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1 ввЕдЕниЕ
Настоящая методика распрострtlняется на спектометры атомно-эмиссионные с мик-

роволновой плазмой 4210 MP-AES (лалее по тексту - спектрометры) выпускаемые фирмоЙ
KAgilent Technologies Вауап Frее>>, Мапазия.

Спектрометры подIежат первичной поверке до ввода в эксплуатацию и после Ре-
монта и периодической поверке в процессе эксплуатации. Интервал между поверкtми - l год.

2 ОПЕРАЦИИ ПОВЕРКИ

Таблица l- Операчии поверки

2.2 Если при проведении той или иной операции поверки получен отрицательныи

результат, дальнейшая поверка прекращается.

3 СРЕДСТВА ПОВЕРКИ

Таблица 2 - Средства поверки

3.2,Щопускается применение аналогичньIх средств поверки, обеспеЧиваЮЩИХ

определение метологических характеристик спектрометра с требуемой точностью.

Наименовtlние операции
Номер пункта

настоящей
методики

пповеление опеDации при
первичной

повеDке
периодической

поверке

внешний осмотр 7.| Да Да
опробование

,7.2
Да Да

подтверждение соответствия По 7.з Да Да
Определение метрологических
хаDактеDистик:

7.4 Ща Да

Определение относительного СКО интен-

сивности спектральньрс линий контрольIIьD(

элементов (Ва, Мп, Cu)
7.4.1 Ща Да

Определение пределов обнаружения кон-
трольньD( элементов (Ва, Мп, Cu)

,1.4.2
Да Да

N
п/п

Наименование и тип средства поверки
Основные технические и (или) метроло-

гические характеристики или номер

l

Госуларственные стаIrдартные образцы со-
става растворов ионов метаплов Ва (ГСО
7760-2000), Мп (ГСО 7762,2000), Cu (ГСО
7836-2000).

Массовая концентрация ионов металлов
Ва, Мц Cu - 1,0 мг/см3.

Погрешность *1 Yо (прп доверительной
вероятности р:0,95).

2 Вода для лабораторного анализа
Первой степени очистки

по ГоСТ 52501-2005

J Кислота азотнzuI Кв. кх.ч.> по ГоСТ 4461-7-|

4
Термогигрометр электронный рвермен-
ного типа, зарегистрированный в Феде-

ральном информачионном фонде по ОЕИ

,Щиапазон измерений отн. влажности от
l0 до 100 О/о; абсл. погрешность не бо-
лее 3,0 Yо: диапазон измерений темпера-
туры от +10 до +40 ОС; абсл. погреш-
ность не более 0,5 оС

5
Барометр-анероид М-1 10 или аналогич-
ный.

.Щиапазон измерений не уже чем от 630

до 790 (84- 105 кПа) мм.рт. столба, (от

84 до l05 кПа) абсл. погрешность t2,5
мм.Dт. столба



4 ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ПОВЕРИТЕЛЕЙ И
Т РЕ Б ОВАНИЯ БЕЗ О ПА СНО С ТИ

требования безопасности должны соответствовать рекомендациям, изложенньпл в Ру-
ководстве по эксплуатации спектрометров.

К проведению поверки допускulются лица, изуIIившие руководство по эксплуатациII и
методику поверки и имеющие удостоверение поверитеJUI.

fuя поrг1^lения дulнньпс, необхо,щIмых для поверки, допускается rIастие в поверке опера-
тора, обслуживающего спектрометр или сервис-инженера (под контролем поверителя).

5 УСЛОВИЯ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ
5.1 При проведении поверки должны бьrь соблюдены следующие условия:
- температура окружающей среды, ОС

- относительнЕUI влtDкность воздуха, О/о,не более
- атмосферноедавление, кПа
- нaпряжение питания переменного тока, В

от 15 до 30
80

от 84 до l05
220*22- при частоте, Гц 50*1

5.2 На территории, выбранной д-пя эксплуатации спекгрометров, должны отсутство-
вать сквозняки, коррозионные атмосферы и вибрачия. Зоны для подготовки проб и хранения
материалов следует располагать в отдельном помещении.

5.3 Среда должна бьrгь свободна от пьши и повышенной влажности. ,,щля управления
параметрап,rи среды настоятельно рекомендуется использовать кондиционирование воздуха.

5.4 Рядом с прибором не должно бьrгь источников тепла, таких как газовzUI горелка,
электронагреватель, пеIь и т.п., чтобы крышка прибора не нацревzrлась (до 70 оС или больше).
,Щопускаемьй переп4д температуры в течение суток - не более (1,5 + 2)"С.

б подготовкА к повЕркЕ
6.1. Проверить, что выпускнаJI и приемная линии надежно закреплены на спектро-

метре, гrвовые шлalнги подсоединены к прибору, источники подачи гЕва включены и настро-
ены с прЕlвильным дtlвлением, преоптическое окно не содержит загрязнений и правильно уста-
новлено, а также что зtlil{ок находится в работоспособном состоянии.

6.2 Вставить горелку и поверните ее ручку до упора, чтобы закрыть ее. Совместить
гнездо распылительной кап,rеры с шарнирным соединением в основании горелки и закрепите
его с помощью фиксатора. Убедится в том, что все шлЕlнги и трубки распылительной кап{еры,
распьшитеJIя и шлангового насоса правильно подсоединены.

б.3 Подключитъ спектрометр к элекгрической сети питtlнuя22о В и включить сетевой
туrr,rблер на спектрометре. Запустить прогрtlшrмное обеспечение на Пк, Убедиться, что про-
грtlп,{мное обеспечение Мр Expert загрузилось полностью и инициализация спектрометра про-
шла успешно.

6.4 Проверить, что перекJIючатель плазмы находится в состоянии (вкJIючено)
(нажат).

6.5. Вктпочить подачу аргона и щотq осуществить процрев спектрометра при вклю-
ченной плд}ме не менее двух часов.

6.6. Задать парап,rетры работы спектометрц уке}анные в таблице 3.

Таблица 3 - Параметры работы спектрометра

Устанавливаемые парап{етры Измеряемьй элемент
Ва Мп Cu

Время чтения, с 5 5 5
Время стабилизации, с l2 l2 l2
время забора образца (для автосамплера). с 17 (l5) 17 (l5) 17 (15)
Скорость насоса, об/мин l5 15 15



Число репликат l0 10 l0
,Щлина волIIы, нм б14,17л 403.076 з24.754

6.7. Приготовить промывочньй раствор пугем добавления l0 см3 азотной кислоты
КЛаССа Не ниже х.ч. по ГОСТ 4461-77 в 990 см3 воды для лабораторного анализа.

6.8. Из госуларственньж стандартньu< образцов, указанньD( в таблице 2, в соответ_
ствии с прилuгаемой к ним инструкцией, приготовить поверочные растворы Ва, Мп, Cu с мас-
совыми концентрЕlIIиями элементов 5 мг/дм3 (контрольный раствор JФ2). Контрольным рас_
TBopoMNgl является вода первой степени очистки по ГОСТ 52501-2005.

7 ПРОВЕДЕНИЕ ПОВЕРКИ
7.1 Внешнпй осмотр

7.1.1 При внешнем осмотре должно бьrгь установлено:
- нЕtличие маркировки, подтверждающей тип и идентифицирующей спектро-

метры;
отсугствие на наружньrх поверхностях спектрометров повреждений, влияющих

на их работоспособность;
- отсутствиеослабленийэлементовконструкции,
- состояние соединительньIх кабелей;
7. 1.2 Спектрометры считаются прошедшими поверку

элементы, органы управления не повреждены, отсутствуют
ослабления элементов конс,грукции.

чистоту рЕвъемов;

по п. 7.1, если корпус, внешние
механические повреждения и

7.2 Опробование

7.2.1 Опробовшrие (самотестирование) спектрометров производ{тся .Iвтоматически
после вкJIючения питilния.

7.2.2 На>ю,,tите кнопку кПлазма) в прогрtlil,rмном обеспечении МР Ехреrt, нажмите
кJItlвишу F5 или выберите кПлазма вкJI.) по стрелке, расположенной под кнопкой <Плазма>.

7.2.3 Отреryлируйте прижимные планки перистальтического насоса дJIя выравнива-
ния потока пробы, если это еще не сделано.

7.2.4 Поместите шланг насоса в промывочньй раствор, а сливную трубку - в слив-
ной резервуар.

7.2.5 Нажмите кнопку кНасос> в прогрaммном обеспечении МР Ехреrt
и выберите кНормально> (l5 об/мин) по стрелке, расположенной под кнопкой кНасос>. Булет
запущен насос и начЕется распьшение раствора.

7 .2,6 Спектрометры признаются прошедшими поверку по п.7 .2, если на экране мони_
тора компьютера с установленным ПО после процедуры самотестиров€lния появJuIется стар-
товое окно прогрtll\,fмы управления прибором, а после зtlпуска насоса происходит распьшение
промывочного раствора.

7.3 Подтверrlцение соответствия ПО

Подтвержление соответствиJI ПО заключается в определение Еомера версии (идентифи-
кациоЕного номера) прогрaммного обеспечения.
Определение осуществJIяется следующим образом :

- в главЕом окне прогрtlil{мы в строке комtlнд щелкнугь мышью на команде <<Справка>>1

- в открывшемся окне щелкнугь мышью по строке <О МР Ехреrб>, в результате чего от-
кроется окно, в котором приведены идентификационное нilзвание ПО и номер версии.
Пример окна идентификации приведена на рисунке l.
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7.З.2. Спектрометр считается вьцержавшим поверку по п.7.3, если версия ПО не ниже
1.4.0.41 l0.

7.4 Определение метрологических характеристик

7.4.1. Определение относительного СКО интенсивности спектрtlльньтх линий кон-
трольньD( элементов (Ва, Mn, Cu).

7.4,|,I. Используя поверочные растворы, укtванные в п.6.8, измерить интенсивность
спектрtlльньж линий каждого укtвtlнного элемента (на длина:< волн yKшaHHbIx в таблице 3.),
Число измерений 10 задано ранее в парап{етрах работы спектрометра (таблича.3). Каждый раз
при смене поверочного раствора следует делать промывку системы ввода пробы промывоч-
ным раствором, для предотвряrцения попадания остатков предьцущей пробы в измеритель-
ный тракт.

7.4.1.2. Значение ОСКО булет автоматически отражаться в рчlпорте полученньгх дан-
ньrх, как к% RSD>. Так же по поJryченным вп.7.4.|.l значениям интенсивности можно опре-
делить ОСКО для Ва, Mn, Cu по формуле l вручную или с помощью электронньrх таблиц:

оСКо= ]"
I

х 100 (%),
(1)

где: 4 - интенсивность спектрчшьньпс линий Ва, Mn, Cu, условньIх единиц (у.е.);

.I - среднее значение интенсивности спектральньD( линий Ва, Мп, Cu , условньrх
единиц (у.е.);

n - число измерений.

7.4.|.З Спектрометр признаются прошедшим поверку, если пол)ченные значения
ОСКО не превышают 3,0 0/о.

5



7,4,2 Определение пределов обнаружения контрольньD( элементов (Ва, М* Cu)
7.4.2.1. Используя контрольные растворы Nч l и Jф 2 построить градуировочные за-висимости для Ва, Мп, Cu.

7 .4,2.2. Используя градуировочные зависимости, определить концентрации элементов(Ва, Мп, Cu ), используя в качестве пробы воду для лабораторного анализа по гост 52501-2005 (степень чистоты l), Опрелеление концентрации каждого элемента булет tвтоматиче-
ски проводиться 10 раз.

7,4,2,3, ПО полуT епным результатам По спектрометра автоматически вы[Iислит СКо
результатов измере_ния концентрации мякаждого элемента отдельно (отражается в рапортекак SD), Так же СКо можно вычислить вр}чную или с помощью электронньп< таблиц по
формуле:

СКо =

Где: С, - Maccoвiul концентрация Ва, Mn, Cu в мкг/.щл3;

d-.р.дraе значение массовой концентации Ва, Мп, Cu в мкг/дмЗ;
п - число измерений.

7 ,4,2,4, За предеЛ обнаружеНия (ПрО) принимilют угроенное абсолютное значение СКо(3 о-критерий), которое вы.IисJUIют по формуЙ :

ПрО:3 х СКО, мкг/дмЗ (3)

Где: СКО - стандартное откJIонение (п.7.4.2.З), мкг/дм3.

7,4,2,5, Спектрометры признilются прошедшими поверку, если рассчитанные вели-чины пределов обнаружения Nlя каждого элемента не превышaют значения, приведенного втаблице 4.

(2)

Таблица 4 - Пределы обнаружения

мкг/дмJ, не более

7.5



8 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ
8.1..Щанные, полrIенные при поверке, оформляются в произвольной форме.

8.2. Спектрометр, удовлетворяющий требованиям настоящей методики поверки, при-
знается годными и на него оформляется свидетельство о поверке по установленной форме.

На оборотной стороне свидетельства приводится следующая информация :

-результаты опробования и внешнего осмотра;
-результат проверки соответствия ПО;
_ результаты определения метрологических хар€жтеристик;

8.3. Спектрометры, не удовлетворяющие требованиям настоящей методики, к дшlьней-
шей эксп.тryатации не допускается и на них вьцается извещение о непригодности.

8.4. Знак поверки наносится на лицевую пtlнель спектрометра и (или) на свидетель-

ство о поверке.


