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мп 86_251-2014

Госуларственная система обеспечения единства измерений.

Масс_спектрометры с индуктивно_связанной плазмой NexION 350

Методика поверки

'Цата введения в действие: ( b>>c;au:}if 2014 r

1 Область применения

настоящая методика поверки распространяется на масс-спектрометры с индуктивно-свя-

занной плазмой NexION 350 (лагlее - масс-спектрометры), выпускаемые серийно
<Perkinplmer, Inc.> (сшд), и устанавливает методы и средства первичноЙ и периодическоЙ пове-

рок.
поверка масс-спектрометров должна производиться в соответствии с требованиями насто-

ящей методики. Интервап между поверками - один год.

2 Нормативные ссылки

в настоящей методике поверки использованы ссылки на следующие нормативные доку-
менты:

пр 50.2.006-94 ГосуларственнruI система обеспечения единства измерений. Порядок про-

ведения поверки средств измерений
госТ 12.2,007.0-75 Система стандартов безопасности труда. Изделпя электротехнические.

Общие требования безопасности
пЬт pM-ol6-2001 рд 153-34.0-03.150-00 Межотраслевые правила по охране труда (Пра-

вила безопасности) при эксплуатации электроустановок.

3 Операчии поверки

поверке дол}1111ы быть выполнены операции, ука:}анные в таблице 1.

Табли

3.2 В случае невыполнения требований хотя бы к одной из операций, проводится настройка

масс-спектрометра в соответствии с руководством по эксплуатации (далее - рэ). В да-tlьнейшем

все операции повторяются вновь, в слуIае повторного невыполнения требований хотя бы к одной

из операций поверка прекращается, масс-спектрометр бракуется.

3.1 При
ra l- оп

Наименовtlние операции

Номер
пункта ме-
тодики по-

верки

Обязательность проведения опе-
раций при

первичной
поверке

периодической
поверке

1 2 3 4

l Внешний осмотр 8.1 да да

2 опробование 8.2 да да

3 Пооверка метрологических характеристик 8.3

3.1 Проверка уровня фонового сигнала на
массе 220 а,е.м.

8.3.1 да да

3.2 Пооверка рtврешающей способности 8.з.2 да да

3.3 Проверка чувствительности 8.з.4 да да

3.4 Проверка пределов обнаружения 8,3.5 да да

3.5 Проверка допускаемого относительного
ско вьжодного сигнала

8.з.6 да да

3.6 Проверка нестабильности вьIходного сиг-
нzrла за 4 часа

8.3.7 да нет



4 Средства поверки

4.1 При проведении поверки применяют следующие средства поверки:
- государственные стандартные образцы состава растворов ионов металлов:
ГСО 7767-2000, атгестованное значение массовой концентрации ионов мtlгния 1 г/дм3;

границы относительной погрешности при доверительной вероятности Р:0,95 составJIяют +I О/о;

ГСО 10278-2013, aTTecToBEtHHoe значение массовой концентрации ионов свинца l0 мг/кг;
грtlницы относительной погрешности при доверительной вероятности Р:0,95 составJIяют *0,4Yо;

ГСО 7759-2000, аттестованное значение массовой концентации ионов бериллия 0,1

мг/см3; грЕlницы относительной погрешности при доверитепьной вероятности Р:0,95 Ьосrа"лrют
+t Yо;

ГСО 7268-96, aTTecToB.lHHoe значение массовой концеЕтации ионов кобшlьта 1мг/см3;
грtlницы относительной погрешности при доверительной вероятности Р:0,95 состulвJIяют *| Yо;

ГСО7472-98, аттестованное значение массовой концентрации ионов кадмия 1 мг/смЗ; гра-
ницы относительной погрешности при доверительной вероятноспл Р:0,95 составJIяют +l О/о.

- барометр-анероид метеорологический (диапазон измерений от 610 до 790 мм рт.ст., пре-
делы допускаемой абсолютной погрешности * 0,8 мм рт.ст.);

- термогигрометр ТГЦ-МГ4.0 1 (диапазон измерений относительной влtDкпости
0 - 99,9 О/о, Ь: +3 Уо, диапд}он измерениЙ температуры от минус 30 до 80 ОС, А: * 0,5 ОС)

4.2 ,Щопускается применение других средств поверки, обеспечивtlющих требуемую точ-
ность и д{tшzвоны измерений.

5 Требования безопасностп

При проведении поверки должны быть собrподены кПравила экспJryатации электроуста-
новок потребителемD, <Правила технической безопасности при экспJryатации электроустtlновок
потребителемD, требования ГОСТ 12.2.007 .0, ПОТ РМ-0 1 6-200 1 РД 1 53-34.0-03. 1 50-00.

6 Условия поверки и подготовкп к ней

6.1 При проведении поверки должны бьrгь соб;подены следующие условия:
- температура окружzlющего воздуха, ОС

- относительнtш влажность воздуха, (при r :20 "С),Yо,

от20 до25
от 20 до 80

полей.
6.2 Масс_спектрометр устанавливается вдали от источников мЕгнитньIх и электрических

7 Подготовка к поверке

7.1 Масс-спектрометр подготовить к работе в соответствии с руководством по эксплуата-

ции (далее - РЭ).

8 Проведение поверкп

8.1 Внешний осмотр
При внешнем осмотре установить:
- отсутствие видимьIх повреждений;
- соответствие комплектности указанной в РЭ;
- четкость обозначений и маркировки.
8.2 Опробовilние
8.2.1 Проверить работоспособность орг.lнов управления и реryлировки масс-спектрометра

при помощи BcTpoeHHbD( систем контроJIя в соответствии с РЭ.
Перед поверкой выполняются следующие операции: должна бьrть вкJIючена подача арго-

на, циркуJIяционнчUI система охJIаждения, питание от сети переменного тока и сетевые трlблеры
СВ1 (Instrument) и СВ2 (RF) на масс-спектрометре.

Перед проведением поверки вакууIчrная часть масс-спектрометра должна бьrгь откачана до

уровня 2*10-6 мм рт. ст., который контролируется по показаниям в окне Iпstrumепt ПрограммнОгО
обеспечеНия (ПО) масс-спектрометра при вкJIюченной плzвме, и масс-спектометр должен быть
прогрет с вкJIюченной плазмой не менее 40 минут.



проводится полное тестирование работы масс-спектрометра в соответствии с рzвделом
руководства по программному обеспечению "настройка и оптимизация". Масс-спектрометр до-

пускается к дальнейшей поверке, только если все результаты тестирования положительные.

8.2.2 Провести проверку идентификационньD( данньж По масс-спектрометра.

НаименоВание ПО, номеР версиИ ПО идентифицируется при вкIIючении масс-спектрометра

пугем вывода на экран номера версии. Щифры в номере версии По установки должны соответ-

ствовать приведенньгм в таблице 2.

таблица 2 - Идентлфикационные дulнные прогрtlп{много обеспечения

8.3 Проверка метрологических харtктеристик.
8.3.1 Проверка уровня фонового сигнала на массе 220 а,е,м,

,щля последующих расчетов метрологических характеристик масс-спектрометра опреде-

JIяют значения среднего арифметического и стандартного откJIонения (параметр SD) интенсивно-

сти фона "u 
,u.i* g, 5g,1 14, 208, 220 а.е.м. при распылении бидистиллированной или деионизо-

"чr"Ъй 
воды. В методе укzх}ывают: режим скачков по пикам (Peak Hoping в "Scan Mode"), вклю-

чают режим.'QID", задают 20 измерений ("n=20") со временем сбора сигнала 3 секунды на массу

(например, 60 для';Swеерs" при 50 Mc "DwellTime"). Запускtlют измерение. Среднее арифметиче-

.*о. (Л) ypour" фонового сигнала рассчитывается в ПО масс-спектрометра и вкJIючается в форму

отчета, пибо рассчитывается по формуле
Г _ 

)ZT=rt,,
(1)

где Л - Ёрезультат измерения интенсивности масс-спектромет?ом, имп/с;

,?- число измерений интенсивности, равное 60.

поrryчgццrrе значения уровIrя фонового сигнrша должны удовлетворять требованиям таб-

лицы 3.
ябпutlа З - Метпологические хаDакте

Наименование характеристпк
Значения характерпстик

Модель NexION
350о 350x.350D 350S

Диапазон анализируемых масс, а.е.м. от l до 285

Разрешающая способность, а.е.м. от 0,6 до 0,8

Чу"ст"ительность (имг/с)/(мкг/дмj), не

менее:
- Mg (Mg-2a)
- Со (Со-59)
_ рь рь_208)

8000
8000
l l000

8000
8000
l l000

l0000
12000
12000

Прелелы обнаружения, нгhм3:
- Ве (Ве-9)
- Со (Со-59)
_ cd (cd-l l4)

4
J
5

4
2
6

J
2
4

J

5

Нестабильность выходного сигнa}ла спек-
трометра за4 часа*,Yо

4

м

Идентификационные
данные

Идентификацион-
ное наименование

по

Номер
версии
по

Щифровой
идентифика-

тор ПО

,Щругие идентификаци-
онные
данные (алгоритм вы-
числения чифрового
идентификатора По)

Значение Syngistix'M
Software

х.х 9174DB7A
CRC32

*- при массовой концентрации 1 мкг/дм3 и более (время сбора сигнала 3 с)



8.3.2 Проверка рiх!решающей способности
Проверку ршрешающей способности масс-спектрометра <<|Yюи>> проводят, определяя ши-

рину пиков на уровне 10% от интенсивности пиков, соответствующих однозарядным ионulпil

Mg-24, Arz-76, РЬ-208.

.Щля этого измеряют в режиме сканирования с 20 точкzl}tи на пик (на а.е.м.) контрольный

раствор с содержанием 1 мкг/дм3 по Mg и РЬ (Arz-76 - всегда присутствующий фоновый молеку-
лярный пик в индуктивно-связанной аргоновой плазме).

В ПО масс-спектрометра необходимо использовать окно MassCal с отмеченным режимом
"Peak width only" ("только ширина пика") и метод Tuning, добавив в них ионы укшанных выше
масс.

Значение рtврешающей способности автоматически рассчитывается в ПО масс-спектро-
метра для каждой массы.

Полуrенные значения разрешающей способности должны удовлетворять требованиям таб-
лицы 3.

8.3.3 Проверка чувствительности
Чувствительность (,S) масс-спектрометра опредеJIяют по иЕтенсивности сигналов, соответ-

ствующих однозарядным ионап,l изотопов Ве-9, Mg-24, Со-59, Cd-1l4, РЬ-208. В методе указы-
вtlют: режим скачков по пикtlм (Peak Hoping в "Scan Mode"), вкJIючают режим "QID", задают 5

повторов измерений с временем сбора сигнала 3 секунды на массу в каждом измерении (например,

60 для "Swеерs" при 50 Mc "DwellTime"). Чувствительность по Ве и Cd не нормируются и измеря-
ются для определения пределов обнаружения согласно п.8.3.4. Запускают измерение.

Рассчитывtlют среднее арифметическое значение для кчlждого из сигналов ("mеап") в пере-
счете на концентрацию, равную 1 мкг/дм3 элемента по формуле

ý_Ii"с'
гле ! среднее арифметическое значение интенсивности сигнала масс-спектрометра дJIя

i-элемента, имп/с;
С- концентрация i-элемента, равная l мкгhм3.
полl^rенные значения чувствительности должны удовлетворять требованиям таблицы 3.

8.3.4 Проверка пределов обнаружения
Прелел обнаружения (lq) для каждого из элементов Ве, Со, Cd опредеJIяют по фор-

муле
. З*о+1000
,q-.Т' (3)

где о- стандартное откJIонение фона, рассчитанное по п. 8.3.1, имл/с;
,S - чувствительность, рассчитilнншI по п. 8.3.3, (имп/сек)/(мкг/дм3)
Если один из рекомендуемых для проверки пределов обнаружения элемент явJuIется мат-

ричным при постоянньD( измерениях на конкретном тестируемом масс-спектромеце, то дJIя прО-

ведения измерений требуется длительнiш отмывка или даже замена системы ввода образuов.

Полуlенные значения пределов обнаружения должны удовлетворять требованиям

таблицы 3.

8.3.5 Проверка допускаемого относительного СКО выходного сигнала

,Щля проверки допускаемого относительного СКО вьгходного сигнала используют раствор
с концентрацией 1 мкг/дм3 следующих элементов: Mg, Cd, РЬ. Измерения проводят на изотопах:

Mg-24, Cd-l14, РЬ-208.

.Щля определения допускаемого относительного СКО выходного сигнала }лобно исполЬзо-

вать метод "Vеrifуiпg Shоп Теrm Precision.mth" из директории методов Methods---Service ПО масС-

спектрометра. ОпреЛеляюТ параметр "RSD" в отчетах прогрzммы управления масс-спектромет-

ром, полrIенныЙ при последовательных измерениях в течение l0 минуг в режиме (скачков по

пикzlп,t)) со временем сбора сигнаJIа 3 секунлы на каждую из масс 24,1l4,208 а.е.м (что соответ-

ствует 50 replicates при 120 sweeps*25 ms на каждую массу), либо рассчитывtlют по формУле

боr" = .].00 , (4)

(2)

где 4 - Ёрезультат измерения интенсивности масс-спектрометром, имп/с;



и- число измерений интенсивности.
Полуrенные значения допускаемого относительного СКО выходного сигнала должны Удо-

влетворять требованиям таблицы 3.

8.3.6 Проверка нестабильности вьD(одного сигнала спектрометра за 4 часа

,Щля проверки нестабильности вьD(одного сигнала спектрометра за 4 часа использУЮТ С КОН-

центрацией l мкг/дм3 элементов: Mg, Cd, РЬ.

проводят измерения каждые 10 минуг в течение 4 часов. При этом каждое отдельное изме-

рение интенсивности состоит из 5-ти последовательных измерений (replicates) в режиме (скачков

по пикаI\,l) с временем сбора сигнала 3 секунды на каждую из масс Mg-24, Cd-l14 и рь_208.

Нестабильность вьrходного сигнала спектрометра рассчитывtlют по фОРМУЛе

бstcb=lryl *100, (5)

ГДе l^or, Imiп - МttКсимiшьный и минимЕtльный Ёрезультаты измерения интенсивности за 4

часа для f- элемента соответственно, имп/с;
1- - срелнее арифметическое результатов измерений интенсивности за 4 часа для i- элемента,

имп/с.
полренные значения нестабильности выходного сигнала спектрометра за 4 часа должны

удовлетворять требованиям таблицы 3.

9 Оформление результатов поверки

9.1 Оформляют протокол проведения поверки по форме Приложения д.
9.2 Положительные результаты поверки оформляют вьцачей свидетельства о поверке в со-

ответствиИ с ПР 50.2.006. ЗнаК поверкИ наносится на свидетельство о поверке.

9.3 При отрицательньD( результатах поверки масс-спектрометр признают непригодным к

дальнейшей эксплуатации, аннулируют свидетельство, гасят клеймо и вьцают извещение о непри-

годности с ук.ванием причин в соответствии с пр 50.2.006.

Разработчики:
Зав. лаб., к.х.н. лаб. 251 ФГУП (УНИИМ)
Старший научный сотрудник лаб.251, к.х.н. ФгуП (УнииМ)

Е.П. Собина
Горбунова



ПРИЛОЖЕНИЕ А
(обязательное)

ФОРМА ПРОТОКОЛА ПОВЕРКИ

протокол }lb провЕдЕниrI повЕрки

Масс-спектрометр модели 350_, зав Ns

,Щокуruент на поверку: МП 86-251_2014 кГСИ. Масс-спектрометры с индуктивно-связанной плаз-

мой NexION 350. Методика поверки).

Информачия об использовапньш средствах поверки:

Условия проведения поверки:

- температура окружающего воздуха, ОС

- относительЕtц влФкность воздра, 0/о

Результаты внешнего осмотра

Результаты опробования

Проверка метрологическпх характеристпк

Таблица Д.1 - Результаты проверки уровIIя фонового сигнала на массе 220 а-е.м.

Ns
п/п

Результаты
измерений

уровня фонового сигн.ша
на массе 220 а.е.м., имп/с

(n:20, время сбора сигнагlа 3 с)

Среднее арифметиче-
ское результатов

измерений

уровня фонового сиг-
нала

на массе 220а.е.м.,

имп/с

Нормируемые значения

уровня фонового сигнала
на массе 220, импlс
Модель NexION

350Q 350х,350D 350S

1

5 1 l2
J

таблица А.2 - Результаты проверки разрешtlющей способности

Ns
г/п Элемешг

Результаты
определения раз-
решающей спо-
собности, а,е.м.

Нормируемые значения
DазDешающей способности, а.е.м

Модель NexION
350Q з5Oх,350D 350S

l Мs-24
от 0,6 до 0,82 Аr-76

J рь-208



Таблица А.3- Результаты проверки чувствительности

Ns
п/п Элемеrп

Результаты
определения чув-
ствительности,

(имп/с)(мкг/лм3)

Нормируемые значения

"ч"сr"*riпьности, 
(имп/с)/(мкr/д")_

Модель NexION
350Q 350x,350D 350S

l Мs-24 8000 8000 10000

2 Со-59 8000 8000 12000

з рь-208 1 1000 l 1000 12000

Таблица А.4- Результаты проверки пределов обнаружения

Нормируемые значения
Результаты

определения пре-

делов обнаруже-
ния, нг/дмЗ

350x,350D

Т"О*rц" ДS- Р*у"ьтаты проверки допускаемого отЕосительного СКо вьrходного сигнала

Таблица А.6- Результаты проверки

4 часа

нестабильности вьIходного сигнала спектрометра за

Ns
п/п Элемент

Результаты
определения отно-
сительного Ско
выходного сиг-

нала,О/о,

Нормируемые значения

относительного СКО выходного сигнtulа,
%.

Модель NexION

з5OQ 350х,350D 350S

l Мs-24
з

2 Cd_l14
J рь_208

Нормируемые значени,I

стабильности выходного сигнlша спектро-
метра за 4 часа, О/э._Jф

п/п Элемент

Результаты
определения ста_

бильности выход-
ного сигнала спек-
трометра за 4 часа,

%.

Модель NexION

350Q 350x,350D 350S

4
1 Мs-24
2 cd_l14
J рь-208

Результат проведения поверки:

ВьцанО свидетельство о поверке (извещение о непригодности)

от(( ) 20 г, Nч

Поверитель
Подпись

Организачия, проводивш.u поверку
(Ф.и.о.)

l0


