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Государствеrrная система обеспеченпя единства пзмереппй.
Масс-спекгрометры с шндуктивво-связанной плазмой PlasmaMS 300.
Методпка поверкп.

мп з1-251-2023

1 Обцпе полоrкенпя

1.1 Настоящм методика поверки распрострtlняется Еа масс-спекгромецы с инд}ктивно-
связанной плазмой PlasmaMS 300 (ла.тее - масс-спектрометры), выпускаемые фирмой KShenzhen
ION Engineering Technologies LTD.>, Китай. Масс-спектрометры подлежат первичной и

периодпческой поверке. Поверка масс-спекгрометров доJDIсIа производиться в соответСтвиИ
с требованиями настоящей методики.

1.2 При проведении поверки прослеживаемость масс-спектрометов обеспечивается к
ГЭТ 176_2019 кГосударственному первиtIному эталону ед{ншI массовой (мо.rrярной, атомноЙ) лоrш
и массовой (молярной) коIrцеЕграции компопекгов в жидоfi и твер.ФD( вещесткlх и мат€риал:ж на

основе кулономегрии) в соответствии с прикarзом Росстшrларта Российской Федерации от

19.02.2021г. },,lЪ l48 коб угверждении Государтвеrшой повер.шой схемы ди срдств измеренпй

содержания компонеЕтов в жидс{х и TBepФD( веществllr( и материalлtD(D.

1.3 В настоящей методике поверки реzшизовalна поверка методом прямьD( измерений.

1.4 Настоящая методика поверки применяется дur поверки масс-спекгрометров,
используемьгх в качестве рабочих средств измерений. В результате поверки должны быгь
подтверждены метрологические требования, приведенные в таблице l .

Таблица 1 - логические ха стики

2 Норматшвные ссылкп

2.1 В настоящей методике поверкИ испоJIьзованы ссылки на следующие доку rепты:

- Приказ Росстандарта Российской Федерации от 19.02.202l г. J\lЪ 148 кОб 1тверждении
государствеппой повертrой схемы для средств измерний содержания неорганических

компонентов в жидких и твердьrх вещества)( и материалах);
- Приказ Министерства тУДа и Социаьной заIциты РФ от 15.12.2020 J\lЪ 903н <об

утверждевиИ Правил по охране труда при эксIUIуатации электроуст tовок);
_ гост 12.2.007.0_75 <система стшrдартов безопасности туда. издеrпrя

элекгротехнические. Обшlе трбоваrтпя безопасЕостиD;

- госТ |770-74 Посум мерная лабораторнм стекJIяннzu. Щи;шнлры, мензlрки, колбы,

пробирки. Общие технические условия;
- госТ 2922'| -g| Посуда лабораторпм cTeKJUlHпaя. Пипетки градуированные. Часть 1.

Общие трбования;
4

ЗначенияНаименование хар(жтеристики
от 2 до 260 вк.lпоч..Щиапазон ана.пиз bD( масс, а.е,м.

0,8р особ бон neeеа. ]\t1 %0 свы поты исп остьн на вназ К3,}рорешающм

5 000
50 000
35 000
120 000

- Ве (Ве-9)
- Со (Со-59)
_ cd (Cd-114)

Чрствительность (имп/с)/(мкг/лм , не менее:

_Bi i-209
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Пределы обнаружения, нг/
- Ве @е-9)
- Со (Со-59)
- cd (cd_l14)

, не более:

_Bi i-209

3
Прдел допускаемого относительного среднеГо квадратo.Iеского
откJIонения выходного сигнала, 7о

4у нового сигнала на массе 220 а.е.м имп/с, не болееь



- ГОСТ Р 52501-2005 Вода дlя лабораторного анализа. Технические условия;
- ГОСТ l1l25-84 Кислота азотная особой чистоты. Технические условия;

3 Перечепь операцпй поверки средства измеренпй

3. 1 При поверке должны быть выполяены операции, )тазанные в таблице 2.

Таблица 2 - ипо ки
обязательпость

проведения операчий при
периодическ
ой поверке

Номер разлела (пункта)
методики повсрки, в

соответствии с которым
вьmолняется операция

поверки

перви.пrой
поверке

да даВнешний осмотр
да 9даПодготовка к поверке и опробование

10дадаПроверка программного обеспечения

1lОпределение метрологических
характеристик средства изм

l11даОпрделение диапазона
анZлJIизируемьD( масс

да 11.2даОпределение уровrrя фонового
сигнаJIа на массе 220 а.е.м,

11.3да
Опрлеление разршшощей
способности на уровне l0 7о высоты
пика

l 1.4дадаОпределение чlъствитеJIья ости

дада
Определение относитеJьного среднего
квадратического откJIоненI{я

вьD(одlого сипlала
1 1.6дадаОпределение прдела обнарlжения

12да
Подгверждение соответствшl средства
измерений метрологическим
,гребованиям

3.2 В слуrае невыпоJIнения цебований хотя бы к одной из операций, поверка масс-

спектрометра Прекращается, и выполняются операции по п. l3 настолцей методики поверки,

3.3 На основдtии письменпого зaлrlвления владеJIьца масс-спектрометра или JIица,

предстalвившего масс-спецрмет на поверку, оформленного в призвоJIьной форме,

допУскаетсяпрвоДlтьпериодическУюпоВеркУтолькопоотдельнымхимическимэлементам'
которые не явJIяются матричными при постоянньD( измеренил( на конкретном масс-

спектрометре. .Щанная информация привод{тся в свидетельстве о поверке (в слуrае его

оформления1 и в сведенил(, направJIяемых в Федеральный информачионньй фонд по

обеспечению единства измерний.

4 Требования к усповпям проведенпя поверкп

4.1 При проведении поверки должны бьrь соб.rподены следующ{е условия:

- температура окружающей среды, ОС от + 15 до + 25

- относительная влiDкность, %о, не более 80

5 Требоваппя к спецшаJIпстlм, осуществляющим поверку

5.1Кпровелениюработпоповеркемасс.спеКгрометадопУскtlютсяJrица'прошеДпие
обуrение 

" 
Kari"*e поверитеJu, изrп{вшие руководство по эксплуатации (далее - РЭ) на масс-

спектрометр и ЕастояшI}'ю методику поверки.

5

Наименование операции
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6 Метролоrшческие п техническпе требовапrrя к средствам поверки

6, 1 При прведении поверки примеrrrпm оборудоваIrие согласно таблице 3.

Таблица 3 - тва по ки

Перечень

рекомендуемю(
средств поверки

Метрологические и техншIеские трбовапия к
средствzllt{ поверки, необходлмые дIя проведения

поверки

Операчии поверки,
требlтошле

применения средств
по

Термогигромецы
элекгронпые
(CENTER)
моделей 310, 31 l,
зl3, зl4, зl5, зlб

Nq 22129-09)по остью не более 3 %

п. 9 Подготовка к
поверке и
опробование
средства измерений

Контрольные растворы, приготовленные в

соответствии с Приложением А настоящей
методtки поверки;
Вода для лабораторного .rнализа l-ой степени
очистки по ГоСТ Р 52501-2005

п.1 l Определение
мgцологических
характеристик
средстм измерений

ГСО 7759-2000;
гсо 1 1 856-2021

ГСО 7784-2000;
ГСО l0950-20l7;
гсо 7787-2000

ГСО 7874-2000;
ГСО 7773-2000;
гсо l1255_2018

Стандартный образец состава раствора бериллия,
пнтерв.rл допускaлемьD( значений от 0,095

до 0,105 мг/см3, границы допускаемьD( значений
относительной погрешности не более +1 % при
Р=0,95;
Стандартный образец состава раствора кобальтц
интервiш догryскаемых значений от 0,095

до 0,105 мг/см3, граничы допускаемых значений

относительпой погрешности не более +1 % при
Р=0,95;
Стандартньй образец cocTilBa раствора ионов
кадмия, интервzrл допускаемьD( значений массовой
концеЕтрации ионов кадмЕя от 0,95 до 1,05 г/дм3,

грЕшицы допускаемьD( значений относительной
погрешности аттестовalнного значения не более
+1 % при Р=0,95;

Стандартньй образец состава раствора ионов
висItf}та, интервaц аттестовапньD( зпачений от 0,95

до 1,05 мг/см3, границы допускаемьD( значений

относительной погрешности не более +l % при
Р=0,95;
Вода для лабораторного анализа l-ой степени

очистки по ГОСТ Р 52501-2005;
Кислота азотная особой чистоты по ГОСТ l 1 125-84;

Колбы мерные вместимостью 100,0 см3 не хуже 2-

го класса точности по ГОСТ 1'7'70-'74;

Пипетки град)ированные вместимостью
2 класса по ГоСТ 29227 -91,

l см3

не

Приложение А

dpyzue спанdарtпные образцы u

мепрол о zuч е с Ku,u mре бо в ан uям,
прuмечанuе - .щоttускаеmся uспользоваmь прu поверке

cpedc tпва uзмеренui уmверсrdенных muпов, уdовлеmворяюlцuе
, а mакэrcе п. ].2 н ей меmоduкu пове,казанным в пабл u

Средства измерений температуры окр}Dкающей

среды в диaшазоне измерений от плюс 10 ОС до пrпос
30 ОС с абсошотной погрешпостью не более l ОС;

Срелства измерений относительной влФкности
воздуха в диапазоне от 10 7о до 90 %, с абсолютной

гсо 8463-2003

6



6.2 Срлства измерний, примеЕяемые при поверке, долlсtы бьггь угвер)tценного типа и
поверены, стандартные образцы должны бьrть угвержленного типа и иметь действующий
паспорт.

6.3 При выборе средств поверки в части стандартньD( образцов (лалее - СО)

рекомендуется отд:вать приоритет СО с установленной метрологической прослеживаемостью
к государственным первиIшым этltлонlм единиц веJIичип того же рода.

7 Требоваппя ýсловпя) по обеспеченпю безопасностп проведенпя поверки

7.1 При проведении поверки должны бьпь соблюдены трбования Приказа
Мипистерства труда и Социальной защиты РФ от l5.12,2020 JФ 903н <Об 1твержлении Правил
по охране туда при экспJryат.щии элекгроустzrновок>, требования ГОСТ 12.2.007.0, требования
безопасности, изложенные в РЭ на масс-спекгрометры.

8 Вшешппй осмотр средства пзмереппй

8.1 При внешнем осмотре устalнtlвливzlют:
- соответствие внешнего вида масс-спектромета сведениям, приведенным в описzlнии

типа;
- отс}тствие видимьD( повреждений масс-спектромета;
- соответствие комплектности, указанной в РЭ;
- наличие обозначения и серийного номера, четкость маркировки, а также отсутствие

повреждепий и дефекгов, ыпrяrощих на работоспособность масс-спектрометра.

9 Подготовка к поверке и опробованяе средства пзмеренпй

9.1 Прволят контоль условий поверки с помощью термогигрометра в соответствии с

п.6 настоящей методики поверки.

9.2 Перед проведением поверки масс-спектрометр готовят к работе в соответствии с Рэ
(п. 7,5 <Настройки перед поверкой прибора>), прверяот работоспособность орг.lнов упр.влепия

и реryлировки масс-спектрометра.

9.3 При вкJIючении масс-спекгрометра должны отсугствовать сообщения об ошибках.

9.4 СогласнО прIrложенI{Я Д к настоящей мe.тодике поверки готовят контрольньй

раствор, представJUIющий собой смесь стандартньп< образцов по п. 6.1.

10 Проверка программпого обеспечеппя средства пзмеренпй

l0.1 Проволяг проверку идентификациоIlньD( дllнньD( ПРОГРlllrrМНОГо обеспечения

(далее - ПО) масс-спеКгрометра: в строке комarнд выбирают пlнкг <Справка> (<Help>); в

открывшемся Меню выбрать rrУtкт <о ПО> (<ДЬочtD) - откретСя окно, содержащее номер версии

ПО и идентификационное наименование По. Наименование и номер версии ПО масс-

спектрометра доmюlы соответствовать требованиям, приведенньпr в таблице 4,

Таблица 4 - Иде икalциоЕные дzшные По масс-сп м

11 Опреде.леппе метрологпческпх харектерпспrк средства rrзмереппй

1 1 .1 Определение диапазона анализируемьD( масс
l 1.1.1 Подают на вход масс-спектромета контоJIьный раствор по 9,4 настоящей

методики поверки. Проводяг ргистрачию обзорного масс-спекгра,
l 1.2 Опрелеление уровня фонового сигнала на массе 220 а,е,м,

7

Иденти икшIионные данные изнаки
iMassИденти иклIионное наименовд{ие По

Ее ниже 2.2.1.10поНом и|,1 иденти икационньй ном
вой иденти пои

Значение



11.2.1 Подают на вход масс-спекгрометра воду для лабораторного анализа по
ГОСТ Р 52501_2005. Прводят измерния иЕтенсивности спгнала на массе 220 а.е.м., а также Еа
массах 9, 59, 114, 209 не менее 10 раз (время сбора сигнirла - 3 с на массу). Результаты измерений
интенсивности сигнала на заданньD( масс!ж фиксируют в протоколе произвольной формы.

l 1 .3 Определение разрешающей способности на уровне 10 7о высоты пика
l 1 .3. l Подшот на вход масс-спектомета контрольньй раствор. Значение разрешшощей

способности проводят в автоматическом режиме при помощи ПО масс-спекгрометрц

регийрируя результат измерений на экрaше персонzrльного компьютера.
1 1 .4 Определение ч}ъствительности
11.4.1 Подают на вход масс-спектромета контрольньй раствор. Проводят измерения

интенсивности сигн.rла дIя однозарядньD( ионов изотопов Ве-9, Со-59, Cd-l14 и Bi209 не менее

5 раз. Результаты измерепий интенсивности сигяала фиксирутот в протоколе произвольной

формы.
11.5 Определение относительЕого среднего квадратпtIеского отклонения вьD(о.lшого

сигнiша
l1.5.1 ОпрелелеЕие отЕоситеJьного среднего квадратического откJIонения вьD(одного

сигнала провоДится по резульТатам измерений интенсивности сигнzlла однозарядньп< ионов Ве-9,

Со-59, Cd-l14 и Bi-209 в контольном растворе по п. l 1.4.1 настоящей методики поверки.

1 1.6 Опрелеление предела обнаружения
11.б.1 Опреаеление предела обнаружения проводится по результатам измерений

интенсивности сигнала однозарядпьD( ионов Ве-9, Со-59, Cd-l14 и Bi-209 в контрольном

растворе по п. l 1 .4.1 настоящей методики поверки.

12 Подтверlltдепие соответствия средства пзмереппй метрологическпм
требоваппям

12.1 Результат измерений по п. 11.1.1 считalют удовлетворительным, если на обзорном

масс-спектре прис}тств},ют tалитические линии вблизи грalниц диапазона анализируемьrх масс

от от 2 до 2б0 а.е.м.
12.2 По резулЬтатам измерений по п. 11.2.1 рассчитьвают среднее арифметическое

значение уровня фонового сигъа.па лляj_ой массы loi, пмItlс, по формуле

' IlLr loi;
,о]п' (l)

(2)

интенсивности сигна:rа j-ю

(3)

где 1о;;- i-результат измерения интенсивности сигнала для j-ой массы (9, 59, 1l4, 209,

220 а.е.м.) в воде дш лабораторного ан:tлиза по ГОСТ Р 52501-2005, ш,лпlс;

п - число измерений интенсивности сигпала.
поrryченное значение урвня фонового сигнала на массе 220 а.е.м. должно

удовлетворять требованияr,t таблицы l.
12.3 Разрешающая способность на }ровне 10 %о высоты пика для одIозаряJIньIх ионов

Ве-9, Со-59, cd-l t+ и Bi-209 не долllсrа превышать значений, }т:в.rпныr( в таблице l.
12.4 По результатам измерений по п. l 1.4.1 настоящей методики поверки рассчитыв{lют

чувствительность масс-спекгрмеца Kj-My элеменry ý., (имп/с)/(мкг/.шrл3), по формуле

sj

где I; - Срелнее арифметическое результатов измерений

элемента в контрольном растворе, имп/с:
ýпLi=1

Ij

Т;

Itj
Ij

п
Ii;- ЁрезультаТ измерения интенсивности сигНа:rаj-го элеменТа в ковтроJIьном растворе,

n - число измерений шпенсивности сигнапа в коятольном растворе;
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где
имrr/с;



С1 - массовая концентрация_/-го элемепта в KoHTpoJIьHoM растворе, мкг/дмЗ.

По.тrуrеrшrе значения чувствmоIьЕости доJDкIIы удовлегворяь трбовашяrt табтшIщ 1.

l2.5 По результатам цзмерений по п. l1.5,1 Еaютоящей методики поверки рассчитывalют
относитсJIьпое среднее квадратическое откJIонение вьD(одного сигнarлаi-го элемента dI;, %, в ПО
масс-спеюрометра или по формуле

100
orj = T,oj, 

(4)

где

XlL,(l,; - 4)' (5)

п-|
Поrгrlеlпше значения относительного среднего квад)атического откJIоненIIя вьD(одного

сигнала доJDкны удомегворягь трбовшrияrл таб.тшrщ l.
12.6 По данньп.r п. \2.2 tl п. l2.4 настоящей методики поверки рассчитыв:lют значения

предела обнарухения дляf-го элемента !n;, нг/.шv3 по формуле
3000 , оо;

qJ,- с '

где О91 - СРеДНОе квадратического отк.лоЕепие вьD(одlого сигнllлаJt-го элемента в воде шIя

лабораторного авализа по ГОСТ Р 52501-2005, имп/с:

Хllr(ъ,; - 1";)' (7)
ooj = п-t

Si - ЧУВСТВИТельность масс-спектрометра Kj-My элементу, (имп/с)/(мкг/шv]),

Iiorryraro*ra a"ч"aния чувствитеJIьности доJDкны удовлегворяь трбоватияrr табrшrrы 1.

13 Оформлеппе результатов поверки

13.1 Результаты поверки оформляотся протоколом в произвольной форме,
l3.2 При положительнъгх результzпм поверки масс-спектрометр признЕlют пригодным к

применению.
1з.3 Нанесение знака поверки на масс-спектрометр пе предусмотено. Пломбирование

масс-спектрметра не предусмотено.
l3.4 При отицательньгх результатах поверки масс-спектрометр признalют неприюдIым

к применению.
l3.5 По заявлеНию ыIадеJIьца средства измерений иJIи лиц4 предстalвившего еm на

поверку, alккредитомнное Еа поверку лицо, провод,Iвшее поверку, в слrrае положительньD(

резуJьтaпов поверки вьцает свидетельство о поверке устмовленной формы и,тпr в cJrrlae

отицатеJIьньн результатов поверки выдает извещение о непригодIости к применению средстм

измерений.
13.6 Сведения о результатах поверки передают в Федера.пьньй информашионньй фонл

по обеспечению единства измерний в соответствии с устalновленным порядком. В сведеяиях о

результатах поверки приводят данные об объеме проведенной поверки,

(6)

А.С. Засухин
Велущпй пнжепер лаб. 251 УНИИМ - филиала
ФГУП (ВНИИМ шм,Д.И.МендеJIеева),
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ПРИЛОЖЕНИЕА
(обязательное)

Прочеryра прпготовленпя коllтрольного раствора

.Щля приготовления конIрольного раствора исполъз},ют след},ющее оборудование:

- колбы мерные вместимостью 100,0 смз 2-го класса точности по ГоСт |770-14

с притертой пробкой;

- пипетки градуированные вместимостью 1 смз не x}Tte 2 класса по ГоСТ 29227 -9l:,

- вода для лабораторного анализа 1-ой степени очистки по ГОСТ Р 52501-2005;

- кислота азотная особой чистоты по ГОСТ 1 l 125-84;

- стдrдартные образчы по п. 6.1 настоящей методики поверки.

Д.1 Исходньй раствор готовят из стандартньD( образцов угверждеяного мпа:

гсо 7759_2000 иш гсо l1856_202l (бериллий), гсо 10950-2017, гсо 7784-2000 или гсо 7787-

2000 (кобальт), гсо s4б3_2003 (висмут), гсо 7874-2000, гсо 7773-2000 или гсо ll255-20l8

(кадuий) посредством обора а.lплквот 0,1 смЗ растворов иolloв кобальт4 каДt{ия и висмуга с

массовой копцеtrграцией lг/дlr.tз и обора аликвоты в l см3 раствора ионов бериJlлия с

концектрацией0,1г/д'r3вколбУ100см3.Вс.тrУ.rаеисполЬзомнI{яtм.lлогиtlньD(стандартньD(
образцов с массовой концеЕтраIшей отли.пrой от 1 г/дм3 или 0,1 flдм3, коэффичиент разбавления

рассчитывают исходя из действительньD( концентаций элементов в этих стапдартньп< образчах,

А,2 объем в колбе доводят 1 о/о азотной кислотой (заранее приготовленпой из воды для

лабораторного анализа 1-ой степени очистки по ГоСТ Р 52501-2005 и кислоты азотной особой

чистоты по госТ 1l125_84) до метки и перемешивают содержимое колбы, переворачивая ее не

менее 10 раз. Полученньfr раствор имеет номинiлльЕ},ю концентрацию ионов берилrпrя, коба.rьта"

кадt{ия и висIlfуга 1 мг/дrr3.

д.з Контрольньй раствор готовят пlтем отбора аликвоты 0,1 см3 исходного раствора в

колбу l00cr]. объем в колбе доводят 1 Уо азотной кислотой до метки и перемешивiлют

содержимое колбы, перевораIIивая ее не менее l0 раз. Полуlенньй раствор имеет номинальн},ю

концентрациЮ ионов бериллия, коба,Iьта, кад\{ия и вис}f}та 1 мкг/дr,rЗ,

Д.4.Щействительное значение массовой концекtрации ионов мет1IJIлов в приготовленньD(

растворов можgг бьггь рассшrт {о по формулам:

- Voto л
Q = #. со, (A.l)

vk

^ Vаlt лcz=t.cy (А.2)

где Cr,Cz - массовые коЕцентации элементов исходного и контоJIьного растворов

соответственно, мг/дrrЗ ;

Cq - МiССОВаЯ концеятация элемента в стандартном образче, мг/,ш,л3;

Vаю,Vqп- объемы arликвот стандартного обр }ца и исходного раствора соответственно,

смз;
Ух - объем колбы, см3.

гршrицы относительной погреuшости приготовления исходного раствора яе превышzlют

2,5 %о, КОПТРОЛЬНОГО РаСТВОРа - 5 9/о.
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