли и массовой (моlrярной) коIrцентации:
ГЭТ 217-2018 ГПЭ единиц массовой доли и массовой (мо.пярной) концентации неор-

гzшических компонентов в водньD( pacтBopllx на основе гр:вимсг?ического и спекграJIьного

методов;
гЭТ 176-2019 ГПЭ единиц массовой (молярной, атомноЙ) доли и массовоЙ (молярнОЙ)

концеЕтрации компонентов в жидкLD( и твёрдьrх веществах и матери{rлах на основе кулоно-

метрии;
гэт 196-2023 ГТIЭ единиц массовой (молярной) доли и массовой (молярной) концен,

трации компонентов в жидкпх и твёрльп< веществilх и материалах на основе спекгр:tльньD( ме-

тодов;
гэт 208_2024 ГПЭ единиц массовой (молярной) доJпi и массовоЙ (молярноЙ) концеН-

цации орг{rнических компонентов в жидких и твёрдьгх веществах и материалах на основе

жидкостной и газовой хромато-масс-спекгрометрии с изотопным разбавлением и гравимет-

рии.
метод, обеспечившощий реализацию методики поверки - прямое измерение поверяе-

мым средством измерепий веrшчины, воспроизводrшой стандартньш образцом в соответствии

с ГоСТ 8.735.0-201 1.

В резуrьтате поверки должны бьпь подгверждены меФологические требованIrя, при-

веденЕые в Приложении А.

2 Перечень опердцrrй поверки средства пзмеренпй
2,1 П-ри провел"пии поверки вьшолЕяют операции, указанные в таблице 1,
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метологическим требо-
вzlниям

да да 10

2,2 Еслц при проведеЕии той и.iш иной операции поверки поJryчен отричательный ре-
зультат, дальнейшая поверка прекращается.

3 Требованпя к условпям проведения поверкп

3.1 При проведеЕии поверки должЕы бьrгь собшодепы следуюulие условия:
- температ}ра окружающей среды (20 t 5) "С;
- атмосферное давление от 84 до 107 кПа;
- относительнац влФкность возд}ха от 20 до 80 %.

4 Требования к спецпаJrистам, осуществляющим поверку

4.1 К работе с масс-спеrгрометром и проведению поверки допускalются лица, ознaжом-

ленные с ГОСТ 15б24-75, ГОСТ Р 8.795-2012, экспJryатационной докрлентачией поверяемого
масс-спектрометра и эт:lлоЕньD( средств измерений, имеющие квалификацию не ниже инже-
нера и прошедшие инст}ттФк по технике безопасности.

5 Метрологическ!rе п техпические цlебования к средствам поверки

5.1

таблице 2.
При проведении поверки долхны бьrгь применены средства, }казанные в

Таблица 2 - С тва пове ки
Операции
поверки,

требlтощие
применение

средств поверки

Метрологические и
техЕические требовшrия к

средстваN{ поверки,
необход.rмые для проведения

по
Прибор комбинировшrный Testo-622,

регистрационный номер в

Федера.llьном информачионном

фонде по обеспечению единства
измерений 53 505- 13

Средства измерений
температ}?ы окружающей
среды в диалазоне от -10 ОС до
+60 'С с абсолютной
погрешностью
+0,4 ОС;

Средства измерений
относительной вJIажности
возд)ха в дичшазоне от 10 % до
95 % с абсолютной
погрешностью +3 О%;

п. 8.1 .4 Контроль

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

Перечень ркомендуемьD( средств
поверки



Операции
поверки,

требующ,lе
применение

средств поверки

Метрологические и
технические требования к

средствllм поверки,
необходамые дтя проведения

поверки

Перечень рекомендуемьж средств
поверки

Средства измерений
атмосферного дalвJIениJI в

ди.шазоне от 300 до 1200 гПа с
абсо.тпотной погрешностью
+5 гПа

п. 10

Определение
меlрологиlIеских
харaжтеристик
средства
измерений и
подтверждение
соответствия Си
метрологическим
требоваяиям

Стандартньй образец
изотопного состава }ран4
интервал допускаемьD(
значений изотопного
отношения 1ршrа-235 и урана-
238 от 0,250 до 0,370 вкл.;
границы допускаемьD( значений
относительной погрешности
атгестовalнного значения (при
р=0,95) +0,06 %

Гсо 7538-99 Со изотопного состава

1рана (СОИСУ-2600)

Примечшrие - ,Щопускается использовать при поверке др)тие стандартные образцы и
средства измерений )тверlrценIlого типа, удовлетворrпощие метрологическим требованияrл,

укaванным в таблице

5.2 Средства измерений, используемые при поверке, в соответствии с частью 1

статьи 9 Федермьного закона от 26.06.2008 г. N 102-Ф3 долrкны бьпь 1твержлённого типа,
поверены и соответствовать требованиям методики поверки. Стандартные образцы,
используемые при поверке, в соответствии с частью 2 статьи 8 Федера,тьного зiкона от
26.06.2008 г. ф 102-ФЗ должны бьrгь рвержденного типа и соответствовать требованил,t
методики поверки.

6 Требованпя ýсловия) по обеспечению безопасностп проведения поверки

6.1 При проведении поверки соб,шодшот следующие требования безопасности:
6.1.1 Помещение, в котором проводят поверку, должно быгь оборуловalно приточно-

вьrгяжной вентил-шIией.
6.1 .2 Кончентрации вредньD( веществ в воздухе рабочей зоны должны соответствовать

требованиям ГОСТ 1 2. 1.005-88.
6.1.3 При проведении поверки должны быгь соблюдены требования безопасности,

изложенные в руководстве по экспJryатации на масс_спектромеlр.
6.1.4 При работе с масс-спектрометром необход,lмо соб;подать общие требования

безопасности коб угверждении Правил технической эксплуатации элекгроустановок
потребителей Элеrгрической Энергии), }тверждённые приказом Министерства энергетики РФ
от 12 авryста 2022 г, N9 8l1, и коб угверждении Правил по охране труда при экспJryатации

электроустановок>, угверхt7lённые приказом Минтрула Россvч от 15,|2,2020 г. Ns 903н,

7 Внешний осмотр средства измерений

7.1 При внешнем осмоте должЕо бьггь установлено:

4



5

- комплектностъ масс-спектрометра соответствует требовани-ш,l РЭ (при первичной
поверке);

- отсугствие мехдIшIескпх повреждений (трещин, вмятин, окисленньIх контактов }l

шl.), вrп,rяющих на работоспособность масс-спекгрометра и безопасность;
- наlIиtIие маркировки масс-спектометра согласно требованиям Рэ,
7.2 Масс-спектрометр сtIитается вьцержавшим внешний осмотр, если он соответствует

переlIисленным выше требованиям.

8.1 Перел провелеЕием поверки вьшолняют след},ющие подготовитеJIьные работы:
8.1.1 Подготавливzlют поверяемьй масс-спектрометр и средства поверки к работе

согласно требованиям экспJIуатационной докlментации,
8.1.2 Проверяот нЕlJIичие и сроки действия паспортов на испоJIьзуемые стандартные

образцы.
8.1.3 Вылерживzlют в помещении, в котором булет проводиться поверкц стандартные

образцы и средства поверки в течение нс менее 24 ч, поверяемьй масс-спектометр - не менее
2ч-

8.1.4 Вьшолrлот кон,фоль условий поверки
Контроль условий поверки вьIполняется пуIём сравнения показаrrий средств поверки,

}тазмItьD( в п. 5.1, с требовшrиями, 1казанньь,rи в п. 3.

Результаты проверки считают положительными, если условия поверки соответствуЮТ

условиям, приведенным в п. 3.1 настоящей методики поверки.
8.1.5 Приготавливают контрольньй раствор ст.lЕдартного образца ГСО 7538-99 с

массовой концентрацией урана 100 мг/,щ.r]. Для этого пробу Гсо 7541-99 массой 0,1 г

растворrIют в l0 см3 концентиров,lнной азотной кислоты. Поrryченный раствор разбавляют
тридистиJIJпrровшrной водой таким образом, чтобы общий объём полr{енного контольного
раствора составил 1 дuЗ. После этого контрольньй раствор тщательно перемешивают.

8.2 Опробовшrие
8.2. 1 Проверка общего фуякчиониров:lния
Проверку общего функционировzlния масс-спеюрометра (отсутствие аварийной

ин,щlкации, отс}тствие видимого накаJIа ионизационньп< лент) проводят в процессе
тестирования при вкJпочении в соответствии с РЭ.

8.2.2 Результаты проверки сtмтают положительными, если все технические тесты
завершиJIись успешно и отс}тств},ют сообщения об отказах.

9 Проверка прогрдммного обеспечепия средства измерений

9.1 Проверка програJ\.{много обеспечения (да.llее - ПО) масс-спектрометра проВоДlтСЯ

п}тём установления соответствия ПО масс-спектромgгра предстаыIенного на поверку, тому
ПО, которое бьшо зафиксировано (внесено в описание типа) при испытalнrlл( в цеJIл( }твер-
ждениJI типа.

9.2 Проверка соответствия ПО ос}rцествляется следующим образом: окно с номером
версии ПО выводится на монитор при помоци перехода на информачиоЕЕую вкл4дку
Help/About. Вьвод номера версии (илентификшIионного номера) встроенного ПО на экран

монЕтора приведен па рис}нке l .

8 Подготовка к поверке п опробование средства измеренпй
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Рисунок 1 - Вид окна с версией ПО

9.3 Масс-спектромЕтр сIштается вьцержавшим проверку по п. 9, если идентификаци-
онные данные ПО соответств}тот идентификационным дilнным ПО, 1казанньпrл в Таблице А1
Приложения А.

10 Определеппе метрологических хардктерпстик средства измерений ш подтвер-
ждепие соответствия средствд измерений метрологическпм требованпям

l0.1 Опрелеление разреш:lющей способности R
.Щля определения разрешilюцей способности масс-спектрометра необходимо добитьСя

стабильного ионного тока по .rпбому выбранному изотопу массой М. Просканировать диzша-

зон М-0,5...М+0,5 с количеством шaгов не менее l00 и временем интеграции на каждом шzге
не менее 0,1 секупды. Вывести по.гrгrенный спекгр на печать. Значение разрешающей способ-
ности R расс.штывается по формуле:

(l)R =lvIl^M,

где М - масса выбршrного изотопа, ДМ - ширина пика в массовьD( Iшслах на высоте

10 оz от максимальной интенсивности.
Результаты определения сt{итalют положительными, если зЕачение разрешающей спо-

собности R составляЕт не мепее 460.

10.2 Определение СКО вьD(одньп сигналов
Нанести alликвоты коктрольпого раствора (п. 8.1 ,5) на тугоплllвкие ленты в количестве

l0 шцт.
Ь ПО прибора составить и запустить алгоритм измереYия отношеI,'1я изотопов 235Ul3tU

с чну.р"rr"Й порЙа;rизацией по отношению изотопов 2з5Ul]tU для коррекчии фракчиониро-
вания. Провести l0 измерений с использованием одного и того же контрольного раствора.

Рассчитать СКО вьо<одlьп< сигн{lлов по формуле:



,|

S(x) : Xt=, (*u-D' (2)
n-1

где xk - измеренное значение в ряду из n=l0 значений,
i - среднее арифметическое из п=10 измеренньD( значений.
Результат определения считают положительным, если СКО вьD(одньD( сигнмов не пре-

вышает цредела, }каз:lнного в таблице А.2 Приложения А.

l0.3 Определение абсоrпотной погрешности измерений отношениJI изотопов 2]5U/238U

В ПО прибора состzlвить и запустить алгоритм измерения изотопного отношенlrя
u ЗsЦfЗВЦ, Нанести контрольньй раствор (п. 8.1.5) на ryгопл{lвк},ю ленту таким образом, тгобы
интенсивность сигн:Iлов изотопов 235U и 238U была не менее 3 В. Вьшошrить 10 измерений.

Значение абсоrпотной погрешности А рассчитьвшот по формуле:

д = |I""* - I"*l, (з)

где In", - значение 235Ul2З8U, 
указarнное в паспорте ГСО;

In." - измеренное значение 2З5Ul38U.

Результат определения сtIитают положительным, если значение абсоrпотнОй ПОГРеuШО-

сти А не превьrшает пределов, }казанньD( в табrmце А.2 Приложения А.
1 0.4 Подгвержление соответствия СИ метрологическим требованиям
Масс-спектрометр призн{lют соответств}тощим метрологическим требованиям, если

результаты проверок по пп. 7 и 8 полоlrоательные, а результаты проверок по пп. 9 и l0 соот-

ветствlтот требовatниям, приведенным в Приложении А.

11 Оформлепие результдтов поверки

11.1 При проведении поверки оформrrяот протокол результатов поверки.

Рекомендуемм форма протокола поверки приведена в приложении Б.

1 1.2 Масс-спектрометр, удовлетворлощий требовапиям настоящей методики поверки,

признtlют годlым к применению, При отрицательньD( результатах масс-спектрометр не

допускают к применению.
l1.3 Результаты поверки средства измерений подIверждаются сведениями о

резупьтатZrХ поверкй средства измерений, вкJIюченными в Федера,rьньп1 информационньй

фонд по обеспечению ед,Iнства измерений. По з:UIвлению владельца средства измерений или

лица, предстzlВившего его Еа поверку, вьцается свидетельство о повФке средства измерений

или извещение о непригодности к применению средства измерений.
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Прилоясеппе А
(обязательное)

Таблица А1 -

Таблица А2 - М логические

онные данные ого обеспечения

стики

Идентификационные данЕые (признаки) Значение
Идентификационное наименование ПО DF-TIMS
Номер версии (илентификационньй номер) ПО 1.0.0.0

Нмменовмие характеристики Значение
.Щиапазон MaccoBbD( tIисел, а.е.м.
Разрешающм способность Rl), не менее 460
СКО вьпrодrьrх сипlалов, не более 0,0005
Прлеrш лоrryскаемой абсоJпотной погрешности измерений отношения
изотопов a5ul238U

+0,00l

l) R=IW^M на }ровне 10 О/о от максимаьной интенсивности во всем диапазоне масс

от 2 до 350



9

Приложепие Б
(рекоменлуемое)

ПРОТОКОЛ ПОВЕРКИ
наименование Си
Вид поверки (перви.пrая/периодическая)
Владелец
Зав. Ns

Наименовдrие нормативного док},ii{ента по поверке
Средства поверки
.Щата поверки
Условия поверки:
температура окружающей среды
относптельная влакность воздуха
атмосферное давление

РЕЗУЛЬТАТЫ ПОВЕРКИ

Операция поверки
Пункт методики

поверки
,I[опускаемое значение

параметра

установленное
значение пара-

метра

Внешний осмотр в соответствии с п. 7

Контроль условий по-
верки (при подготовке к
поверке и опробовании

средства измерений)

в соответствии с п. 8.1.4

Опробование 8.2 в соотвgгствии с п. 8.2

Проверка прогрltммного
обеспечения средства из-

мерений
9

в соотвЕтствии с п. 9

Опрделение метрологи-
ческих характеристик и
подтверждение соответ-

ствшI средства измерений
метрологическим требо-

ванЕям

l0 в соответствии с п. 10

зак.почение

Поверитель

,7

8.1 .4


