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Государственная система обеспечения единства измерений

СПЕКТРОФОТОМЕТРЫ АТОМНО-АБСОРБЦИОННЫЕ 
Методика поверки

МИ 1936-88
с 01.02.89 г.

Настоящая рекомендация распространяется на атомно-абсорбцион

ные спектрофотометры (в дальнейшем -  спектрофотометры) и устанавли

вает методику их государственных первичной и периодических поверок. 

Периодичность поверки один раз в год.

I .  ОПЕРАЦИИ ПОВЕРКИ

При проведении поверки должны быть выполнены следующие опера

ции, указанные в табл.1

Таблица I

te № 
л.'п

;
j Наименование операции

! Номер 
’пункта 
!методики
|

! Проведение 
! при:

операции

!j
j ’первичной

•поверке
«периодичес
кой поверке

I ! 2 ! 3 ! 4 ’ 5

I . I . Внешний осмотр 6.1 да да

1. 2. Опробование да нет
-  проверка спектрального 

диапазона
6.2 да нет

-  определение спектрального 
разрешения

6.2 да нет

1 .3 . Определение погрешности спек
трофотометра при измерении 
оптической плотности

• 6.3 да нет

1 .4 . Определение характеристичес
ких концентраций (количеств) 
меди, цинка, алюминия, каль
ция

6.4 да да

1 .5 . Определение предела обнаруже
ния меди, цинка, алюминия,

■ 6.5 да да

кальция

Ю
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_ х _j 2 _ _r.  . 3 . ! 4 .1 _ 3 ___

1 .6 . Определение псгеешности сп ек - 6 .6  да
тропот осетре г.сл измерении 
концентрации .^количества) ме
д и , цинка, а .'-плш ш , кальция

I )  В случае получения отрицательных р езу л ьтато в  при проведении' 
той или иной опер-Нии дальнейшая позерка прекращавтон.

— • ч/ j.РНДСТВА П0Б2ГКЙ

TV

ло:«!5 0 пункта '! Наккгнраанив. образцового- средства измере 
документа по i -всг.стлдательного средстве поверки? номер 

-озерке ■’ Ve2r=, Регламентирующего технические тре 
. ! к ттглттззм; метрологические характерное

6.3.  Комплект светофильтров типа КС-100
(У-r.Z Г/ 3-3.1022-79) с погрешностью опое 
коэг-йддента пропускания '( Ъ  ) в пределах 
(д.“?*:-ектрального диапазона от 200 до Зл 
+ '0,3'с £  J ot 350 до lQGO йы)

Г ;—ki

[я,-

toГf-

б.-г-б.6 Стантз-гный образец состава водного растз::е солей
алюмллдя,' цинка, кальция, меди, типа ПК-2 ‘
(ОСП к  УССР 101-074-о8) с массовой концеыгоздлей 
елюмгндн 1*00 мг/ем-, цинка, кальция к ыепг 
ОДС дг/с*г с относительной погрешностью одре деле
ния лназанпых i/ассовых концентраций 0,5$5.

6 . 4-  6 . б стеклянные меры вместимости: пипетки 2 -классг
точкеддд по ГОСТ 20292-74, колбы наливные 2 класса 
точности по ГОСТ 1770-74 •

6. 4-  6 .6  Бода длстиллированная по ГОСТ 6709-72 (холстгая проба)

Допускается прндененке других средств измерений (мер̂  

логичными характеристиками. При их выборе необходимо руке; 

ваться требованиями, накладываемыми на соотношение погреет 
средств поверки и^рв^щг средств измерений (спектрофотсм

|'| м
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Все применяемые средства поверки должны иметь действующие сви

детельства об аттестации или поверки, стеклянные меры вместимости

должны быть поверены в органах Госстандарта.

5. ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ПОВЕРИТЕЛЕЙ

К проведению-измерений по поверке допускается лица:

-  знающие основы спектрального анализа и оптических измерений;

-  имеющие слыт работы со слектрофотометрическики средствами изме
рений ;

-  прошедЕне обучение и имеющие удостоверения поверителя спектрофо
тометров и на право работы о сосудами под давлением (баллоны);

-  изучившие техническое описание поверяемого спектрофотометра и 
методику позерки конкретного типа спектрофотометра;

-  обученные н соответствии с ССБТ.по ГОСТ 12.0.004-79 и имеющие 
квалификационную группу не ниже I ,  согласно "Правилам техничес
кой эксплуатации электроустановок потребителей" и "Правила тех
ники беаопасности при эксплуатации электроустановок потребите
лей", утвержденных Госэнергонадзором 2 1 .1 2 .1?е4г.

при лрснепзник поверки должны быть соблюдены следующие требо

вания безопасности:

-  корпуса' блоков спектрофотометра при работе доданы быть заземлены;

-  помещение., з котором эксплуатируется спектрофотометр, должно 
иметь вытяжную -вентиляцию;

-  баллоны с горючими газами, и закисью азота должны устанавливаться 
в соответствии с "Правилами эксплуатации сосудов под давлением” .

4 .  ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ
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Влияющая величина

Наименование {Номинальное {.Пределы нормальной 
! значение ! областиобласти

293 (20) от'266 до29&
(от 15 до 25)

Относительная влажность воздула, % 60 от 30 до ЬО

Атмосферное давление, мм рт.ст..
(кПа)

Питание -  от сети переменного тока
-  напряжением, В
-  частотой, Гц

760 (101,3) от 630 до &0Q 
(от Ь4 до 107)

220
50

от 167 до 232 
от 49 до 51'

Помещение, где проводится поверка, должно иметь водоснабже^- 

ние и канализацию, вытяжную вентиляцию.

Перед проведением поверки спектрофотометр следует прогреть 

в течение 30 мин.

Установка и подготовка спектрофотометра к поверке, включение 

соединительных, устройств, заземление, выполнение операций при про

ведении контрольных измерений (тестирование) осуществляется в со

ответствии с эксплуатационной документацией.

6. 1. Внешний осмотр,

При внешнем осмотре должно быть установлено соответствие спек

трофотометра следующим требованиям: на наружных поверхностях не 

должно быть дефектов, влияющих на его работу; надписи и отметки 

шкал должны быть четкими и соответствовать паспорту. Комплект спек-

6. ПРОВЕДЕНИЕ ПОВЕРКИ
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£. 2.  Опробование

Б соответствии с техническим описанием подготавливают к работе 

спектрофотометр. При его опробовании проверяют спектральный диапа

зон и спектральное разрешение.

Проверка спектрального диапазона.

В соответствии с 'Граничными значениями спектрального- диапазо

на, указанных в паспорте, поочередно устанавливают в спектрофото

метр соответствующие спектральные лампы, а на счетчике длин волн -  

необходимые значения длин _волн. Например, при паспортных значениях 

границ спектрального диапазона 193,70 и ь5 2 ,П  Нм используют спект

ральные лампы на мышьяк (193,70 Нм) и цезий (ь 5 2 ,П  Нм). Возможно 

использование эмиссионных линий тех или иных элементов в случае от

сутствия соответствующих спектральных ламп. Например, использова

ние эмиссии цезия в пламени ацетилен-воздух для определения верхней 

границы Спектрального диапазона ь5 2 ,П  Нм.
Спектрофотометр считается выдержавшим проверку, если он реги

стрирует излучение соответствующих спектральных линий.

Определение спектрального разрешения

Значение спектрального разрешения ( л Х  ) спектрофотометра 

определяется по формуле
\ — Xfтйг. £  Д

СГ ' - ■? ?  (I)

где %  u  &  -  значение интенсивности излу

чения двух близлежащих спектральных линий X  и одного эле

мента; -^"значение интенсивности излучения между спектраль

ными линиями Х\ и X z  » “ расстояние между

спектральными линиями.

В зависимости от значение спектрального разрешения спектрофо

тометра, указанного в паспорте, выбираются те или иные спектраль

ные линии. Например, для спектрофотометров с высоким разрешением
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( V 0,1 Нм) возможно использовать линии железа 448,23 и 448,42 Нм, 
со средним разрешением ( ^  О,2-0 ,3  Нм) -  линии марганца 279,83 и 

280,11 Нм, с низким разрешением (0 ,3 -0 ,5  Нм) -  линии железа 248,3 

и 24ь,6 Нм. При этом необходимо указывать устанавливаемую спект

ральную ширину щели монохроматора.

Спектрофотометр считается выдержавшим поверку, если измерен

ное значение а Х не превышает соответствующего значения, указан

ного з 'паспорте или в свидетельстве о метрологической аттестации 

указанного средства измерений.

с .З . Определение погрешности спектрофотометра при измерении 

оптической плотности ,
"ля определения погрешности спектрофотометра при измерении 

оптической плотности в заданном диапазоне используются светофильтры 

„ля случая, когда светофильтры аттестованы в определенных 

точках спектрального.диапазона (200, 300, 400, 500, 750 -  как у 

сзе::сильтров типа КС-100), а не на определенных длинах волн, реко

мендуется использовать в качестве просвечивающего источника спект

ральную лампу на железо с выделением длины волны 300,1 Нм.

Вля случая, когда светофильтры аттестованы на конкретных дли

нах золя, возможно использование соответствующих спектральных ис

точников света с указанными длинами волн.

В соответствии с техническим описанием-устанавливают в спект- 

рсс:тсыетр соответствующую спектральную лампу и настраиваются на 

максимум излучения выбранной длины волны.

„алее из комплекта выбирают три'светофильтра, соответствующие 

границам и середине диапазона оптической.плотности и поочередно 

устанавливают их перпендикулярно светозому пучку в удобном для это

го мнете между лросвечивающим мсточнллоа и входной щелью монохро- 

манара (например,-перед окном просвечивающего источника света).

ш
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Определена погрешности спектрофотометра при измерении опти

ческой плотноеги осуществляется при работающем атомизаторе в рабо

чем режиме на лястиллироваиной воде по формуле

± - ±  ^  • S p o rt ( k S \  ( 2)

где -  доверительные границы (без учета знака) случайной

составляете г: логрешн.ости измерения, оптической плотности; "к ь  ^  _7 

(Р = 0 ,9 5 , Ю) -  коэффициент Стыодента;

-  среднеее квадратическое отклонение результата измерения оптичес

кой плотности; ф  = & "Х Я );  -  полученное на спектрофотометра сред

нее арифметиче.:коз значение оптической плотности.светофильтра; 

А о$р(ъ)~ f t - t W  -  границы неисключенной систематической составляющей 

погрешности результата измерения оптической плотности (без 

учета з н а к а ) ; -Й о-т’ -  паспортное значение оптической плотности 

светофильтра, .лееделение. ± д ср(7^  должно осуществляться с учетом 

промахов.
Спектре::: тс метр считается выдержавшим п о в е р х , если измерен

ные значения ± не будут превышать соответстзу«зих-значений,

указанных в ласдортё или в свидетельстве о метрологической аттес

таций- указанного средства измерений.

6 . 4 . Определение, характеристических концентраций (количеств) 

м еди ,-цин ка, аллминия и кальция

характеристические концентрации Схар (количестве с^т р •) опре- 

делял/тся последовательно на каждом из выбранных элементов на резо

нансных .линиях 309,3  Нм (алюминий), 324,7 Нм (м едь), 213 ,9  Нм 

(ц и н к), 422, ? - Нм (кальц ия).

Характеристическая концентрация (количество) засчи ты вается  

по формуле
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где 6 < Jo C xcy (c j,£  массовая концентрация (количество)

определяемого элемента в-рабочем растворе, приготовленном из стан

дартного образца по п .2 ; -  среднее арифметическое значе

ние оптической плотности (в мБ) атомного пара рабочего раствора 

массовой концентрации С (количества ) ;  Ф К о л -  среднее 

арифметическое значение оптической плотности, характеризующее по

глощательную спосооность паров холостой пробы.

Спектрофотометр считается выдержавшим поверку, если значение 

не превышает соответствующего значения, указанного в 

паспорте или в свидетельстве о метрологической аттестации указан

ного средства измерений.
6 .5 . Определение предела обнаружения меди, цинка, алюминия 

и кальция
Предел обнаружения определяется последовательно

на каждом из выбранных элементов по формуле

"irx' р̂(?>),Х0Л С Д о )  ‘ (^)j Ijjj ^

где -Ц -  доверительные границы (без учета знака)

случайной составляющей погрешности измерения оптической плотности 

холостой%пробы; . -fyt/(Ps=0,95; h >  Ю) -  коэффициент Стьюдента;

; ' определение C -u^4cvH oxs-

но осуществляться с учетом промахов.

Спектрофотометр считается выдержазлимся поверку, если значе

ние не превышает соответствующих значений, указан

ных в паспорте или в свидетельстве о метрологической аттестации 

указанного средства измерения.

6 . 6. Определение погрешности спектрофотометра при измерении 
концентрации (количеств) меди., цинка, алюминия, кальция

Погрешность спектрофотометра при измерении концентрации (коли

чества)-' определяется последовательно на каждом из^выбранных эле
ментов по формуле

г а
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* & о р с ф -1:Х.А ,л Г'-'Ъ*

где/ - Ц - д о в е р и т е л ь н ы е  границы (без учета .знака) 

случайном составляющей,погрешности измерения концентрации (количе- 

. ства) определяемого элемента; 4 ^  (Р=0,95, Г)^ .-1 0 )  -  коэффици-

вя* ^тьюдента; S f  <0  d t y f f c Z f t - Z y ' ,  (  4 ? )
-  среднее квадратическое отклонение результата измерения концентт 

рации (количества) определенного элемента;'С

-  среднее арифметическое значение массовой концентозцки (количест

ва) определенного элемента; C c C fc )  --значение массовой концент

рации (количества) определяемого элементаполученные через градуи

ровочный график; -  ) С -  Сс-Т\ Q 'а сч р г ̂ 3 - 'fy  ~ °b*rr \ -

-  границы неисключенной систематической составлямдей погрешности

результата измерения массовой концентрации£(ксл;:чества ^  ) опре

деляемого элемента (без учета зн ак а); £с,т -  массовая

концентрация (количество) определяемого элемента в рабочем растзо- 

ре, приготовленном из стандартных образцов по п .2 .

Значения ± ДорсИ) (Л о р с ^ 'Ъ  ^ щ ч а т  не менее, чем в-трех 
точках измеряемого диапазона концентрации (количества) определяе

мого элемента. В качестве такого диапазона ыоено выбрать диапазон, 

в котором ± л opfc>С минимальна и изменяется в пределах, 

указанных в технической документации на спектрофотометр. При этом 

определение Д ер а) (* о ^сс£ ^)  должно осуществляться с учетом 

промахов.

Спектрофотометр считается выдержавшим поверку, если максима ль-* 

ное из значений ± 4 p fC) (  ± ^ 0рС^  в заданном диапазоне концентраций 

(количеств) по всем тестовым элементам не превышает соответствую

щего значения, указанного в паспорте или в свидетельстве о метро

логической аттестации указанного средства измерений.



а д  i т -2 2

7 . ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ

7 .1 . При проведении поверки |едут протокол, форма которого 

приведена в приложении.

7 .2 . Положительные результаты государственной поверки оформля

ются в виде свидетельства о поверке и (или) клейменением поверяе

мых спектрофотометров с указанием способов и мест нанесения дове

рительных клейм, а также требований к материалам для клеймения;

или отметкой в паспорте на спектрофотометр с нанесением оттиска 

доверительного клейма, удостоверенного подписью поверителя.

7-.3. В случае отрицательных результатов поверки необходима 

выдача извещения о непригодности и изъятии из обращения и эксплуа

тации поверяемых спектрофотометров, не подлежащих ремонту, или о 

проведении повторной поверки после ремонта.
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Приложение

П Р О Т О К О Л  № I

поверки
наименование спектрофотометра

№______ , выпущенного_________. .............. ...............
предприятие-изготовитель, дата выпуска

принадлежащего ___________________________________
(ремонта)
Дата поверки__________________,
I .  Заключение по внешнему виду (осмотру) ___________________

Результаты поверни

Наименование l^onycKaeMoesHane-HsMepeHHce зна-<Заключение
поверяемой !ние характеристик чение характе-!(соответст-

характеристики !ки в паспорте ! ристики при !вует,не со- 
I(свидетельстве о ! поверке ’ответствует)
!метрологической ! 1
! аттестации) ! !

Спектральный диапазон

Спектральное разре
шение
Погрешность спектрофо
тометра при измерении 
оптической плотности
Характеристические 
концентрации меди, 
алюминия, цинка, 
кальция
Пределы обнаружения 
меди, алюминия, цинка, 
кальция
Погрешность спектрофо
тометра при измерении 
концентрации меди, 
алюминия, цинка, 
кальция
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