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Госуларственная система обеспечения единства измерений
СПЕКТРОМЕТРЫ РЕНТГЕНОФЛУОРЕСЦЕНТНЫЕ

ЭНЕРГОДИСПЕРСИОННЫЕ NEX DE
МЕТОДИКА ПОВЕРКИ

,Щата введения 2017-
1 Область применения

Настоящая методика распространяется на спектрометры рентгенофJryоресцентные
энергодисперсионные NEX DE (далее по тексту - спектрометры), предншначенные дJIя из-
мерения массовой доли элементов в твердьж, порошковьIх, жидких и пленочньD( пробах в
соответствии с методика]\.lи измерений, атгестованными или стандартизованными в установ-
ленном порядке.

Методика устанавливает методы и средства первичной и периодической поверок
спектрометров.

Интервал между поверкtlп{и - два года.

2 Нормативные ссылкп

В настоящей методике использовtlны ссылки на следующие докуп{енты:
ГОСТ 8.395-80 ГСИ. Нормальные условия измерений при поверке. Общие требования
ГОСТ Р 8.563-2009 ГСИ. Методики (методы) измерений
ГОСТ Р 8.736-20l l ГСИ. Измерения прямые многократные. Методы обработки ре-

зультатов измерений. Основные положения
ГОСТ 12.2.09|-2002 Безопасность электрических контрольно-измерительньD( прибо-

ров и лабораторного оборудования. Часть 1. Общие требования
Приказ Минпромторга России от 02.07.20l5 }Ь l8l5 кОб утверждении Порядка про-

ведения поверки средств измерений, требования к знаку поверки и содержанию свидетель-
ства о поверке).

3 Операции поверки

3.1 При проведении поверки спектрометра вьшолняют оперчuIии, указанные в

таблице 1.

3.2Прп полrIении отрицательньD( результатов по одному из пунктов таблицы l по-
верка прекращается, спектрометр бракуется.

аблицаl- ипо

Наименование операции
Номер пункта
докуil{ента по

поверке

пооведение опеDации при
первичной

повеDке
периодической

поверке

1 Внешний осмотр 7.I Да Да
2 опробование 7.2 Да Да
3 Определение скорости счета, контрастно-
сти

,7.з
Да Ща

4 Определение диапtвона опредеJuIемьгх
элементов

7.4 .Ща Нет

5 Определение относительного среднего
квадратического откJIонения (СКО) вьrход-
ного сигнала

7.5 Да Да
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4 Средства поверки

4.1 При проведении поверки применяют следующие средства поверки:
4.1.1 ГСО l0020-2011 СО массовой доли титана в твердой основе (K1-100), массовttя

доJUI титtlна 1,0 О/о, границы относительноЙ погрешности +5 Оh,

4.1.2 ГСО l0018-2011 СО массовой доли свинца в твердой основе (КО-91), MaccoBtul

доля свинца 1,00 О/о, границы относительноЙ погрешности *5 Yо.

4.1.3 ГСО l0021-20ll СО массовой доли натрия и хлора в тверлой основе (КО-107),
MaccoBEUI доJUI натрия З9,3 0/о, граниuы относительноЙ погрешностп +3 О/о,

4.1.4 ГСо 10022-20|l Со массовой доли борной кислоты в твердой основе (ко-163),
MaccoBEUI доля борноЙ кислоты 99,90 0/о, границы относительноЙ погрешности *0,10 0Z.

4.1.5 ГСО бЗ20-92 СО состава латуни оловянно-свинцовой ЛЦ25С2 (комплект Ml7l),
индекс СО в составе комплекта |772, атrестованные значения массовых долей элементов:
олово (1,56 * 0,11) %; свинец (2,70 + 0,20) %; кремний (0,23 * 0,02)%; сурьма (0,11 * 0,0l) %;

марганец (0,84 + 0,04) %; железо (1,12 * 0,07) Yо; алюминий (0,70 * 0,05) %; никель
(0,б0 t 0,03) %; медь (65,4 * 0,6) О/о; цинк (26,8 * 0,6) Оh.

4.1.б Термогигрометр Ива-6А-КП-.Щ, относительнЕш влtDкность (0 ... 98) О/о, b=l2 Yо,

температура (0 60) ОС, A:t0,3 ОС, атмосферное давление (70,00 110,00) кПа,
А=*0,25 кПа.

4.2 .Щопускается применение других средств поверки с аналогичными метрологиче-
скими характеристикчlми.

5 Требования безопасности

При проведении поверки спектрометра следует соблюдать требования электробез-
опасности по ГоСТ |2.2.09l.

6 Условия поверки ш подготовка к ней

6.1 При проведении поверки спектрометра собшод.lют следующие условия измере-
ний:

- температура окружающего воздуха (20*5) "С;
- относительнtш влажность воздуха не более 75 %;

- атмосферное давление (84 - 106) кПа,
6.2 Перед проведением поверки следует проверить нЕIличие кРуководства по эксплуа-

тации) спектрометра.
6.3. Проводят подготовку спектрометра к измерениrIм в соответствии с кРуководством

по эксплуатации).

7 Провеление поверки

7.1 Внешний осмотр
При внешнем осмотре должно бьrгь установлено:
- соответствие комплектности поверяемого спектрометра требованиям, устtlновлен-

ным в эксплуатационной докр{ентации (ЭД);
- отсутствие повреждений и дефектов, влияющих на работоспособность и метрологи-

ческие характеристики поверяемого спектрометра.
_ наличие за:}емления;
- наличие на передней и задней панелях обозначения, зtlводского номера и товарного

знака фирмы_изготовитеJIя, обозначений переключателейо соединительньD( рЕвъемоВ.
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7.2 Опробов€lние
7.2.1 Проuедура опробования включает в себя проверку работоспособности и провер-

ку идентификационньD( данньtх прогрЕlммного обеспечения (ПО) поверяемого спектрометра.
7.2.2 Включtlют спектрометр, как укшано в кРуководстве по эксплуатации). Прове-

ряют, что все режимы работы, а также параметры, соответствующие заданному режиму, вы-
свечивчlются на мониторе упрzlвляющего компьютера спектрометра. Выбор необходимого
режима измерений, а также выполнение команд, производят в соответствии с кРуководством
по эксплуатации)).

7.2.3 Проводят проверку идентификационньD( данньIх ПО поверяемого спектрометра
Проверку идентификационньD( дЕlнньD( ПО поверяемого спектрометра проводят пугем

зtlпуска прогрЕl]\.rмы NEX и вывода на монитор управляющего компьютера спектрометра
идентификационного нtмменовtlния и номера версии ПО. Идентификационное нмменование
должно соответствовать укд}анному в таблице 2, номер версии ПО должен быть не ниже

укtвtlнного в таблице 2.

7.3 Определение скорости счета, контрастности

7.3.1 Определение скоростей счета, соответствующих опредеJuIемым элементtllvl, про-
водят с использованием ГСО 10020-201l (аншlитическаJI линия Ка титана), ГСО 10018-2011
(ана;lитическаJI линия La свинца), ГСО 10021-201l (ана,rитическilI линия Ка натрия). Время
экспозиции 100 с. Фильтр трубки Ореп, напряжение трубки 6.5 кВ, ток трубки 300 мкА, для
натрия. Фильтр трубки С, напряжение трубки 35 кВ, ток трубки 300 мкА дJuI титана и свин-
ча. Прибор вьцает показания интенсивностей в числе импульсов в секунду, деленные на си-
Jry тока трубки в мкА. Чтобы полr{ить скорость счета, необходимо умножить полrIенную
величину на 300.

7.3.2 Устанавливают стандартньй образец в отделение для образцов. Проводят десять
измерений скорости счета на линии опредеJuIемого элемента. Вьrшлсляют среднее арифмети-
ческое значение скорости счета по формуле

N,

гле Nч - результатj-го измерения скорости счета налинии i-го элемента, с-'.

7.3.3 операции по 7.3.2 повторяют для всех стандартньтх образцов, указu}нньтх в 7.3.1 .

Значения скорости счета должны быть не менее указанньж в таблице 3.

Таблица3

7.3.4 Устанавливtlют в отделение дJuI образца ГСО 10022-2011 (фоновый образеч).
Проводят десять измерений скорости счета на линиях натрия, титана, свинца.

7.3.5 РассчитывЕlют средние арифметические значения скорости счета на фоновом об-

разце по формуле

(1)

l0

Ilr,
=J=| -10)

аблица 2 - Ид" икационные данные lI0
Идентификационное нмменовtlние ПО NEx
номер версии (идентификационньй номер) По 4.30

определяемый элемент Скорость счета, с''
Na 300
Ti 1000
рь l0000



N qo",

l0

ZN**u
=L l0
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(2)

образче на линии i-го

(3)

где Nбо,ц - результат j-го измерения скорости счета на фоновом
элемента, с''.

7.3.6 Рассчитывtlют контрастность дJuI натрия, титана, свиIIца по формуле

Значения контрастности, рассчитанные по формуле (3), должны быть не менее ука-
занньD( в таблице 4.
Таблица4

7.4 Определение диапазона определяемьш элементов
.Щиапазон опредеJIяемьIх элементов установлен в <Руководстве по экспJryатации) на

спектрометр: от натрия до урана.
.Щиапазон опредеJuIемых элементов подтверждaют при определении скорости счета в

соответствии с 7.3 на стандартньгх образцах, содержащих натрий, титtlн и свинец.
Спектрометр считttют вьцержавшим поверку по 7.4, еслп скорость счета не менее

указанной в таблице 3.

7.5 Определенпе относительного среднего квадратического отк.понения выходно-
го сигнаJIа

Определение относительного среднего квадратического откJIонения вьгходного сигна-
ла проводят с использованием ГСО 6320-92. Время экспозиции 100 с.

В соответствии с кРуководством по эксплуатации) выполняют десятикратные изме-

рения (n: 10) вьгходного сигнала (скорости счета) на линии i-го элемента.
По результатап{ п измерений скорости счета на линии i-го элемента рассtмтывtlют от-

носительное СКО вьIходного сигншIа по формуле

(4)

где х u- i-oe измеренное значение скорости счета на линии i-го элеменrа, a'';

;. - срелнее арифметическое значение результатов измерений скорости счета на линии i-го
_l

элемента, с',

F,
' N qo",

lЁ -.
Х,=;дх,,

Относительное СКО вьгходного сигнала не допжно превышать З О/о.

определяемьй элемент Контрастность, отн. ед.

Na 5

Ti 20
рь 200

(5)
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Допускаеrся опредФlять СКО вьосодtого сцгЕала элемеЕmа, ]Ulя определеsrtя кото.
ршх приItlевяется спекгрометр. Пря зtом допускается использов|iвяе друпдх СО с метрло-
гgческrrмп хsрsктерltстиками, а$алогЕttньпrи указапвьцr в 4.1.5.

t Оформлеfir€ результlmв поверк,

E.l Результаты поверпl заносrт в проюкол повсркrr. форма коmрго прпв€де}l8 Е ре-
комеrIд/емом прrложеяrtв А. ПрOюкол поверки хранят до сJIеддощей пов€ркt,

8.2 Полохrгельнце рзультатц поверкll оформJlяют саlцеr]елъством о пов€рхе в соот-
всгсгвии с Приказом Мивпрrrюрга Россви от 02.07.20l5 Ns I tl5 кОб 1тверltлении Поряд(а
прв€денrrя поверки средстs измерений, требовалrrя к знаку пов€ркr я содержанrю свиде-
тФlьства о пов€рке)).

8.3 В сФчае отицсrcльIlьD{ рqзультатов пов€ркя спеlсрометр призll8ют fl€пригодlыIt{
к прrменен}tю, свrдетельство о предыддrей поверке 8яlrулrруют я вьцаlот хзв€цlсвие о ве-
приrc.шости с указsпхсм Ерrflин в соотаетстзrrи с Приказом Минпр!aторг8 Россrлr от
02.07.2015 N9 ltls (Об }тверцдеrих Порядкs прведеЕl{я поssркЕ средстs измерсЕий, трФ
бовавия к зкаку доверкЕ и содерrraпию свидgтсльства о пов€рксD.

а--

%-/
З.м. зsв. лабораторrей ФГУП <УНИИМ>

Всдущий иliхеrФ ФГУП кУНИИМ>

М.Ф. К}знецова

н.А. ким
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Приложение А
(рекомендуемое)

Форма протокола поверки

ПРОТОКОЛ ПОВЕРКИ М от( ))

Наименование и тип спектрометра
г.20

Принадлежит
Зав. М
изготовитель

.Щата выпуска

Средства поверки
Условия поверки
Методика поверки (ГСИ. Спектрометры рентгенофлуоресцентные энергодисперсионные
NEX DE. Методика поверки. МП 60-223-20|7>>, ФГУП кУНИИМ>,2017 г.

Результаты поверки

l. Внешний осмотр
2. Опробование
3. Определение скорости счета

Таблица A.l
льтаты измерений с счета на линии элемента. сНомер СО

гсо l0020_20l l гсо 10018-20l l гсо 10021-20l l

Среднее арифметическое
значение скорости счета, c-l

Значения скорости счета не менее (менее) укшанньж в таблице А.2.

Таблица А.2
определяемый элемент Скорость счета. с''

Na 300
Ti l000
рь 10000

6
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6. Определение контрастности

Таблица А.3 - Резyльтаты
Результаты измерений скорости счета на линии элемента, с

гсо l0022-20l l гсо 10022-20l lгсо l0022-20l l
фоновый образец,
аналитическtUI ли-

фоновый образец,
€lнttлитическtш ли_

ния титана

фоновый образец,
аналитическtu ли-

ния свинца

Среднее арифметическое
значение скорости счета, с-'

Таблица А.4 - льтаты оп
счета на линии элемента, с

гсо 10020_201l гсо 100l8-20l l гсо l0021-2011

Среднее арифметическое
значение скорости счеrа, с-'

Значения контрастности не менее (менее) указанньгх в таблице А.5.
Таблица А.5

6. Проверка диzшtвона опредеJIяемьtх элементов

.Щиапазон определяемьгх элементов состЕlвляет (не составляет)

7. Опрелеление относительного СКО вьu<одного сигнала

определяемый элемент Контрастность, отн. ед.

Na 5

Ti 20

рь 200



Таблица А.6 - Рез льтаты ия относительного Ско
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вьD(одного сигнала

заключение:
Спектрометр рентгенофлуоресчентный энергодисперсионньй NEX DE годен (не годен) к
применению.
Вьцано свидетельство о поверке (извещение о непригодности) Nэ
Срок действия свидетельства до
Поверитель

((l). и, U.)

Организация, проводившtIя поверку

ий скорости счета, с

Среднее арифметическое
значение результатов изме_

ий скорости счета, c'l
относительное Ско вьг
ходного сигнаilа, 0/о

Относительное СКО вьгходного сигнаJIа не превышает (превышает) 3 %.


