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ОБЩИЕ ПОЛОЖЕНИЯ

Настоящая методика распространяется на хроматографы газовые HELICON 2000
(далее - хроматографы) и устанaвливает методику их первичной и периодических поверок.

Используемые средства поверки обеспечивают прослеживаемость хроматографов:
ГСО 9106-2008 состава пестицида гексахлорбензола и ГСО 8890-2007 состава пести-

цида гамма-ГХЩГ (линдана) - к ГПЭ единицы массы килограмма ГЭТ 3-2020, что обеспе-
чивается посредством использоDalния поверенных средств измерений: весов и мерных колб
через неразрывн}.ю цепь поверок в соответствии с ГПС для СИ массы, утвержденной при-
казом Росстандарта Nч l б22 от 04.07 .2022 r .:

ГСО 7289-9б cocт.lвa гексадекана - к ГПЭ единицы массы килограмма ГЭТ 3-2020,
что обеспе.rивается посредством использовчlния поверенньн средств измерений: весов и
мерньrх колб через нер:врывн).ю цепь поверок в соответствии с ГПС для СИ массы, рвер-
жденной приказом Росстандарта N 1622 от 04.07.2022 r;

ГСО l1057-2018 состава искусственной жидкой смеси метилпаратиона в изооктане

- к ГПЭ единицы молярной доли, массовой доли и массовой концентрации компонентов в
газовых и гозоконденсатньD( средarх ГЭТ l54-20l9 в соответствии с ГПС, угвержленной
прик.вом Росстандарта Nч 23 l 5 от 3 l .12.2020 г.

Метод поверки основан на ГОСТ 8.485-20l3 и вкJIючает применение средств изме-

рений и стандартньп< образцов 1твержденного типа, приготовление контрольньD( растворов
с известной концентрацией, определение предела детектирования; определение чувстви-
тельности (отношения сигнал/шр{); определение относительного среднего квадратиче-
ского откJIонения вьIходного сигнала.

В результате поверки дол}tны быть подтверждены следующие метрологические тре-
боваrrия, приведенные в таблице 1 .

Таблица 1 - М логические ха истики
Наименование характеристики Значение

Предел детектирования, г/с, не более:

- ПИ! по углероду в гексадекане

- ПФД по фосфору в метилпаратионе
по сере в метилпаратионе

- ЭЗД по линд.lну

110-
510-
110-
110-

ll
|2

l]
ll

Чувствительность (отношение сигнатr/шум) с детектором МС.Щ в ре-
жиме ионизации электронным ударом при отслеживании множествен-
ньrх реакций (MRM, переход mlz 28З,8 --- 21З,8) при дозировании
10 пг гексахлорбензола, не менее
Предел допускаемого отпоситеJIьного среднего квадратичного откJIо-
нения (ОСКО) выходного сигнаJIа (при pytHoM и автоматическом до-
зировании), %:

- по площади пика:

-пид
_пФд, эзд
-мсд

- времени удержания:
_пид, пФд, эзд
-мсд

J
5

10

пý
1,5

1 ПЕРЕЧЕНЬ ОПЕРАЦИЙ ПОВЕРКИ
1.1 При проведении поверки должны выполняться операции, }тазанные в таблице 2

Таблица 2

2

25 000:1



нмменование
операции поверки

обязательность выпоJIнения
операций поверки при

Номер пункта
методики, в соот-

ветствии с которым
выполняется опера_

ция поверки

первичной
поверке

периодической
поверке

1. Внешвий осмотр Да Да 6

2. Подготовка к поверке и опробова-
ние

Да 7

3. Проверка программного обеспе-
чеЕия

!а Да 8

4.Определение метрологических
характеристик и подтверждение со-
ответствия средства измерений мет-
рологическим требованиям

Да Да 9

5. Определение предела детектиро-
вания

fla Да 9,1

6. Определение чувствительности
(отношение сигна.л/шрл)

Да Да 9,2

7. Определение относительного
среднего квадратического отклоне-
ния вьtходного сигнала (площади
пика, времени удержания)

Да 9.3

8. Подтверждение
средства измерений
ским требовшrиям

соответствия
метрологиче-

Да Да 9.4

9. Оформление результатов поверки !а !а l0

На основании письменного заrIвления владельца хроматографа или лица, предоста-
вившего хроматограф на поверку, оформленного в произвольной форме, в случае нirличия
нескольких детекторов Еа поверяемом хроматографе, допускается проведение периодиче-
ской поверки отдельньж детекторов с укаrзанием в сведениях о поверке информации об объ-
еме проведенной поверки (в сл1^lае его оформления) и в сведениях, направляемых в Феде-

ра"rьный информационный фонл по обеспечению единства измерений,

2 ТРЕБОВАНИJI КУСЛОВИJIМ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ
При проведении поверки соблюдают след},ющие условия:
- температура окружающего воздlха, 'С
- атмосферное давление, кПа
- относительнiш влaDлtность воздlха, О%

от 18 до 25

от 84 до 106,0
от 20 до 60

Газы-носители и газы поддержки, подкJIюченные к хроматографу, по физико-хими-
ческим показателям должны соответствовать:

- азот особой чистоты, 1 сорт по ГОСТ 9293-74, объёмная доля азота не менее
99,999%;

- водород, высший сорт по ГОСТ Р 51673-2000, объёмнм доJlя водорода не менее
99999%;

- гелий газообразный (сжатый) высокой чистоты, марка 6.0 по ТУ 0271-001-
459057l5-201б, объёмнм доля гелия не менее 99,999%;

J

!а

Да



- возд}х, класса ИСО 8573-1;2010 [3 : 2 : 1], объёмнм доJlя возд}ха не менее
99,999%.

3 ТРЕБОВАНИrI К СПЕЦИАЛИСТАМ, ОСУЩЕСТВЛJIЮЩИМ ПОВЕРКУ
К выполнению измерений и обработке их результатов допускаются лица, владеющие

методом zlн:шиза, знающие принцип действия. конструкцию и правила эксплуатации хро-
матографов.

.Щля полуrения данных допускается участие операторов, обслуживающих хромато-
граф (пол контролем поверителя).

4 МЕТРОЛОГИЧЕСКИЕ И ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИJI К СРЕДСТВАМ
повЕрки

при проведении поверки применяют основные и вспомогательные средства по_

верки, указанные в таблице 3.

Таблица 3
Перечень рекомен-
дуемьж средств по-
верки

по ки

Метрологические и технические цебования к
средствам поверки, необходимые для поверки

Измеритель комби-
нированньЙ Testo
l76_P l,
рег. Nч48550-11

мой абсолютной по шности +3 м

п. 7.3 Проверка

условия прове-
дения поверки

.Щозаторы пипеточ-
ные Еррепdоrl
Research Plus одно-
канatльные с пере-
менным объемом до-
зирования от 100 до
l000 мкл,

Средства измерений переменного

ло 1000 мкл, предел допускаемого относительного
среднего квадратического отклонения фаrгиче-
ского объема дозы 1,0 7о

объема от l00

Весы CPA225D-OCE,
рег, N54391-13

гост OIML R 76-

взвешивания 200 г

классаточности 1 - специальный
Колбы мерные вме-
стимостью l0 и
100 мл

l0 и
бкой

Средства измерений объема вместимостью
l00 мл, 2-го класса точности с притертой про

по ГоСТ |1'10-14
Стаканы B-1-50TCСредства измерений объема вместимостью

со шкалой по ГоСТ 25з36-82
50 мл

ГСо N9 9106-2008
состава пестицида
гексахлорбензола

со с аттестова}tным значением массово
гексахлорбензола, массовzlя доля гексахлорбен-

зола не менее 98,0 7о, лОПУСКаемые значения абсо-

лютной погрешности атгестованного значения

й доли

+0,5 при Р=0,95

п, 7,2 Подго-
товка контроль-
ных растворов -
Приложение 1

1

Операчии
поверки,
требlrощие при-
менение средств

Средства измерений температуры окружающего
возд}ха в диапазоне от 0 до + 50 ОС, прелелы ло-
пускаемой погрешности измерений +0,5 ОС,

Средства измерений относительной влzDкности

окружающего возд}с(а в диlшазоне от 5 % до 95 %

пределы допускаемой абсолютной погрешности
+2оА,
Средства измерений атмосферного давления в

диапазоне от 600 до l l00 мбар, прелелы лопускае-

. Ns55543-13

Средство измерений массы по
1-20l l с верхним пределом



Метрологические и технические требования к
средствам поверки, необходимые для поверки

Перечень рекомен-
дуемьп средств по-
верки

СО с аттестованным значением молярной доли
гексадекана, молярнlul доля гексадекана не менее
99,7 %, допускаемые значения абсолютной по-
грешности аттестованного значения +0,06 % при
р=0,95

гсо 7289_96
состава гексадекана

гсо 8890_2007
состава пестицида
гамма-ГХL{Г (лин-

дана)

СО с аттестованЕым значением массовой доли
гамма-ГХЩГ (линлана)-(1,2,4,5/З,6)-1,2,З,4,5,6-
гексахлорциклогексана, массовalя доля ат,гесто-
BaHHbIx значениЙ не менее 98 0/о, допускаемые зна-
чения абсолютной погрешности аттестованного
значения *0,6 О% п и Р=0,95

гсо l1057_2018
состава искусствен-
ной жидкой смеси
метилпаратиона
в изооктане

СО с аттестованным значением массовой концен-
трации метиJшаратиона от 1,0,10а до 0,1 мг/см3,

допускаемые значеЕия относительной расширен-
ной неопределенности Up, при Р=0,95

вспомогательное обо дование:
Изооктан этмонный по ГоСТ 124зз-8з
магнитная мешалка

п. 9 Определе-
ние метрологи-
ческих характе_

ристик средства
измерений и
подтверждение
соответствия Си
метрологиче_
ским требова-
ниям

ХроматографическfuI колонка:
Restek Rtx-5 (30м х 0,25мм х 0,25мкм)

примечание -.щопускается использовать при поверке другие }твержденные и аттестованные

этаIоны единиЦ величин, средсТва измерений Утвержденного типа и поверенные, утвержден-
ного типа стандартные образчы, удовлетворяющие метрологическим требованиям, }.кztзaH-

ным в таблице.

5 ТРЕБОВАНИJ{ (УСЛОВИJI) ПО ОБЕСПЕЧЕНИЮ БЕЗОПАСНОСТИ
ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ

при проведении поверки выполняют требования безопасности, изложенные в руко-
водстве по эксплуатации на хроматограф.

6 ВНЕШНИЙ ОСМОТР СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
При внешнем осмотре устанавлив€lют:
- соответствие комплектности поверяемого хроматографа требованиям эксплуата-

ционной докуtллентации;

- четкость маркировки;

- исправность механизмов и крепёжных дета.пей;

- отсугствие видимых мехaшических повреждений, влилощих на работоспособность
хроматографов.

5

Операции
поверки,
треб}тощие при-
менение средств
поверки



7 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ И ОПРОБОВАНИЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
Перел проведением поверки выполняют следующие подготовительные работы.
7. l Проводят кондиционирование хроматографической колонки.
7.2,Щля поверки используют конlрольные растворы (таблица 4). Прочелура приго-

товления коптольньD( растворов приведена в приложении А.
Таблица 4 - Ко ольныи ы

7.3 Проверяют условия проведения поверки,
7.4 Опробование.
7.4.1 . Хроматограф готовят к работе в соответствии с разделом 4 руководства по экс-

плуатации. Результаты опробования считают положительными, если после вьжода на ре_

жим не появляются информачионные сообщения ПРОГРZlI\,tМНОГо обеспечения, указьшalю-

щие на возникновение фата,тьных ошибок.

Ц дь" х

8 ПРОВЕРКА ПРОГРАММНОГО ОБЕСПЕЧЕНИJI
8,l . Проверка версии програJ\{много обеспечения Analyse software

Метрологически значимым файлом является файл FPI.GCMS.дrithmetic.dll, распо-
ложенный в папке <\MassE xpert.P ХХХ.У XXX.XXДMassAnalyst\IncludeDll>,

Запускают npo.paM"noe обеспечение (далее - ПО) Analyse software, Название По

указано в верхней части открывшегося окна. Открывают вкладку Неlр/ДЬочt. В открыв-

шемся окне высвечивается номер версии ПО - рисунок 1
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Рисlнок 1 - Номер версии ПО Analyse sоftu,аrе

запускают интегрированн),ю среду сценариев windows powershell IsE
(Пуск/Wiпiоws PowerShei IýE1, во вклалке кКоманды/Соmmапds> выбирают команду Get-

FileНash, в параметрах для KGebFileHash> в строке <Path*> зад{rют пугь к файлу

FPl.GсMs.дrithmetic.dll, закшоченный в кавычки, в стоке <Дlgоrithm> выбирают мго-

ритм вычисления <MD5>. Нажимают кнопку кЗапустить,/Rчп> - рисунок 2
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.Щетектор
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Массовая концентация ан,ци-
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пидll00Гексадекан в изооктане
пФд1Метилпаратион в изооктане l0
эздl0,1Линдан в изоокгане
мсд1Гексахлорбензол в изооктане 0,1
мсдl0,0lГексмлорбензол в изооктане
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Рисунок 2 - Вычисление контрольной с)ъ{мы

В окне <Сценарий/Sсriрt> выводится цифровой идентификатор ПО (Hash) - рисунок
3. I-{ифровой идентификатор ПО должен соответствовать приведенному в таблице 7.

рисунок 3 - Результат вычисления контрольной суммы метологически
значимого файла FPI.GCMS.Arithmetic,dll

8.2. Проверка версии профiш,lмного обеспечения Data analysis software

Метрологически значимым файлом является файл FPI.GCMS.дrithmetic.dll, распо-
ложенный в папке KИnalysis VXXX(EN)\IncludeDll>.

запускают По Data analysis software. Название По указано в верхней части открыв-

шегося окна. Открывают вкладку Неlр/дьочt. В открьвшемся окне высвечивается номер

версии ПО - рисунок 4
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Рисунок 4 - Номер версии ПО Data analysis software
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Запускают интегрированн},ю среду сценариев Windows PowerShelI ISE
(ПycK/Windows PowerShell ISE), во вкJIадке кКоманды/Соmmапds> выбирают команду Get-
FileHash, в параметрах для KGet-FileHash> в строке KPath*> задают п}ть к файлу
FPl.GCМS.fuithmetic.dll, закшоченный в кавычки, в строке KAlgorithm> выбиршот а,rго-

ритм вычисления KMD5 >. Нажимают кнопку кЗапустить/Rчп> - рисунок 5

t}

Рисрок 5 - Вьтчисление контрольной срtмы

В окне <Сценарий/Sсriрt> выводится цифровой идентификатор ПО (Hash) - рисlнок
б. ЩифровоЙ идентификатор ПО должен соответствовать приведенному в таблице 7,

рисlъок б - Результат вычисления контрольной с)'lrмы метологически
значимого файла FPI.GCMS.ATithmetic,dll

9 ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИЧЕСКИХ ХАРАКТЕРИСТИК СРЕДСТВА
ИЗМЕРЕНИЙ И ПОДТВЕРЖДЕНИЕ ЕГО СООТВЕТСТВИJI МЕТРОЛОГИЧЕСКИМ
ТРЕБОВАНИJ{М

9.1. Определение предела детектирования
9.1.1. ПрИ проведениИ поверкИ хроматографов использ),ют контрольные растворы

веществ, соответств}.юЩие lIроверяемомУ детектору, указанные в таблиuе 4. Растворы при-

готавливilюТ согласнО ПриложениЮ А к настоящей методике поверки или использ},ют го-

товые, Значение параметров хроматографа и детекторов приведены в таблице 5,

ожидают вьrхода хроматографа на режим и стабилизацию базовой линии. Рекомен-

дуемое время стабилизации не менее 2 часов.
таблица 5 - Значение параметров хроматографа и детекторов при определении предела де-

вания

,I[eTeKTop Значение

пид ХроматографическаJl колонка Restek Rtx-5
30мх0,25ммх0,25мкм)

режим потока газа Постоянный поток

Расход газа носителя 4 мл/мин

Темп ис ителя 220 "с
Режим оты испа итеIя litless без деленияS

Расход газа обдува испа 25 мл,/мин

8
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Наименование параметра



Значениеете Наименование параметра
в я и 0,75 мин
Температурная программа термостата
колонок

60 "с (2 мин) ---+ 20 "С/мин
до 240 "с 1 ,5 мин

250 ,сТемп а детекто а

Ско потока во ода 40 мл/мин
400 мл/минпо,гока воСк
40 мл/минСк потока азота

Restek Rtx-5
30мх0,25ммх0,25мкм

Хроматографическм колонка

Постоянный потокрежим потока газа
4 мл/минРасход газа носителя
220,сТемп испа

S litless без деления)ы испРежим ите-rlя
25 мл/минРасход газа об испа ите..lя
0,75 минв о вки

60 "С (2 мин) --- 40 оСlмин

до 300'с
Температурнм программа термостата
колонок

230,сТемп детекто
80 мл/минодаСко потока вод

1 l0 мл/мин

пФд*

Ско потока во а
Restek Rtx-S

30Mx0,25MMx0,25Mш,t
Хроматографическм KoJ]oHKa

Постоянный потокрехим потока газа
4 мл/минрасход газа носителя
220,сТемпе испа "-lя

S Iitless без деленияРежим аботы испа ите--Iя

20 мл/минваи ите.-IяРасход газа об
0,75 минкив емя п

80 'С (2 мин) -+ 20 ОСlмин

до 280 ОС

5 мин

Температурная программа термостата
колонок

250 "сдетектоТемп
50 мл,/минпотока воСк

1 10 мrr/минпотока воСко
l нА*+ный ток детеоп

эзд

Примечания:
* 

-,Щля измереНия содержаниЯ фосфора испоЛьзуют фильтр 394 нм (красный), лля изме-

рения содержания серы использ},ют фильтр 52б нм (зеленый);
** - Рекомен емое значение.

9.1 .2. Вводят в хроматограф микрошприцом (или с помощью блока ввода проб) кон-

трольньй раствор, записывают хроматогрalмму и фиксирlтот площадь пика контрольного

вещества. Контрольньй раствор вводят в хроматограф не менее 10 раз, первые три хрома-

тогрtlммы для расчетов не у{итывЕlют.
ОперациЮ по вводУ контрольньIХ раствороВ повторяют несколько раз до полriения

семи достоверньгх результатов измерений.
9.1.3. Измеряют значение шрtа Еулевого сигнЕIла (Д*) на участке хроматограммы,

предшеств}тощем выходу растворителя и контрольного раствора,

9



Уровень флуtстуачионных шумов нулевого сигнЕIла принимают равным амплитуде
повторяющихся колебаrий нулевого сигнала с периодом не более 20 с, при этом единичные
выбросы не учитываются.

При помощи ПО хроматографа проводят обработку хроматограммы, полученной по
п. 9.1,2, в следующей последовательности:

- открыв.lют хроматограмму в модуле KQualitative analysis (Х)> ПО KData analysis
software>, преднiвначенном для обработки хроматогрzlмм;

- оцеЕивают значение шума нулевого сигнала (Д-), лля этого в поле хроматогрil}.{мы

нажим.lют прав).ю клавишу мыши или в меню кСhrоmаtоgrаm (С)> выбиршот <SNR Calcu-
lation>, устанавливают расчет значения шlма KPeak-paek> в поле SNR type.

Записывают в протокол произвольной формы значеЕия уровня флуктуационных шу-
мов нулевого сигнаJIа.

9.1 .4 Из полуlенньrх хроматограмм по п. 9.1 .2 рассчитьвают предел детектирования
Спiп,гlс, для контрольного компонента по формуле (1).

2дхG
.,-ir. - -Т-

где Дх - уровень фlryктуационньD( ш},1\{ов, пА (мкВ) определенный по п 9.1.3;

G - масса контрольного вещества, г;

ý - сре.чнеарифметическое значение площади пика контрольного вещества, пЫс
(мкВ/с),
Массу контроЛьного вещества G для контроЛьньIх растворов определяют по фор-

муле (2).

G = Cvoo.K (2)

где С - массовм концентация контрольного вещества, г/см3;

7доз - объем введенной пробы контрольного вещества, см3;

r( - коэффиuиент, уlитывающий содержание фосфора и серы в метилпаратионе
(метафосе), раВный для определения серы 0,122, для определения фосфора 0,1l8,
В оста:tьных слrIмх коэффициент принимtlют равным единице.

записьrвают в протокол произвольной формы значения предела детектирования,

9.2. Опрелеление чувствительности (отпошение сигнал/шум)
Определение оТношения сигна.lI/ш}м выполняют на хроматографе с МС.Щ, укомплек-

тованном аналитической колонкой и включенным режимом CPS (корректирующий фактор
0,1 для сигнала ниже 599 и корректир).ющий фактор 1,0 для уровня сигнаJ'Iа более 600).

Определение отношениJI сигнал/шlъ-л проводят с исполльзованием контрольного раствора с

массовой концентрацией гексахлорбензола 10 мкг/дмз, приготовленного по методике, ука-
занной в приложении Д. Рекомендуемые настройки режимов ионизации, сканирования, де-

тектирования, при которых проводят определение отношения сигнал/шум, приведены в

таблице 6,

таблица б - Значение параметров хроматографа и детекторов при определении чрстви-
отношения сигнал/

(1)

Значениенаименование п а\1,Щетектор
Настройки для масс-спектрометра
вк,,rадка MS

MRMвания/sсап modeРежим с
!аыть газ со енияlТчm оп CID aS

9в End time mlnокончания mln
Gнв

мсд

тельности

l0

название компонента./соmроuпd паmе _



.Щетектор Наименование параметра Значение
Масса иона прекурсора,/Рrесчrsоr ion weight 28з,8
Масса дочернего иона,/Рrоdчсt ion weight 2l 3,8

время удержания/Dwеll time 0,05

Энергия соударения/Соllisоп energy 30
Коэффициент разрешения/Rеsоlчtiоп ratio UnibCID Unit
Пустое времяЛlапk time 5

Время задержки/Dеlау time )
Настройка лля газового хроматографа
(вкладка GС)
Объем ввода/Iпjесtiоп volume, мкл l
Температура испарителя, ОС

Режим ввода без деления (Splitless)

Режим управления/Сопtrоl mode постоянная сила
ToKa/Const flow

Продувка газом-носите,qемiСаmеr Gas Рurgе Да
Скорость потока, мл/мин 25

Время продувки, мин 0,75

Компенсация BaK}yMa./Vacuum Compensalion Да
Температурнм программа термостата колонок 50 "С (1 мин) )

40 ОС/мин до 200 ОС

(5 мин)

после выхода хроматографа на режим вводят микрошпричом (или при помощи

блока ввода проб) 1 ммЗ контольного раствора.
Вьтчисление отношения сигнал/шрл производится во вкладке Хромато-

грамма/Сhrоmаtоglаm, тиП вьгIислениЯ отношения сигна.п/шуtu: RMS (режим среднеквад_

ратичного значения вьrходного сигнала).
ЗаписываюТ в протокол произвольной формы значения чувствительности (отноше-

ние сигнал/шрл).

9.3. Определение относительного среднего квадратичного отклоненпя (оско)
результатов шзмерепrrй выходпого сигнаJIд и временп удерrкания

9.3.1 ДлЯ определениЯ оСКо для пид, пФД и ЭЗ.Щ используют данные хромато-

грzlмм, поJryченные по п.9.1.2.
с помощью програJ\{много обеспечения Data analysis software определить относи-

тельное средяее квадратичное откJIонение вьжодного сигнала по площади пиков и времени

удержания. Порядок дейстВий при определении указaш в приложении Б к настоящей мето-

дике.
9.3.2. Опрелеление оСКО вьIходного сигна.,та МС.Щ осуществляют по контрольпому

раствору с масСовой концентрацией 100 мкг/см3 гексахлорбензол4 приготовлеЕному по ме-

iолп*", у***rой в приложении А, и при условиях, }ка}анных в таблице 4, и в соответ-

ствии с р}.ководством по экспJryатаIIии.
после вьтхода хроматографа на режим вводят микрошпричом (или при помощи

блока ввода проб) l мм3 контрольного раствора. Контрольный раствор вводят в хромато-

граф пе менее б раз.
с помощью ПрограIr,Iмного обеспечения Analyse software определить относительItое

среднее квадратичное отклоЕение вьнодного сигнала по площади пиков и времени удержа-
ния. Порядок действий при определении указан в приложении В к настоящей методике,

Операчию по вводу контольньD( растворов повторяют несколько раз до полrlения шести

достоверIrьD( результатов измерений.

ll
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9,3.3. Относительное среднее квадратичное отклонение значение вьцодных сигна-
лов вьтlIисJrIют о формуле (3):

l00

х
(3)

где Д - i-oe значение вьжодного сигнatла (времени удержания или площади пика);
и - число измерений;

7 - среднее арифметическое значение параметра выходного сигнала (площади
пика, времени улержания).

Записывают в протокол произвольной формы значения относительного среднего

квадратичного откJIонения вьIходньж сигн{lлов (плошади пика, времени удержания).

9.4 Подтверlмепие соответствIlя ctl метрологическпм требовапrrям
хроматограф считается прошедшим поверку, если выполняются условия, изложен_

ные в пункгzж 9.4.1-9.4.б.
9.4.1 Условия поверки соответств}тот п. 2.

9.4.2 Результаты проверки ПО соответствуют приведенным в таблице 7.

Таблица '7 - Идеlятп икационные данные п о много обеспечения

т("
т I

9.4.3 Прелел летектирования }te превышает значений, указанных в таблице l,
9.4.4 отношение сигна,,/шум не превышает значений, yкanaнHbж в таблице 1,

9.4.5 ЗначениЯ относительного СКо выходного сигЕала по площади пика и по вре-

мени удержilния не превышают значений, указанньж в таблице l ,

l0 оФормлЕниЕ рЕзультАтов повЕрки
10.1 Результаты поверки заносят в протокол произвольной формы,
l0.2 Положительные результаты поверки хроматографа оформляют в соответствии

с приказом Минпромторга России Nр 2510 от 3 1 .07.2020 г.

l0.3 ПрИ отрицательньD( результатах хроматограф признается непригодным к при-

менениЮ u ф"р" 
-.оaулЧрст""rпо.О 

регулирова}rия обеспечения единства измерений и

оформпяют результаты поверки в соответствии с приказом Минпромторга России N9 2510

от 31.07.2020 г.
10.4 Сведения о результатЕrх поверки передаются в Федера,пьный информационный

фонд по обеспечению едиЕства измерений.

ЗначениеИдентификачиоЕные дан-
ные (признаки)

Data analysis softwareAnalyse softwareНаименование программ-
ного обеспечения

v1.1.A (EN)
и выше

P004.v005.002
и выше

Номер версии (илентифи-
кационный номер) ПО

FPI.GCMS.Arithmetic.dllFPI.GCMS.Aгithmetic,dll

Идентификационное
наименовtшие файлов
прогрtlммного обеспече-
ния

364250A53808544DE789D66
7FвOl F024

3 Ас 66сЕF7с F24ввз 62с д9
Ев26259сOF8

Щифровой идентификатор
по

MD5
Алгоритм вычисления
цифрового
идентификатора ПО

l2

"-1

MD5



10.5 При наlличии письменного змвления владельца или лица, предоставляющего
хроматограф на поверку, свидетельство о поверке Си ил]и извещение о непригодности к
применению СИ оформляются на бумажном носителе или в виде электронного док}ъ{ента
(при на.,rи.rии технической возможности).

Начмьник лаборатории Е.В. Кулябина

Ведущий инженер аи/ о.Н. Мелкова
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Приложение А
(обязательное)

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ

1. срЕдствА измЕрЕниЙ, посудА, рвАктивы
Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1-2011с пределом взвешивания 200 г.
Колбы мерные Еаливные 2-|0-2 и 2- 100-2 по ГОСТ 1770-74.

.Щозаторы пипеточные EppendorfResearch Plus одноканальные с переменным объемом
дозирования от l00 до 1000 мкл

ГСО 9l06-2008 состава пестицида гексахлорбензола.
ГСО 7289-96 состава гексадекана
ГСО 8890-2007 состава пестицида гамма-ГХЦГ (линдана)
ГСО 1 1057-201 8 состава искусственной жидкой смеси метилпаратиона в изооктане.
Изооктан этыtонный по ГосТ 12433-8з

2 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВЛЕНИJI КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ
2.1. Раствор с массовой концентрацией 1мг/см3 приготавливают объемпо-весовым

методом. Массовую конЦентацию конТрольногО компонента (С;) определяют по формуле:

с,
lTLi

0- V

ГДе: И, - МаССа КОНТРОЛЬНОГО КОМПОНеНТа, МГ;

И- объем приготовленной смеси, смЗ.

2.2, Определяют массу ,Tll мерной колбы вместимостью 100 мл. Результат взвешива-

ния записывают до третьего десятичного знака,
2.3. В мерную колбу вносят l00 мг контрольного компонента и вновь взвеIпивают

колбу (иz).
2.4. Вычисrrяют массу контрольного компонента (и;) в мг.

rni = Tпz - тпt (А.2)

2.5. В колбу с контрольным компонентом вводят от 20 до 25 мл растворитеJIя, пере-

мешивalют содержимое и доводят объем раствора до 100 мл. Тщательно перемешивalют рас-
твор.

2.6. Рассчитывают массовую концентрiщию контрольного компонента по п,2,1 ,

2.7. Растворы с массовоЙ концентрацией контрольного компонента менее 1 мг/см3

приготавливilют объемньпr,t методом путем последовательного разбавления более концен-

трировllнньrх Растворов. MaccoB}ro концентрацию контрольного компонента рассчитывают
по формулам:

Со'Vt
с1

с2

100
Q'Vz
100

Cn-t ' Vп

(А.з)

(А.4)

(А.5)
сп

100
где: п -номер ступени разбавления исходного контрольного раствора с массовой кон_

центрачией Со;
Vl, Vz, Vn- алиКвоты раствора с концентрацией Со, Ct, C,-l соответственно, см3,

1.1

(A.l)



2.8. Перел каждым разбавлением рассчитывztют значение аJIиквоты раствороь (V1, V2,

Vn), исходя из заданного значения конценцации контрольного компонента (Со, С l, C,-t) и
концентации разбавляемого раствора.

2.9. В мернlто колбу вместимостью 100 мл вносят миквоту разбавляемого раствора,
доводят объем приготавливаемого раствора до 100 мл и тщательно перемешивают.

3. Хранение контрольньrх растворов
З.l Контрольные растворы хрalнятся при температуре от 4 ОС до 8 ОС. Перед введением

в хроматограф растворы вьцерживают при комнатной температуре не менее 1 часа. Срок
хранения контольньD( растворов не более 5 дней.
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ПРИЛОЖЕНИЕ Б
(обязательное)

порядок
действий по по.тучению отчета с использованием программпого обеспеченяя

Data analysis software

1 В программе Data analysis software выбирается_Qчаlitаtiче Analysis (Х)

2 Во вкладке Data Ьrоwsеr выбирается ,nuro* 
j 

Open Data files (загружаем требуемые
хроматограммы).

3 Во вкладке Data browser выбираются требуемые данные (ставятся галочки).

|&,
4 В окне ChTomatogram results выбирается значок - Spectral stacking (на.пожение графи-
ков) и закрываются единичные графики (убираются гаJIочки во вкладке Data Ьrоwsеr).

5 В окне ChTomatogram results выбираеr." ,"u.ro* Щ[ Peak information list

л,
б В окне ChTomatogram гesults выбирается зяачок Е Automatic integTation.

В окне Peak iпfоrmаtiоп list выводится информация о выходньtх сигналах по площади пиков
и времени удержания.
примечание - При необходимости осуществляется настройка парtlметров интегрирования

j1

(значок о{,, ) " 
настрмваются параметры минимальной ширины пика, площади пика,

начаJIьное и конечное время интегрирования пика.

7 В области окна Peak information list при нажатии правой кJI:виши мыши выбирается RSD
calculation.
8 В открывшемся окне RsD выбирается объект peak аrеа (площаль пика) или Retain time
(время улержания) и нажимается кнопка Calculate.

9 Выводятся данные об оско вьrходного сигнала по площади пиков И времени удержания
на экран.

10 .Щанные вносятся в протокол.
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ПРИЛОЖЕНИЕ В
(обязательное)

порядок
действий по полученпю отчета с использованием программного обеспечения Analyse

sоftwдrе

l В программе MassExpert запускается Программное обеспечение для ана,тиза./Дпаlуsе soft-
wаrе,

2 В Analyse software выбирается Количественный анализ/Qчаlitаtiче Analysers,

,d
3 Во вкладке Браузер данных,/Dаtа browser выбирается значок Ц Ореп Data files (загру-
жаем требуемые сигналы),

4 Во вкладке Браузер данны' Data Ьrоwsеr выбираются требуемые даЕные (ставятся га-
лочки),

5 В окне Результаты графика TIC/TIC сhаrt result выбирается зrч"о* Щ Наложение графи-
KoB/Spectral stacking и закрываются единичные графики.

6 В окне Результаты графика TIC/TIC сhаrt result выбирается .nuro* Ш!aп"сок с инфор-
мацией о пике/реаk information list/

А,
7 В окне Результаты графика TIC/TIC сhаrt result выбирается значок :Автоинтегрирова-
ние/Ачtоmаtiс integration.

В окне Список хроматографических пиков/List of chIomatogram peaks выводится информа-

ция о вьIходных сигнalлах по площади пиков и времени удержания.
Примечание - При необходимости осуществляется настройка параметров интегрирования

(значок jrJ.; и настраивzlются параметы минимальной ширины пика, площади пика,
начаJIь}tое и конечное время интегрирования пика.

8 В области окна Список хроматографических пиков/ List of chromatogram peaks при нажа-

тии правой клавиши мыши выбирается RSD Calculate.

9 В окне Рассчитать CKO/Select object выбирается объект Отклик/Реаk аrеа или Время удер-
жания,/Rеtаiп time и нажимается кнопка Вычислить/саlсчlаtе RsD. Выводятся данные об

ОСКО вьтходного сигнaца по площади пиков и времени удержания на экран.

10,Щанные вносятся в протокол.
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