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1. Общие положения
Настоящм мЕтодика поверки распрост шется на хромато-масс-спектрометры газо-

вые GSQ-5100 (да.тее - спектрометры) и уст.lн.lвливает методы и средства их поверки.
Требования по обеспечению прослеживаемости поверяемого спектрометра к государ-

ственным первитIным эталонап{ единиц величин выполЕrIются п}тем реализации на спектро-
метрах методик измерений с применением стандартIlьD( образцов )тверждеЕного тип4 про-
слеживаемьD( к комплексу государственньIх первиtшьD( эталонов единиц массовой (молярной)
доли и массовоЙ (мо.пярноЙ) концентрации по ГОСТ 8.735.0-2011 <Государственпая повероч-
HmI схема дJu средств измерений содержапия компонентов в )с.lдких и твердьIх веществах и
матери:lлах. Основные положения>:

ГЭТ 2l7-2018 ГПЭ единиц массовой доли и массовой (молярной) конценцации неор-
гalнических компопентов в водньD( растворах на основе гравиметриIIеского и спектр:IJIьЕого
методов;

ГЭТ 1 76-20l9 ГПЭ единиц массовой (молярной, атомной) лоли и массовой (молярной)
концентации компоllентов в )Iс{дкrх и твердьD( веществalх и материалФ( на основе кулоно-
метрии;

ГЭТ 196-202З ГПЭ единиц массовой (молярной) доли и массовой (мопярной) концен-
1рации компонентов в жидких и твердьrх веществах и материarлах на основе спектilльньD( ме-
тодов;

ГЭТ 208-2019 ГПЭ единиц массовой (молярной) доли и массовой (молярной) концен-

цации органических компоЕентов в жидких и твердьIх веществalх и материмzlх на основе
жидкостной и газовой хромато-масс-споктрометрии с изотош{ым разбавлением и гравимет-

рии.
Метод, обеспец.rваlощий реzIJIизацию методики повсрки - прямое измерение поверяе-

мым средством величины, фlтrкчиона,rьно связанной с велrrчrrной, воспроизводимой стан-

дартным образuом.

2. Перечень операций поверки
2.1. При проведении поверки должны вьшошIяться операции, укщанные в таблице 1.

Таблица 1 - Операuии поверки

Наименовшrие оперaщии

Обязательность проведе-
ния операций при

Номер раздела
(пункта) методики
поверки, в соответ-
ствие с которым вы-
поJIняется операция

поверки

Первич-
ной по-
верке

Периодиче-
ской поверке

1 2 3 4

Внешний осмотр да да п.7

да да п.8

Контроль условий поверки да да п.8
Проверка соответствия программ-
ного обеспечепия

да да

э

Подготовка к поверке и опробова-
ние

п.9



Продолжение таблицы l

2 з 4
Определение меT 

рологических 
ха-

рактеристик и подгверждеЕие соот-
ветствия спектрометра метологи-
ческим требовalЕиям:
-определение отношеЕия

сигна.п/ш}м
- определение относительЕого
среднего квадратического откJIоне-
Еия вьD(одного сигнала
-подгверждение соответствиJI спек-
Iромета метрологическим требо-
ваниям

да

да

да

да

да

да

п,l0

п. 10.2

п. 10.4

3. Требованпя к усJIовпям проведеппя поверки
3 . 1 . При проведении поверки собшодают след}.ющие кJIиматические условия :

- температура окружающего воздда, ОС от + 17 до + 28;

- относительнм влакность воздуха, О/о не более 75.

З,2, При проведении поверки не допускаются мехtшические воздействия на спектрометр

и откJIонениJI от рабочего положения, а таюке не допускается Еаличие пьши и паров агрес-

сивIlьIх веществ, вызывalющих коррозию.

4. Требовапия к специаJIпстам, осуществляющим поверку

4.1. К проведению поверки допускаются лиц4 изуIмвIIIие методику поверки средств

измерений, руководство по эксплуатации спектрометров, прошедшие инстр}кт:Dк по техяике

безопасцости в устalновленном порядке и имеющие навьпси работы со средствllми измерений,

основzlнными на спекгроскопических метод:lх.

5. Метрологпческпе и технические требовапия к средствам поверки

5.1. При проведении поверки примешIют средства поверки согласно таблице 2.

Таблица 2 - Средства поверки,

Метрологические и техниче-
ские требования к средствzlI\{

поверки, необходлмьшr.r для
проведения поверки

Перечень рекомендуемьж
средств поверки

1 2 3

п.8
Подготовка к поверке и
опробование

Средство измерений темпе-

ратуры и относительной
влiDкности окрукающего
возд}ха с дичшазонами из-
мерений, охватывающими
условия поверки по п.3 и
абсолютной погрецшостью
измерения температуры не
ý6л99 +1,0 оС и абсоrпотной
погрешностью измерения
относительной влzDкности не
более *5,0 Уо.

Прибор комбинированньй
Testo 608-Hl фегистрачион-
ньй номер в ФИФ Ns 53505-
13).
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Продолжение таблицы 2

l 2 з
п. 10
Определение мец)ологиче-
ских характеристик и под-
тверждение соответствия
спектромеlра метологиче_
ским тебовIlниям

Стандартньй образеч со-
ставапестицида гексахJIор-
бензола. Интервал допускае-
MbIx aTTecToBZlHHbIx значе_
ний массовой доли гек-
qIхJIорбензола от 98,0 % до
l00.0 %, границы допускае-
моЙ относительноЙ погреш-
ности аттестовzlнного значе-
ния при Р=0,95 не более
+1,0 %.

Стандартньй образец со-
cтalBa пестицида гексzlхJIор-
бензола ГСо 910б-2008

Изоокгшr эталонньтй по ГоСТ |24зз-8з.
Колбы мерные вместимостью 1000 смЗ и 100 смЗ не хуже
второго кJIасса точности по ГОСТ 1'l'l0-'l4.
Пипетки град/иров:lнные вместимостью 0,5; 1,0; 5,0 см3
не x}DKe второго кJIасса тотIности по ГОСТ 2922'7 -91.
Весы по ГосТ OIML R 7б-1-20l1 специального кJIасса
тоtIности, с пределом взвешивalниJr не менее чем
отlмгдо50г.

5.2. Всо средства измерений, исполъзуемыо при поверке, должIlы иметь актуаJIьIт}ю з:шись о

поверке в ФИФ по ОЕИ, а станлартrrые образцы имЕть действующие паспорта.

5.3. !опускается применение других средств поверки, обеспе.п,lвшощrтх определение метро-
логическrх характеристик поверяемого средства измерений с точностью, необходимой

для подтверждения его метрологических характеристик.
5.4. При приготовлеЕии коIlтрольньD( растворов (в качестве растворителя) используется

изоою.lн эталонньй по ГоСТ 12433-83.

б. Требованпя ýсловпя) по обеспечеrrию безопаспости проведения поверкп
б.l. При проведении поверки спекtрометов доJDкIIы бьrть собrподены требовшlия Приказа

Минтруда и Социа,тьной защиты России от 15,122020 Nэ9O3H (Об утверждении Правил

по oxp:lнe туда при экспJrуатации электроустановок>, требования ГОСТ 12.2.007.0-75, а

также требования р}ководства по эксплуатации спектрометров.

7. Вrrешний осмотр

7.1. При внешнем осмотре устанавлив:rют соответствие спекгрометров след},юпlим требова-

ниям:

- отсутствие видимьD( дефектов, способньп< оказать влиJIние на безопасность проведе-

ния поверки иJш резуJIьтаты поверки;

- испрllвность органов упрЕlвлениrt;

- соответствие внешнего вида спектрометра сведениям, приведённьш\{ в описании типа;

- четкость обозначений и маркировки.
7.2. Спектроме,гры считают вьцержавIIшми внешний осмотр, если они соответств},ют указан-

вьтм вьшпе требованиям.
7.3. В слуrае, если прИ внешнеМ осмотре спектрометра выявлены повреждения или дефекты,

способные оказать влияние на безопасность проведеншI поверки или результаты поверки,

то поверка можЕт бьпь продолжеЕа только после устанения этих повреждений или де-

фекгов. 
ý



8. Подготовка к поверке и опробованпе

8,l. Подготовка к поверке
8.1.1. Перел проведением поверки следует изгшть руководство по эксплуатации спокгро-

метра (да.,Iее - РЭ) и настоящую методику поверки, провесм коЕтроJIь соответствиJI усло-
вий поверки требованияr.r раздсла 3, а такя(с обеспечить выполнение требований техники
безопасности согласно разделу б настоящей методики поверки.

8.1.2. Подготавливalют средства поверки, перечислеЕные в разделе 5 настоящей мЕтодики по-
верки.

8.1.3. Подготавливают поверяемьй спектрометр в соответствии с РЭ.
8.1.4. Перел проведением процед}р по определению метрологических характеристик вьцер-

живчlют спекгрометр не менее 2 часов в условиях, указанньrх в п. 3 настоящей методики
поверки.

8 . 1 . 5 . Готовят коптрольньй раствор в соответствии с Приложением А к настоящей метод,rке

поверки.
8.2. Опробование
8.2.1. Опробование спекгромеца проводится в автоматическом режиме после вкJIючения пи-

тания. Результаты опробования считают поло)tс.tтельными, если после вкJIючения питzш}lJI

спектрометра и после загryска упрalвJIяющего прогрilммного обеспечения открывается
главное окно прогрaш,rмного обеспечения и отсутствуют сообщения об ошибках.

9. Проверка программного обеспеченпя средствд измеренпй

9.1. Проводят проверку идентификационньD( дalнньж программного обеспечения спектро-

метра (лалее по тексту п. 9 - ПО).
Версия встроенного ПО индицируется на дисплее, устаЕовленном на корпусе хромато-

графа, после вкrпочениJI питtшия,

Идентификационное Еаименовмие и версия автономного ПО опредеJuIются после за-

пуска автономного ПО. .Щля поrrуrения информации о версии автономЕого ПО в главном

окне ПО необходимо перейти во вкJIадку Help (Помощь) и открьпь окно About (О про-

грамме).

9.2. Результат проверки считают положительным, если версия встоенного ПО, идентифика-

ционное наименовalние и версия автономного По соответствует данным, }казанньш в таб-

лице 3.

Таблица 3 - Идентификационные дzшЕые (признаки) ПО

Автономное По

ЗначениеИдентификационные дчlнные
(признаки)

Встроенное ПО

GCMS Data AnalysisGCMSInstrument

Идентификационное
нмменование По

1,x.xxxx.xxxxxl)Vl,хх.х.хххх.ххххх l)0.xx.xxl)
Номер версии
(идентификаrшонньrй номер)
по
I)-HoMep версИи записьваетсЯ в виде метрологически зяатrмой (rrеизменяемой) части ПО,

указшrной в виде цифрвого или буквенно-цифрового обозначения в начале номера версии,

и послед}.ющим рядом цифр, принимающrх значения от 0 до 9, которьlе описывzrют

модификации ПО (обозначенньп< буквами <х>).
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10. Определепие метрологпческих характерпстик п полгверrrцеппе соответствпя
спекfрометра метрологическпм требоваппям

l 0.1 . Определсние от{ошения сиrта.ltlшум и относитеJIьного СКО вьшодного сигнала
провод,rтся при след},ющrх осцовньD( параDrетрilх спекгрометра, устаЕавливаемьIх во вкJIад-

ках GC Method и MS Method программного обеспечения GСМSlпstrчmепt:
- хроматографическ.u колонка - DB-5MS (З0м/0,25 Mr,.r/0,25 мкм);

- вид ионизшши - элекгронный улар;

- ввод пробы осуществJUIется в режиме <без деления потока);

-расход газа-Еосителя (гелия) - 1 м.п/мин в режиме постоянного потока;

- давление в испарителе - 175,7б кПа (25 psi);

- температура испарител.я - 250 ОС;

- температура интерфейса МС.Щ - 250 ОС;

- температура истоIшика ионов - 250 ОС;

- режим прогрarммировilнЕя температуры термостата колонок: l00 ОС - 2,3 мин, конеч-

ная температ}?а 250 ОС - 5 мин; скоростъ нагрева 10 ОС/мин.

- задержка хроматограммы - 3 минуты;

-:втоматFIеский выбор области шупла;

- область шlъ,rа - 0,5 минуг;

- вил шlма - RMS;

- ск.lнирование - SIM (284 а.е.м.)

вид вкладок и полей задания значений параметров хроматографа и масс-спектрометра

ПРОГРаJt{МНОГо обеспечения GCMSlnstrument приведен в приложенпи Б.

1 0.2. Опрелеление отношениJI сигнал/шулл

l0.2.1. Поместить в автосzlмплер контрольньй раствор, указанньrй в п. 8.1.5 настоящей

методики поверки. Вводимьй объем пробы - 1 мкл.

10.2.2. Произвести 2 последовательньfх измерениJr испоJIьзуя комaulды Data---Run Al1

По GCMSlnstrument. ПО окогrчаниИ измерений резуJIьтаты будуг автоматически сохраневы в

виде файла. ,Щапее заrryстить По GCMS Data Дпаlуsis, комаrrдой Ореп Data открьпь файл с

результатаN{и измерений. После открыпtя фйла использовать комавду Report. В результате вы-

полнения комtlпды на экраIr будет вьведен файл отчета в формате фf. В выведенном отчете

отношение сигпа.т/шlпл уке}аrrо в строке RMS SNR.

10.2.3, Результаты поверки поп.10.2.2 считаются положитеJIьными, если отношение сиг-

нал/шум не меЕее 19000:1 дrя нalимеЕьшего из дв}х полr{енньп< значений,

1 0.3. Определение относительIlого СКо вьD(одного сигнаJIа

10.3.1. поместить в автосамплер контрольный раствор, указанньй в п. 8.1.5 настоящей

методики поверки. Вводимьй объем пробы - 1 мкл.

,7



10.3.2. Произвести б последовательньD( измерений, используя комЕшды Dаtа_+Rш All
ПО GCMSlnstrument. По окончании измерений результаты будlт автоматически сохраЕены в

виде файла. .Щалее заrryстить ПО GCMS Data Analysis, комшrдой Ореп Data открьrш фйл с

результатtl {и измерений и зафиксировать значения площади пика и времени вьIхода для K:DK-

дого измерения.

10.3.3. Обработать по}ченные резуJIьтаты в соответствии с }казаниями, приведенными в

пунктах 10.3.3.1 и 10.3.3.2.

10.3.3.1. Используя дiшпые, поJryчеЕЕые в п. 10.3.2, расс.л,rтать ОСКО вьu<одного сигнала
по площад,l пиков. При этом недостоверные результаты измерений, которые можно оценить

как выбросы (см. ГОСТ Р ИСО 5'125-1-2002,rl,3.21; ГОСТ Р 8.736-201 1), отбраковывzlются и не

riитьв:lются в расчетirх. В сrryчае обнаружения выбросов проводят необходимое дополнитеJIь-
ное .мсло измерений.

10.3.3.2. Расчет ОСКО проводят rплбо с помощью прогрtl}lмного обеспечения спектро-

метра, либо в электонньD( табшлцах (например, MS Excel или др.), либо BpyTHlT o по формуле:

п

I (lr-lro)'
100 (1)

,уоN п-|

где: lf- среднее арифметическое резуJIьтатов n- измерений;
Nt - k-e значение результата измерений;
n - число измерений.

1 0.4 Подтвержление соответствия спектрометра метологическим требованиям

Спектрометр соответствует метрологическим цебованиям, tIсданным в его описalнии

типа, если полr{енные значеЕия отношеIlIjJr сигна,r/шlтл и относитеJIьного средяего квадра-

тическогО откJIонениЯ вьD(одяого сигншIа (оско) соответствуют значениJIм, укilзalнным в

табrпаце 4.

Наименовшrие харжтеристики Значение

Отношение сигна,r/шlтл, не менее 19000

ОСКО площади пика, О/о, не более 8,0

ОСКО времени удерживilния, 
О/o, не более з,0

l1. Оформление результатов поверкп

1 1 .1 . .Щанные, полrIенные при поверке, оформляются в форме протокола в соответствии

с требованиями, устzlновленными в организации, проводящей поверку.

11.2. Сведения о результат.rх поверки СИ передаются в Федеральньй информационньй

фовд по обеспечению единства измерений в соответствии с порядком проведения поверки

средств измерений, предусмотренньшrл деЙствующим зzlконодатеJьством Российской Федера-

ции.
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таблица 4 - Предельно допускirемые значения метрологических харzжтеристик



11.3. При положительньж результатzц поверки по змвлению владельца СИ или лица'
представившего СИ на поверку, оформ:lяют свидетельство о поверке, полгверждающее со-
ответствие спектрометра требованиям методики поверки, к которому прилагают протокол

поверки. Нанесение знака поверки на спектрометр не предусмоlрено.
1 1.4. При отрицательЕьrх результатах поверки спектрометр к применению не допускают,

по змвлению владельца СИ или rшца, представившего СИ на поверку, вьцttют извещение о

непригодности с укззанием приtмн в соответствии с действуюцим з:конодательством Рос-

сийской Федерации.
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ПРИЛОЖЕНИЕА
(обязателъное)

Методика приготовления контрольных растворов

1. Средства измерений, материмы и реактивы

1.1. Стандартный образеч состава пестицида гексахлорбензола ГСО 9106-2008.

1.2. Изооктан эта:lонньй по ГоСТ 124зз-8з.
1,3. Весы по ГОСТ OIML R 76-1-201 1 специального кJIасса тотIности, с пределом

взвешивttния Ее менее чем от 1 мг до 50 г.

1.4. Колбы мерные вместимостью 100 и 1000 см] с притерой пробкой 2-ого класса

тоIшости по ГоСТ 17'l0-'l4.
1.5. fIипетки вместимостью 1,0 и 10,0 см3 2-го кJIасса точности по ГоСТ 29228-91, ГосТ

29169_91.

1. Прочелураприготовления KoHTpoJIbHbDapacтBopoв

1 .1 . Приготовление раствора l0 мг/л фаствор <А>).

2.1 .1 . Раствор готовят объемно-весовым способом.
2.1.2. На аналитическю( Becilx взвеIrrивalют 10 мг гексахлорбензола.

2.1.3. Навеску переЕосят в колбу вместительностью 1000 мл (2 кл., ГОСТ 1770)

зalполненную приблизительно на 700 мл изооктд{ом.

2.1.4..Щоволят объем смеси в колбе до метки 1000 мл изооктаном.

2.1.5. Поrrrlенньй раствор "А" имеет массовую коIrцентацию контольного вещества

10 мг/л.

2.1.б. Раствор кА> с массовой концентрацией 10 мг/л гексахлорбензола используется для

приготовлеЕия контроJъного раствора l00 пг/мкл методом последовательного

объемного разбавления изоокгilном (в два этапа).

2.1 .7. Количество растворитеJIя, необходимое для поJr}п{ениJI раствора требуемой

концеЕтрации, вьFшсJIяют испоJIьзуя след},ющую формулу:

l/

л/
(A.l)

где Со, -деЙствительное значение концентации компонента в растворе, испоJIьзуемого в

качестве исходного д,'rя разбавления, мг/ддлЗ.

Иоi -объем растворц используемого в качестве исходIого для разбавления.

И* -общий объем приготовленного раствора (1000 смЗ).

сlг расчетная (требуемм) концентрация Компонента в контрольном растворе.

olС ti:C oi

Относительная погрешность приготовления контрольЕого раствора не более +10 О%
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ПРИЛОЖЕНИЕБ
(справо.пrое)

1. Вид вкладок и полей задания значений параметров хроматографа и масс-спекгрометра про-
гр:lь{много обеспечеЕия GCMSlnstrument при оцределении отношения сигна.тrlшум (Sensitivity
Detection Mehtods)

Sensitiviý Detection Methods
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2. Вид вкладок и полей задапия пара}rЕцов хрматографа и масс-спектромета про-
граь{много обеспечепия GСМSlпstrцmепt при определении относительного СКО вьг
ходного сигнllла (Атеа Repeatability Test Method)

Аrеа Repeatabiliý Test Method
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