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1ОБЩИЕПОЛОЖЕНИЯ
Настоящая метод{ка распростр.lняется на хроматографы гlц}овые ЕХРЕС G-Сhrоm 2306

(далее - хроматографы) и устalнalвливает мfiодику их перви,шой и периодической поверки.

Прослеживаемость поверяемого СИ обеспечивается:
- к единице массовой доли, воспроизводимой государственным первичным этаJIоном

ГЭТ 208-2024 в соответствии с государственной поверо.пrой схемой для средств измерений

содержllния органическID( компонептов в жидких и твердьD( веществах и материалах.

утвержденной приказом росстаrцарта от 28,12.2024 г. Jф 3158, с примеЕением в качестве

этalлонов единиц велишлн ГСО;
- к единице массы (кг), воспроизводимой государственным первичным эталоном

гэт 3_2020 в соответствии с государственной поверочной схемой дJIя средств измерений

массы, утвержденной Приказом Росстандарта от 04,07.2022 ]ф 1622, с применением в каче-

стве этzллонов единиц вели.п,rн ГСО;
- к единице массовой концентрации, воспроизводимой государственным первичньш

эталоном гэт l54-20l9 в соответствии с государственной поверочной схемой, угвержденной
приказом Росстандарта от 31,12.2020 Nq 23l5.

При определении метрлогических характеристик поверяемого средства измерений ис-

пользуется метод KocBeHHbD( измерений.

2 ПЕРЕЧЕНЬ ОПЕРАЦИЙ ПОВЕРКИ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
2.1 При проведении поверки выполняют операции, приведенные в таблице l ,

Таблица 1 - оп по ки
Номер раздела
(пунюа) мето-
дики поверки.
в соответствии
с которым вы-
полняется опе-

ия по ки

Наименование операции поверки

обязательность выполне-
ния операций поверки прL

первичнои
поверке

периодической
поверке

1. Внешний осм ства изм и Да .Ща
,|

2. Подготовка к пов изм Да !а 8

3. Проверка прогрaш,lмного обеспечения сред-

ства и Да !а 9

4. Опробование средства пзмерений:
- определение уровня фrryкryационных

ш}ъ{ов нулевого сигнала детекторов .ЩТП,

пид, эз пФ
Да Дu')

l0

l0.1

-о дете вания !а [а l) l0.2

- определение отношения сигна.,т/шlм
масс-с м ского дете Да Дч') l 0 1

5. Определение метологических характери_
стик и подтверждение соответствия средства

измерений метолоIическим требованиям:
- определение отпосительного среднего

квадратического откJIонеЕиII (ОСКО) вьrхол-

ного сигнала
- определение относительного изменения

выходного сигнала за 8 часов непрерывной
аботы мато а

!а

.Ща

!а

Дч')

ll

11.1

Да Дu')

- определение показателей точности ре-
атов изм }tии Нет Дч') l 1.3

l 1.2
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обязательность выпоJIне-
ния операций поверки при

Номер разлела
(пункта) мето-
дики поверки.
в соответствии
с которым вы-
полняется опе-

рация поверки

периодической
поверке

6. Оформление результатов поверки Да Да l2
Примечания:

')При отсутствrи НД на методику измерений, }твержденного в устtlновленном порядке по

гост р 8.56з-09.

')При нали.пли НД ца методику измерений, }твержденного в установленном порядке по

гост р 8.56з_09.

2,2 Еслч прИ проведении той или иной операции поверки полу{ен отрицательный ре-

зультат, дальпейшее вьшоJIнение поверки прекращzlют.
2.3 Поверка по отдельному измерительному каналу (детеrгору) в соответствии с по-

рядком провеДения поверки средств измерений, }твержденным приказом Министерства

промышшенности и торгоыш РФ от 31.07,2020 г. ]ф 2510 <Об утвержлении порядка проведе-

ния поверки средств измерений, требований к знаку поверки и содержмию свидетельства о

поверкеD, проводитсЯ на основапиИ письменногО зlцвлен14я владельца средства измерений

или лица предостalвившего его на поверку.
Инфоlмачия об объёме проведенной поверки передается в Федершьный информачи-

онный фонд по обеспечению единства измерений (ФИФ ОЕИ).

3 ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ
3. 1 При провсдении поверки собrподают следующие условия:

- температура окружающего воздуха, Ос

- относительнlц вл.Dкность воздуха (без конденсации), %

- атмосферное давлевие, кПа

от +15 до +35

от 20 до 90
от 84 до 106.7

4 ТРЕБОВАНИЯ К СIIЕЦИАЛИСТЛМ, ОСУЩЕСТВЛЯЮЩИМ ПОВЕРКУ
к проведению поверки допуск:lются поверители средств измерений в соответствии с

областью :lккредитации оргalнизации, аккредитованпой в национальной системе аккредита-

ции на проведение поверки средств измерний согласно законодатеJIьству Российской Феле-

рачии об аккред{тации, прошедшие инсцуктаж по технике безопасности и ознакомленные с

эксплуатацпонными документilми.
,щля полрения экспериментальньD( данньrх допускается r{астие сервис-инженера или

оператора, обслужившощего хроматограф (под контролем поверителя),

5 МЕТРОЛОГИЧЕСКИЕ И ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВДНИЯ К СРЕДСТВДМ ПО-

вЕрки
5.1 При проведении поверки применяют средства, приведенные в таблице 2,

Таблица 2 - едства по

Прибор комбинированный
TESTO мод. 608-н1,

рег. Nч 53505-13

Перечепь рекомендуем ых
средств поверки

Метрологпческие и технические те-
бования к средствам поверки, необхо-

ведения повдимые д,цяпония

Операции поверки,
требующие примен

8, l1

Наименование операции поверки
первичной

поверке

Средства измерений температуры
окружающей среды в диlшазоне изме-

рений от t5 ОС до 35 ОС с абсолютной
погрешностью цg ý9лgg *1 ОС



Операчии поверки,
требующие примене-
ния средств поверки

Мегрологические и техпические те-
бования к средстваJr{ поверки, необхо-

димые для проведения поверки
Прибор комбинированный
TESTO мод. 608-н1,

рег. Nч 53505-13

Барометр-анероил
метеорологический БАММ-l,
рег. Nэ 5738-76

Средства измерений относительной
влlDкности возд)ха в диlшff}оне от
20 Yо до 90 % с абсоrпотяой погрешно-
стью не более +3 7о

Средства измерений атмосферного
давления в диап:lзоне измерепий от
84,0 до 106,7 кПа с абсоrпотной по-
грешностью не более +3 кпа

Секунломер механический
СОСпр-3б-2-000,
рег. Ns 83109-21

l0.1,l0.2 Средства измерений времени в диапа-
зоне измерений от 0 до 60 мин с абсо-
:потной погрешностью не более +5 с

Контрольные растворы, приго-
товленные по методике. при-
веденной в приложении А, на
основе
гсо l1056-2018
гсо 12102-2022
гсо 1l731-2021
гсо 910б-2008

Контрольные растворы:

Вспомогательные средства поверки:
- весы лабораторЕые по ГОСТ OIML R 76-1-2011, с нмбольшим пре-

делом взвешивания 200 г;
- шприцы Hamilton, рг. Ns 63779-16;
- микрошприцы <SGE> вместимостью l0 мкл,
ТУ 4321 -0l l -l2908б09-08;
- колбы мерные наливные 2-50-2, 2- 1 00 -2, 2,500 -2, Г ОСТ |'l'l 0 -7 4 ;

- пипетки с одной отмежой |-2-1 , |-2-5, ГОСТ 29169-91 ;

- азот газообразньй особой чистоты, гост 929з_74, или генератор чи-

стого (нулевого) азота;
- гелий марки 'А", ТУ 0271-135-Зl323949-2005;
- воздух нулевой, Ту 6-21-5-82 или генератор Iшстого (нулевого) воз-

д}ха;
- водород марки "А-, ГОСТ З022-88 или генератор чистого водорода;

- гекс:lн марки х.ч., ТУ 2631-003-05807999-98;
- изооктан марки Эl СТП ry СОМР 3-042-06;
- колонки хроматографические к:шиллярные с неподвижной фазой
(5%-фенил)-метилполисилоксzlн. В качестве TecToBbIx колонок могут

бьпь использованы как колонки, рекомендовмные заводом-

изготовителем, так и лобые другие типы колонок любьrх других про-

изводителей, обеспечившощие определение метрологических характе-

истик по е]\rых ои точностью.мато овс

0 J .21ll 1.1,

4

Перечень рекомендуемьгх
средств поверки

Стандартные образцы, срдства измерений, мернм посуд4 вспомогательные средства, реак-
тивы и для иготовления ко j]ьньгх ови веJения изм ии

5.2 .Щопускается применение др}тих средств поверки, обеспечивающих определение

метологических харzжтеристик поверяемъ,D( СИ с требуемой точностью,

5.3 Все срелства измерений для поверки должяы быть 1твержденного типа, поверены и

соответствовать требовшrиям методики поверки. Стандарные образчы, используемые при

поверке, должны бьrгь 1твержленного типа, соответствовать ,гребованиям методики поверки

и иметь действ},ющие паспорта.

метилпаратиона в гексане;
линдана в гексане;
гексадекана в гекс:lне;
гексахлорбензола в изоокгzше
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б ТРЕБОВАНИЯ (УСЛОВИЯ) ПО ОБЕСПЕЧЕНИЮ БЕЗОПАСНОСТИ ПРОВЕДЕ_
НИЯПОВЕРКИ

6.1 При проведении поверки выполняют требования безопасности, изложенные в р}ко-
водстве по эксплуатации (лалее - РЭ) хроматографа.

7 ВНЕШНIЙ ОСМОТР СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
При внешнем осмоте устаЕавли вalют:
- соответствие комплектности приборов цебоваЕиJIм эксплуатационной документацииi
- отс)пствие вцешних повреждений, влияющих на работоспособность хроматографа и

детекторов;
- исправность механизмов и крепехньтх детмей;
- четкость надписей на лицевой панели;
- к хроматографу должны бь,rгь подведены ге}ы надлежащей .шстоты и в соответствии

с РЭ хроматографа.

8 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
8.1 Подготовительные работы выполняют в соответствии с РЭ хроматографов.
8.2 Перел проведением поверки готовят контрольные растворы. Методика приготов.lе-

ния контроJIьньгх растворов приведена в приложении А,
8.3 Проверяют условия проведения поверки, измеряя температуру, дtlвление и в.]Iаж-

ность.

9 ПРОВЕРКА ПРОГРЛММНОГО ОБЕСПЕЧЕНИЯ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
9.1 Определение номера версии (идентификационного номера) программного обеспе-

чения MassExpert, Data Analysis software и GС Elaboration.
9,1.1 Запускают программное обеспечение (ПО) прибора. Название ПО указано в верх-

ней части открывающего окна. Открывают вкJIадку Help/About. В открывающемся окне вы-
свечивается номер версии ПО.

Идентификационные данные ПО должны соответствовать приведенuым в таблице 3.

Таблица 3 - Иденти икационные данные п iлN{много обеспечения
Идентификационные дшшые

(признаки)
Значение

GC Elaboration Data Analysis sоftwаrеИдентификационное нммено-
вание По

MassЕxpert

Py.Analyse.
P00l.VOlA.00l

MassExpert.
р001.чOlА.00l

Acquisition.V 1 . 1 .А
Analysis V1.1.A

Номер версии (идентификаци-
онный номер ПО), не ниже

Щифровой идентификатор ПО

9.2 Результаты операции поверки сIштtlют полохительными, если идентификаЦИОННЫе

данные ПО соответствуют приведенным в таблице 3.

l0 опроБовАниЕ срЕдствл измЕрЕниЙ
При опробовании опредеJu{ют уровеяь фттукгуационньп< ш),lиов нулевого сигнала, пре-

дел детектирования детекторов ,ЩТП, ПИД, ЭЗД, ПФ.Щ и отношение сигнал/шум масс-

спеrгрометрических детекторов.
10.1 Определение }ровня флуктуационньтх шумов нулевого сигнала детекторов,щтп,

пид, эзд, пФд.
10.1.1 Хроматограф вкшочают и устапавливают режимные ПаРzlI\,rеТРы в соответствии с

рэ.
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10.1.2 Уровень флуктуациоIпrьтх шумов нулевого сигн&,Iа опредеJIяют после выхода

хроматографа на рабочий режим и принимают его р:lвным максимальной амплиryле (разма-

ху) повторяющихся колебаний нулевого сигнztла с периодом не более 20 секунл. .Щля опреде-

ления уровЕя флуктуационньп< шр{ов проводят регистрацию нулевой линии в течение l5
минуг, при этом единичные выбросы длительностью более 1 с не учитывilют, или использу-

ют ПО хроматографа.
Значения 1ровня флуrгуационньж ш}а(ов детекгоров, входящих в cocTElB хроматографа.

не должIlы превышать значений приведенньrх в таблице 4.

Таблица 4 - Значения вня вонньж ов

10.2 Определение предела детеюирования
10.2.1 Устанавливают режимные параметры хроматографа в соответствии с таблицей 5.

при проведении поверки хроматографа используют контольные смеси веществ, указанные
в табrице б. Смеси приготавлив{lют согласно Приложению Д к настоящей методике поверки

или используют готовые.
Таблица 5 - Па х то а и с детекто и ПИД, п. пФ эзд

ш\ъ.tовУровень.Щетекгор
2,5 10- Апид
5l0 вдтп
510 вэзд
1.10-'2 АпФд

азначение па a}lнаименование па
200
Постоянньй поток
1,9

50
0
20
5

250
l

пид

Температура инжектора, "С
режим газа-носителя
Поток по колонке, мл/мин
Начальная температ}ра термостата колонок, ОС

Продолжительпость вьцержки при 50 "С, мин
Скорость подъема температуры до 200 ОС, 'С/мин
Продолжительность вьцержки при 200 ОС, мин
Температура детектора, ОС

объем ввода обы, мкл
200
Постоянньй поток
1,9

50
0
20
5

200
1

|20

Температура инжекторц ОС

режим газа-носителя
Поток по колонке, мл/мин
Начальная температура термостата колонок, ОС

Продолжительпость вьцержки при 50 ОС, мин
Скорость подъема температ}ты до 200 ОС/мин

Продолжительпость вьцержки при 200 ОС, мин
Температура детектора, 

ОС

Объем ввода пробы, мкл
Ток дете qмА

дтп

200
Постоянньй поток
n

40
0
25
0
5

J
200
l

Температура инжекгора, ОС

режим газа-носителя
Поток по колонке, мл/мин
Начальнм температура термостата колояок, ОС

Продолжительность вьцержки при 40 ОС, мин

Скорость подъема температуры до l50 ОС, ОС/мип

Продолжительность вьцержки при l50 ОС, мин

Скорость подъема температуры до 190 ОС, ОСlмив

Продолжительность вьцержки при 190 ОС, мип

Температура детектор4 ОС

Объем ввода ы, мкJI

пФд



.Щетектор Наименование парilметра Значение пара]\,tетра

эзд

Температура инжекгорц ОС

режим газа-посителя
Поток по колонке, мл/мин
Начальная температ}ра термостата колонок, ОС

Продолжительность вьцержки при 60 ОС, мин
Скорость подьема температ}ры до 200 "С, 0С/мин

Продолlrс,rтельность вьцерrа<и при 200 ОС, мин
Температура детеюорц ОС

Объем вводимой пробы, мкл

200
Постоянный поток
1,5

б0
1

20
6
200
1

Примечание - .Щопускается применJIть иные реrо{мные пара {етры хроматографа, обеспечи-
вающие поJIное разделение пиков контоJъного компонента и растворителя, при этом время
вьD(ода целевого пика пе должно превышать l0-15 минlт.
В качестве газа-носитеJUI может примеЕяться гелий, азот, аргон или водород в зависимости
от области применения хроматографа.

10.2.2 Вводят в инжектор-испаритель вручную микрошприцем иJIи с помощью автодо-
затора l мкJI контоJьного раствора в соответствии с таблицей 6.
Таблица б - Ко пые смеси веществ

10.2.3 Измеряют уровень флlктуационньп< ш}ъ{ов нулевого сигнала на rrастке хрома-
тограýrмы, предшествующем вьrходу контрольного вещества. Уровень флукгуачионных шу-
МОВ ( А* ) принимают рzlвным мaксим:lльной амплитуде повторяющихся колебаний нулевого
сигнала с периодом не более 20 с (при этом едини.Iные выбросы не учитьвalются) или опре-
деляют ПО хроматографа.

10.2.4 Измеряют Ее менее б раз вьrходной сигнrц - площадь пика контрольного веще-
ства ,S .

10.2.5 Прелел летектированиJI вычисляют по формулам

(1)

- масса веществц г; G= С,r, |Uб(С - MaccoB:ul копцентрация контольного веще-
ства, г/дv3, И - объем пробr,,"З;;

- среднее арифметическое значение площади пика, мкВ.с;

х - м:ксимальное значение а {плитуды повторяющю(ся колсбаний Еулевого сигнЕIла,

мкВ.

г _2.лх,G
"mln - s

где G

s
^

.Щетектор
Контрольное веще-
ство/растворитель

Массовм концентация кон-
трольного вещества, мг/дм3

Объем вводимой
пробы, мкл

дтп гексадекан/гексан l000 l
пид Гексадекан/гексан l00 l
пФд Метилпаратион/гексан l0 1

эзд Линдаrr/гексан 0,05 1

мсд Гексахлорбензол/изоокган 0,0l l

7

для ЭЗ.Щ в г/с
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для ПИД в гС/с

kz = 0,118;
kз: 0,722;

для .ЩТП в г/смЗ

2.л Gс k х (2)

(5)

',ý

х

где t, - массовм доJIя углерода в контрольном веществе (гексадекане),

,tl :0,849,

лля ПФ.Щ (по фосфору) в гР/с

2.л G
(3)

для ПФД (по сере) в гS/с

(4)

|де k2, kз - массовllя доJlя фосфора и серы, соответственно, в метафосе (метилпаратионе).

с k
s

s

с

гле И." - расход газа-носr,теля, сr3/с.

Рассщлтанные по формулам 1 - 5 значения предела дЕтектировaшия (Cr,n) не должны

превышать значений, приведенньп< в таб.шлце 7.

Таблица 7 - П вания

l0.3 Определение отношения сигнаrr/шрл масс-спектрометрического детектора

определение отношения сигнал/шум прводят с использованием контрольного раство_

ра гексахлорбензола (ГХБ), }казанного в таблице 2, приготовлепного по методике, приве_

денной В Приложении Д. Настройки режимов ионизации, скzlнирования, детектирования, при

KoTopbD( проводят определени" оr"ошеrr" сигна,dшушл, приведены в таблице 8,

вания, не болеепвещество
4,5.10-€/с
2,5. 10адекrш, г/
510-линдан, г/сэ
9. l0-

1 ,3 
. 10-|3

ПФ,Щ/метилпаратион, гР/с
пФ тион, гS/с

С., = &,
2. лх .G



ЗначениеНаименование параметра
без деления (splitless),

импульсныЙ ввод (150 кПа)
Режим ввода пробы

0,75ьсного ввода, минв и]!l
lВремя инжекции, мин

Контрольньrй раствор гексахJIорбензола в гехсане. массо-
вая концентрация гексахлорбензола. мкг/дм':

- для определения отношения сигнал/шlш
- для определения ОСКО

lбы, мклОбъем доз емои
T"u". 50 ОС (5 мин) -
20 оСlмин - 160 "с -

30 оСlмин - 250 ос
l ,5 мин

Программирование температ}ры термостата колонок

250Темп осиспа ителя,
ос

220ионного истоцшкц ОСТемп
Регистация сигнzIла в

ванияСко сть

ителя, мин

9

Таблица 8 _ Настройки режимов ионизации, сканирования, детектирв:lния для определения

отношения

10
100

500

значения отношения сигна.п/шум рассчитывают с помощью програь,rмного обеспечения

в соответствии с Рэ. Результаты операции поверки считllют положительными, если пол}чен-

ное значение отношеrrия сигнал/ш},N{ не менее:

- для масс-спектрометрических детекторов ЕХРЕС G-Сhrоm MS SQ и

ЕХРЕС G-Сhrоm MS SQ Pro при ионизации электонЕым уларом EI 2200:l

- для масс-спектрометричоского детектора ЕХРЕС G-Сhrоm MS SQ Рrо при

ионизации SIP 3000: l

11 ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИtIЕСКИХ ХАРАКТЕРИСТИК И ПОДТВЕРЖДЕ_
НИЕ СООТВЕТСТВИЯ СРЕДСТВД ИЗМЕРЕНИЙ МЕТРОЛОГИЧЕСКИМ ТРЕБО-
вАниям

l 1. l Определение ОСКО вьD(одного сигнала
l1.1.1 Вводят в иЕжектор-испаритель вручную микрошприцем иJпt с помощью автодо-

затора 1 мкJI контоJIьной смеси и регистируют хроматогрlмму.

l1.1.2 Регистрир}тот время удерживания в мин}тах (/,) и площаль пика контрольного

вещества (,S, ).

l l .1 .3 ПовторяЮт операции пО l 1 .1 .1 _ 1 l .1 .2 не менее шести раз,

11.1.4 Значения ОСКО вьп<одного сигнала (времени удерживания и площади пика) вьг

числяют при помощи ПО или по формулам б - 7

4

I(s, -s)'100
4 s п-|

s, - Ётое значение площади пика:

s - среднее арифметическое значение площади пика;

где

и - число измерении.

(6)

220Температура интерфейс4

m/z:200 - 300режиме сканирования (Scan)

Задержка включения филамента на время вьнода раство-
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'(,, 
-0'

100
бt (7)

t п-|

где l, - i-Toe значение времени удержив:lни-,I;

/ - средпее арифметическое значение времени удержив{tния;
,? - число измерений.

11.1.5 Полуlенные значения ОСКО вьп<одного сигнала не допжны превышать значе_

вий, указанньп< в таблице 9,

Таблица 9 - П до ьп< значений ОСКО вьтходного сигна,'rа

1 1.2 Определение относительного изменения вьLходного сигнzша за 8 часов непрерыв-

ной работы хроматографа при автоматическом дозировании.
11.2.1 Проводят операции по l1.1.1 - tt.1.3 и рассчитывают средIrие арифметические

зЕачениЯ параметроВ вьD(одного сигнала (площади пика).

11.2.2 Через 8 часов непрерывной работы хроматорафа повторлот измерения по

11.1.1 - 11.1.3 и рассчитывают средние арифметические значения параметров выходного

сигнала.

11.2.з отяосительное изменение вьD(одного сигнала 6" за 8 часов непрерывной работы

хроматографа опредеJIяют по формуле 8

lх _xl
, =1 

,= |.l00, (8)
х

,Щетектор

Предел допускаемого ОСКО вьтходного сигнала хроматографа, %

при автоматическом вании при р}чном дозиро ванlIи

по времени

удерживания

по площади
пика

по времени

удерживания

по площади
пика

пид 0,2 3 0,5 6

дтп 0 2 0,з 6

эзд л) 5 0 3 8

ПФ.Щ (фосфор) 0,1 5 0,3 6

ПФfl (сера) 0 1 6 0,3 7

мсд 0,2 4 0,5 8

где Х - среднее зЕачение пара}rетра вьIходного сигн,rла (площади пика) в серии экспери-

меЕтов;

Х. - сред""е значение параметра вьжодного сигнала (площади пика) в серии экспери-

ментов через 8 часов непрерывной работы.

Полученные значения относительного изменения вьD(одЕого сипIала за 8 часов непре-

рывной рчбоr, 
"ро"чrографа 

не должны превышать значений, указшrньD( в таблице 10.

3
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Таблица 10 - Прлелы допускаемого относительного измеЕения вьD(одного сигнала (площа-

ди пика за 8 часов н ои оты а

l1.3 При проведении период.rческой поверки хроматографов, эксплуатируемых по

Н,Щ на МИ, отвечающим требованиям ГОСТ 8.563-09, проверяют пок }атели точности ре-

зультатоВ измерений в соответствии с процедурами и нормативами контроJIя, регламентиро-
вllнными в НД на МИ.

12 оФормлЕниЕ рЕзультАтов повЕрки
12.1 Результаты поверки хроматографа заносят в протокол произвольной формы.
l2.2. Результаты поверки передаются в Федера,rьньй информационньй фонд по обес-

печению единства измерсний. При полоlолтельньD( результатllх поверки оформляют свиле-

тельство о поверке в соответствии с действl'rощим законодательством в области обеспечения

единства измерений по письмеЕIIоМу зЕцвлению владельца или лица5 представившего сред_

ство измереЕий на поверку.
12.3 На хроматограф, не удовлетворяюций тебованиям настоящей методики поверки,

в соответствии с действующим законодательством в области обеспечения единства измере-

ниЙ оформляется извещение о непригодности с ук:ванием причин по письменному заJIвле_

нию владеJIьца или лица, предстllвившего средство измерений на поверку.

12.4 Знак поверки наносится на свидетельство о поверке.

Нача.гьник отДела ФБУ <ниц пМ - ростЕст> с-А...f,Д- С.В. Вихрова

Начальник сектора ФБУ (НИЦ ПМ - РОСТЕСТ>, к.х.н. О.Л. Рутенберг

,Щетектор

Прлеrrы лоrryскаемого относитеJБного изменения вьrходного сигнала
(площади пика) за 8 часов непррьвпой работы хроматографа

при автоматическом дози ванпй,Уо
пид +4

дтп +5

пФд +10

эзд +10

мсд +5
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ПРИЛОЖЕНИЕ А
(обязательное)

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ

А.1 срЕдствА измЕрЕниI1, посудА, рЕАктивы
Д,l . t ГСО l l056-201 8 cocтztвa искусственной жидкой смеси метиJmаратиона в гексане.

А. l .2 ГСО |2102-2022 состава пестицида гамма-ГХЦГ (линлана).
А,1.3 ГСО 9106-2008 состава пестицида гексахлорбензола.
А.1,4 ГСО ||7З|-202l cocT.lвa н-гексадекана.
A.1.5 Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-|,201l с пределом взвешивания 20 или

200 г.
А.1.6 Шпричы Hamilton, рег. N б3779-16.
A.1.7 Микрошприцы <SGE> вместимостью l0 мкл, ТУ 4321-0l 1-12908609-088.
A.1.8 Колбы мерные 2-50-2, 2-lr00-2,2-200-2,2-500-2, ГОСТ 1770-74.

А. 1.9 Пипgтки 1-2-|, | -2-2, l -2- 1 0, Гост 29 1 69-9 1.

A.1.10 Гексан марки х.ч., ТУ 2б31-003-05807999-98;
A,1.1 l Изооктан марки Э1 СТП ТУ СОМР 3-042-06.

А.2 ПРОЦЕДУРА IIРИГОТОВЛЕНИJI РАСТВОРОВ
A.2,1 приготовJIЕниЕ рАстворов дJUI повЕрки дЕтЕкторов дтп, пид,

пФд, эзд
Д.2.1,1 Приготовление раствора с массовой кончентршшей гексадекана 1000 мг/дм]

В бюкс, помещёнкый на чzrшку .lнаJIитических весов, вносят 50 мг ГСо 11731-202l со-

става н-гексадекана, ПипеткоЙ вместимостьЮ 2 мл добавляют в бюкС 2 мл гексана. Перели-

вают полученный раствор в мерную колбу вместимостью 50 мл. Повторяют операцию

2-3 раза длЯ поJIяогО переIlоса контрольного вещества в колбу. Доводят объём раствора в

колбе до метки гексalном.
Раствор испоJIьзуют д'Iя поверки хроматографов с детектором по теплопроводности

(дтп).
Д.2.1.2 ПриготоыIеЕие коЕтроJъного раствора с массовой концентрацией гексадекана

l00 мг/дм'.
ffiирают с помощю пипетки 5 мл раствора с массовой концентацией гексадекана

1000 мг/дмЗ и переносят его в мерн},ю колбу вместимостью 50 мл. Доводят объём раствора в

колбе до метки гексzlном. Раствор использ},ют для поверки хроматографов с пламенно-

ионизационным летекгором (ПИ!).
КонцольньтЙ раствоР может хрarниться в герметично закрытом сосуде не более

30 дней.
A.2.1.3 .Щля поверки хроматографов с детектором пФД используют

гсо l1056_2018 состава метафоса (метилпаратиона) с массовой концентацией l0 мг/дм'

либо готовят малогичньй раствор разбавлением указанного стшlдартного образча с боль-

шей концентрацией.
КонтрольньЙ раствоР может хрilниться в герметично закрытом сосуде не более

10 дней.
А.2.|.4 Приготовление раствора с массовой кояцептрацией линдана

1 0 мг/дм3,
Вбюкс,помещённьйначашкУаналитическихвесов,помеЩают5мгГСо|2102.2022

состава линдана. ПипеткоЙ вместимостьЮ 2 мл добавляют в бюкс 2 мл гексана, Переливают

ПОЛ1,.lенньЙ раствоР в Meplrylo колбу вместиМостью 500 мл. Повторяют операцию 2-3 ръза

для полного переноса *ооф*rо.о'"ещества в колбу. Доводят объём раствора в колбе до

метки гексаном.
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А.2.1.5 Приготовление контрольного раствора с массовой концентрацией линдана
0,05 мг/,щ.r3.

Обирают с помощью пипетки 1 мл раствора с массовой концентрацией линдана
l0 мг/дмЗ и переносят его в мерн},ю колбу вместимостью 200 мл. Доводят объём раствора в

колбе до метки гексмом.
Раствор JIиндана в гексане предн lначен дJul поверки хроматографов с детектором ЭЗ/[.

Контро.тьный раствор может храниться в герметично закрытом сосуде не более 10 дней.

А.2.2 IРИГОТОВЛЕНИЕ РАСТВОРОВ ДJUI ПОВЕРКИ ХРОМАТОГРАФОВ С
МАСС_СIIЕКТРОМЕТРИЧЕСКИМ ДЕТЕКТОРОМ

A,2,2.1 Приготовленпе раствора с массовой концентрацией гексахлорбензола
100 мг/дr.r].

В бюкс, помещённьй на чашку аналитических весов, вносят l0 мг гексахлорбензола
(ГСО 9106-2008). Пипеткой вместимостью 2 мл добавляют в бюкс 2 мл изооктzlна, после чего

переливают поJryчеппую смесь в мерную колбу вместимостью 100 мл. Повторяют данную
операциЮ 2-З раза для полного переноса контрольного вещества в колбу. Доводят объём

смеси в колбе до метки изооктtlном.
А.2.2.2 Приготовление раствора с массовой концентрацией гексахJIофензола l мг/дм3.

l мл раствор4 приготовленного по А.2.2.1, обирают пипеткой вместимостью l мл и

переносят в мерrrую колбу вместимостью l00 мл. Доводят объём раствора в колбе до метки

изооктzlном.
А.2.2.3 Приготовление смеси с массовой концентацией гексахлорбензола 100 мкг/дм]

(l00 пг/мкл).
ffiирают с помощью пипетки l0 мл растворц пригоmыIенного по А.2.2.2, и переносят

его в мерную колбу вместимостью l00 мл. .щоводят объём раствора в колбе до метки изоок-

таном.
Д.2.2.4 Приготовлепие смеси с массовой концентрацией гексахлорбензола 10 мкг/дм3

(10 пг/мкл).
ffiирают с помощью пипежи 1 мл раствора, приготовленного по А,2.2.2, и переносят

его в мерн}.ю колбу вместимостью 100 мл. Доводят объём раствора в колбе до метки изоок-

TllнoM.


