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1 Общие полоясения

Настоящм методика поверки распрострzшяется на масс-спектромsцы изотопные IsotopX
Phoenix (далее - масс-спекгрометры), и ycTaIIaBJrиBaeT методы и средства их первитrой поверки
до ввода в экспlryатацию и после ремоЕта и периодической поверки в процессе эксплуатации.

Методикой поверки обеспеIIивается прослеживаемость к комплексу государственньIх шер-
витIньD( эталонов едшlиц массовой (молярной) доли и массовой (молярной) концеЕтрации по
ГОСТ 8.735.0-201 1 кГосударственЕaя поверочнtu схема дJuI средств измерений содержания ком-
понеЕтов в тс.lдких и твёрдьrх веществах и материалах. Основные положениJI)>:

ГЭТ 217-2018 ГПЭ единиц массовой доли и массовой (молярной) коЕцеЕтрации неорга-
нических компонентов в водЕьrх растворах на oclloBe гравиметического и спектрaIJтьного мето-
дов;

ГЭТ 176-2019 ГПЭ едивиц массовой (молярной, атомной) доли и массовой (молярной)
концентрации компонентов в жидких и твёр.цьп< веществах и матери{rлzrх на основе кулономет-
рии..

ГЭТ 19б-2019 ГПЭ едипиц массовой (молярной) доли и массовой (молярной) кошIентра-
ции компоЕентов в жидкrх и твёрдьrх веществ:lх и материалах на основе спектрiUIьЕых методов;

ГЭТ 208-2019 ГПЭ единиц массовой (молярной) лоrш и массовой (молярной) коЕцеЕlра-
ции оргЕшических компонентов в жидкIIх и твёрдьж веществах и материzшах на осЕове жидкост-
ной и газовой хромато-масс-спектрометрии с изотопным разбавлением и гравиметии.

Метод, обеспечивающий реализацию методики поверки - прямое измерение поверяемым
средством измерений величины, воспроизводимой стандартньш образцом.

Методикой поверки не предусмотрена возможность проведения поверки отдельньD( изме-

рительньD( каналов, отдельньIх автономньD( блоков из состава средства измерений, на меньшем
числе поддиапазонов измерений и на меЕьшем числе величин.

2 Перечепь операций поверки средств измеренпй

Таблица 1-Оп ации по ки
обязательность вьшолнения опе-

раций поверки п
Номер раздела (гryrкта) мето-

дики поверки, в соответствии с
которым вьшолIшется опера-

ция поверки
периодической

поверке
первиrIной

поверке

Нмменование опера-
ции поверки

7даВнеrпний осмотр да
8.1.7дадаКонтро.lь условий (при

подготовке к поверке и
опробовании средства
измерений)

8дадаОпробование (при под-
готовке к поверке и
опробовании средства
измерений)

9дадаПроверка программ-
ного обеспечения сред-
ства измерений

10дадаОпределение мflроло-
гических характеристик

2

2.1 При проведении поверки вьшолнJIют операции, указанные в таблице 1.



обязательность вьшолнения опе-

раций поверки при
Номер разлела (пlтюа) мето-

дики поверки, в соответствии с
которым вьшолшIется опера-

ция поверки
первишrой

поверке
периодической

поверке
Полгверждение соот-
ветствиJI метрологиче-
ским требованиям

да да 11

2.2 Если при проведении той или иной операцlти поверки поJIучен отрицательньшi резуль-
тат, дальнейшая поверка прекращается.

3 Требования к усJIовиям проведения поверки

3.1 При проведении поверки должны быгь собlподены следующие условия
- температура окружшощей среды: от +15 ОС до +25 ОС;

- атмосферное давление: от 84 до 107 кПа;

- отпосителы{iu влФrclость воздуха: не более 80 0/о.

4 Требования к специалпстам, осуществляющим поверку

4.1 К работе с масс-спектрометром и проведению поверюr допускаются лица, ознtжомлен-
ные с ГОСТ |5624-75, ГОСТ Р 8.'795-2012, эксплуатациояной документацией поверяемьгх масс-
спектрометов и этatлонньD( средств измерений, имеющие квалификацию не ниже инженера и
прошедшие инстуrсгаж по технике безопасности.

5 Метрологическпе и техническпе требования к средствам поверки

5.1 При проведении поверки долкны бьrь примевены средства укеtанные в таблице 2.

Таблица 2 - по ки
Метрологические и техниче-
ские требования к средства {

поверки, необходлмые для
проведения поверки

Операчии поверки, цебую-
щие применеЕие средств по-

верки

Прибор комбинированньй
Т esto-622, регистрационньй
Еомер в Федеральном
информационном фонде по
обеспечению единства
измерений 53505-13

Средства измерений темпера-
туры окружающей среды в

диtшазоЕе от -10 ОС до +60 ОС

с абсолютной погрепшостью
+0,4 ос;

Средства измерений относЕ-
тельной влaDкItости воздуха в

диапазоне от 10 % до 95 О/о с
погрешностью *3 %о;

Средства измерений атмо-
сферного давления в ди:ша-
зоне от 300 до 1200 гПа с аб-
солютной погрешностью
+5 гпа

п. 7.1.7 Кокгроль условий по-
верки (при подготовке к по-
верке и опробовtlнии средства
измерений)
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Наименование опера-
ции поверки

Перечень рекомендуемых
средств поверки
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п. 10 Определение метоло-
гических характеристик сред-
ства измерений

.Щиапазон MaccoBblx чисел,
а.е.м.

гсо 9885_2011 со
изотопЕого состава карбоната
стонциJl (SRM 987),
Гсо 7541-99 Со изотопного
состава }раЕа,ГоСТ 58144_2018 Вода
дистиJIJIировtlннaш,
ГоСТ 11125-84 Кислота
азотнiш особой чистоты
ГОСТ 25336-82 Колба мерная
1000 смз
ГоСТ 29227-9| Пипетки
градуированные

Примечание - ,Щопускается использовать при поверке другие средства измерений
утвержденного типа и ловереIlЕые, удовлетворяющие метологи.Iеским требованиям,
указанньпл в таблице

5.3. Средства измерений, используемые при поверке, в соответствии с частью 1 статьи 9
Федера:lьного закопа Jф 102-Ф3 должны быть утверждённого типа, повереЕы и соответствовать
требованиш,t методик поверки. Стандартные образцы, испоJIьзуемые при поверке, в соответствии
с частью 2 статьи 8 Федерального закона Nq 102-ФЗ должны быть уrвержденного типа и соответ-
ствовать требованиям методик поверки.

6 Требования ýс,повия) по обеспечению безопасностп проведения поверкп

6.1 При проведении поверки соблюдают следующие требовапия безопасности:
6.1.1 При проведении поверки должны бьrь собrподены 1ребоваЕия безопасности, изло-

жеЕные в р}ководстве по экспJryатации Еа масс-спектромЕгры.
6.1.2 Помещение, в котором проводят поверку, должно бьrть оборудовано приточно-вытяж-

ной вентиляцией.
6.1.3 Коrтцентрации вредньD( веществ в возд}хе рабочей зоны Ее должны превышать значе-

ний, приведенньп< в ГОСТ 12.1.005-88.
6.2 При работе с масс-спекlрометрами необхо.щrмо соблюдать требования Правил по

охране труда при эксrrлуатации электроустановок, }тверждённьтх Приказом Минтрула РФ
Ns 903н от 15.12.2020 г., 1ребования ГОСТ 12.2.007.0.

7 Впешний осмотр средства пзмерепий

7.1 При вЕешнем осмотре устаЕавливtlют соответствие масс-спектром9тра следующим
1ребованиям :

- комплектЕость масс-спектрометра соответствует требованияr.r РЭ (при перви,*rой по-
верке до ввода в эксплуатацию);

- отс}тствуют внешние повреждения, влияющие на работоспособность и безопасность;

- оргtшы упрalвлениJI, разъемы, шгуIер4 соединительЕые провода и кабеJIи исправны;

- падписи и маркировка Еа корпусе масс-спектрометра четкие, соответствуюпше РЭ;
_ IlalJTиIMe, целостцость и расположение накJIеек, защищающих доступ к ЭлемеЕТаМ КОН-

стукции масс-спектрометр4 согласно описанию типа.
7.2 Масс_спекгрометр считается вьцержавшим внешний осмотр, если он СООтВеТСТВУеТ

перечисленным выше требованиям.
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8 Подготовка к поверке и опробование средства измеренпй

8.1 Перед проведением поверки выпоJIIшют следующие подготовительвые работы:
8.1.1 Подготавrпrвают масс-спектромfiр и средства поверки к работе в соответствии с те-

бованиями эксплуатациоI lой доцментации.
8.1.2 Проверяют нltличие и сроки действия паспортов на ГСО.
8.1 .3 Готовяг тестовые растворы.

8.1.3.1 Раствор Nч1: В чистуlо фторопластовую иJIи пропиленов},ю посуду наJIивается ди-
стиJIлированная вода и добавляется аликвота стаJцартного раствора ГСО 9885-20l l. Аликвота

рассчитывается таким образом, тгобы массовая концеЕтрация ионов Sr в тестовом растворе СО-

ставляла 0,25 мг/л.

8.1.3.2 Раствор }Ф2: На лабораторньж весах взвешивают 0,1 г ГСО 7541-99. Навеску раство-
ряют в 10 смЗ концеIrтрированной щотной кислоты (кв.ОЧ) и количественно переносят в мерн}'ю
колбу вместимостью 1000 см3. Затем раствор в колбе доводят до метки ,гри.щrстиruшРОВаrrНОЙ

водой. Раствор перемешивают. Массовм концентация ионов урtша в полученном растворе со-

cTaBJueT 100 мг/.щr3.

8.1.4 Запускают прогрalI\,tмное обеспечение масс-спектрометра, вкJIючalЮт вЫСОКОе НtШРЯ-

жение.
8.1 .5 Устанавливают магнит на массу ЕЕSr и прогревают прибор в течение дв}х часов.

8, 1.6 Включают приточно-вытяжн},ю веЕтиJuIцию.
8.1.7 Контроль Условий поверки вьшолняется rгутём сравнения показшшй средств поверки,

yKa:}aHHbD( в п. 5.1 с требованиями, указанньпr.rи в п. 3.

8.2 Опробование
8.2. 1 Проверка общего фlпкчионирования
Проверку общего функционирования масс-спеIсIрометрв (отсугствие аварийшой иЕдика-

ции, отсуrствие видимого накaша ионизациоЕньD( леq'т) проводят в процессе тестирования при их

вкJIючении в соответствии с эксплуатационной докулrентацией.
Результаты проверки считают положитеJIьными, если все технические тесты завершились

успешно.

9 Проверка программного обеспечения средства измерений

9. 1 Подтверждение соответствия прогрttммЕого обеспечения

операция <подтверждение соответствЕя процр{tммного обеспечения) зalкJIючается в опре-

делении nor"pu u"p"on (идентификационного номера) встроенного программного обеспечения

(по).
вьвод номера версии (илентификачионного номера) встоенного По осущестъrrяется:

- посредством отображения на дисплее масс-спектрометра, на глllвном экране,

Результат полгверждепиJI соответствиJI ПРОГРzlI\{МIrОГо обеспечения сtп{таgтся положитель-

ным, если поJIrIепЕые идентификационные даI{Еые соответствуют идентификшIиоЕЕым дан-

,"-, у***"Й в разделе <Программное обеспечение> описания типа средства измерений.

10 Определение метрологических характерпстик средства измеревий

10.1 Определение разрешающей способности R
.Щобиться стабипuпоaо поr*ого тока по любому выбранному изотопу массой М, Проскани-

ровать дйaшапон М-0,5.-.М+0,5 количеством шагов Ее менее 100 и временем интогршIии на каж-

до" *ua" не менее 0,1 секунды. Вывести поrryченньй спекгр на печать, Значение разрешающей

способности R рассIштывается по формуле:

R=t{/^M, (1)

)



где М - масса выбршrного изотопа' ДМ - ширина пика в MaccoBbD( tшслах на высоте 10 %

от максимitльЕой интенсивности.
Полуlенное значение разрешalющей способности R долхсrо бьпь не менее 4б0.

10.2 Опрделение оп{оситеJIьЕого среднего квад)атического откпонеЕия сrrrrайной со-
ставл.пощей погрешности

Нанести ttJшквоты тестового раствора Nо l (п. 8.1.З.l ) на тугоплalвкие ленты, не менее l0
штук.

В программном обеспечении прибора составить и запустить алгоритм измерения изотоп-
ного отношения 87Sr/86Sr с внутренней нормализацией по изотопному отношению 88SrДбSr для
коррекции фракционировшrия. Провести 10 измерений с использовalнием одIого и того же те-
стового раствора.

Результаты определения признllют положительным, ecJm цр€дел доrrускilемого относи-
тельного средпего квадратп.Iеского отклоненЕя сrrrrйной составллощей погрешности, не пре-
вышает 0,0005 %.

10.3 Определение основной погрешности измереяпй отношепия изотопов 235Ul2ЗtU

В программном обеспечении прибора составить и зaшустить aцгоритм измеренлuI изотоп-
ного отЕошениJI 235Ul2З8U. Нанести контрольньй раствор Nэ 2 (п. 8.1.3,2) на тугопл{вкую ленту
TaKrлr,r образом, чтобы иrrrенсивность сигн{шов изотопов 235U и a8U бьrтrа не менее 3 В. Вьшол-
нить 10 измерепий,

Зпачение осповной погрешности Д рассч,rтывают по формуле:

Д= |In.n - I,",|, (2)

где In", - значение 2З5U/2З8U, 
указаЕное в паспорте ГСО;

Inr" - измернное значение 2З5Ul23ЕU.

Результаты определения призпzlют положитеJIьЕым, если зЕачение основной погрешности
А не превышает 0,0l .

11 Подтверяцение соответствия средствд измеренrrй метрологпческпм требованиям

t 1,1 Масс-спектрометры призн.rют соответствующими метрологическим требованиям, ука-
зtlнным в описlulии типа, если резуJIьтаты проверок по пп. 7 и 8 полоlсrтельные, а результаты
проверок по гш. 9 и 10 соответствlтот требованиям описапия типа масс-спеIсгромеIров.

12 Оформлеппе результатов поверкп

12.1 При проведении поверки оформллот протокол результатов поверки. Рекомендуемая

форма протокола поверки приведена в приложении А.
l2.2 Масс-спектрометры, удовлетворяющие требованиям настоящей методtки поверю,l,

призЕ{lют годными к применению. При отрицательных результатах масс-спеIсгрометры не допус-
кают к примеЕению.

12.3 Результаты поверки средств измерений подверждаются сведениJIми о результатах по-
верки средств измерений, вкrпочеЕными в Федеральньй информачионньй фоrи по обеспечению
единства измерений. По заявлению владельца средства измерениЙ и.тпл лицц предстЕlвившего его

на поверку, вьцается свидетельство о поверке средства измерений, и (ишr) в паспорт средства
измерений вЕосится запись о проведенпой поверке, заверяемая подписью пОвеРИтеJIЯ и ЗнакОМ

поверки, с }казанием даты поверки, или вьцается извещение о непригодIости к применению
средства измерений.

6



наименование Си
Зав. Ns

ПРИЛОЖЕНИЕА
(рекоменлуемое)

Протокол поверки мЕrсс-спекгрмегров изотопньпt IsotopX Phoenix
модификациJI

,Щата вьшуска
Регистрационный номер
Заказ.мк

атмосферное давлепие кПа;
относительная влажность %.

РЕЗУЛЬТАТЫ ПОВЕРКИ

Заключение: на основании результатов первичной (или периодrческой) поверки масс-спектро-
метры признаны соответств}.ющими (не соответствующими) уст:lновленIlым в описании типа
ме,грологическим требоваЕиям и пригодны (не пригодrы) к применению.
Поверитель:_
Дата

Операция поверки
Пупю методики

поверки

установленное
значение пара_

метра
1 .Внешrтий осмотр 7 в соответствии с 7

2. Опробование в соответствии с 8

3. Полгвержпение соот-
ветствия прогрilп{много

обеспечения
9

Идентификационное
нlмменование IsoLinx,
номер версии ПО не

ниже 1.1.3
4. определение метроло-
гических характеристик:

10

относительное Ско вьь
ходньD( сипlалов, 7о, не

более
10.2

0,0005

Пределы доrryскаемой по-
грешЕости измерений от-

ношенIUI изотопов
235IJ/2З8t]

10.3 +0,0l

,]

Методика поверки: _
Основные .р.о.r"ч
Условия поверки:
температура окружающего воздуха _ ОС;

.Щопускаемое зпачение
параJ{етра

8


