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настоящм методика поверки распрострtшшется на спектрометры эмиссионные с ин-
дуктивно-связанноЙ плазмоЙ 5100 ICP-OES и устанавливает методы и средства их первичной
поверки после ввода в экспJryатацию и после ремонта и периодической поверки в процессе
эксплуатации. Интервал между поверкап{и - 1 год.

l. опЕрАции повЕрки
1.1. При проведеЕии поверки должны быть вьшолнены следующие операции:

Таблица 1

N
гrlп

Наименование операций
Номер
пункта
методи-

ки

обязательность
проведения

в эксплуатации после ремонта

l Внешний осмотр.
проверка комплектности. 6.1

да да

2. Опробование. 6.2 да да
3. проверка соответствия По 6.з да да

4.
Определение мец)ологиче-
ских хаDактеDистик. 6.4 да да

Примечане:
ПРИ ОтрицательньD( результатах поверки по какому-либо пункту настоящей методики

ДШtьнеЙшая поверка спектрометра прекращается, и он признается прошедшим поверку с от-
рицательным результатом.

2. срЕдствА повЕрки

l. Термометр ТЛ-2-4-Б2 по ГОСТ 28498-90. .Щиапазон измерений от 0 до 50 ОС, цена
деления 0,1 ОС.

2. Барометр-анероид M-l l0 ТУ 25.04-1799-75 (}ф3745_73 по Госреестру СИ РФ).
3. Психрометр аспирационньй МВ-4-М или МВ-4-2М по ТУ 25-1607.054-85 (}lbl0069-

01 по Госреестру СИ РФ).
4. Стандартные образцы состава водньtх растворов ионов MeT.lJmoB меди (ГСО 7998-

931800-93), бария (ГСо 7107-9417109-94), цинка (ГСо 8053-94/8055-94) или анало-
гичные по составу и метрологическим характеристикtlп{.

5. Вода для лабораторного анtшиза l-ой степени очистки по ГОСТ Р 52501_2005.
6. Меры вместимости 2-го кJIасса точности по ГОСТ 29227,29L69, |770

,Щопускается применение других средств поверки, допущенные к применению в установ-
ленном порядке и имеющие метрологические характеристики не хуже укzванньж.

все средства должны иметь действующие свидетельства о поверке, а Гсо - действую-
щие паспорта.

3. условиrI повЕрки
3.1. При проведении поверки должны быть соблюдены следующие условия:

диапtвон температуры окружзlющей среды (20 + 5) "С;
диапtвон атмосферного давления от 84 до 106,7 кПа;
диапазон относительной влажности воздуха не более 80 %;
нчшряжение пит.lния (220*22зз)В;
частота питtlния переменного тока (50 t 1) Гч.



3.2. Напряжение линии питания должно быть устойчивым и свободным от скачков.

3.3. Механические воздействия, нiцичие пыли, агрессивньD( примесей, внешние элек-
ц)ические и мiгнитные поJIя (кроме земного) и откJIонениJI от рабочего положения не допус-
кЕlются.

4. ТРЕБОВАНИrI БЕЗОIIАСНОСТИ и ТРЕБОВАНИlI К КВАJIИФИКАЦИИ ПОВЕРИТЕ-
лЕЙ

Требования безопасности должны соответствовать рекомеЕдациям, изложенным в
Руководстве по эксплуатации спектрометров.

К ПРОведению поверки допускаются лица, имеющие техническое образовtшие, изу-
IМВшие рУководство по эксплуатации и методику поверки и имеющие навык работы с при-
бором.

,Щля полуrеЕиrl данньтх, необходимьrх для поверки, опускается rIастие в поверке опера-
ТОРа, ОбслУживающего спектрометр или сервис-инженера (под контролем поверителя).

5. подготовкА к повЕркЕ
при подготовке к поверке необход.rмо вьшолнить следующие операции:
- вкJIючить питание прибора от сети переменного тока;
- осуществить прогрев прибора (не менее двух часов).

6. провЕдЕниЕ повЕрки
6.1. Внешний осмотр

6.1.1. При внешнем осмотре должно быть установлено:
о соответствие маркировки спектрометратехнической документации.. отсутствие внешних повреждений и загрязнений, влияюuп{х на работоспособ_

ность спектрометра;
о четкость всех н4дписей;
. испрtlвностьоргчlllовуправления.

Спектрометр сtмтается вьцержавшим внешний осмотр, если он соответствуют перечис-

ленным выше требованиям.

6.2. Опробование.

Опробовшrие (самотестировzlние прибора) производится автоматически после
ВКJIЮЧеЕИЯ Питtшия. В слуrае успешного прохождения опробования (тестирования) на
экрЕlне монитора появJUIется стартовое окно програпdмы управления прибором.

б.3. Проверка соответствия прогрtll\,rмного обеспечения

6.3.1 Определение номера версии (идентификационного номера) програпiIмного
обеспечения.

Определение осуществJIяется следующим образом :

- В глtlвном окне прогрtlп,rмы в строке команд щелкнуть мышью на команде Справка
(Help). В открывшемся окне щелкнуть мышью по строке о ПО ICP Ехреrt (About), в
резУлЬтате чего откроется окно, в котором приведены нtввание ПО и номер версии..
Копия экрана с окном приведена на рисунке 1.
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Рис.1 Окно с н&lванием и номером версии ПО

Спектрометр считается вьцержaвшим поверку по п.6.3, если номер версии ПО не
ниже 7.0.0. Версия ПО может иметь дополнительные цифровые или буквенные суффиксы
после уке}анньж трех цифр.

б.4. определение метрологических харzжтеристик

6.4.1.,Щля проведениJI поверки должен бьггь установлен базовый комплект систем
ввода пробы (камера распьшениrI, распьшитель, горелка) и заданы параIчrетры работы спек-
трометров указанные в таблице 2 соответственно (параметры помеченные * носят рекомен-
дационный характер и могуг бьrгь оптимизированы).

Таблuца2

объект/процедчDа устанавливаемые паDамеmы Значение

Плазма

Мощность, передаваемая на плitз-
му

1,20 кВ.А

скорость подачи аргона в плазмy l4,5.п/мин *

Скорость подачи вспомогательно-
го гillа (аргона)

1,5 л/мин *

Скорость подачи аргона через
распьшитель

0r7 rrlмин

Время одного измерения 10с

Время стабилизации 15с

Измерение образ-
цов

Время зЕцеDжки 35 с* (бысmый насос выкл.)

Время пDомывки 0 с (бысmый насос выкл.)

скорость вращения насоса |2 обlмин



Количество измерений феплика-
ты)

10

высота точки обзора факела 10*

Исходные уста-
новки

Тип Analyte

кол-во точек на пик 2

Метод коррекции фона None

положение го-
релки

Горизонтальньй обзор Оптимизируется по раствору Mn
в прогрtlI\,Iме настройки

Вертикапьный обзор
Оптимизируется по раствору Mn
в прогрЕlп,{ме насmойки

Комбинированньй обзор
Оптимизируется по раствору Мп
в программе настройки

6.4.2. Приготовление коЕтрольньD( растворов.
6.4.2.1. Согласно указаниям приложения l, из стандартньгх образцов, укtванньгх в раз-

деле 2, приготовить контрольный раствор Nэ2 на основе воды лля лабораторного анализа,
содержащий элементы со следующими массовыми концентрациями:

Cu - 500 мкг/дм3;
Ва - 500 мкг/дм3;
Zп - 500 мкг/дм3

6.4.2.2.Контрольным раствором Ns1 является вода для лабораторного ttнtlлиза.

6.4.2.3. Измерения проводятся на длинах волн, указанньж в таблице 3.

Таблица 3

Элемент ,Щина волны, нм

Ва 493,408

Cu 324,754

Zп 2l3,857

6.4.2. Определение относительного СКО вьп<одного сигнала.

6.4.2.t. Используя контрольньй раствор }Ф2 измерить интенсивность спектрrtльньD(
линий каждого укдttlнного элемента (на длинах волн, укЕванньгх в п. 6.4.2.3).

6.4.2.2. Операция по п.6.4.2.1. булет автоматически проводиться 10 раз, так кtж количе_
ство измерений бьшо ранее задано в парап{етрах работы спектрометра (таблица 2, реплика-

ты). Вьrчислить среднее значение интенсивности каждой линии (1, ).
6.4.2.з. По полуrенным дЕlнным для каждого элемента, применяrI программное обеспе-

чение спектрометра или электронные таблицы EXCEL, вычислить СКо вьrходного сигнала
(S).



Еk,л
S=1l 'U и-1

(1)

6.4.2.4. Вычислить относительное СКО вьпlодного сигнала (Sr) по формуле:

,S, = *, 100%

6.4.2.5.Прибор считается "*.J***им поверку по п.6.4 .2, еспч

HbD( значений относительного СКО не превышает 2,0 Yо.

6,4.3. Определение пределов обнаружения.

(2)

ни одно из полrIен-

6.4.3. 1 . Построить градrировочные характеристики с помощью контрольньD( растворов

Nsl и Nч2, указанньrх в пункте 6.4.1, используя длины волн, укЕванные в таблице 2.

6.4.3.2. Используя градуировочную характеристику, определить концентрации кон-

трольньD( элемеЕтов (Ва, Cu, Zn), используя в качестве пробы воду дIя лабораторного ана-

лиза (контро.rьньй раствор Nчl). определение концентрации каждого элемента булет авто-

матически проводиться l0 раз.

По поrryченным результатап{ вьtчислить СКО для каждого элемента отдельно. Концен-

трациJI, соответствующм пределу обнаружения данного элемента, опредеJuIется пугем

уI!шожения поJrученной величины СКО на три (3о).

6.4.З.3. Прибор сtIитается прошедшим поверку по п. 6.4.3, если величины, полrIенные

ьп.6.4.3.2 не превышают значений, указанньrх в таблице 4.

Таблица 4
Предеп", обнаружения элементов (по критерию 3о), мкг/дм3

7. ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ

7.1. Спектрометры, удовлетворяющие требованиям настоящей методики поверки, при-
знаются годными. Результаты поверки регистрируются в протоколе, форма которого пред-
ставпена в Приложении 1.

Элемент

Радишtьная
схемой наблюдения

плазмы
(RV Mode)

Аксиальнм (осевая)
схема наблюдения плд}мы

(VDV Mode)

КомбинированнzuI
схема наблюдения

плfвмы
(SVDV Mode)

Ва (ib = 493,408 нм) 0.6 0,2 0.4
Cu ()r З24,754 нм) 14.0 4,0 4.0
Zп ft:213.857 нм) 14,0 4.0 4.0



7.2. При положительньD( результатах поверки оформляется свидетельство о поверке
устttновлеЕной формы.

7.4. Спектромец)ы, не удовлетворяющие требованиям настоящей методики, к да.гtьней-
шей эксп.тryатации не допускается и на них вьцается извещение о непригодности.



Приложение 1

Приготовление раствора ионов метаJIлов в дистиллированной воде массовой
концентрации 500 мкг/дм3

1. При помощи гр4дуировшtной пипетки номинtlпьной вместимостью 1 см3 пере-

носят 0,1 смЗ каждого стандартного образца с номинЕшьным значением массо-

вой концентрации 1 г/ддл3 (лействительное значение указано в паспорте) в мер-

ную колбу с притертой пробкой вместимостью 200 см3, разбавляют до метки

дистиJIJIировшIной водой и перемешивают.

,Щействительное значение массовой концентрации метапла в растворе (Cl,
мг/дмЗ) вычисляют по формуле:

CI=C".2'

где Сr - действительЕое значение массовой концентрации стандартного образча рас-
твора метtшла, мг/.цд,rЗ ;

l/o - объем исходного раствора, использованный дIя приготовления дЕIнного рас-
твора (0,1 см3);

l/*- объем приготовленного раствора (200 см3).



Приложение 2
ФОРМА ПРОТОКОЛА ПОВЕРКИ

Протокол поверки спекгрометра эмиссионного с индуктивно-связанной плазмой

1. Прин4длехит инн
2. Условияповерки

3. Средстваповерки
(тип и номер набора, номер свид-ва о поверке)

4. Наименование докр{ент4 по которому проведена повер-
ка

5. Проверкакомплектности
6. .Опробовilние
7. определение мец)ологических характеристик:

а) Пределы обнаружения элементов

б) Относительное СКО вьпсодного сигнiца

Зак.rпочение по результатап,l поверки: спектрометр удовлетворяет/ не удовлетворяет требо_
ваниям методики поверки.

Поверку проводил, должность Фио
(подпись)


