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l оБщиЕ положЕниrI
НастояЩаяметодикапоВеркираспространяетсяна.шаДизаТорыобщегоорганлческогоУг.

лерола ТОС-2000 (далее - *-rn.u-p",), серийные номера MS-T9C,221'1|5, MS-Toc_221l16,

,.-.oro"n"rr""r" фирмой Shanghai Metash Instruments Со, Ltd,, кнр, и устанавливаfi методы и

средства первичной и периодЕческоЙ поверок при выпуске, после ремоuта и в процессе экс_

плуатzulии.
Методика обеспечивает прослеживаемость СИ к ГПЭ единиц массовой (молярной, атом-

ноЙ) доли и ItrассоВой (плолярной) концентрациII к0!{понентоВ в )Iiидких и твердьD( веlцествач и

материirпах на основе *y,u"br.rp", гэ,г 176-2019 в соответствии с Государственной повероч-

ной схемой (далее _ гпс) для средств измерений содержzrяия неоргдIических компонентов в

жидких и твердых веществчж и материаJIrrх, угвержденной Приказами Росстандарта лb l48 от

|g.o2,2021 .. " 
Nn ZOt от 17.05.2021 г. и воспроизводимой с помощью Государственньrх стая-

дартньD( образцоВ (ГСО) или рабочих этаJIонов, соответств},ющих }хазанной ГПС, методом

статистической обработки вьD(одньrх сигнilлов, пол)п{аемьв из графиков зависимости вьD(одно-

го сигнала от времени дJrя конlрольного раствора на основе стандартIrьrх образчов состава чис-

тьrх веществ (Ilриложение l) -'(скО ппйuд, пика), а также методом расчета предела обЕару-

жения.
ТакженастоящаяметоДикаповеркипреДУсматриваsтвозможностЬобеспеченияпросле-

живаемости СИ, эксплуатируемых с применением aTTecToBilHHbD( в соответствии с ГоСТ 8,563-

2009 мегодик измерений, * дру.им ГiIЭ 1или перв'.Iным референтньп\,r методикiм) массовой

(молярной) концентрации или массовой (молярной) доли компонентов по соответств),ющим

поверочным cxeмzlM методом косвенных измерений,

Е} результате поверки (при отсlтствий НД ou методики измерений) должны быть под-

тверждены след),ющие метрологические требования, приведенные в таблице 1,

Таблица 1-М огические ха истик}i

Примечание мгС/дм - единица массовой концентраци и в пересчета на углерод (С)

2 ПЕРЕЧЕНЬ ОПЕРАЦИЙ ПОВЕРКИ
2.1 При проведении поверки вьmолняют операции, }казаЕные в таблице 2,

Таблица 2- опе по

Значениеllстлlкинаименование
0,05

едел об мгС/дм не болееп
3гоокае\1сп оддел пчре

пикап"lоигнаlа цадио согоеll ияl1 выхKjIo jtH

ведения опобязательность

Периодическм
поверка при

экспlryатации

Перви.rная rrоверка

при вьшуске из про-
изводства и после ре-

монта

Номер
пункта

методики
Наименование операции

7внешний осмо
8оование:Оп

8.2вания-п ка обшего о

ДаДа8.зподтверждение соответствия про-

ного обеспечения
о

истик:
Нет9.1ения-о ела обеление

Дu'),I[a9-2
- определение относительного среднего

квадратического отклонения (СКО) вы-

ходного сигнала

Дч')Нет9.3- определеЕие показателей точности ре-
льтатов изм ени11, становленных в

относительного среднего квадрагического от-

l

l

I

l

Определение метрологических характе-

I



Наименование операции
Номер
п}цкта

методики

обязательность проведения операции
Первичная поверка
при вьшуске из про-

изводства и после ре_
монта

Периодическая
поверка при

эксплуатации

НД на методи изм ]lllи
Подтверждение соответствия СИ
\I .цогическиII ебованиям 9.4 Да .Ща

о льтатов по ки t0 Да
') При отсутствии НД
2) При на.,rи.ми Н! на

на методику измерений, аттестовrlш{ую в устttЕовленном порядке
методику измерений.

2.2 Еслп при проведении какой-либо операции поверки получают отрицатеrьньш:i резуль-
тат, дальнейшlто поверку прекрапIalют.

2.3 Вьшолпение огрштиченной поверки в соответствии с пунrгом 18 Приказа Миrтистерст-
ва промышленности и торговли РФ от 31.07.2020 г. Ns 2510 <Об утверждении порядка проведе-
НИЯ ПОвеРки средств измерений, требований к знаку поверки и содержанию свидетельства о по-
верке)), не предусмотено.

3 ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ
3. 1 При проведении поверки соблюдают следующие условиJI:

- температура окружающего воздуха, ОС

- относительнм влажность, О/о

- атмосферное давление, кПа

20+5
от 30 до 80
от 84 до 106

4 трЕБовАниr{ к спЕциллистАм, осущЕствляющим повЕрку
4.1 К проведению операций поверки долускаются сотрудIrики юридического лица или

индивидуаJIьные предприниматели, аккредитованные в соответствии с Федеральньп.r Законом
РФ от 28.12.2013 г. Ns 412-ФЗ Еа проведение поверки средств измерений.

4.2 Специмист, осуществляющий поверку, должен изучить настоящую методику поверки,
ознакомиться с эксплуатационной док}шеtrтацией (далее - ЭД) на поверяемое средство
измерений.

4.З .Щопускается выполнение при поверке технических олераций персонаJlоi\,{.

обсл}хивающим средство
осуществJlяющего поверку.

измерений или сервис-инженером под контолем специztлиста,

5 МЕТРОЛОГИЧЕСКИЕ И ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ К СРЕДСТВАМ ПОВЕРКИ
5.1 При проведении поверки применяют с,lедующие средства, указанные в таблице 3.

Таблица 3 - С дства пове
Номер
пункта

методики
поверки

Метрологические и технические требова-
ния к средствztм поверки, необходимые

дJIя проведения поверки

Перечень рекомендуемых средств по-
верки

7 -9 Прибор комбинированньй Testo 622
(рег. No 53505-13)

Баромегр-анероид БАММ- l фег. jll!

57з8-76)

.Щиапазоны измерений:
- температуры - от +l5 "С до +25 "С, абс.
погрешность не более -l ОС:

- относительной влажности - от 20 7о до
90 Уо, абс. погрешность не более +3 0/о;

- атмосферного давления - от от 80 до 106
кП, абс. погрешность не более *3 кПа

9.1 Контрольный раствор с массовой концен-
трацией общего органического углерода
20 мгС/дм3 и неоргzlнического углерода

I

l

I

I
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Номер
пункта

методики
поверки

Метрологические и техпические требова-
ния к средствzlм поверки, необходимые

для проведеЕия поверки

Перечень рекомендуемьгх средств по-
верки

20 мгС/дмJ (Приложение 1)

Стандартные образцы, средства измере-
ний, мернм посуда, вспомогательные
средства, реактивы и материалы для при-
готовления контрольного раствора и про-
ведепиJl измерений:
- стшrдартный образеu состава калия фта-
левокислого кислого (бифталата калия) 1-

го разряда)

гсо 221б-81

- стшrдартньй образец массовой доли
карбоната натрия в карбонате натрия вы-
сокой чистоты

гсо 10450-2014

- колбы мерные наливные 2- 1 000-2, 2-100-2 по ГОСТ 1770-74
- пипетка с одной отметкой 1-2-2 ло ГОСТ 29169-91
- стаканчик дпя взвешивания CH-34/l2 или CH-45/l3 ГоСТ 25336-82

нка стекJ]яннаJI В-з6-80 ГоСТ 253з6-82
_ вода BaHHfuI по ГоСТ Р 58144-2018 дополнительно очищенная от COz

') Може, применятъся очищенная вода с проводимOgтьIо не выше 5.104 Сйм.
5.2 Щопускается использовать при поверке др)тие утвержденные и поверенньiе средства

измерений, стандартные образцы с действ}тощими паспортiь{и, реактивы и вспомогательные
средства удовлетворяющие метрологическим и техническим требованиям, ука}анЕьп,r в табли-
це, и обеспечивzlющие определение метрологических хараю9ристик поверяемьrх СИ с требуе-
мой точностью.

5.3 Все срелства измерений, применяемые при поверке, должны иметь действующие сви-
детельства о поверке, стандартные образцы - действующие паспорта.

5.4 При определении показателей точности результатов измерений, установленньп в Н.Щ

на методику измерений, применяют указанные в Н,Щ средства (эталоны, стаrцартные образцы,
средства измерений, вспомогательные средства, реаIffивы и материалы).

6 ТРЕБОВАНИЯ (УСЛОВИЯ) ПО ОБЕСПЕЧЕНИЮ
БЕЗОПАСНОСТИ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ

6.1 При проведении поверки соблюдают следующие требования безопасности:
- прtlвила безопасности, при работе с анirлизаторами и средствами поверки в соответствии

с соответствующими разделitIt{и РЭ или инструкциями по применению (вкrпочая требования к
заземлению).

- пр:вила безопасности, действующие на месте поверки (на территории промышленного
объекга (при поверке на месте эксплуатаuии) или в лаборатории).

- правила по охране туда при эксплуатации ]лекlроустановок, утвержденным Министер-
ством труда и социа,rьной защиты от 15 декабря 2020 г. J\! 903н; правила пожарной безопасно-
сти, ГОСТ 12.1.004-9l; <Правила промышленной безопасности при использовании оборулова-
пия, работающего под избьггочньп,r давлением), утвержденЕые приказом Федеральной службы
по экологическому, техЕологическому и атомному надзору от 15.02.2020 г.

7 ВНЕШНИЙ ОСМОТР СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
7.1 При проведении внешнего осмотра проверяют:
- отсутствие механических повреждений и дефектов, влияющих на работоспособность

СИ;
- соответствие серийного номера;

I



5

нии;

- исправность оргаЕов управления;
- четкость всех надписей;
- нttлиtlие экспJryатационной документации;
- соответствие фактической маркировки СИ маркировке, 1T <азанной в технической доку-

ментации.
7.2 Анализатор считают вьцержавIIIим проверку, если он соответствует всем требоватrи-

ям, перечисленным в п.7-1.

S ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ И ОПРОБОВАНИЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕН}Й
8.1 Перед проведением поверки выполняют следующие работы:
- проверяют срок годности Гсо по паспорту и сроки действия поверки средств измере-

- подготавливают к работе средства поверки в соответствии с их Рэ и инстукциями по
примененI-Iю;

- приготавливчlют контрольный раствор по методике в Приложении 1.

- подготавливают анализатор к работе и вкJIюч:iют в соответствии с Рlководсгвом по экс-
пJryатации- С помощью ПО задают последовательности измерений не менее 5 измерений в ре-
жйе Тс и не менее 5 - в режиме TIc при определении метрологических характеристик (при

поверке по п. 9.2.3 
""rод 

iадu., в соответствйи с Н.Щ на методику измерепий) Объем пробы
400 мкл.

8.2 Опробование
При опробовании вкJIючают анализатор в соответствии с Руководством по экспJryатации,

проверяют отс}.тствие сообщений об ошибках и отказах при прохождении процедуры диiгно-
стики состояния прибора.

8.3 Проверка идентификационньrх данньrх ПО.
Проверку идентификационньlх данньD( выполняют, проверяя соответствие версии ПО

версии, указанНой в описании типа (не ниже 1,214.4.104)..Щrrя этого открывают вкладку (ТОС))

- кРrореrtiеs> - <Detailes>.

9 ОIIРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИЧЕСКИХ ХАРАКТЕРИСТИК И ПОДТВЕРЖДЕНИЕ
СООТВЕТСТВИЯ СРЕДСТВЛ ИЗМЕРЕНИЙ МВТРОЛОГИЧЕСКИМ ТРЕБОВАНИЯМ

9. 1 Опрелеление предела обнаружения.
9.1.1 Определяют амплитуду флукryационных шумов нулевого сигнала анаrпtзатора Дх,

мВ:
- Запустить анirлизатор, вывести его на рабочий режим и дать прогреться не менее l часа

- В диалоговом меню system settings перейти во вкJIадку Detector observation. Установить
в окне Interval(s) время 30 секунд и нажать на кнопку Refresh.

- Регистрировать ш}.п! бiвовой линии в окне он-лайн сигна,,Iа Baseline noise сhаrt в течение

10 минуг. По полученному графику определить среднее значение €lмплитуды шума - значеЕие

Ах.
9.1.2 Выполняют не менее 5 измерений контрольного раствора КР в режиме ТС. По полу-

ченным графикам опредеJIяют и записывают высоту пика Н, мВ.
9.2 Определение относите-тIьного среднего квадратического откJIонения (СКО) выходtого

сигнала
9.2.1 Выполняют не менее пяти измерений в режиме Тос (предусмотрено соответствую-

щее количество измерений сначzlла в режиме ТС, затем в режиме TIC).
9.2.2 Заппсьlвают результаты определения площади пика.
9.2.3 При определении показателей точности результатов измерений. установленньrх в Н.Щ

на методику измерений, измерения выпоJlняют в соответствии с приведенньп!lи в Н,Щ прочелу-

рами.
9.3 Обработка результатов поверки
9.З.1 Прелел обнаружения C.n,,, мгС/дм3, рассчитывЕuот по формуле (1)
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2. 
^х.С (1)

Ах- амплиryда флуктуационньтх шр{ов нулевого сигнzlла, измеряют по п, 9,1,1 , мВ;

С- массовая концентация общего углерода в контрольном растворе, мгС/ддл';

F - срелнее значеЕие высоты пика, мВ.
9.3.2 Значения относительного СКО вьп<одного сигнаJIа о. (площадь пика) рассшlтьвают

по формуле (2) uа пяти последовательЕо полученньй результатов определения площади пика

в режиме ТС и в режиме TIC.

с
п

){s, -s)'100 (2)

С.В. Вихрова

oS

Нача,тьяик отдела
ФГБУ КВНИИМС>

Старший науrный сотрудник
ФГБУ КВНИИМС>

s п-1
где s,s, - среднее арифметическое и i-Toe измеренное значение площади пик4 соответствен-

но, мВ,с;
n - число измерений. п:5.
9.3.3опрелелениепоказателейточностирезУлЬтаТоВизмерений,установлеЕньtхвНДна

мЕrодику измерений
При проведении периодической поверки аЕализатора, эксплуатируемого по Н,Щ Еа мето-

дики измеренИй, aTTecToBaHHbiI\t в установленЕом порядке и соответствующих тебованиям
гост s.56з-2009, проверяют покiIзатели тоIшости в соответствии с процедурами и норматива-

ми контроJIя, регламентированными в НД на методику измерений,

9.4 Подтверждение соответствия средства измерений метрологическим требованиям

9.4'1РезультатыпроВеркиметологическиххарактеристиксЧитаютПоложительными'ес-
ли предел обнuружения 1". Ъ.З.t, пЪ np"urr-"., 0,05 мгС/дмJ, значения отяосительного СКо

"rо,йо.о 
.п."йч (п. 9.З.2) не более З О/о В РеЖИМе ТС и не боrcе З о/о в режиме TIC. Показате-

ли точностИ при определенИи метрологических характеристик по НД яа методику измерений

(п.9.3.3) должны соответствовать нормированным при }тверждении НД на методику измере-

ний.
9.4.2 Результаты поверки считают положительными, если все операции поверки выполне-

ны с положитепо""r* p"rynoraToM. При получении отрицательного результата на каком-либо

этапе поверки. поверку прекрацают, прибор с,штшот не прошедшим поверку,

10 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ
10,1 Результаты поверки ана_]изатора заносят в протоко,1 произвольвой формы,

l0.2 Результаты поверки п.р"лчоr." в Федера,,rьный информационный фонд по обеспече-

нию единства измерений. fIри по"rожительных результатах поверки оформляют свидетельство о

поверке в соответствии с действующим законодательством в области обеспечения едлвства из-

мерениЙ по письменноМу заявлениЮ владельца или лица, представившего средство измерений

на поверку.
l0.3 На анализаторы, не }цовлетворr{ющие требованиям настоящей методики поверки,

вьцtлют извещение о непригод}rости с указанием причин в соответствии с действующим зако-

нодательством в области обеспечения единства измерений,

10.4 Знак поверки наносится на свидетельство о tloBepкe,

5 Е.Г. оленина

СА,.-
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Приложение l

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНОГО РЛСТВОРА

r СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ, ПОСУДА, РЕАКТИВЫ
1.1 ГСО 22|6-81 стаЕдартный образец состава калия фта.тlевокислого кислого (бифталата

калия) 1-го разряда .

1.2 ГСО 10450-2014 Стандартный образец массовой доли карбоната натрия в карбонате
натрия высокой чистоты ýа2СОз СО УНИИМ);

1,3 Весы аналитические по ГоСТ OIML R 76-1-2011, НПВ не более 250 г.
1.4 Колбы мерные нiIливные 2-1000-2, 2-100-2 по ГОСТ 1770-74.
1.5 Пипетка с одной отметкой 1-2-2 по ГОСТ 291б9-9l.
1.6 Стаканчик дrя взвешивания CH-34/l2 илу СН-45/13 ГОСТ 2533б-82.
1.7 Воронка стекJIяннЕц В-З6-80 ГОСТ 25336-82.
1.8 .ЩистиллированнfuI вода по ГОСТ Р 58144-2018, дополнительно о,шщенная от COz

2 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЬЖ РАСТВОРОВ
2.1 Приготовление исходного раствора 1 с массовой концентрациеЙ общегО ОРГаЯИЧеСКОГО

углерода (iOC) 1000 мгС/дмЗ.
С помощью аналитических весов берут навеску m1 (2,1255*0,0010) г ГСО бифталата калия

в стttканчике для взвешиваНия. ЗатеМ !{авескУ количественно переносят в мерн},ю колбу вме-

стимостью 1000 см3. многократно омываJI стаканчик дистиJlлировatЕной водой- Перемешивают

раствор в колбе до полного растворения навески, доводят объем раствора до метки дистиллиро-
ванной водой и тщательно перемешивают.

2.2 Приготовление исходного раствора 2 с массовой концентацией неорг:lнического уг-
лерода (TIc) l000 мгС/дм'.

С помощью llнмитических весов бер)т навеску mz (8,825+0,001) г ГСО карбоната натрия

в стаканчике дUr взвешивания. Затем навеску количественно переЕосят в мерIrую колбу вме-

стимостьЮ 1000 смз, многократно омываJI стаканчик дистиJUмровш*rоЙ водоЙ. Перемешивают

раствор в колбе до полного растворения навески, доводят объем раствора до метки дистиллиро-
ванной водой и тцательно перемешивают.

2.З Приготовление кон,грольного раствора (J(P) с массовой концентаIией общего углеро-

да (ТС) 40 мгС/дм] 120 м гС/лмJ 19q + 20 мгс/дм'TlC).
С помощьЮ мерной пипетКи или дозатора обираюТ по 2 см3 (V1) исходных раст:ороlв

N 1 и Np 2, приготовленIiьD( по п.п. 2.1 и 2.2, помецают в мерную колбу вместимостью l00 см',

доводят объем раствора до метки дистиллировzlнной водой, тщательно перемешивЕlют,

2.4 ,Щействительное зЕачение массовой концентрации }тлерода в контольном растворе,
приготовленном по 2.3. мгС/дм], вычисляют по формулам:

C=Cr+Czl
cl :0,47 , mr ,Vr , 10;

Cz:0,113,mz,Vr,l0;
где С, Cr и С2 - массовые 

"bnr,""rpuun" 
ТС, ТОС и TIC, соответственно, мгС/ддпл3,

ml И m2 - действительные значения навесок соответствующего контрольного вещества, г!

по п.п. 2.1 и 2.2.
V1 - объем исходньrх растворов по п.п. 2-1 и 2.2, использованньD( для приготавления кон_

трольного раствора 1, VI : 2 см3 1п. 2.3;.

О,4'7 
" 

O,t tз-_ коэффичиенты пересчета молярной массы исходнъIх веществ г/моль, на мо_

лярнуо массУ общего органического и Ееорганического у-лерода гСlмоль,
погрешность приготовления контрольного раствора + 5 О%,

2.5 Растворы готовят в день применения, не хранят.


