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Введение

Настоящая методика распространяется на спектрометры атомно-абсорбционные
сопtrАА 800 (ла-гrее - спектрометры) фирмы KAnalytikJena AG>, Германия, и опредеJUIет
методы и средства их первичной (после ввоза в РФ и ввода в эксплуатацию или после
ремонта) и периодической поверок в процессе эксплуатации.

Интерва_тl между поверками - один год.

1 Операции поверки
1,1 При проведении поверки должны быть

таблице 1.

Таблица l - Операuии поверки

выполнены операции, укtванные в

1.2 При полrIении отрицательньгх результатов при проведении *от" Б-Й"ой
операции поверка прекращается, и спектрометр бракуется.

2 Средства поверки
2.1 При проведении поверки должны применяться средства, указанЕые в таблице 2.

Таблица 2 - Средства поверки

Наименование операции Номер пункта настоящей методики

Внешний осмотр 6.1
Опробование 6.2
Подтверждение соответствиЯ ПРОГРаIvrМНОГО
обеспечения 6,з

9цр.д..д_.ц_ч9_Iч9Iр_gI_9rцу_99ýg_}_}зр_?ýI9р_ц.qтцý._
- Определение характеристических
l(_9ц_ц.е_цIр.qц.чlд

6.4

6.4.2

- Определение относительного
среднеквадратического откJIонения (оСко)
слуlайной составляющей погрешности при
ц_qц9р_9цц.ц_$_9ll_ц_е_ц_:т_р_qцJ4у___,

6.4.3

- Определение пределов обнаружения
элементов 6.4.4

Номер пункта
методики
повеDки

наименование
Номер нормативного

докр{ента, стандартного
образца

6,4
Стандартный образец утвержденного типа
состава водного раствора ионов свинца гсо 7877-2000

6.4
Стандартньй образец утверждеЕного типа
состава водного раствора ионов марганца гсо 7875_2000

6.4
стандартный образец }твержденного типа
состава водного раствора ионов меди гсо 7836-2000

6,4
Стандартный образец утвержденного типа
состава водного раствора ионов кtulия гсо 8092-94

6.4
Стандартный образец утвержденного типа
состава водного раствора ионов хрома гсо 7834-2000

6.4
Стандартный образец утвержденного типа
состава водного раствора ионов мышьяка гсо 7976-200l



ие таблицы 2

6.4
Стандартный образец утвержденного типа
состава водного раствора ионов ртуги

гсо 7879-2000

6.4
вода для лабораторного анализа степень
чистоты 1

гост р 52501_2005

6.4 Меры вместимости класс точности 2
гост 29227-91
гост 1770-74

2.2ЩoпуcкaeтсяпpименениеcpeДстBпoBepки'нeпpиBeДeнньrx@
обеспечивающих определение характеристик с требуемой точностью.

2.3 Все средства поверки должны быть поверены в установленном порядке и иметь
лействующие свидетельства о поверке, а Гсо - лействующие паспорта.

3 Требованпя безопасности
3.1 Требования безопасности при поверке должны соответствовать требованиям,

изложенным в настояЩеЙ методике поверки, а также в эксплуатационной докр(ентации
на поверочное оборулование и средства измерений.

3.2 к проведению поверки допускаются лица с высшим или среднетехническим
образованием, имеющие опьш работы со спектрометрами И Из)лlившие руководство по
эксплуатации (РЭ) и методику поверки спектрометра.

4 Условия поверки
4.1 При проведении поверки должны быть соблюдены следующие условия:
температура окружЕ}ющей среды, ОС от 15 до 29;
относитеЛьнtц влalКностЬ воздуха, 0/О от 20 ло 80;
атмосферное давление, кПа от 84 до 106;
напряжение сети, В от 198 до242.
4.2 ПрИ проведонии поверки спектрометр должен быть запlищен от прямого

воздействия ярких источников света.

5 Подготовка к поверке
5.1 Подготовить спектрометр к работе в соответствии с руководством по

эксплуатации спектрометра.

6 Проведение поверки
6.1 Внешний осмотр.

6.1.1. При внешнем осмотредолжно быть установлено:
- Наличие маркировки, подтверждшощей тип и идентификационньй номер

спектрометра.
- Отсугствие на наружных поверхностях спектрометра повреждений, влияющих на

его работоспособность.
- Соответствие фактической комплектности спектрометра, указанной в руководстве

по эксплуатации (без запасньtх частей).
- Наличие докуN{ентов о результатах предьцущей поверки (при периодической

поверке).
6.1.2. Оборудование, имеющее дефекты, бракуется и дальнейшей поверке не

подлежит.

6.2 Опробование.

6.2,1 Опробование спектрометра заключается в его
програп,rмного обеспечения.

включении и запуске



6.2.2результаты опробования считаются удовлетворительными, если на дисплее не

появляется сообщений об ошибках.

6,3 Подтверждение соответствия програIчrмного обеспечения.

6.з. 1 Определение номера версии автономного программного обеспечения.

Опрелеление осуществJIяется следующим образом :

- в главном окне прогрtlммы Дsресt cs в стоке команд щелкнуть мышью на

команду к?>. В открывшемся окне щелкЕуть мышью по строк9 кО программе), в

результате чего откроется окно, в котором приведены идентификационное нtввание По и

номер версии. Копия экрана приведена на рисунке l.

Рисунок 1 - окно с идентификационными даннымИ ПРОГРаIvlмы ASpect CS

6.3.2 Результаты поверки
ASpect CS - 2.2.0.0 и выше.

считать положительными, если версия tlвтономного По

6.4 Опрелеление метрологических характеристик.

6.4.1 Характеристические концентрации, относительные случайные погрешности,

пределЫ обнаружеНия опредеJUIюТ дJIя двуХ элементоВ дJUI плаI\,rенного атомизатора, для

одного элемента для электротермического атомизатора и Nя одного элемента дJUI ртугно-
гидридной системы на длинах волн, указанньD( в таблице 3. Измерения в

электротермическом атомизаторе производят без испоJьзования матричного

*од"Фr*urора. Термообработку проводят при температуре 300 ,с,

б.4.1.1 В соответствии с инструкцией по применению ГСО приготовить поверочный

раствор с концентрациями элементов, указанными в таблице 31,

' Мсrодо" разбавления в дистиллированной воле (по объему).



аблица 3 _ Элементы, длины волн и концентрации в поверочньD( раств0

Элемент .Щлина волны, нм
Концентраuия элемента в

поверочном растворе,
мкг/дм'

для плalil{енного атомизатора

рь 21,7,00] от l000 до l0000

Mn 279,482 от 500 до 5000

Cu з24,754 от 500 до 5000

к 766,49l от 500 до 5000

дJUI электротермического атомизатора

рь 2|7,001 от 5,0 до 25,0

Mn 279,482 от 1,0 до 10,0

Cu з24,754 от 1,0 до 10,0

Сr 357,869 от 1,0 до l0,0

для ртугно-гидридной приставки

As |9з,696 от 1,0 до 5,0

Hg 25з,652 от 1,0 до 5,0

6. 4, 2 Опреd еленuе харакmерuсmuче скuх конценmрацuй.

В соответствии с РЭ провести по 5 параллельных измерений оптическоЙ плотности
поверочньж растворов и холостой пробы (листиллированной воды) на соответстВУющих

длинах волн. Условия проведения tlнализа должны соответствовать рекомендованным
(стандартньп,r) условиям дJuI соответствующего атомизатора. Регистрация аналитическогО

сигнала производится по 5 пикселям.
ХарактеристическЕuI концентрация рассчитывается по формуле ( 1 ) :

с ._^ - 0,0044 х С (l )-хор D - Dron

где С _ MaccoBtul концентрация опредеJuIемого элемента в поверочном растВоре,
мг/дr3 (или мкг/Д*3); D - среднее арифметическое значение оптической плотности (D)

атомного пара поверочного раствора массовоЙ концентрации С; D*on СРеДНее

арифметическое значение оптической плотности паров холостой прОбы
(дистиллированная вода).

6.4.2.| Результаты поверки считать положительными, если значения
характеристических концентраций не превышtlют значений, указанньгх в таблице 4.

б.4.3 Опреdеленuе оmносumельноzо среdнекваdраmuческоzо оmкJlоненuя (ОСКО)
с лу ч айн о й с о с m ав ляю u4 е й п о zр е utн о с mu прu uз м е р е нuu ко нц е нmр ацuu.

6.4.З.l ОСКО рассчитывается по формуле (2) по результатам измерений для

раствора, дJUI которого производился расчет характеристическоЙ концентрации:

Ёt, - Di)'
j=|

п-|
Si = 

100
"D ,уо (2)

где D - среднее арифметическое значение оптической плотности (D) атомного пара



()ск(_) ной составляющей по ности

Элемент
предельные допускаемые значения

С*^о, не более, мкгhм' S, не более, O/о

ДЛЯ ПЛtllvlеННОГО аТОМИЗатОРа

рь 200 3,0
Mn 50 3.0

Cu 70 3,0

к 30 3,0

дJUI электротермического атомизатора
рь 0,90 5.0

Mn 0,25 5,0

Cu 0.35 5,0
Сr 0.40 5,0

дJuI ртугно-гидридной приставки
As 0,1 10.0

Ня 0,5 10,0

поверочного раствора] Dl- i-oe значение результата измерений оптической плотности (D)
атомного пара поверочного раствора; n - число измерений (n:5).

6.4.З.2 Результаты поверки считать положительными, если значения ОСКО
слуlайной составляющей погрешности не превышают значений, указанньIх в таблице 4.

Таблица 4 - Предельные допускаемые значения характеристических концентраций и

6. 4. 4 Опреd еленuе пре0 елов обнаруэtсенtlя элеменmов
6.4.4.1На длине волны каждого элемента, используемого дJuI поверки, провести 10-и

кратное (п:10) измерение оптической плотности атомного пара дистиллированной или

деионизованной воды.
6.4.4.2 Рассчитать среднее арифметическое измеренньгх значений по формуле (З) и

рассчитать стандартное откJIонение в соответствии с формулой (4):

ZD,
Dro, =L,

п
(3)

On=

.де D,оо - среднее арифметическое измеренньгх значений оптической плотности

атомного пара холостой пробьl, D, - j-oe значение измеренной оптической плотности

атомного пара холостой пробы, п - количество измерений.
6.4.4.3 Предел обнаружения (Cno, мкг/дм'1 эпеr.rrов определяют по формуле (5):

Cn, ' 
'1i, 

!,*, , (5)' 0,0044 '

где 0,0044 коэффичиент поглощения сигнала; Схар результаты расчета
характеристической концентрации элементов, оу - стандартное отклонение оптическоЙ

плотности атомЕого пара холостой пробur; б,оп - среднее арифметическое измеренньгх

значений оптической плотности атомного пара холостой пробы, Dj - j-oe значение

измеренной оптической плотности атомного пара холостой пробы, n - количество
измерений.

6.4.4.4 Результаты поверки считать положительными, если рассчитtlнные пределы

(4)



обsаружения Спр ве llревышЕtют зЕачений, ЕршедсшD( в табJпще 5.

таблица 5 - п элемеЕтов

Элемецт Прлел обварукевия, шtс/дrЗ

ди пламсЕllок) атомизZ]тора

рь l00

Мп з0

сч з0

к 20

для электротермического атомизатора

рь ,ý
Mtl 0,7

Сч 0,t

Сr 1,0

,Uц ртупrо-гилришой прЕсгааl(n

Аý 1,0

Нg 0,5

7 Офрмлешпе реrу,ьтiтов поЕсркlt
7. l Резулътаты поверки спекгрметра заносrг в гртокол (Прlлох(еняе А).
7.2 При полохоtтоrьвъл< рЕзуJътаfilх повсркп оrфрмruется свпдетелютво о цовсрке

уст8riовленного образца в соответýтвии с Приrазом МпЕпромторга Ne !8i5 от 02.07.2015.

Прl этом знак поверкЕ в вrде Еltк,пейю, Еавосится Еа свядет€льство о поверке.
7.3 При отричате.lтьпьв результатах ловерки вцдаsтся извещеrrие о ЕецрЕгодЕости с

}хаиЕием пршirr{пы ЕецрЕгоrвости в соотвgг9твии с Приказом Мlitшрмторга N9 l8l5 от
02.07.20l5.

tIачаJшпц ниФб
ФгУп (внииФтРи))

Началъtп{к лаборатории 67l
ФГУП (ВНИИФТРИD

,/'r-}тr''
-=-В, И,Добршьсrоm

еЙ- ь.н, стзl<ееь



ПРИЛОЖЕНИЕ А
ПРОТОКОЛ ПОВЕРКИ

Заводской Jtlb:

,Щата вьшуска:

,Щата поверки:

Условия повеDки:
температура окружающего воздуха:
атмосферное давление:
относительнtц влажность:

В ходе поверки использовалась горелка дJIя плsllч{ени ацетилен-воздд, ацетилен-
з€жись азота (нужное подчеркнугь) длиной _ мм.

Тип атомизатора: плtlN,tенный, электротермический, ртугно-гидридн{ш приставка
(нужное подчеркнуть).

Для поверки использовались стандартные образцы растворов метttллов

РЕЗУЛЬТАТЫ ПОВЕРКИ

На основании результатов поверки вьцано свидетельство (извещение о
непригодности) Nэ

Поверитель

.Щата поверки

9

наименование
парап{етра

,Щопускаемое
значение
параметра по
описанию типа

установленное
значение парап{етра
по результатап,l
повеDки

заключение о
пригодности прибора
(годен, не годен)

1 2 J 4

l Проведение
внешнего осмотра

Визуалlьно

2 Опробование Визуально

3 Характеристическtul
концентрация

4 ОСКО слуrайной
составляющей
погрешности при
измерении
конuеЕmации

5 Предел обнаружения
элементов


