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Н А Ц И О Н А Л Ь Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т  Р О С С И Й С К О Й  Ф Е Д Е Р А Ц И И

Г о суд а р ств ен н а я  си стем а  о б е спе чен и я  е д и н ств а  изм ерен ий  

С П ЕКТР О Ф ЛУО РИ М Е ТРЫ  СКАН И РУЮ Щ ИЕ 

М етодика  п о в е р ки

State system for ensuring the uniformity of measurements. Scanning spectrofiuorimeters. Verification procedure

Дата введения — 2016—06—01

1 Область применения

Настоящ ий стандарт распространяется на спектроф луориметры. использующ ие для возбуждения 
ф луоресценции некогерентные источники света со спектром в оптическом диапазоне длин воли (да
лее —  спектроф луориметры). и устанавливает методику их первичной и периодической поверок.

При утверждении методик поверки на конкретные средства измерений, исходя из их специф ики, 
отдельные процедуры поверки, рекомендованные настоящим стандартом, могут бы ть исключены или 
заменены другими процедурами.

Межповерочный интервал —  не более одного года.

2 Нормативные ссы лки

В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующ ие стандарты:
ГОСТ 12.1.005—88  Система стандартов безопасности труда. О бщ ие санитарно-гигиенические 

требования к воздуху рабочей зоны
ГОСТ O IM L R 111-1— 2009 Государственная система обеспечения единства измерений. Гири клас

сов точности Е (индекса 1). Е (индекса 2), F (индекса 1). F (индекса 2). М (индекса 1), М (индекса 1-2), 
М (индекса 2). М (индекса 2-3) и М (индекса 3). Ч асть 1. М етрологические и технические требования

ГОСТ 1770— 74 (ИСО 1042— 83. ИСО 4788— 90) Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилин
дры. мензурки, колбы, пробирки. О бщ ие технические условия

ГОСТ 14262— 78 Кислота серная особой чистоты. Технические условия
ГОСТ 25336—82 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные параметры и размеры
ГОСТ 29169— 91 (ИСО 648— 77) Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки с  одной отметкой
ГОСТ Р 52501— 2005 (ИСО 3696:1987) Вода для лабораторного анализа. Технические условия
ГОСТ Р 53228— 2008 Весы неавтоматического действия. Часть 1. М етрологические и технические 

требования. Испытания

П р и м е ч а н и е  — При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылочных 
стандартов в информационной системе общего пользования — на официальном сайте Федерального агентства по 
техническому регулированию и метрологии в сети Интернет или по ежегодному информационному указателю «На
циональные стандарты», который опубликован по состоянию на 1 января текущего года, и по выпускам ежемесячного 
информационного указателя «Национальные стандарты» за текущий год. Если заменен ссылочный стандарт, на кото
рый дана недатированная ссылка, то рекомендуется использовать действующую версию этого стандарта с учетом всех 
внесенных в данную версию изменений. Если заменен ссылочный стандарт, на который дана датированная ссылка, 
то рекомендуется использовать версию этого стандарта с указанным выше годом утверждения (принятия). Если после 
утверждения настоящего стандарта в ссылочный стандарт, на который дана датированная ссылка, внесено изменение, 
затрагивающее положение, на которое дана ссылка, то это положение рекомендуется применять без учета данного из
менения. Если ссылочный стандарт отменен без замены, то положение, в котором дана ссылка на него, рекомендуется 
применять в части, не затрагивающей эту ссылку.

Издание официальное
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3 Операции и средства поверки

3.1 При проведении поверки выполняют операции и применяют средства поверки, указанные в 
таблице 1.

Т а б л и ц а  1 — Операции и средства поверки

Наименование операции Подраздел

Наименование и тип основного ипи вспомогательного 
средства поверки, обозначение нормативного докумен
та. устанавливающего технические требования и (ипи) 

метрологические и основные технические характеристики 
средства поверки

Внешний осмотр 7.1 —

Опробование 7.2 Комплект мер флуоресценции КМФ № 56936-14 по Гос- 
реестру средств измерений

Определение спектрального разрешения 7.3 Лампа дуговая ртутно-гелиевая спектральная ДРГС-12, 
ОДО.337.185 ТУ

Определение систематической погреш
ности и доверительной границы случай
ной погрешности установки длины волны 
монохроматора излучения флуоресценции

7.4 Лампа дуговая ртутно-гелиевая спектральная ДРГС-12, 
ОДО.337.185 ТУ

Определение систематической погрешно
сти и доверительной границы случайной 
погрешности установки длины волны мо
нохроматора возбуждающего излучения

7.5 Диффузно-рассеивающий образец из комплекта при
надлежностей спектрофлуориметра, или коллоид
ный раствор латекса с массовой концентрацией 20— 
30 мгIn, либо раствор гликозема концентрацией 1 г/л

Определение отношения сигнал/шум для 
спектральной полосы комбинационного 
(рамановского) рассеяния дистиллиро
ванной воды

7.6 Вода для лабораторного анализа, двойной перегонки (би
дистиллят), степень чистоты 1 по ГОСТ Р 52501—2005

Определение диапазона линейности фото
метрической шкалы спектрофлуориметра

7.7 Аттестованные смеси сульфата хинина дигидрата с мас
совой концентрацией. 1,10.100 мкг/дм3. 1.10,100 мкг/дм3 
(см. приложение В)

3.2 Допускается применение других аналогичных средств поверки, обеспечивающ их определение 
(контроль) метрологических характеристик поверяемого спектроф луориметра с  требуемой точностью.

4 Требования безопасности

При проведении поверки должны бы ть соблюдены требования безопасности, предусмотренные 
в соответствующ их разделах эксплуатационных документов на применяемые средства поверки и по
веряемый спектрофлуориметр.

5 Требования к квалиф икации поверителей

К проведению поверки допускаю т лиц:
- изучивших настоящ ую методику поверки и руководство по эксплуатации на спектрофлуориметры;
- имеющ их опыт работы со  спектральными приборами:
- прошедш их инструктаж  по технике безопасности при работе в данной лаборатории;
- аттестованных в качестве поверителей в соответствии с правилами по метрологии [1].
- имеющ их квалиф икационную группу не ниже III в соответствии с  (2).

6 Условия поверки и подготовка к ней

6.1 При проведении поверки соблюдают следую щ ие условия:
- температура окружающ его воздуха. °С .......................................................................................................20 ± 5;
-  относительная влажность воздуха. % ........................................................................................................60  ± 1 0 ;
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- атмосф ерное давление. к П а ...................................................................................................................... 84— 107;
- напряжение сети электрического питания, В ..................................................................................... 220 ± 22;
- частота сети электрического питания. Г ц ............................................................................................... 50 ± 0.5.
6.2 Концентрация агрессивных газов и паров в атмосф ере помещ ения, где находятся спектро- 

флуориметры. не должна превыш ать санитарных норм для рабочей зоны, установленных ГОСТ 12.1.005.
6.3 М еханические воздействия, внешние электрические и магнитные поля, влияющ ие на метроло

гические характеристики спектроф луориметров, должны бы ть исключены.
6.4 Спектроф луориметр должен быть заземлен.
6.5 Средства поверки готовят к работе в соответствии с  эксплуатационными документами.

7 Проведение поверки

7.1 В н еш ний  о см о тр

7.1.1 При внеш нем осмотре устанавливают;
- отсутствие видим ых механических повреждений;
- соответствие комплекта прибора его паспортным данным;
- наличие заземления;
- наличие и прочность органов управления и коммутации четкость ф иксации их положения;
- чистоту гнезд, разъемов и клемм;
- состояние и четкость маркировок;
- состояние соединительных кабелей и подключение приборов к электрической сети и компьютеру 

с  помощ ью  соответствующ их кабелей.
7.1.2 Спектроф луориметр считается прош едш им внеш ний осмотр, если корпус, внешние элемен

ты. органы управления не повреждены, отсутствуют механические поврехедения и ослабления элемен
тов конструкции.

7.2 О пр об ов а н и е

7.2.1 Подготавливают спектрофлуориметр к работе в соответствии с руководством по эксплуатации.
7.2.2 Заполняют ф луориметрическую  кювету раствором ф луоресцеина из комплекта мер флуо

ресценции КМФ. устаналивают кювету в спектроф луориметр (допускается использовать лю бой из об
разцов. входящих в комплект мер ф луоресценции КМФ).

7.2.3 Записывают спектр флуоресценции установленного образца при следую щ их параметрах на
стройки спектрофлуориметра;

- длина волны возбуждающ его излучения от 345 д о  420 нм;
- спектральная ш ирина щели сканирующ его монохроматора 5  нм;
- диапазон сканирования от 470 до 670 нм.
7.2.4 Спектроф луориметры считают прошедш ими опробование, если положение пика ф луорес

ценции в полученном спектре находится в пределах 512— 516 нм, а значение ширины пика на его полу- 
высоте составляет 30— 45 нм.

7.3 О пред ел ение  разреш аю щ ей  сп о с о б н о с ти

7.3.1 С пектральную лампу ДРГС-12 помещ ают в кюветное отделение спектроф луориметра и 
включают ее.

7.3.2 При минимальном для данного спектроф луориметра значении спектральной ширины щели 
сканирую щ его монохроматора записывают с  минимальным шагом сканирования спектр излучения 
лампы  в диапазоне от 355 д о  375 нм. Полученный спектр представляет собой пик с  максимумом на 
длине волны атомной линии ртути 365 нм и воспроизводит ф орму аппаратной функции монохроматора 
спектроф луориметра.

7.3.3 Спектральное разреш ение спектроф луориметра определяют как ш ирину дХ на полувысоте 
пика полученной аппаратной ф ункции, при этом оно  не должно превыш ать значения, указанного в па
спорте (ф ормуляре) на спектроф луориметр.
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7.4 О пред ел ение  си сте м а ти ческо й  п о гр е ш н о сти  и д о в е р и те л ь н о й  гр а н и ц ы  сл учай н о й  
п о гр е ш н о сти  ус та н о в ки  д л и н ы  в о л н ы  м о но хр о м а то р а  и зл уч е н и я  ф л уо р есц е нц и и

7.4.1 Регистрируют спектры излучения дуговой ртутно-гелиевой спектральной лампы  ДРГС-12 
на указанных в таблице 2 спектральных интервалах сканирования при минимальных значениях спек
тральной ширины щели монохроматора и шага сканирования.

Т а б л и ц а  2 —  Спектральные интервалы сканирования

Химическим элемент номинальное значение длины волны атомной 
спектральной лииии излучения Х ,^ . нм Спектральный интервал сканирования нм

Нд, 226.2 221—231

Нд. 253.7 249—259

Нд. 302.2 297—307

Нд. 365.0 360—370

Нд. 404.7 400—410

Не. 447,1 442— 452

Не. 501.6 497—507

Нд. 546.1 541—551

Нд. 577.0 572—582

Не. 597.6 593—603

Не. 667.8 563—673

Нд. 708.2 703—713

7.4.2 В каждом из приведенных в таблице 2 спектральных интервалов сканирования записывают 
пять повторных спектров. В каждом из полученных спектров определяют значение длины волны 
(где Л —  номер спектрального интервала, / —  номер спектра), соответствующ ее максимуму (пику). Для 
каждой серии из пяти измерений вычисляют средние значения кк по ф ормуле

N

»* -V - <’>
где X * —  длина волны (/' —  номер измерения, к —  номер спектрального интервала);

N —  число измерений (N =  5).
Затом рассчитывают средние квадратичные отклонения S* случайной погреш ности по формуле

l № * - 4 f

Предел доверительной границы случайной погреш ности £ установки длины  волны монохроматора 
излучения ф луоресценции определяют по ф ормуле

е = 2,776 СКО. (3)

где 2.776 —  коэф ф ициент Стыодента для пятикратных измерений (число степеней свободы равно 4) 
при доверительной вероятности Р  = 0,95;

СКО —  наибольш ее из значений S*, полученных для представленных в таблице 2 спектральных 
интервалов.

7.4.3 Для каждой из представленных в таблице 2  атомных спектральных линий определяют раз
ность между номинальным и измеренным значениями длины волны Алк по формуле

4 c = K om.*-**J- <«>
где лноы к —  номинальное значение длины  волны согласно таблице 2:

\  —  среднее значение длины волны, вычисленное по ф ормуле (1).

4
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Предел систематической погреш ности установки длины  волны монохроматора излучения флуо
ресценции определяют как наибольш ую из определенных по ф ормуле (4) разностей между ном и
нальными и измеренными значениями длин волн, соответствующ их пикам спектральных линий.

7.4.4 Спектроф луориметр признают прош едш им поверку, если полученные значения пределов 
доверительной границы случайной погреш ности и пределов систематической погреш ности установки 
длины  волны монохроматора излучения ф луоресценции не превыш ают значений, указанных в паспор
те (ф ормуляре) на спектроф луориметр.

7.5 О пред ел ение  си сте м а ти ческо й  п о гр е ш н о сти  и д о в е р и те л ь н о й  гр а н и ц ы  сл учай н о й
п о гр е ш н о сти  ус та н о в ки  д л и н ы  в о л н ы  м о н о хр о м а то р а  в о зб уж д а ю щ е го  и зл уче ни я

7.5.1 Сравнивают значения длин волн, заданных для монохроматора возбуждающ его излучения, 
и значения длин волн, соответствующ их максимумам пиков спектров эмиссии, полученных с помощью 
диф ф узно-рассеиваю щ его образца. О дновременно проверяют совпадение ш калы длин волн монохро
матора возбуждающ его излучения со  ш калой длин волн монохроматора излучения ф луоресценции, 
предварительно испытанного с помощ ью источника излучения атомных спектральных линий (дуговой 
ртутно-гелиевой спектральной лампы  ДРГС-12). Измерения проводят при минимальном шаге сканиро
вания спектров и минимальных значениях спектральной ширины щелей монохроматоров излучения 
ф луоресценции и возбуждающ его излучения.

Значения длин волн и спектральных интервалов сканирования для проверки совпадения шкал 
длин волн монохроматоров излучения ф луоресценции и возбуждающ его излучения приведены в та
блице 3.

Т а б л и ц а  3 — Значения длин волн и спектральных интервалов сканирования

Длина волны монохроматора возбуждающею излучения >.воа6. нм

250 245—255

300 295—305

400 395—405

500 495—505

600 595—605

700 695—705

7.5.2 Диф ф узно-рассеиваю щ ий образец из комплекта принадлежностей прибора или коллоидный 
раствор латекса с  массовой концентрацией 20— 30 мг/л помещ ают в кюветное отделение спектроф луо- 
риметра.

7.5.3 Д ля каждого из приведенных в таблице 3 спектральных интервалов сканирования задают 
соответствующ ую длину волны возбуждающего излучения и записывают пять повторных спектров. 
В каждом из полученных спектров определяют значение длины  волны (где к  —  номер спектрального 
интервала. /'—  номер спектра), соответствующее максимуму (пику). Д ля каждой серии из пяти измере
ний находят средние значения \ к по ф ормуле (1), рассчитывают средние квадратичные отклонения Sk 
случайной погреш ности по формуле 2 и определяют наибольш ее из полученных значений SA.

Доверительную границу случайной погреш ности z установки длины волны монохроматора воз
буждающ его излучения определяют по ф ормуле (3).

7.5.4 Для каждого из спектральных интервалов вычисляют систематическую  погреш ность A X ^ g  к 
по формуле

•^•ооэб.А -  f  + (^ымбж ~ * - k f • (5)

где ДХА —  систематическая погреш ность установки длины  волны монохроматора излучения ф луорес
ценции. определенная по 7.4.3;

\ к —  среднее значение длины  волны, найденное для положения пика в спектральном интервале с 
индексом к.

Хдоэб. к —  Длина волны монохроматора возбуждающ его излучения в спектральном интервале с ин
дексом  к.
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Доверительную  границу систематической погреш ности установки длины  волны монохромато
ра возбуж даю щ его  излучения определяю т ка к  наибольш ее  из значений  Л \ооз6 к, рассчитанны х по 
ф орм уле (5).

7.5.5 С пвктроф луориметр признают прошедш им поверку, если полученные значения доверитель
ной границы случайной погреш ности и систематической погреш ности установки длины волны моно
хроматора возбуждающего излучения не превыш ают значений, указанных в паспорте (ф ормуляре) на 
спвктроф луориметр.

7.6 О пред ел ение  отно ш е н и я  си гн ал /ш ум  д л я  с п е ктр а л ь н о й  п о л о с ы  ко м б и н а ц и о н н о го  
(ра м ан о в ско го ) р а ссе ян и я  д и с ти л л и р о в а н н о й  в о д ы

7.6.1 Возбуждение спектральной полосы комбинационного рассеяния (КР) осуществляется в спек
тральном диапазоне от 350 до  365 нм. Измеряют излучение эмиссии дистиллированной воды в м акси
муме спектральной полосы КР и его ф оновый уровень на длине волны 450 нм. Рассчитывают средние 
квадратичные отклонения (СКО ) для излучения эмиссии в максимуме спектральной полосы КР и на 
длине  волны 450 нм. которые характеризуют уровень шума при измерении слабых сигналов излучения 
эмиссии. Находят два значения отнош ения сигнал/ш ум (С /Ш ) как частные от деления среднего значе
ния излучения эмиссии в максимуме спектральной полосы КР к полученным значениям СКО. Первое 
отнош ение С/Ш . найденное для максимума спектральной полосы КР. характеризует чувствительность 
спектроф луориметра при измерении соизмеримого по уровню излучения. Второе отнош ение С/Ш. най
денное для шумов ф оновой эмиссии, характеризует предельную чувствительность прибора.

7.6.2 Задают значения длины волны возбуждающ его излучения и излучения ф луоресценции 
(эмиссии), указанные в документации на спвктроф луориметр. Для приборов, в которых источником 
излучения служит ксеноновая лампа, выбор длин волн возбуждения и эмиссии зависит от типа приме
няемой лампы. При использовании ксеноновых ламп, работающ их в непрерывном режиме, для  длины 
волны возбуждения, как правило, задают значение 350 нм. а для длины  волны эмиссии —  397 нм. 
При использовании ксеноновых ламп, работающ их в импульсном режиме, возбуждение спектра КР. как 
правило осуществляется на пике излучения лампы  с длиной волны 361 нм. а эмиссия —  в максимуме 
спектра КР при длине волны 411 нм.

7.6.3 Кварцевую кювету, заполненную свежеприготовленной, дважды перегнанной дистиллиро
ванной водой, устанавливают в кювотное отделение спектроф луориметра.

7.6.4 Задаю т значения спектральной ширины щелей 5 нм для монохроматоров возбуждающ его 
излучения и излучения ф луоресценции. Задаю т время усреднения t = 2 с или (для приборов с  импульс
ной спектральной лам пой) указываю т число п усредняемых импульсов, последовательность которых 
укладывается во временной интервал, равный 2 с.

7.6.5 Проводят 10 параллельных измерений излучения эмиссии Fyit . в максимуме спектральной 
полосы КР и 10 параллельных измерений излучения эмиссии Рф, на длине волны 450 нм. По полу
ченным данны м  вычисляют для этих длин волн средние значения Г эм и Рф по ф ормулам (6) и средние 
квадратичные отклонения SM и по ф ормулам (7):

10
IL. i-1

10 '
(6 )

If (N -1 ) ■ s„1
- р ф)

M
(W -1)

(7)

где N  —  число измерений [N  = 10).
7.6.6 Отнош ения (С /Ш )м для максимума спектральной полосы КР и (С/Ш )ф для шумов фоновой 

эмиссии находят по формулам:

<с / ш >» - j -  <8)

7.6.7 В паспорте (ф ормуляре) спектроф луориметра могут быть указаны как оба значения отнош е
ния сигнал/ш ум. так и одно из них —  (С /Ш )м или (С/Ш )ф<;1). С пвктроф луориметр признают прошедш им 
поверку, если полученные значения отнош ения сигнал/ш ум не превыш ают значений, указанных в пас
порте (ф ормуляре) на спвктроф луориметр.
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7.7 О пред ел ение  д и а п азон а  л и н е й н о с т и  ф о то м е тр и че ско й  ш кал ы  спе ктр о ф л уо ри м е тр а

7.7.1 Диапазон линейности фотометрической ш калы определяют как верхнюю и нижнюю границы 
концентраций серии растворов сульфата хинина, для которых значения скорректированной на фон 
ф луоресценции пропорциональны заданным значениям концентрации, в соответствии с рекомендаци
ями [3J.

7.7.2 Измерения проводят при следующ их значениях рабочих параметров спектроф луориметра:
- длина волны возбуждающ его излучения —  350 нм. спектральная ширина щели —  5 нм;
- длина волны излучения ф луоресценции —  450 нм. спектральная ширина щели —  5 нм;
- время усреднения сигнала ф луоресценции —  2  с.
Допускается проводить измерения на других значениях спектральной ш ирины  щели и времени 

усреднения, если они указаны  в методике поверки конкретного спектроф луориметра.
7.7.3 Аттестованные смеси (растворы) с концентрациями сульф ата хинина 1 0 0 . 1 0 . 1  мг/дм3 , 100, 

10 и 1 мкг/дм3, а также ф оновый раствор готовят по методике, приведенной в приложении Б. и исполь
зуют в течение суток.

7.7.4 Измеряют ф луоресценцию растворов сульфата хинина в порядке возрастания концентра
ции, начиная с фонового раствора, получают для каждого из растворов пять параллельных результатов 
измерений. При проведении измерений используют одну и ту  же кювету, которую перед каждым запол
нением дважды споласкиваю т испытуемым раствором.

По данным, полученным для всех растворов, строят в логариф мических координатах граф ик за
висимости интенсивности скорректированной на фон ф луоресценции от концентрации.

7.7.4.1 Определяют ф оновый уровень ф луоресценции FQ как среднее ариф метическое по резуль
татам пяти измерений F0fc образца с ф оновым раствором по формуле

F0 = Z F 0kl5.  (9)

7.7А.2 По результатам измерений флуоресценции образцов с заданной концентрацией сульфата хи
нина определяют значения скорректированной на фон флуоресценции ФА и их десятичные логарифмы У/к

* * • ! * * - F0‘. У* = 1д(ф*>, (10)
где / —  номер образца в порядке возрастания концентрации (i = 1— 7); 

к  —  номер параллельного определения ( к  = 1— 5);
Fik —  результат измерения ф луоресценции.

Вычисляют средние значения логариф мов скорректированной на ф он ф луоресценции У  = I  V y 5 .
7.7.4.3 Вычисляют значения логариф мов концентраций X, = lg(C,)
7.7.4.4 Н аносят на граф ик точки с координатами [X..VJ и проводят через них гладкую  или кусочно

линейную  кривую.
7.7.5 По данным, полученным для трех растворов с концентрациями сульфата хинина 1 мг/дм3 . 

100. 10 м кг/дм3, методом наим еньш их квадратов строят линейную зависимость У  от X. наносят ее на 
граф ик, построенный по 7.7.4, и экстраполирую т прямую в обе стороны вплоть до  минимальных и мак
симальных значений концентрации. Эта прямая отображает в логариф мических координатах линейную 
зависимость интенсивности ф луоресценции от концентрации.

7.7.6 Сопоставляя кривую, построенную  по 7.7.4.4 (по данны м  для всех растворов), и прямую, 
построенную по 7.7.5 (по данным для трех растворов из области заведомой линейности), определяют 
следующее:

- концентрацию , выше которой отклонение значений интенсивности ф луоресценции от линейной 
зависимости превыш ает 5 %. Значение этой концентрации принимают за верхнюю границу диапазона 
линейности фотометрической ш калы  спектроф луориметра (по сульф ату хинина):

- концентрацию , ниже которой отклонение значений интенсивности ф луоресценции от линейной 
зависимости превыш ает 2 %. Значение этой концентрации принимаю т за нижнюю границу диапазона 
линейности фотометрической ш калы  спектроф луориметра (по сульф ату хинина):

П р и м е ч а н и е  — Построение и сопоставление зависимостей по 7.7.4. 7.7.5 и 7.7.6 рекомендуется про
водить с использованием компьютерной программы, поддерживающей работу с графиками (типа Excel. MathCad. 
Mallab. Origin и r. n.).

7.7.7 Спектроф луориметр признаю т прошедш им поверку, если диапазон линейности ф отометри
ческой ш калы полностью охватывает интервал концентраций, приведенный в паспорте (ф ормуляре) на 
спектроф луориметр. или более ш ирокий интервал концентраций.
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8 Оформление результатов поверки

8.1 Результаты поверки спектроф луориметров оф ормляют протоколом, ф орма которого приведе
на в приложении В.

8.2 При положительных результатах первичной поверки делают запись в паспорте и наносят от
тиск поверительмого клейма в соответствии с правилами по метрологии {4].

8 .3 При положительных результатах периодической поверки оф ормляют свидетельство о поверке 
в соответствии с  правилами по метрологии [4].

8 .4 При отрицательных результатах поверки слектроф луориметры к дальнейш ему применению не 
допускают, ловерительное клеймо гасят, свидетельство о поверке аннулируют и выдают извещ ение о 
непригодности с указанием причин по [4).
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Приложение А 
(справочное)

Л а м па  д у го в а я  р тутн о -ге л и е в а я  сп е ктр а л ь н а я  ДРГС -12 

А.1 Общие сведения

Лампа ДРГС-12 дуговая ртутно-гелиевая спектральная предназначена для применения в качестве источника 
излучения линейчатого спектра в диапазоне длин волн от 226.2 до 1083.0 нм.

Вид климатического исполнения — УХЛ 4.2.
Соединение электродов с выводами:
- катод — выводы 2.3.4.5;
- анод —  выводы 7.8.

А.2 Основные технические данные

А.2.1 Электрические параметры и параметры излучения
- напряжение зажигания. В. не менее..........................................................................................................................350;
- напряжение на лампе. В  .................................................................................................................................... 30—90;
- ширина шели спектрофотометра при измерении спектральных линий, нм. не менее..................................0.2;
- быстрые колебания интенсивности излучения. %. не менее............................................................................... 0.1;
- медленные колебания интенсивности излучения, %. не менее...................................................................... ,„0 .3 .
А.2.2 Предельно допустимые режимы эксплуатации
- ток накала. А, не более.......................................................................................................................... ,...................... 2.5;
- напряжение на лампе. В, не более..............................................................................................................................90;
- минимальная наработка, ч ...................................................................... ...................................................................200.
А.2.3 Габаритные размеры
- длина, мм. не более.............................................................................................. .......................................................124;
- ширина, мм. не более.....................................................................................................................................................43.

А.З Указания по эксплуатации

А.3.1 Перед установкой лампы увиолевое окно рекомендуется протереть ватой, смоченной спиртом.
А.3.2 После установки пампы включить ток накала, который в момент включения должен быть минималь

ным, а затем доведен до 3.0— 3.5 А.
А.3.3 Через 1 мин после включения накала включить анодное напряжение. После возникновения дугового 

разряда немедленно уменьшить ток накала до 2 А.
А.3.4 После разгорания разряда (не более 1 мин) установить значение анодного тока 0.3 А.
А.3.5 Для выключения лампы необходимо выключить анодное напряжение, после чего, уменьшив до преде

ла ток накала, выключить его.
А.3.6 Не рекомендуется вынимать горячую лампу из осветителя.
А.3.7 При работе с включенной лампой следует надевать стеклянные очки для защиты глаз от ультрафиоле

тового излучения.
А.3.8 Лампа требует осторожного обращения — рекомендуется брать ее только за цоколь.
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Приложение Б 
(справочное)

М етодика  п р и го то в л е н и я  а тте с то в а н н ы х  см есей  сул ьф а та  хи н и н а

Б.1 Назначение и область применения методики

Методика регламентирует приготовление аттестованных смесей сульфата хинина, представляющих собой 
набор из семи растворов дигидрата сульфата хинина в 0.05 молярной серной кислоте, аттестованных на массовую 
концентрацию дигидрага сульфата хинина. Аттестованные смеси предназначены для контроля метрологических 
характеристик спектрофлуориметров.

Б.2 Метрологические характеристики

Аттестованные значения — массовая концентрация дигидрата сульфата хинина составляет. 1. 10. 100, 
1000 мкг/дм3. 10. 100 мг/дм3.

Характеристика погрешности — относительное значение погрешности аттестованного значения с вероятно
стью Р = 0.95 не превышает 2 %.

Б.З Средства измерений, вспомогательные устройства, реактивы и материалы

Б.3.1 Средства измерений
Весы лабораторные класса точности II по ГОСТ Р 53228. с верхним пределом взвешивания 200 г.
Гири (разновесы) класса точности М2 по ГОСТ OIML R 111-1;
Колбы мерные наливные 2-100-2. 2-1000-2 по ГОСТ 1770;
Пипетки 1(2^1-2-1, 1-2-210 по ГОСТ 29169;
Стакан Н-1-100 по ГОСТ 25336;
Цилиндр мерный 1-25 по ГОСТ 1770.
Б.3.2 Реактивы
Вода для лабораторного анализа, двойной перегонки (бидистиллят), степень чистоты 1 по ГОСТ Р 52501.
Хинина сульфат дигидрат, молекулярная формула (С ^  Н2, 0 2 N2)2 ■ H2S 04 • 2НгО , относительная молеку

лярная масса 783.0. содержание основного вещества не менее 99 %;
Серная кислота ОСЧ по ГОСТ 14262;
Синтетическое моющее средство для мытья лабораторной посуды (2 г СМС растворяют в 1 дм3 воды).
Допускается применение других аналогичных средств измерения, оборудования и реактивов по метрологи

ческим, техническим характеристикам и качеству не хуже указанных в настоящей методике.

Б.4 Подготовка лабораторной посуды

Лабораторную посуду после мойки в растворе СМС промывают проточной водопроводной водой и три раза 
ополаскивают дистиллированной водой. Непосредственно перед использованием посуду ополаскивают раствором 
серной кислоты (1:350) по обьему.

Б.5 Процедура приготовления

Б.5.1 Приготовление фонового раствора
В мерную колбу вместимостью 1000 см3, заполненную до половины обьема бидистиллятом, вносят 2,8 см3 

концентрированной серной кислоты, доводят объем раствора в колбе до метки бидистилпятом и перемешивают.
Б.5.2 Приготовление раствора дигидрата сульфата хинина с массовой концентрацией 1000 мг/дм3
0.1 г сульфата хинина дигидрата, взвешенного с точностью до четвертого знака после запятой, растворяют 

в 50 см3 фонового раствора (см. Б.5.1). переносят полученный раствор в мерную колбу вместимостью 100 см3, 
дважды ополаскивают стакан, в котором были выполнены взвешивание и растворение. 20 см3 фонового раствора 
(см. Б.5.1), перенося содержимое стакана в ту же мерную колбу. Доводят объем колбы до метки фоновым раство
ром (см. Б. 5.1) и перемешивают.

Б.5.3 Приготовление аттестованных смесей
Б.5.3.1 Приготовление раствора дигидрата сульфата хинина с массовой концентрацией 100 мг/дм3
10 см3 раствора с массовой концентрацией 1000 мг/дм3. приготовленного по 5.2, помещают в мерную колбу 

вместимостью 100 см3, доводят объем колбы до метки фоновым раствором (см. Б.5.1) и перемешивают.
Б.5.3.2 Приготовление растворов дигидрата сульфата хинина с массовой концентрацией 10 мг/дм3, 1000, 

100, 10 и 1 мкг/дм3.
Каждый из растворов готовят из предыдущего разбавлением его аликвоты 10 см3 фоновым раствором 

(см. Б.5.1) в колбе вместимостью 100 см3.
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Б.6 Расчет метрологических характеристик 

Б.6.1 Аттестованные значения
Аттестованным смесям N9 1 — № 6 приписывают аттестованные значения массовой концентрации дигидра

та сульфата хинина 1. 10. 100 мкг/дм3, 1. 10 и 100 мг/дм3.
Б.6.2 Расчет характеристик погрешности
Характеристику погрешности аттестованного значения молярной концентрации сульфата хинина в аттесто

ванной смеси рассчитывают по формуле

где Др — характеристика погрешности установления массовой доли основного вещества. Др/р = 0.01:
ДЛ1 — характеристика погрешности взвешивания:
AmJm = 0 .001;
ДУ1 — характеристика погрешности установления объема V1 пипетки вместимостью 10 мл. AVMV\ = 0.004; 
Д\/2 — характеристика погрешности установления объема V2 колбы вместимостью 100 мл. AV2IV2 = 0.002;
N — число разбавлений, выполненных при приготовлении аттестованной смеси. Максимальное значение N 

равно 6 для аттестованной смеси с массовой концентрацией 1 мкг/дм3.
Относительное значение погрешности аттестованного значения массовой концентрации аттестованных сме

сей не превышает 2 %.
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Приложение В 
(обязательное)

Ф о р м а  п р о то ко л а  п о в е р ки

Протокол № ___________________ от « ______в _______________ 2 0 ___г.

поверки слектрофлуориметра ___________________________________________________________________________

наименование предприятия-изготовителя принадлежащего ________________________________________________
1 Тип__________________________________________№
2 Условия поверки ________________________________________________________________________________
3 Средства поверки _______________________________________________________________________________

тип и номер набора эталонных средств, погрешность аттестации

4 Внешний осмотр ________________________________________________________________________________
5 Результаты опробования_________________________________________________________________________
6 Значение спектрального разрешения _____________________________________________________________

7 Значения пределов систематической погрешности и пределов доверительной границы случайной погреш
ности установки длины волны:

Поверяемый монохроматор Доверительная граница 
случайной погрешности, нм Систематическая погрешность, нм

Монохроматор возбуждающего излучения

Монохроматор излучения флуоресценции

8 Значения отношения сигнал/шум для спектральной полосы комбинационного (раманоеского) рассеяния 
дистиллированной воды:

8.1 Значение отношения (С/Ш)м для максимума спектральной полосы КР ______________________________
8.2 Значение отношения (С/Ш)ф для шумов фоновой эмиссии_________________________________________
9 Значения границ диапазона линейности фотометрической шкалы слектрофлуориметра по сульфату хинина:

9.1 Значения нижней границы диапазона линейности фотометрической шкалы, мкг/л___________________ .
9.2 Значения верхней границы диапазона линейности фотометрической шкалы, м г/л___________________ .
Заключение по результатам поверки: спектрофотометр признан пригодным (непригодным) к применению

указать причину

Выдано свидетельство N9_______________от « ____ » ______20___ г.

Поверку провел____________________________  _____________________
личная подпись инициалы , ф амилия
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Б и б л и о гр а ф и я

[1) Правила по метрологии 
ПР 50.2.012—94

Государственная система обеспечения единства измерений. Порядок аттестации 
поверителей средств измерений

[2] ПОТ Р М-016—2001 
РД 153-34.0-03.150-00

Межотраслевые правила по охране труда (правила безопасности) при эксплу
атации электроустановок, утвержденные Министерством энергетики Российской 
Федерации Приказом от 27 декабря 2000 г. № 163

[3] АСТМЕ 578—07 Стандартный глет од испытания для линейности измерения флуоресценции систем
(ASTM Е 578—07 Standard Test Method for Linearity of Fluorescence Measuring Systems)

[4] «Порядок проведения поверки средств измерений, требования к знаку поверки и содержанию свидетель
ства о поверке», утвержденный Приказом Минпромгорга России от 2 июля 2015 г. N9 1815
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