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ОБЩИЕ ПОЛОЖЕНИЯ

Настоящая методика распростдrяется на хрмато-масс-спекгрометры гlI}овые

ЕхРЕс 5231 (далее - хромато-масс-спектрометры), зав.Jlb 250Р2260007 а
зав. Ng257P2290001, и устанавливает метод.rку пх перви,шой и периодических поверок.

Используемые средства поверки обеспечивают прослеживаемость хрмато-
масс-спектрометра к ГПЭ единицы массы (килограмма) ГЭТ 3-2020, тго обеспе,шва-

ется посредством использования поверенньD( средств измерений: весов и MepHbD(

колб через неразрьIвЕую цепь поверк в соответствии с ГПС щя СИ массы, угвер-
жденной приказом Росстандарта Jt 1622 от 04.0'1.2022 r.

Метод поверки основlш на ГОСТ 8.485-20l3 и включает применение средств

измерений и стандартного образча угвержденного типц приготовлепие концольньD(

растворов с известной концентшщей, определение чувствительности (отношеЕия

сигна.l/шум); определение относительного среднего квадратдIеского откJIонения вы-

ходного сигнала.
В результате поверки должны бьпь подгверждены следующие метрологи.Iе-

ские требовапия, приведенные в таблице l.
Таблица 1

1 IIЕРЕЧЕНЬ ОПЕРАЦI,Й ПОВЕРКИ

1 .1 При провелении поверки должны выполняться операции, указанные в таблице

Таб.тпrца 2
2

ЗначениеНмменоваrrие характеристики

Чувствительность (отношение сигна,т/шlтл) в режиме ионизаIши элеrгрон-
ным ударом при отслеживании множествепньп< реакций (MRM, перхол
rпJz283,8 ---,213,8 и дози не менееl0 пг гексахло

10
1,5

Предел допускаемого относительного среднего квадратичного откJIоЕеншr

(оско) вьrходного сигнала при дозиров:lнии l00 пг гексахлофензол4 %

- по площа,ди пика
_в мени

Нмменование операции Номер
п}ъкта

методики

При
первич-
ной по-
верке

При периоли-
ческой поверке

1.Внешний осм 6 .Ща .Ща

2. Подготовка к по иоп вание: 7 Да !а
3. Проверка программного обеспечевия 8 .Ща Да

4. Определение мЕтрологических характери-
стик и подтверждение соответствшl средства
изм логическим овЕlниям

9 !а .I[a

5. Определение чувствительности (отноше-

ние сигна.l/

9.1 Да Да

6. Определепие относительвого среднего 9.2 Да !а

3000:1
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Наименование операции Номер
п}нкта

методrки

При
первиtI-
ной по-
верке

квадратического откJIонения вьD(одlого сиг-
на.па (площади пика) при вводе пробы через

хроматограф

7. Подтверждение соответствия средства из-
мерений метрологическим требо ваниям

9.з Да Да

Возможность проведения поверки отдельньrх измерительньD( к:lнalлов для мень-
шего числа измеряемьж велп.Iин иJш на меньшем числе поддлапазонов измеренrй для

данньD( СИ не прелусматривается,

2 ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИJIМ IIРОВЕДЕНИJI ПОВЕРКИ
При проведении поверки собrподают следующие условия:

- температ}ра окр},жающего возлда, ОС

- атмосферное лавление, кПа

- оттlосительнiul влажяость воздухц О/о

от 18 до 25
от 84 до 106,0
от 20 до 60

3 ТРЕБОВАНИЯ К СПЕЦИАJIИСТДИ, ОСУrFСТВJUIЮЩИМ ПОВЕРКУ
к вь,шопrению измерний и обработке ю( результатов догrускllются лицц владе-

юIщrе методом анализа, знtlющие принцип действия, констукцию и прalвила экспJryа-

тации хромато-масс-спектрометров.
,Щля поrrрениЯ дalнньD( допусКается ),ч:rстие операторв, ОбСщ"lкивающих хр_

мато-масс-спектромсгр (под контролем поверителя).

4 МЕТРОЛОГИt{ЕСКИЕ И ТЕХНI,FIЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ К СРЕДСТВАМ
повЕрки

При проведении поверки примеЕяют основные и вспомогатеJIьные средства по-

верки, укarзапные в таблице 3.
Табrшца 3

Перечень рекомен-
дуемъ,D( средств по-
верки

Метрлогические и техни.Iеские трбования к
средствам поверки, необходrмые для поверки

Операции
поверки,
требующие прп-
менение средств
по

Измеритель комби-
нирванньЙ Testo
l76-Pl, рег. М48550-
ll

Средства измерепий температуры окружающего
возд}ха в диапазоне от 0 до + 50 ОС, предел до-
пускаемой погрешности измерний а 0,5 ОС

Средства измерений относителъной влажности
окружающего воздуха в диaшазоне от 5 Уо до
95 % прелел лопускаемой абсолютной погреш-
11ggTи !2 О/о,

Средства измерний атмосферного давления в

диапазоне от 600 до l l00 мбар прелел догryскае-
мой абсолютной п +3м

п. 7.3 Проверка

условия прове-
дения поверки

3

При периоди-
ческой поверке



Перечень рекомен-
дуемых средств по-
верки

по ки

Метрологические и техfiические требования к
средствам поверки, необход.rмые для поверки

озаторы пипеточные
ppendorfResemch
lus одноканальные с

енньш объемом
озирования от l00 до
000 мкл Рег. Ns55543-
3

Срлства измерний переменного объема от l00
ло l000 мкл, предел допускаемого относительно-
го средIего квадратического отклонения фшспl-
ческого объема дозы l,0 О/o

ы CPA225D-OCE,
. N954391-13

Средство измерений массы по ГОСТ OIML R 76-
1-2011 с верхним пределом взвешиваrrия 200 г
кJIасса точности 1- специа,тьный

лбы мерные вме-
тимостью l0 и 100 мл

Средства измерний объема вместимостью l0 и
100 мл, 2-го кJIасса тоIlности с при:гертой проб-
кой по ГоСТ 1770-74

таканы В-1-50ТССредства измерений объема вместимостью 50 мл
со шка,той по ГоСТ 25зз6-82

ГСо Ns 9106-2008
состава пестицида
гексахлорбензола

СО с аттестованным значением массовой доrпl
гексахлорбензола, массовzш доля гексахлорбен-
зола не менее 98,0 Уо, допускаемые значения аб-

соrпотной погрешности аттестованного значения
+0,5 и Р=0,95

вспомогательное довiшие:
Изоокгшr эта.понпый по ГоСТ 124зз-8з
магнитная мешалка

7.2 Подготовка
контрольItьD(

растворов -
Приложение 1

Хроматографическм колонка ZеЬrоп ZB-Sms 30т,/0,25мм/0,25мкмп. 9 Определе-
ние метрологи-
ческпх характе-

ристик средства
измерений и
полгвер)цдеЕие
соответствия Си
меlрологиче-
ским требовани-
ям

примечание - .щопускается использовать при поверке другие }твержденные и

стовzrнные этчшоны единиц велиtшн, средства измерений }твержденного типа и поверенные,

утвержденного типа стандартные образцы, удовлетворяющие метрологическим требовани-

aHHbb.r в таблице.ям,

атте_

5 ТРЕБОВАНИrl СУСЛОВИJI) ПО ОБЕСIIЕЧЕНИЮ БЕЗОПАСНОСТИ
ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ

При проведении поверки вьшолнJIют требоваlrия безопасности, изложенные в ру-
ководстве по экспJIуатации на хромато-масс-спектрометр,

4

Операчии
поверки,
требlтощие при-
менение средств



6 ВНЕШНИЙ ОСМОТР СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ

При внешнем осмотре устан:lвливalют:
- соответствие комплектности поверяемого хрмато-масс-спекцометра требова-

ниям эксплуатационной докрлентации;
- четкость маркирвки;
- испрzлвность механизмов и крепёжяьп< дsталей;
- отс}тствие видимых механическID( повреждепий, влияюIщх на работоспособ-

ность хромато-м:юс_спектрометра.

7 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ И ОПРОБОВАНИЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ

Перед проведением поверки вьшоJIняют следующие подготовЕтеJIьные работы.
7. 1 Проводят кондиционировllние хроматографrческой колонки.
7.2 Готовят контрольньй раствор. Процелура приготовлениJI коцтоJIьного рас-

твора приведена в приложении l.
7.3 Проверлот условия проведения поверки
7.4 Опробование.
Хромато-масс-спеrгрометр готовят к работе в соответствии с ра}делом 4 руко-

водства по экспJryатации. результаты опробовzlния считilют положительными, если по-

сле вьD(ода на ре)ю{м не появJlяются информшlионные сообщения программного обес-

печения, }тазывающие Еа возникновение фата.ltьньп< ошибок.
8 IIРОВЕРКА ПРОГРАММНОГО ОБЕСПЕЧЕНИJI

МетрологичесКи зЕачимым файлом явJUIется файл Дпаlуsе,ехе, расположенньй на

рабочем столе (Desktop) в папке МаssЕхреrt.Р004.v005.002. Расположение файла:
KX:\UserИdmin\Desklop\MassExpert.P004,V005.002...\IvlassAnalyst\Analyse.exe>.

запускают По Analyse softwme. Название По указано в верхней части открывше-

гося окна. Открьвшот вкJIадку Неlр/ДЬочt. В открывшемся окне высвеIшвается номер

версии ПО - рисунок l

!мм х

lhФGblв ЦЕС lmlвоIозr Со.. Ltl
tдrly:r. ПIХ. ПЕ, @
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wапiлg: lhi5 со.rцП.r Fоgrа!п iý Ёоaссlоd Ьу еоfiлiJ.* k0 ald
iпr€.пakпС t.9aay,r yur &dicar. of sr.ваd tliý Fog!-.rrt (q а!у p9.t

rйiп ir} ritnlrr lаrii,уо0 wifi 9сa tho ý6li.. cif, й' iЁ qiпftJ
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Рисlнок 1- Номер версии ПО
запускают интегрированн},ю среду сценариев windows powershell IsE

(ПycK/Windows PowerShell ISE), во вкладке кКомандь/Соmmапds> выбираот команду

Get-FileHash, в параметаХ дтя KGet-FileHash> в строке KPath*> задают п)ть к файлу

Е рЕс
i*a-r.Ф.'Йln

5



Analyse.exe заюпоченньй в кlвычки, в стоке <Algorithm> выбирают alлгоритм вычис-
ления <MD5>. Нажимают кнопку кЗапустить/Rчп> - рисунок 2

х

G.t.f*.+El
GaiЛlaйa$ity
Gai_HdrErc
Gat_Еkjt5rcлat!5s{оаrrоlЕriirу

€аЯЦýо..9tТi.r
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ПФ.u.:ры дr, -G.tr .n.91

ёсa

рз:a ;te.а:ъi" ý:rarr

Рd] '

Дqo.itnfi

иrс G.t-Flсtiёп
Мод,rь МiglrоrLЪr+rsЬёLЦ|lФ (}h.пogTrpo..}to)

:_:.,J-:-:::.r.,:].r.::j','.l:1.j.-::::.::;:::.-:::::-:t-.;'.'э!!r^)jr,:-.;r.,.

Рисупок 2 - Вы,п,rсление контрольной срлмы
В окне <Сценарий/SсriрtD выводится цифровой идеrrшфикатор ПО (Hash) -

рисуноК 3. Щифровой идентификатор По доrокен соответствовать приведенньпu в таб-

лице 5.

Рисlъок 3 - Результат вьт,шслепия контоJIьной суммы метрологически значимо-
го файла Analyse.exe

9 ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИtIЕСКИХ ХАРАКТЕРИСТИК СРЕДСТВ
ИЗМЕРЕНИЙ И ПОДТВЕРЖДЕНИЕ СООТВЕТСТВИJI СИ МЕТРОЛОГИЧЕСКИМ
ТРЕБОВАНИЯМ

9. l Определение чувствительности (отношение сигна.т/шуtrл).

определение отношеЕия сигна.п/шрl выполняют на хрмато_мilсс-спеrсгрометре,

укомплектомнном дIалитической колоrп<ой. Определение отношения сигна.п/шуtu про-

водят с испоJIьзованием контрольного раствора с массовой копценцацией гек-

сахлофензола l0 мкг/дмз, приготовленного по методике, указаIrной в приложении l.
Настройки режимов ионизации, ск:lЕирования, детектировilния, при которьIх проводят

определение отношепиJI сигна.l/шlш, приведены в таблице 4.

Таблица 4 - Условия нии
ЗначениеРежимные ы

На ойки для масс-сп вкладкд MSмет л
MRMрежим скани ап mode

да чm оп CIDыть газ со
9в End time mlnокончаяия mln

Gнвназвание компонента/соm und паmе
283,8масса иона п r lon wel t
2l з,8Масса его иона,{Рrоdчсt ion
0.05в ияlDwеll timeе
30Эне енияlсоllisопсо

6

.ja-c.l-.

;;*..x,,o.o1.T,,,]!lisб,a < i !ьйl\ь-{Iфr\ьзкоr\rrаrrlяt. 
'оо.. 'iEs. 

осr,fir2о2. - .

о

Да

епеrgу



Режимные парамеlр ы Значение

Ко ициент шения/Rеsоlчtiоп ratio
5

в зад а tlme 5

н йка для газового
Вкладка Азтодоз Auto-Sam ler:

Устмовки метода/Меthоd set

п мывка иглы ителем A./Needle wash йth solvent А
ед инхекциейЛеfоrе ln ection, в-п 4

- после инжекциr.r/Аftеr i ection,n 4

- использовапиелJ з0%

п мывка иглы B/Needle wash with solvent В
инжекцией/веfоrе ection,_пе Iп meS 0

- после инжекции/Аftеr ection, в мя/timеsln 0

- использованиед %

п омывка иглы о oM/Sam le wash needle

инжекциейлеfоrе есtlоп, meS_п lп 1

- использованиед е,Yо з0

По авка Еа вязкость/visсоsi Dela ,с 0

в п вводом/swеll before in ection 0

количество п ывок цомЛ.{чmЬеr of les 6

после ввода/Dwеll after ection, сВьце ln 1

Объем вводаЛп ection volume, мкл 1

Инжекто let:

Вкладка et

Темп alT ,ос 250

Режим в ection mode Без деления/Sр litless

Режим управления/Сопtrоl mode постояннм сила
ToKa/Const flow

п iазом-носителем/Саmеr Gas .Ща

с потокц мл/мин 25

в мин 0,75

линейная ско veloci з4 0 см/с

об септы/S , мл/мин J J

обций поток/тойl flow мл/мин 25,0

Компенсация а/vасччm Соm on ,Ща

Колонка./Соlumп

Вкладка Т остат колонок/соlчmп oven:

п ,lN{ми вание темп

Установить параметры в

соответствии с использу-
емой дrалитrтческой ко-
лонкой

- порялок,{Rаmр Нача:lьное/
Initial

1

, 
ОС/мин

- ско сть
а]Т tше с_ темп

0 40
50 200

1 5

после вьrхода хромато-мarсс-спекгромета на режим вводят КОIIТРОJIЬНОГО

7

1мм

Unit-CID Unit
пустое время{вlапk time

хроматографа (вкладка GС)

%

30 о/о

мия

раствора автоматически при помощи автоса},tплера,



Вычисление отношеЕия сигна.п/шуш производится во вкJIадке

Хроматограмма/Сhrоmаtоgrаm, тип вычисления отношения сигныt/шупл: RMS (режим

среднеквадратичного значенЕя вьrходного сигнма).
9.2 Определение относительного среднего квадратического откJIонеЕия вьD(одно-

.о сигна.пчlплощади пика и времени улержания) при вводе пробы через хроматограф

ОпределяюТ относитеJъное СКО вьпсодноГо сигнала по концоJъному раствору с

"чaсо"ой 
коЕцентацией 100 мкг/см3 гексахлорбензола, приготовленному по методи-

ке, указаrrной в приложении l, и при условиJIх, yKазaHHbD( в таблице 4, и в соответ-

ствии с р}ководством по эксплуата]Iии.
последовательно вводят l ммз контрольного раствора. Контрольньrй раствор вво-

дят в хромато-масс-спекгрометр не менее б раз.
с помощью прогр:lммного обеспечения Дпаlуsе software определить отIlосительное

среднее квадратичное откJIонение вьжодного сигнала по площад{ пиков и времеЕи

удержания. tiор"до* действий при определении указап в приложении 2 к настояrцей

мfiодике.операчиюпоВвоДУконтольньD(растворовповторяютнесколькорzrздопо-
лучения шести достоверньD( результатов измерении,

Е}ычисл-шот относитеJIьное среднее квадратичное откJIонение (оско) вьIходньD(

сигналов по формуле (1):

,k, -rI100

х п-|
(l),

где Д - i-oe значение вьнодного сш,н:lла (врмени удержаяия или площади пи_

ка);
и - число измерний;

7 - "рл"aa 
арифмегическое значение параметра вьD(одiого сигнала (площашt

пика, времени улержания).
9.3 Подтверждение соответствЕя си метологическим цебованиям
Хромато-масс-спекгрометр считается прше.щим поверку, ecJm выпоJIIIяются

вия, изложенIiые в пlтIrгах 9.3.1-9.3.4.

9.3.1 Условия поверки соотвЕтствуют п. 2.

9.3.2 Результаты проверки ПО соответствуют приведенным в таблице 5.

Таблица 5 - икаци ояные даЕные ого обеспечения

усло

9.3.3 Отношение сигна.т/шlм не ме
9.3.4 Значекия отвосительпого СК

нее 3000:1 .

О вьп<одного сигнltла пе превышают l0,0 % по

площади пика и 1,5 О/о по времени удержаIIиJI,

10 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ

10. 1 Результаты поверки запосят в протокол произвольвой формы,

8

ЗначениеИденти икационные данные п изнаки
Anal se softwareго обеспечениянаименования

Anal SeИденти опваниенонн нммоеи окаци
Р004.V005.002 и вышеНомер версии (илентификачионный номер

по
)

F0J2 5Е Jв528
,7

F97 J,7сF 1040АD 86 7АзD4повои
MD5вогоитм вьтчисления ци



l0.2 Полож,rтельные резульпrты поверки хрмато-масс-спекгрмsтров оформля-

ют в соответствии с приказом Минпромторга РФ Ne 2510 от 31.07,2020 г.

l0.3 При отицательньп результатах хромато-масс_спеrгрометры признalются не-

пригодными к применению в сфер государственного реryлирваяия обеспечения

единстМ измерниЙ и оформллот рзуJIьтаты поверки в соответствии с приказом Мпн-
прмторга РФ N9 2510 от 31.07.2020 г.

l0.4 Сведения о результаmх поверки передаются в Федераьный информацион-

ный фонд по обеспечению единства измерний,
10.5 При п:tлиIши письменного заявJIениrl владельца пли JIицц предоставJlяющего

хромато-масс-спекгрометры на поверку, свидетельство о поверке Си или извещение о

непригодlости к применению СИ оформrпются на бумажном посителе иJIи в виде

электронного докуr,lента (при нarлиrши техническоЙ возможности),

Начальник лаборатории

ведуций инженер

Е,В. Кулябина

о.Н. Мелкова
иц
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Прпложеrrие 1

(обязательное)

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ

Методика предназначена дш приготовления контольньD( растворов гексахлорбензола.

l. срЕдствА измЕрЕниЙ, посудА, рЕАктивы
1,1 ГСО 9106-2008 Стшrлартньй образец состав гексахлорбензола.
1.2 Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-|-201l с пределом взвецIивапия

200 г.
1.3 Колбы мерные на:rивные 2-|0-2ll2-100-2 по ГОСТ 17'l0-'l4.
1.4 .Щозаторы пипеточные Еррепdоrf Research Plus одlоканальные с переменным

объемом дозировапЕя от l00 до 1000 мкл
1.5 Изооктан эталонньй по ГосТ 12433-83

2 процЕдурА приготовлЕниrI
2. l Приготовление контрольньD( растворов гексахлорбензола
2.1.1 Приготовление раствора А с массовой концентрацией гексахлорбензола

l00 мг/.щл3.

В емкость для взвепшвrlния, помещенЕую на ч:lшу апilJIитических весов, вносгI
10 мг гексахлорбензола. .Щозатором пипетоtшым добавrrяют в емкость для взвешивllнllя
1 смЗ изооктанц после чего переJIивают получеЕную смесь в мерную колбу вместимо-
стью l00 см3. Повторлот данЕую операцию 2-З раза wв полного переноса контрольно-
го вещества в колбу. ,Щоводят объем смеси в колбе до мfiки изооктilном.

2.1.2 Приготовление раствора Б с массовой концентрацией гексахлорбензола
l0 мг/дмЗ.

1 смЗ раствора А обиршот дозатором пипеточным и переносят в мерпую колбу
вместимостью 10 см3. Доводят объем раствора в колбе до метки изоокганом.

2.1.3 Приготовление раствора В с массовой концентрацией гексахлорбепзола
l мг/дrл3.

l см] раствора Б обираlот дозатором пипетотшым и переносят в мерпуто колбу
вмесммостью l0 смЗ..Щоводят объем раствора в колбе до меп<и изоокганом.

2.1.4 ПриготовлеЕие раствора Г с массовой концентрацией гексахлорбепзола
l00 мкг/дvЗ (l00 пг/ммЗ).

1 см3 раствора В обирают дозатором пипgготшым и переносят в мерную колбу
вместимостью 10 смЗ..Щоволят объем раствора в колбе до метки изооктаном.

2.1.5 Приготовление раствора .Щ с массовой концентрацией гексахлорбензола
l0 мкг/д\,rЗ (l0 пгlммЗ).

1 смЗ раствора Г обирают дозатором пипеточным и переносят в мерную колбу
вместимостью l0 см3. Доводят объем раствора в колбе до метки изоокг:lном.

З )(PАНЕНИЕ КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ
3.1 Контрольный раствор А можgг храпиться в герметично закрьпом сосуде не

более 30 дней; кокгроJIьные растворы Б, В и Г не более 10 щей.
3.2 Контрольный раствор.Щ хранению не подлежит.

l0



порядок
деЙствпЙ по поJIученпю отчета с нспользованпем программы

1 В программе MassExprt запускается Программное обеспечение дrя анмиза/Апаlуsе
softwme

2 В Analyse software выбирается Коlплчественньй анаmз/QчаliИtiче Analysers

3 Во вк.падке Браузер данньп</Dаtа browser выбирается ,"uro* Ё Open Data files (за-

гружаем требуемые сигнмы).
4 Во вк.llадке Брарер данньп</ Daй Ьrоwsеr выбираются требуемые данные (ставятся

га.ltо.п<и).

ь
5 В окне Результаты графика ТIСЛIС chart result выбирается значок
графиков/Sресtrаl sИcКng и закрыв:lются едини.шые графики.

6 В окне Результаты графика TIC/ TIC сhаrt result выбирасгся значок

формацией о пикеРеаk information list/

Щ.

7 В окне Результаты графика TIc/ TIc chart result выбирается .о"rо* **rоинтегри-

рование/Ачtоmаtiс integration.

В окне Список хроматографических пиковлist of chromatogram peaks вьводлтся ип,

формация О вьD(одIьD( сигНzллllх по площаДи пикоВ и времепи удержаяшl.

примечание: при необход,tмостIl осуцествJIяется настрйка парчlмgгров иЕтегрирова-
ti

ния (значок *u ) " 
настрtшваются параметы мияrдr,rальной ширипы пикц Iшощади

пика, начальное и конечное BpeMJl интегрировilния пика.

8 В областИ окна СписоК хроматографических пиков/ List of chromatogram peaks при

нажатии правой клавишп мыши выбираегся RsD calculate.

9 В окне Рассц,rтать CKO/Select object выбирается объект откликлеаk аrеа иrи Врмя

улержшrия/Rеиiп time и нажпмается кноm<а Вы.шсrпrть/Саlсчlаtе RSD. Вьводятся дан-

ные об оСКО вьD(одного сигЕала по площади пиков и времеЕи удерж,lния на экр:lн,

10 .I[анные вносятся в протокол.

На.тожение

писок с ин-

ПРИЛОЖЕНИЕ 2
(обязательпое)
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