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Госуларственная система обеспечения едпнствr пзмерений.

Спекгрометры атомно_эмпссионные с индуктивпо-связанной плазмой

Plasma Quant. Методика поверки

мп 19_241_201б

,Щата введения в действие: апрель 2016 г

1 Область прпменения

настоящая методика поверки распросцаняется на спектрометры атомно-эмиссионные

с индуктИвно-связtlНной плазМой PlasmaQuant PQ 9000 и PlasmaQuant PQ 9000 Elite (далrее -
спектрометры) производства фирмы KAnalytik Jena AG>, Германия и устанаВлиВает метОДЫ И

средства первичной и периодической поверок.

поверка спектрометров должна производrться В соответствии с требованиями

настоящей методики. Интервап между поверкап{и - оддн год.

2 Норматпвные ссылкп

В настояЩей методике поверки испоJьзованы ссылки на следующие документы:

Приказ Минпромторга России N 1815 от 02.07.2015 кОб уtверждении ПОРЯДка

проведения поверки средств измерений, требовлIия к знiжу поверки и содержанию

свидетельства о поверке)

ГоСТ 12.2.007.0-75 Система стандарtов безопасности труда. Изделия

электротехнические. Общие требования безопасностrr

ГОСТ |2.2.0ОЗ-91 Система стандартов безопасности труда. Оборулование

производственное. Общие требования безопасностrr

3 Операцпи поверки

3.1 При поверке должны быть вьшолнены опершIии, указанные в табпице l.

Табпица 1 - Операlrии поверки

3.2 В слуIае невьшолнения требований хотя бы к одной из операчий поверка

прекраIцается, спектрометр бракуется.

Наименование операции

Номер
пytIl(тa

методrки
повеDки

Обязательность проведениrI
операций при

перви*rой
повеDке

периодической
поверке

1 Внешний осмотр 8.1 да да
2,опообование 8.2 да да
3 Проверка метрологических харtжтеристик 8.3

3.1 Проверка относительного среднего
квадратического откJIонения (СКО)
Dезyльтатов измерений вьrходного сигнала

8.3.1 да да

3.2 Проверка пDедела обнаружения элементов 8.з.2 да да



4 Средства поверки

4.1 При проведении поверки применяют следrющие средства поверки:

_ сО состава раствора ионов цинка гсо 7770_2000 (массовая концентрация ионов

цинка 1,0 г/дrл3, отн. поцрецIность * 1,0 %);

- Со состава раствора ионов свинца гсо 7878-2000 (массовая концентрация ионов

свинца 1,0 г/длл3, отн. погрешЕость * 1,0 %);

- Со состава раствора ионов кадцчrия гсо 77,1З-2000 (массовая концентрация ионов

кад,rия 1,0 г/дм3, отн. поцрешность * 1,0 %);

_ сО состава раствора ионов никеJIя гсо 7111-94 (массовая концеЕтрация ионов

никеJIя 1о0 г/ди3, отн. погрешность + 1,0 %);

- Со состава раствора ионов маргаЕца гсо 7875-2000 (массовая коЕцентрациrI иоIlов

марmЕца 1,0 г/.щ,t3, отн. погрешность + 1,0 %);

- Со состава раствора ионов меди ГСО 8210_2002 (массовая концентрация ионов медИ

1,0 г/дцл3, отЕ. погрешность + 1,0 %);

- Со состава раствора ионов натрия гсо 7439-98 (массовiш концентрация ионов натрия

1,0 г/дд,tз, отн. погрешность + 1,0 %);

- Со состава раствора ионов калия гсо 7771-2000 (массовtц концентрация ионов кtlлия

1,0 г/д,r3, отн. погрешность * 1,0 %);

Аргон чистотой не менее 99,998О/о;

- колбы мерные II класса точности по ГОСТ 1770;

- пипетки II класса точности по ГОСТ 29169;

- вода дистиJIпированная по ГОСТ 6709.

4.2 ,Щопускается применение других срсдств поверки, обеспечивilющих требуемую

точность и д{апtLзоЕы измерений.

5 Требования безопасности п требования к квалпфикацшп

поверителей

При проведении поверки должны бьгь собrподены <Правила экспJIуатации

эпектроустtlновок потребителей>>, кправила техпической безопасности при эксплуатации

электроустановок потребителей>>, требовапия ГоСт 12.2.007.0, гост 12.2.003_91.

поверитель перед проведением поверки спектрометров должен ознtжомиться с

руководством по экспJryатации на спектрометр и пройти обучение по технике безопасности на

месте проведения поверки.



6 Условия проведения поверкп

6.1 При проведеЕии поверки должны бьпь собrшодеЕы следующие условия:

- температура окружaющего воздуха, ОС

- относительная влtDкность воздуха, 7о

- диапазон атмосферного дilвления, кПа

6.2 Спекгрометры устанавливtlются вдаJIи от источЕиков мtгнитIIьD( и электрических

полей.

7 Подготовка к поверке

Спектрометры подгОтовить к работе в соответствии с руководством по экспJryатации

(датrее - РЭ).

8 Проведение поверки

8.1 Внешний осмотр

При внешнем осмотре устЕlновить:

- отсугствие видимьD( повреждеЕий спектромЕгра;

- соответствие комплектIIости указанной в РЭ;

- четкость обозначений и маркировки,

, 8.2 Опробование.

8.2.1 Проверить работоспособность оргаЕов управления и регулировки спектрометра

при помоЩи встроеЕIIьD( систем KoHTpoJUI в соответствии с РЭ. Результаты опробовшrия

сtштllются удовпетворитеJIьными, если на дисIшсс нс появJIяется сообщений об ошибкшr,

8.2.2 Провести прверку идентпфв1ащоЕIIьD( д,IнIIьD( пО спектрометра,

Ипошrфшrшrонпос lпцмсновшIие По идентпфшруется при вкIIючеЕии спектрометра иJIи

прп офre r Фo,тЕlGп!пощсму подтryЕпу r.Gшо. ИдентификЕuIионное нtмменов.ние По

8.3 Проверка метрологических харжтеристик,

8.3.1 Проверка относительного средIего квадратического откJIонени,{ (ско)

результатов измерений вьп<одного сигнала,

Проверку относительного СКО результrrтов измерений вьпrодного сипIzша провести с

использованием ГСо и растворов на основе разбавления ГСо. В соответствии с инструкчией

6

от 15 до 35

от 20 до 90

от 84 до 106

ASpect PQ

Не ниже 1.0Ilr,.rp]pGшt



по применению ГСо и приложением А приготовить поверочныЙ раствор с концентрацией

элементов l 000 мкг/ддл3.

ПровестИ измерениЯ вьD(одногО сигнала дIл циЕкЪ свинца, кад\,lltя, никеJIя, марганца и

меди при аксиtlпьном обзоре плазмы, для натрия и калия - при радиtlJIьном. Установить дJIины

воJIн, укiлзаIrные в таблице 3.

Таблица 3 -,Щrшны воrш

Ns п/п Элемент ,Щлина волны, нм

1 Zп 213,85б

2 рь 220,35з

3 Cd 226,502

4 Ni 23|,604

5 Mn 257,6t0

6 Сu з27,396

7 Na 589,592

8 к 766,49l

Вьшолнить Ее меЕее 5 измерений вьпrодЕого сигЕaлла кЕDкдого из ГСО, yKzlЗaHHbD( в

п.4.1.

по результатаýl измерений для кФкдою Гсо вычислить средIее арифметическое

вьD(одIого сигнала (r, ) и относительное СКо (sr) рсзtlьтатов измерений вьD(одного сигнала

по формулапл:

Ir=

п

ZIu
'=l ,

п
(1)

(2)

ср I | - pGqrлDlrт ЁгО rзшерЕиЯ вьD(о,щопо ýlпIапо"/:го элемента, усл. ед.;

П- кп*тm Ешрad вшходIого cIIElEr-

llaпyшlc I;El отIосатеJIьного Ско рбультатов измерений вьurодного сийала

FmlyErg]rprт} тtшпш таблицы 4.

!.3.2 tЬоrзрв ЕDqЁа обшаружения эJlсшсЕп)в.

Гhшgtl m дэgпD шршпGJIьнъD( измсрслd вцходIого сигнала поверочных растворов

!G rffiq tp1 м трGц lшмGЕтов и хоrшtвfi прбы (дистиллировшrной воды) на

соответствующих длинil( волн (таблиuа 3).

на основtlниИ результатоВ измерениЙ вьIходногО сипIала холостой пробы

(дrстиллированной воды) и вьD(одного сигнала поверочного раствора, приготовленного в

соответстВии с п. 8.3.1 настОящеЙ методики, расс!мтать чувствительность (К) по формуле



мкг/дм3;

. I - среднее арифметическое значение ап,rпJurгуФI вьD(одного сигнiша для поверочного

рйствора, усл. ед.;

1_ - среднее арифметическое значение аI\,IIIJштуды вьD(одного сигнала для холостой

пробы, усл. ед.

Рассчитать среднее арифметическое значеЕие

сигнала холостой пробы (дистиллированной 
"одьr) 

7,
результатов измерений вьIходного

' - Iroo*='--t,
где С - массовtlя концентрация опредеJIяемого элемента в

Zt*
I* =L,

п

среднее квадратическое откJIоЕение резуJIьтата сдЕIIичного измерения

холостой пробы (дистиллированной воды) (o,n1

a =--пр к

(3)

поверочном растворе,

(4)

вьD(одного сигнала

(5)

где т, - среднее арифметическое зЕачеЕие результатов измерений вьD(одпого

сигнiша дш холостой пробы (дистиллированной водбl),

Ii"- результатЫ ЁтогО измерениЯ вЕходшогО сигнала для холостой пробы

(дистилrшровшrной воды) ;

п - число измерений, равное 10,

и предел обнаружения элемента (Cnp)

(6)

где К - коэффичиент чувствительности, рассчпташrъй по формуле (3).

" Поrryценные значения пределов обнарlжеппя элементов должны соответствовать

укtrшlнным в таблице 4.

Табшлца 4 - Метрологические харжтеристики

Наименовшrие харzжтеристики
Значение

харЕктеристики

l 2

Спектраilьный диапазон, нм 160 - 900

Предел допускаемого относительного СКо вьрrодного сигнаlrа, О/о 3,0



Пffi оОrд",- оОr"ру*."- 
"о 

кр"те!g,о J", мкгlЦ:щ
- Z" o=ZtЗ,ВSО *r) в режц{е а(сиальноrc обзоt'!

- РЬ (r:zО,ЗsЗ *r) в pе>tcMe аксяальвоm обзора

- бЦ 6=ZZC,SOZ ш*r1 в ржш,lе аксиального обзорt

- rtl (l:ZЗ t ,СО+ *r) а режhiе аксхальхого обзор

- м" Ф=zsz,oto *r) в режцме аксиального обзоро

- со Ф=зzz,зgс "") 
в р€химе акси9Jтьноrc обзор

- r.r,u (I"+BS,SSZ *r) в pшrMc ралиаJьвого обзора

- 14 1l,=76b,49t нм) в рхимс ралиального обзор

8.3.3 Еслц спекIрметры PlasmaQuant PQ 9000 и PlaýmaQuant PQ 9000 Elite

пспоJIьз},ютсЯ ве а поrIЕом спектрiшlъtlом дlапа:юЕс пзмеренЕfi (l90- 900) Ем, доtrускЕlется

цоверку прво.щгь в более рком спекгрФъпош ,дtlапазоЕе измерqшfi с }тазаЕцем 3того

дапазоqа к}мер€Ецй в свидет€Jьстве о пов€рке,

9 Оформленпе результатов поверкя

9.1 Оформллот пртокол проведеаия поверш по фрме Првдожешя Б,

9.2 Полохоп€Jьвыс результаты повероr офрr,ляот вьцач€й сsвдЕгельства о цоверке в

соотвсгствш с Приказом Мrнпрмгорга Nе l8l5, 3яак довsрш Еtlцосцтся на ,шцевло пllвсlБ

cпelсIpoмeтpa в соотвстствия с рисувком l опlrсiшi тшl&

9.3 Прч оrршатеtъr$D( результатlц повсрrr спекрмеФ прйзЕают Еепршо,Фоd к

дашцейшей экспJIуатаtпtх, аяну.]пrрlrот сЕидстGлlство о поверке, гасяг клеlд,о п вьцllют

пзаещеацС о ЕепрЕго.щоста с указiлциеМ tTpEtlEB , сдиrgтýтввп с Пршсa3ом Мrшромгорга

м 18l5.

lФdпG

зш.ла иt оrУп rУЕПf,Мr М.Ю. Медведевсlш

l-,c,_|



ПРИЛОЖЕНИЕ Б

(обязатешвое)
ФОРМА IРОТОКОЛА ПОВЕРКИ

ПРОТОКОЛ Ns _ IIРОВЕ,Щ,НИ'I ПОВЕРКИ

,Щокумент на поверку: мп |9-241-20|6 (гси. Спектрометры атомно-эмиссионные с

индукпIвНо-связililIОй плазмой PlasmaQuant, Метошка поверки)),

Информация об использованных средствах поlGI,кп:

Условшя проведения поверкп:

- температура окружающего воздуха, ОС

- оfiIосительнаJl влФкность воздуха, О/о

1 атмосферное дtlвление, кПа

Результаты внешнего осмотра

Результаты опробоваrrия

Проверка мец)ологшческих характерпстик

Таблица Б.1 Результаты проверки опIосштельного СКО результатов измерений

Результаты

проверки

относитепьного

ско

Р,сrушtrтв
весЫ
шоrшD

сзrrп,'tr. qf

Сгрз
F};il@

g!Е
рGtулDЕlв
измерений
вьD(одного

вьD(одIого сигIftша

Продолжение таблицы Б. 1

ll



l 2 3 4 5 6 7 8 9

отн. СКо
резуJIьпrтов'измерений

вьD(одного
сигнала О/о

Нормируемые
зЕачения отн.

ско
розу.lьтатов
измерепий
вьD(одного
сигпатlц 7о

соответствие
требовшrияпr.Ща

(+) / Нет G)

таблица Б.2 - Резулътаты проверки прсдgа обпаружения

Ns п/п Элемент Предел обвryуrсшия
элемент0l, rпс/дrl

Соответствие требованиям
Да (+) / Нет (-)

l Zn

2 рь

3 cd
4 Ni
5 Mn

6 Сч
7 Na

8 к

Fсrувзп пDосЕшr ш.срrи:

. BlFo ц1gtЕ€т'D о EoDcpKe (изrщ о ЕспригодIости)

(Ф.И.О.) пощсь

|2



ПРИЛОЖЕНИЕ А

(обязатеrьное)

прочелура приготовления растворов на основе разбавления Гсо

Д.1 Для приготовления растворов на освовс разбавления ГСО (датrее - растворы) с

известными значениями массовой концеtпрilцпr элементов используют следуюцц{е

стандартные образцы:

- гсо 7875_2000, гсо 7878_2000, гсо 7|11-94, гсо 777з-2000, гсо 7770-2000,

гсо 8210_2о02,гсо 777|-2000, гсо 7439-98.

А.2 Условия приготовления растворов

- температура окруж.lющего воздуха, ОС от 18 до 25;

- относительнtul влrDкность воздуха, О/о,неболсс 80,

д.З Последовательность приготовлеЕпя раgгворов на основе разбавления ГСО с

известными значениями массовой концентрацпсй элсмевта,

растворы приготовить путем последователъвого разбавпения стiшдартного образца.

д.з.1 В чистую, сухую мерную колбу пошQстить аликвотную часть исходного ГСО

объемом, вы.IисJIяемым по формуле

(A.l)

где 4 - атгестоВalнное значение массовоЁ коЕцеЕтрации элемента в исходном ГСО

(приведено в паспорте), мкг/дr,r3; ,1 - значGЕпс концентрации, которое необходимо

приготовить, мwlщз; V, - з4дапньй объем мсрвоfi колбы, необходимьй для проведеЕия

поверки соответствующего спектрометра, ди3.

л.з.2 Затем колбу заполIIить до метк! ЕстхJlJп{рованной водой, зЕжрьпь пробкой и

*-'Т;.;Ж#;а 
основе разбавления ГСО пспоlьзуют только в день приготовпения.

тг A\'I/,, =-;'

l0


