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l Общпе полоlкепrrя
1.1 Настоящая метод{ка поверки распрстраrrяfiся на Спекгрмегры эмиссионные с

индуктивно-связанной тшазмой GBC Quantima (далее - спекгрметры), пре,щазЕаченные дIя
измерний содержания разJшIIньD( элементов в рaютворiD(, прд/ктах пЕтltllltя, почвlD(, метаJшл(

и их сIшавж, и устанавJшвает мето.ФI и средства их перви,пrой и периодrческой поверки.

По rтогам проведения поверки долrrtва обеспечиваться прослеживrrемость к:

- государственному первиIIному эт:rлону ед{ниц мrюсовой (молярпой, атомной) допr и

массовой (мо.тuрной) копцектращ.rи компоЕеЕтов в жидоD( и твер.щD( веществtlх и материалж

на основе кулонометрии (гэт 176-2019) согласно государственной поверочrой схеме,

угверlценной приказом Федера.lьного агентства по техническому реryJшрованию и

метрологии N l48 от 19.02.2021.

Поверка спеrгрометров выпоJIIIяется методом пряltьпr измерний.

Метрологические характеристиrси спекгрометрв укл}аны в табJшце l.

Таблица l - Метрологические харакIеристики

2 Перечепь операчиfi поверки средства пзмерений

2.1 При проведении перви.пtой и перио.щческой поверок должны бьгь вьшоrпrены

операции, указапные в табтмце 2.

Таблица 2 - Операции поверки

Наименование характеристики Значение

Предел доrryскаемого относительЕого средIеквадрати.rеского
откJIонения вьD(одного сигна.пц 7о

5

предел обнаружения о критерию Jо , не более:

([ 32+
,7

54 )
l )медь нм

- марганец (}"=257,610 нм)
- кадлий 14,438 нм

1,5
0,5
25

') }" - лтпrна волны дIя проведения изм массовой концентрации элемента

Наименование операции поверки

обязательность вьшолнения
операций поверки при

Номер разлела (пункrа)
мЕтодtки поверки, в

соответствии с которым
выпоJIIIяется операция

поверки

перви.пrой
поверке

периодической
поверке

Внешний
измерений

осмот средства
Да Да

,7

Подготовка к поверке
опробование средства измерений

и
Да ,Ща 8

Проверка прогрzммЕого
обеспечения средства изм Да .Ща

Определение метрологических
характеристик средства измерений ,Ща !а 10

Определение относитеJьного
среднеквадратического откJIоненпя
вьD(одного сигнarлц предела
обнаружения по критерию 3о меди,
марганца кадмия

Да 1 0 1

метрологическим требованиям
Да Да l1

ни

9

Да

Подгверждепие соответствия
средства измерний



3 Требованпя к усJIовпям проведеппя поверки
3.1 При прведепии поверки следуЕт собrподать след},ющие условия:

- т€мпература окружающего воздва от IIJIюс l5 до п.lпос 25 ОС;

- относитеJIьная влФкность це более 70 О/o;

- атмосферное давление от 94 до 106 кПа.

4 Требования к спецшдJIшстам, осуществJIяющЕм поверtv
4.1 К проведению поверки доrryскаются лица:

- прошедшие обрение на право проведения поверки по цебуемому виду измерений и

знllюIщlе основы метрлогического обеспечепия средстъ измерний;
- изуtшвшие настоящую методику поверки и руководство по экспJIуатДЦи (ла;rее - РЭ)

на спекФометры.
4.2 Поверку средства измерний осуществJIяют акФедrтоваIшые в области обеспечения

единства измерений юрпдическиелица и ш{дrвидуЕtlьIше предприниматели.

5 Метролоrпческие и техппческrrе цrебованпя к средствам поверки

5.1 ПрИ проведениИ перви,пtой и период{ческой поверок примеЕяются средства

поверки, 1казанные в таблице 3.

Таблица 3 - Срдства поверки

Перечень

рекомендуемьD( сред
поверки

Метрологшческие и техническяе требования к
средствам поверки, необходшые дrя проведенrrя

поверки

Операции поверки
требующие
примеяеIше

по

гсо 783б-2000')
Станлартньшi образец

состава водного
ионов меди

п.8
Подготовка к

поверке и
опробование

средства
измерений

гсо 7836_2000
Стандартный образец

cocтarBa водного

раствора ионов ме,щ

гсо 7875_2000')
Стаrrларгкьй образеч

состава водного

раствора ионов
марганца

Стандартные образцы, не ниже уровня рабочего
эталона 2-го разряда по государственной

поверо.пrой схеме, утвержденной Приказом
Федершьного агеЕтсткl по теш{шIескому

реryJшрованию и метрологии Jtч 148 от
|9.02.202|,в диапазоне атгестовашьп< значений

массовой конценцдIии элементов от 0,95 до
1,05 г/,шv3, грzlпицы доrrускаемьп< значений

относительпой погрепшости аттестовalнЕого
знпqgциj[ * 1 9/о

п.10
Определение

метрлогпllеских
харatктеристик

средства
измерний

J

2.2 Прп полrtении отицательнь,D( результатов при прведении хотя бы одlой операции

поверка прекращается.

Средства измерений темпераryры окружающей
среды в дrапазоне от IIJIюс 15 до п;пос 25 ОС с

абсоrпотной погрешrостью * 0,2 ОС;

Средства измерений относительной вла:rсIости

воздуха в диапазоне от 5 до 9'l Уо с абсошотной
погрешностью + 3 О/о;

Срдства измерений атrr.rосферного давленrlя в

диlшазоЕе от 84 до l l0 кПа с абсошотной
погрешностью * 0,13 кПа

Раствор меди l0 ppm (l0 000 мкг/дrr') в

деионизиркц{ной воде и l О/о азотной кислоте.

Измеритель
параметров

микркJIимата
<Меrеоскоп-М>,

рег. JФ 32014-1l
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Перечень

рекомендуемъ,D( средств
поверкп

Мсгрологические и техяические требоваllия к
средств:lм поверки, необходlмые дtя прведения

поверки

Операции поверю.r

теб}тощие
примеЕение

по
гсо 7874-2000

Стандартньпi бразеч
состава водlого
раствора иolroB

кадr{шI

.Щозатор
мехшшческий

о.щокана.тьньшi
BIoHIT,

рег. Nя 3б152-12

Вода дtя
лабораторного

малмза2 степени
IШСТОТЫ ПО

гост р 52501-2005

Колбы мерные 2-го
кJIасса точности с

прптертой пробкой по
гост 1770-74

Вспомогательное оборудование:

.Щозаторы механические одlоканаJIьцые.

.Щиагlазоны объемов дозирования 2 до 20 MK.ll, от
l0 до 100 мкJI и от 100 до 1000 мкJI; доIryскаемое

относитеJIьное откJIонение средяего
арифметического значения факгического объема

дозы от номинального при температуре
(22+2)"С не более + 3,0 7о

Вода дrя лабораторного анаплза 2 степени
чистоты по ГоСТ Р 52501-2005

1) - далее по
5,2 [опускается применение друпдх средств поверки, не приведенЕьD( в таблице 3, но

обеспе.ллвающих определение меlрологических характеристик поверяемого средства

измерений с требуемой точrостью.
5,3 Средства поверки, долrкrы быть аттестованы (поверены) в установленном поряд(е.

6 Требоваппя ýсловпя) по обеспечевию безопдспосIв проведеппя поверкш

6.1 При проведении поверки следует соблодать требования, устаIrовленные

гост 12.1.040-83, правилами по oxp.rнe труда при экспJryатации электроустановок, указанными

в приложении к приказу Министерства туда и соIща.тlьной защиты РФ от 15.12.2020 М 903н.

Воздух рабочей зоны должеН соответствовать ГоСТ 12.1.005-88 при температуре помещения,

соответствующей климатическим условиям для легкID( физrческих работ,

6.2 Помещеяие, в котором провод{тся поверка дол)Iсlо соответствовать цебованияrr

пожарной безопасности по госТ l2.1.004_91 и иметь средства пожаротушеIrIrя по

гост l2,4.009-83.
6.3 При проведенпи поверки доJDr(пы бьггь собrподены цебовапия безопасности,

приведенные в РЭ па спекгрометры.

Колбы мерные 2-го класса то.пrости с притертой
пробкой Ьбr""о* 25 и 50 смЗ по ГОСТ |'17О-74
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7 Впешнrrй осмотр средства пзмеренпй
7.1 Проверку внеIIIЕего вида спектрометра прводят rrугем визуauьного осмота.

Проводят срzвнение фотографических изображештй, приведенньD( в оппсаЕии типа на дllЕЕъЙ
спектрометр, и образцц представленного на поверку.

7.2 Провести визуыrьный осмотр спекгромета на отсугствие видимьD( повреждений,

ыI[яющID( на его работоспособность. Убедrгься в налиlши марк!рвки с ясным }казанием типа

и серийного номера спекIрометра.

7.3 Проверить KoMImeKTHocTb спектрометра (без запасньп< частей и расходнъ,D(

материа.пов) на соответствие требоваrпrям, указанным в описании типа на данньЙ спектрометр.

7.4 Спекгрометр сtlитtlют пршедпим операцию поверки, есJIи:

- внешний вид спектрометра соответствует изМраженияr{, указанньп\{ в опис:ulии типа

на данньй спеrгрометр;

- корпус, внецшие элементы, элементы упрilвления и индикации не повре)lцены;

- комплектпосIъ соответствует разделу <Комплеrспrость), указапному в опиСапиИ ТИПа

на данньй спекгрометр;

- маркировка спекгрометра содержит сведенllя о типе и серийном номере прибора.

8 Подготовка к поверке rr опробованне средства пзмерепшй

8.1 Подготовrrть поверяемьй спекгрометр к работе согласно его РЭ.

8.2 Опробование спектрометра вк.lпочаgг в себя следующие операции:

- проверка вьD(ода на рабо.пrй режим
8.2.1 Проверка вьD(ода на рабош,rй режим проводится rгугём вкJIючения спекгрометра в

соответствии с },казаниями, приведённьпvи в РЭ.

8.2.2 Запустить прогрiммное обеспечеrше спекгрометра (далее - ПО). Проверить

парIметры плазмы, дIя чего в меню ПО спекгрометра выбрать <RчпЛпstrчmепt>, в

открывшемся окне (Iлstrчmепt> булуг отобра1(ены параметры lшlцlмы. При необходплости

изменить значения на указанные на рисунке 1 и нажать <ОК>.
_

lлrtrчпltпt

lý&шril PdФl..s 
| мru,Ы oa..r. I

ежМ |lЕ-
РЪФ.ýа (tJпй} Еm-

М6.s(Uпй} lТfr-
Шф FЬi (L/,,5} lТб--

FtJrp Spoad lrp.rr} ПГФ

ЕrдЬ Purp Spcd tрп} lE Ф *

Г У:rl 0аr

0к

Рисl+rок 1 - Параметры плазмы

8.2.3 Выполпить поджиг плазмы, для чего нФкать кнопку <Plasma Start/Stop>,

расположеrrЕуIо в левом нижнем уг-тгу перелней павеJIи спекгрометрц или цa)кать Iшктограмму

ьсdlАеф|нфl
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l(Л на экране компьютера. Ьтоматически вкJIюIштся перистаJьтический насос. Когда

введенпая прба достигнст распыJIЕтеJIя, в распыJIrтельпой камер появrтся мелкодrсперсIъй

Tyt"raH, Подощдать от 5 до l0 минуг перед проведением дальнейш< измерений.

8.2.4 Осуществить коррекцшо определения длины воJIны монохрматором с

использоваЕием раствора меди 10 ppm (10 000 мкг/дrr3) в деионизирвllнной воде и l О% азотвой

кислоте на дшне воrшы 324,754 нм в соответствии с разделом <Поrrrrение скана спекгра> РЭ.

При пол1^lении измереIrпьD( значений длины воJIны меди, отJlrчllющихся от заданной дшны
волны более чем на 0,01 нм, необходимо провести коррекцшо в соответствии с разделом
<Полрение скшrа спекгра> РЭ.

8.3 Спеrгрометр сIштtlют прше.щим операцию поверIси, если:

- спекгрометр вышел на рабошй ре)ю{м в полном соответствип с РЭ, отсугствуют

сообщения об ошибках при запуске спектрометра;

- измеренные значенпя длины волны ме,щl, отлич:lются от задлrной длины воJIны не

более чем на 0,0l нм.

9 Проверкr программного обеспеченпя средствi пзмереппй
9.1 Проверить соответствие идентификационньD( данньD( ПО сведешлr,t, приведешlым в

описании типа на спекIрометр.

9.2 Мя просмоФа идентификадионньD( данньD( ПО спекгромегров необход{ rо в

рабочем окне зайти во вкJIадку <Помощь> - <О спекгрометр> (<Help> - KAbout>). На экране в

открывшемся окне отобразится наименование и номер версии ПО фисунок 2).

Рисунок 2 - Проверка версии ПО

л
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9.3 Спекгрометр считается прошедшим операцию поверки с положЕтельЕым

р€зуJътатом, если пдеrrпrфикационные дапные ПО соотвsтствуют значенrrям, приведенным в

таблице 4.

Таблица 4 - Иденти онные ддrпые ПО

10 Определение метрологпческпI хдрактерхстпк средствr шзмереlrпй

10.1 0преле.ленше отЕосптеJtьшого средшеквадратrrческого отtспоЕенпя вьшодЕого

сигнаJtа, предеJtа обнаруяrепшя по крптершю 3б медп, мдргrЕцд, кrдмшя

l 0.1 ,l ДIя определенпя отцосительного среJЕеквад)атпческого откпонениJI вьD(о.щого

сигнаJIа необходимо использовать в качестве прбы контроrьньй раствор NО из табlшцы Д.l
прrложенrlя А. .Щля определения предела обнаружения по критерию 3о меди, маргaшцц кад\{rlя

в качестве пробы необход.lмо использовать воду l степени tшстоты по ГОСТ Р 52501-2005.

l0.1 .2 Првести десятицратное измерение массовой концентации каJцllrrя на дIине

волны 214,438 нм, меди на длине воJп{ы 324,754 нм, марганца на дшне волны 257,б10 mr,

испоJьзуя в качестве прб контрлькьшi раствор NФ из таблrпды Д.l приложешrя Д и воду l
степени чистоты по ГосТ Р 52501-2005.

10.1.3 Для проведения анализа пеобходrдrrо сначала настоIlтъ файл метода с }казанием

элементов, вкIпочаемых в:маJIиз, и парirметрв прибора.

10.1.3.1 В глzвном меню выбрать <File> - <New> или яtDKaTb на пиктограмму <<New>,

откроется диалоговое окно с выбором новьD( создаваемьп< файлов. Выбрать <Method> и нажать

<ОК> фисунок 3).

tiaw
I

sёrрlс s?qяEa
ВGФqt Еflо.
lrrstчпgt sьпд
Нсю Scgt

Рисунок 3 - Визуашзация п. l0.1.3.1

С.;rсd I

цфl

Значение

GВС ICP QuantimaИлеrrпrфикачионное наименование ПО
3.4.0Номер версии (идентификационньй номер) ПО, не ниже

Щифровой идеrтификатор ПО

lltw Е

10.1.3,2 На двух экр.lн.lХ откроетсЯ новый метод. Первьпi экран, которьй устоен
анatлогиIшо зaшисной книжке, состоит из ряда (сцаницD, разделенньD( вкJIадкzlми с правой

стороны, на этом экр Iе настр:швается метод. Вторй экран представJIяет собоЙ графическиЙ

дисплей, на котором может отобр:Dкаться ряд графиков. Чтобы просмотрgгь оба этю( экрана

вместе, выберите парtметр Tile в меню Window (рисунок 4).

Идептифпкационные данные (признаки)

Г-оi-l
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Рисунок 4 - Визуализацlrя п. l0. 1 .3.2

10.1.3.3 Перейти на вкJIадку <Elements> (непосредственно под вкJIа,дкой Description). На

экрдrе появrтся периодическаJI таб.тпrца элементов. Выбрать следуюIщ{е элементы: Cd, Мп, Сц
нФкав Еа нrх в период{ческой табJrице. При выборе элементов они вст:lвJlяются в таблицу

<selected Lines> вмесrе с длиной во;пrы наибо.lъшей шrгенсивности для этого элемента.

10.1.3.4 Перйти на вкладку <Lines>. Появится таблица выбрапньп< rппrиЙ KSelected

Lines> вместе со списком доступньD( линlrй дш кФIцого элемепта - табlшца KAvailable Lines>.

Чтобы просмотреть JIинии элементц выберите соотвсгствующий элемеIтт в таб.rшце <Selected

Lines>. Булег выведен соответствующий дrалазоЕ доступньD( Jшний вместе с ближйшrд.rи

JIиниями помех. .Щ;tя прведения пзмерtd выбрать дJшItы воJIн измеряемьD( элементов в

соответствии с п. l0.1,2.
10.1.3,5 Перй,ги на вкJIадку (Measurement>. В табrшце KSelected Lines>, поочер,що

выбирая калсФй элемент, устiшовt{ть в графе <Number of Replicates> , <l0> (рисунок 5).

Рисуrок 5 - Визуализачия п. l0.1.3.5
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10.1.3.6 Перiгги на вкJIа,щу <Sйndmds>. .Щаrrнм вкпадка позволяет ввести

концентрацию стдцартов для пострения градуировоrпrой зависrдrоgги. На вкладке имеется

список элементов вместе со столбцами. В столбец под названием <Standard l> ввести

следующие значения дIя кarlцого элемента: <Cd: 0,1>, <Сч: 0,1>, кМп: 0,1>, соответствующие

массовой концентрации yKzBaHнbnr эпементов в растворе Nq 1 из таблицы A.l приложения А.
Нажать кнопку KAdd> и ввести следующе значения для (StandmdD 2: <Cd: 5>, <Cu: 5>,

<Mn: 5>, соответствующие массовой концеrгграции yKлraHHbD( элементов в piюTвope Ns 3 из

таблицы А.1 приложеш.rя А.
В качестве (нулевогоD раствора KBlank> использовать воду 1 степени чистоты по

ГОСТ Р 52501-2005. В столбце <Blank> указать <0> для каждого элемента.

10.1.3.7 Перейти Еа вкJIадку <Calibration>. В графе кСчrче Fit Оrdеr>, поочередrо

выбирм каждьrй элемент, выбрать <l>, чго соответствует rптяейному мтry гралуировотtой

зависимости массовой концентрации элемента от интенсивности сиIтIала.

10.1.З.8 Выбрать пиlсгогр:lмму nSuu.o Пl чгобы сохранить мsтод под именем по

уI!{оJItIчшlию. Илм ulя его сохранения под друплм именем, выбрать <File> - <Save As> в главном

меню.
10.1.4 Дш задilния поряда проведения измерний необходrцvо создать фйл

последоватеJIьности.

10.1.4.1 В главном меню выбрать <File> - KNew> и;ш ншкать на ппкгограмму <New>.

Откроегся диалоговое окно с выбором HoBbD( создаваемьп< файлов. Выбрать <Sample Sequence>

и пажать <оК>.

10.1.4.2 Появится экран с таб;пrцей, содерж2Iцей на:}ваЕие метода (Method Name>, тип

пробы <Sample Тlре>, мсгку Klabel>, где можно ввести наименование образцов.

10.1.4.3 Вставить созд:шную по п. 10.1.3.6 градуировку. фtя этого в верхней строке

меню ПО выбрать <Sequence>, в расцрывшемся списке выбрать <Insert Calibration>. Булег

выведен зiлпрс на выбор файла мсгода, Выбрать созданньй файл метода по п. 10.1.3. Нажать

<Ореп> дlя выбора файла.
10.1.4.4 Указать коJшчество ан.rлизируемьD( проб. .Щля этого в верхней сцоке меню ПО

выбрать <Sequence>, в р:юкрывшемся списке выбрать KAdd Samples>. По уrrlо;rчшию будет

отображаться <Sample l>. В открывшемся окне <Add Samples> в графе кNчmЬеr Of Samples То

Add> 1казать <2>, нажать <ОК> фисlъок б). В качестве <Sample 1> использовать раствор М 2

из таблицы A.l приложения А, KSample 2> - воду l степени Iшстоты по ГОСТ Р 52501-2005,

] 
-\-.2 
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Рисlпок б - Визу:uIизаIIия п, 10,1.4.4
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10.1.4.5 Выбрать метод дrя проб. Чтобы вставить имя метода для проб, выделить ячейюл

<Method Name> дп задаЕньD( прб. Затем в главном мешо выбрать KEdit> - <Fill>. Затем

появится экрдl, где можно выбрать созданньй мgгод. После нaDкатия <Opn>, выбраrrнъй мегод

булет указан в gтолбце KMethod Name>.

10.1.4.6 Файл последовательности готов к сохраЕению и испоJьзованию, ecJm в

конфигурачии оборудования не используется автоматический пробооборнlл<.

10.1.5 Заrrустить ана;rиз. ,Щ;rя этого в верхней строке меню ПО выбрать <Rrш>, в

раскрывшемся списке выбрать <Auto Rчп Setup>. В открывшемся окне нФкать кнопку (BrowseD

рядом с полем <Sequence File>, чгобы выбрать файл последоватеJIьности (напрlп,rер,

Sеqчепсеl.ssф. Вьцелить имя файла последовательности в его папке и нажать KOpen>. фrя
создания файла результатов HlDKaTb кнопку (Browse рядомD с полем KResult File>. Выбрать или

создать пaшку, в которой будуг храниться файлы резуJьтатов. Затем ввести требуемое шrrя

файла и нажать <Ореп> фисунок 7).

ýcqlrB РЬ lNTltДýlETHODS\SEaUEN CEl,SS0 fuо,rза,,.

В!ý"* FЬ TllдýESuLTsцEsULTsl,BE Вlgис.,.

Г |,*НУЁG ScФt

qK

Рисунок 7 - Визуа;rизачия п. l0.1.5

10.1,6 для запуска измерений H:DKaTb кнопку <Run>. огкрется диалоговое окно

<Дsрiтаtе Solution> п появится запрос на всасывание первого стдцарта: <Aspirate KStandmd l >,

нажать <ОК> для полгверждеЕЕя.

10.1.7 После зшryска измерний появIlтся экран резуJьтатов. Спекгромегр выпоJIнrт

промывку, стаби;шзацию и затем начнет ск lирвшrие. Экршr резУльтаТоВ СОСТОrТ иЗ ДУХ

разделов: в первом выводятся данные резуJътатов, второй предстltвляФ собой графическlлE

экр{lн, на котором представлены графики скllЕированлtя по дшне воJIны, времени и кшtибровки.

Чтобы просмотрегь результаты ск:tниров:ulпя опрделенной пробы и элемеЕта, выбрать его на

экране дапньDt результатоВ <Results>. Записать в пртокол поверки резуJБтаты измерlrпй

интенсивности вьD(одlого сипlала графы (PeakD (рисунок 8) аля раствора NЬ 2 из табrшщr Д.l
приложения А.

Ar,rto Ruл 5сtчр I

Вrл l C-"d l
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Рисунок 8 - Визуашзация п. l0.1.7
10.1.8 ЛIя просмоФа результатов повторньD( измерений массовой коIщентации

элементов необход{мо в меню <File> выбрать <New>, из предложенного списка выбрать

<Report Editor>. Появится экрllн, содержащий информачlпо, отцосщуюся к формаry отчсгц

проверить что отчет предполагает вывод повторньD( результатов измерний. .Щля выбора

сохраненного файла измерний, выбрать в глalвном меЕю (ReportD - <Results Files> иrм нажать

пиктогра}.rму <Select Results Files for Rероrt>. Нажать кнопку <Add>. Появится экршr <Open>,

где можно выбрать файл результатов дUI вкдючениrI в отчет. Выбрать файл с результатами
измерений, нажать <Open>, затем <ОК> для возврата на эцран отчетов <Reprt> фисlпок 9).
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Рисупок 9 - Визуализация п. 10.1.8

10.1.9 Для просмота файла с результатами измерений выбрать в главном меню ПО

KFile> - <Print Рrечiеw>. Из открывшегося фаЙла з:шисать в протокол поверки резуJIьтаты

измерениЙ массовоЙ концентрации элементов дIя обеих измернньu< проб Фисунок 10).
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соЕ }JýD - 0.r9
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Рисунок 10 - Визуа.пизаlия п. l0.1.9
10. 1 . 10 Провести обработку резу.lътатов измерений в соответствии с п. 1 1 ,

11 Подтверllцеппе соответствия средствд пзмеренпй метрологпческпм требованхям
l1.1 Расс.штать среднее арифметическое значение измеренньD( массовьD(

концеЕrрациЙ, С, мг/дмЗ, для каждого элемента по формуле
; _ Ell, ci

п (1)

г,це С; - измереннtц конценцации коЕтроJIьного раствора мг/д\{З;

и - число измерений, равное 10.

11.2 По результатаIr.I измерений интеЕсивности вьD(одlого сигнала (п. 10.1.7),

поJIученным для раствора Ns 2 из таблицы А.1 приложения А, расс,штать относитеJьное
средпеквадратическое откJIонение вьD(одlого сигнarлц б , yо, ло формуле

6 XlLl(li-l)' (2)
(n-1)

где l 7 - интенсивность вьD(одного сигнала по каждому из элементов и сред{ее значение

интенсивности вьD(одного сигнtlла соответственно;

и - коJIичество измерений, равное 10.

l 1.3 Рассчrтать
Cno., мг/.щлЗ, по резуJьтатаI\{
ГОСТ Р 52501-2005 по формуле

|2

мIs= ?2Jal

обнаружения каждого
поJIrtенным дlя во.щI 1 степени

}rд

F

100

т

предеJш
измерений,

(3)

где k - константц при доверитеJьной вероятности (Р = 0,99) k =3;

S - стандартrrое средrекваш)атиqеское откJIоЕевие измереЕIIъD( значений массовой

концеЕтрации каждого элемента дш во.ФI 1 степени чистоты по ГОСТ Р 52501-2005, мг/дrл3,

рассчитанное по формуле

X]Lr(Cl - е)'

элементц
чистоты по

s_ (n-1) (4)

сав sr,-0.00J9
P.iL ьIi','.Rý) - 0,58

l
:
з
1
,
6
т
l
9
t0

Cnp=e+k,s,
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11.4 Спекгрометр счптается выдержarвшим операцию поверки с положитеJIьным

резуJIьтатом, если поJIученные значения при обрабоже результатов измерений соответствуют

требованияr.t, указанЕым в табrшце 1 настоящей методики поверки,

12 Оформленпе результатов поверкх
l2.1 Результаты поверки оформ;rлmся протоколом поверки. Рекомендуемая форма

протокола поверки приведена в приложении Б. Протокол может хранитъся на электрппьD(

носитеJIл(.

12.2По заявлению вла,дельца средства измерний иJш Jшца,, цредставившего его на

поверку, с учетом требоваЕий методlки поверки ltккремrоинное на поверку лицо,

проводившее поверку, в сJrучае положитеJIьньD( резуJьтатов поверкп (подгверlчево

соответствие средства измерний метрлогическим требоваrти.шr,r) вылает свидетельство о

поверке, оформленное в соответствии с требовдrияr{и к содерх<анию свидетельстВа о поверке,

утвер)r1денными прикеtом Министертва прмьшшенности и торговли Российской Фелеращи

от 31.07.2020 Nр 25l0. Нанесение знака поверки на спеIсгрометры Ее предусмотено.

12.3 По заявлению владеJьца средства измерний иJш Jшца'' цредставившего его Еа

поверку, с rIfiом цебовшrий мglод{rо{ поверки llккредrтомпное на поверку лrцо,

проводившее поверку, в случае отицатеJьньD( резуJътатов поверки (не полгверждено

соответствие средства измерний метрологическим требовани.ш{) вылаег извещенпя о

непригодrости к применению срдства измерекий.

12.4 Сведепия о результатах поверки (как положительные, тiж и отрицательные)

передаются в Федера.тьньпi шrформационньй фопл по обеспеченшо

Ившов А.В.

Грязскюс Н.Ю.

- Зябликова И.Н.

По.тrуrrина Е.П,

Начальник отдела Д-4

Началъник сектора отдела ,Щ4

Ведучий инженер отдела Д4

Ведущrй инженер отдела.Щ-4

ф

Iии
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Прплоясенпе А
(Обязатеrьное)

к МП 024..Щ4-25 <ГСИ. Спектрометры эмиссионные с шIдктивно-связшrной плазмой
GBC Quantima. Мегодлка поверки>

Мегодака приготовлеция растворов ионов меди, кадI\,rия, маргalнца на основе

разбавления ГСО 7836-2000, ГСО 7875-2000, ГСО 7874-2000

A.l Назначение и область применения
Настоящая методика реглalментирует процедуру приготовления растворов ионов меди,

кад{ия, марганца на основе разбавления ГСО 7836-2000, ГСО 7875-2000, ГСО 7874-2000.

А.2 Нормы и погрешности
А.2.1 Характеристики погрепшости растворов иоItов элементов оценивают по процед}ре

приготовления с }л{Етом всех составJIяющих погреIпностей, впосп,tьп< на каждой стадти
приготовления растворов ионов элементов.

А.2.2 Настоящая метод,Iка обеспечивает поJIучецие рiютворв ионов элементов с
погрешностью значенrдi ионов элемеЕтов не превышalющfi при доверительной вероятности
Р = 0,95 доверительньD( интервalJIов абсоrпотной погрешпости (+ 

^д) 
при собrподении всех

регламентированньп< условий.

А,3 Средства измерений, приборы и реаrгивы
А.3.1 Колбы мерные 2-го кпасса тотIности с притертой пробкой по ГОСТ |770"14.

А.3.2 .Щозаторы механи.Iеские одноканаJIьные. ,Щишlазоны объемов дозпрования 2 до
20 мкл, от 10 до 100 мкJI и от l00 до 1000 мкJI; допускаемое oTllocrтeJlblloe отклонение средrего
арифметического значениJI фшсптческого объема дозы от номинalJьного при температуре
(22+2) of, Hg ýgд9g * 3,0 О/о.

А.3.3 ГСО 7836-2000 Стшцартньп1 образец cocтtвa водного раствора иоЕов меди.

.Щиапазон аттестов{utньD( значений массовой конценцащли мед{ от 0,95 до 1,06 мг/см3, гршrицы

допускаемьD( значений относrтгельной погрешности атIестоваЕного зsаченИЯ + | Уо flРП

доверительной вероятности Р=0,95.
д.З.4 ГСО 7875-2000 Стаlцартньпi образец состава водlого раствора ионов маргzrнца.

[иапазон aTTecToBilIlHbD( значений массовой концептр ц,lи маргапца от 0,95 до 1,06 мг/см',
грrrницы допускаемьD( значений относитеJъной погрешности аттестовавЕого значения * 1 ой

при доверитеJIьной верятности Р=0,95.
А.3.5 ГСО 7874-2000 Стандартньй образец состава водlого раствора ионов кадtlия.

.щишtазон aTTecToB:lHEbD( значений массовой коIщентрации *чдr* Ь.1 0,9З до 1,0б мг/смЗ,

грапицы доrryскаемьD( зпачений отrrоситеrьной погрешности аттестовarнного значения * 1 о/о

цри доверитеJIьной вероятности Р:0,95.
А.3.6 Вода для лабораторного анаJшза 1 степени wrстоты ГОСТ Р 52501-2005 <Вода для

лабораторного au{ализа. Технические условия>.

А.4 Требовшrия безопасности
применение стандартнъ,D( образцов не требует собшодения какю<-либо специальньD( мер

безопасности. Необходrмо собrподать только цебовшlия инструкчий безопаспости при работе
в химической лаборатории.

А.5 Требовшrия к кватпrфикации оператора
К приготовлеrП.rю растворов ионов элементов ц выtшслениям допускают Jшц, имеющID(

квалификацию ипженера-химика иJш техяика-химика и опьп работы в хrп,rической

лаборатории.
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А.б Условия приготовления растворов ионов элемевтов
A.6.1 Приготовление растворв ионов элемеЕтов прводят при соб.шоденшл в

лаборатории следующтх условий:
- температура окружающего воздлкц ОС от IIJIюс 15 до п.lпос 35;

- опIоситеJьнм влакность возддц О/о, не более 70;
- апиосферпое давление, кПа от 96 до l04.
Д.б.2 Растворы ионов элементов готовятся и испоJIьзуIOтся непосредственно в деЕь

проведения измеренпй.

А.7 Приготовление растворв ионов элементов
А.7.1 Приготовп.r" рас*ор", noнoв элементов с коЕIIентряцией 0,1 мг/дl.
Вскрьпь aмrry_lry соответств},ющего стандарпtого образца элемспта. Отобрать из ампУJIы

дозатором 0,005 cMJ_(s мкл) раствора стандартного образца элемента. Перенести в мерIryю

колбу объемом 50 cMj и довести до метки водой для лабораторного анаJшза l степени Iшстоты.

Закрьrгь колбу пробкой и перемешать её содерllоп.tое, первора,пrвая 10 раз.
А.7.2 Приготовить растворы ионов элементов с коuцентаией 1,0 мг/ди'.
Вскрьпь ампулу соответствующего стандартпого образца элемента. Отобрать из амrryлы

дозатором 0,05 см3 (50 мкл) рaютвора станлартного образца элемента. Перенести в мерную
колбу объемом 50 cMj и довести до метки водой дlя лабораторного :шаJшза l степени тшстоты.

Закрьггь колбу пробкой и перемешать её содер)юrмое, первора,пrвая 10 раз.
А.7.3 Приготовить растворы ионов элементов с концент ц{ей 5,0 мг/длл'.

Вскрьпь iмцуJry соответствующего стандартного образча элемента. Отобрать и3 амtryЛЫ

дозатором 0,25 cMJ (250 мкл) раствора стдцартного образца элемента. Пернести в мерЕую

колбу объемом 50 cMj и довести до метки водой дп лабораторного анаJIиза l степени lшстоты.

Закрыь колбу пробкой и перемешать её содержимое, первора,плвая l0 раз.

А.8 Оценка мегрлогических характеристик растворов ионов элементов
д.8.1 Значеппя абсоrпопrой поцр€шности значения массовой концеItтраши иolroв

элементов (Дд) в растворах рrcсIштывают по формуле (A.l):

^д 
= (6 . х)/100 (A.l)

где Х - массовая концентрация приготовленньD( растворов, мг/л;

Б - отrrосительgая погрешностъ пригOтовления коЕцюJБньп растворв, О/о,

рассчитываемая по формуле (А.2):

6= +6+6 2
z з (А.2)

где бl - относительнaш погрешность измерений объема мерной колбы, О/о, 
рассtштываемая

по формуле (А.3);
62 - ОТНОСИТеJън:u погрешность измерний бъема дозатора, О/о, в соответствии с

описанием типа или пртоколом поверки.
бз - ОТНОСИТельная погрешность концентрации элемента стандаргgьD( образчов

состава водньD( pIlcTBopoв ионов элемеЕтов, О/о, В СООТВеГСТвии с пrcпортом.

д.8.2 относrrельная погрешность измерний объема мерной колбы расс,пtтьвается по

формуле (А.3):
Бr =(дV*/V-).100, (А.3)

где ДV* - абсоrпотrая погрешность измерний объема мерной колбы (бер,тся в

соответствии с ГОСТ l770-74), смЗ;

V* - объем мерной колбы, см';

А.9 Оформление результатов
А,9.1 Расс.штанные значепия метрологическrх

растворов ионов элементов приведены в табrмце A.l
характеристик приготовленньD(



lб

Таблица A.l - Метрлогические характеристики приготовленньD( растворв IroHoB

элементов

Nэ раствора

Массовм
концентрация раствора

элемента, мг/д*rЗ

Значения абсоrпотной погрешности значепия

массовой коЕцентрации ионов элементов

(Дд) в растворж, мг/д*rЗ

1 0 1 0,002

2 1,0 0,018

J 5,0 0,0,12
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Прилоlкенпе Б

@екоменлуемое)
к МП 024.,Щ4-25 <ГСИ. Спекгромgгры эмиссиоIlные с индуIсивно-связанной плазмой

GBC Quantima. Метод.rка поверки>

Форма протокола поверки

ПЕРВИIIНОЙ повЕркипротокол ПЕРИОДИtIЕСКО и
Спекгромегр эмиссионный с инд/ктивно-связанно й п,,rазмой GBC Quantima

(нашrrеноваlше, тшI СИ п модлфrп<аIщи в соответtтвии с описанием тIпц в е,щнственном чпсле,

регисцшшrонrшй Nэ)

Серийнъй номер:
Год вытrуска:

изготовитель:
Владелец СИ:
Применяемые средства поверки:
Место проведеЕия поверки:

Пршrlеtrяемая методlка поверки: МП 024.Д4,25 кГСИ. Спекгромегры
эмиссионные с IшдJлтивно-связанной плазмой
GBC Quantima. Методика поверки>

Условия поверки:
- температура окружающей сре,щI, ОС:

- относrтеJlьнzlя влалшость воздухц О/о:

- ат..rосферпое давление, кПа:
Проведепие поверки:

1. Внешпий осмотр:
2. По,щотовка к поверке и опробоваrrие:
3. Проверкапрграммногообеспечения:
4, Определениеметрологи.Iескиххарактеристяк:

Таблица Б.1 - Табrица пзмерений
Вода дя лабораторного aHaJI}lJa

1 степени чистотыОбразец Кокгрольrшй раствор

Мп cdcd СuЭлемегr Cu Mn

I
С;,

мг/дr3
I С;, мг/,щлЗС;,

мг/дrl]
I

Ct,
мг/дмЗ

l
2
з
4
5

6
7
8

9
10

среJцее
арифметическое

значение
Б,%

Cno, мг/ш1 f

п
lll

lll

[-

I

I

---l ]

гт]

-__Г_-lll
___]L=

Г-Г--
----т----г] ------г-----г-----г-----г

гт ----г---гг----т--- ]

гтг--г--l
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Таблица Б.2 -

5. Зак.тпочение по результаftм поверки:
по резуJьтатаlt{ поверки средство измерний Спекгрометр эмиссиошrьй с индуктивпо,
связшrrrой плазмой GBC Quantima сер.Nе _ соответствует (не соответствуег)
метроломчесюпr.l характеристикiш, указаппым в описatнип типа средства измерний, и

признается прЕгодrым (не приго,щш) к примененшо.
Начальник отдела: ,Щата поверки:

Подпись Фамиltия и.о.

Поверитель:
Подпись Фамилия И.о.

Требования
описаниJI типа

Результат
(соответствие)Метрологическarя характеристика

Прлел допускаемого относитеJБного
ср€дIеквад)атпческого откJIонения вьD(одlого
спгяшr4 О/о

5

1,5

0,5
25

Предел обнаруженtrя по критерию 3о, мкг/дrr', не
более:
- медь (}"=324,754 HM)l);
- марганеч (I=257,610 нм);
- кадrий (}"=2l4,438 шt)

элемента


