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1 общие поJlоlкения
Настоящая меюдика распрстаняется на комплексы хроматOграфические гzвовые

кХрмос ГХ-1000) (далее - комплексы) и устанавлива9т методы первичной поверки до ввода в

эксплуатацию и периодической поверки в прцессе эксплуатации, а таюl(е после ремокга.
Требомния по обеспечению прослежикrcмости поверяемых комплексов к государствеННЫМ

первичным этllлонам единиц величин выполняются пуг₠м реализации методик ИЗМеРеНИЙ С

применением стандартных образчов угвержденного типа и средств измерений, применяемых в

качестве эталона, прослеживаемых к государственным первичным этaшонам Гэт 3-2020 кгпэ
единицы массы - килограммаD в соответствии с приказом Федерального агентства по техНИЧеСКОМУ

реryлированию и метрологии от М.07 .2022 г. Nэ t 622 <Об угверждении Государственной

поверочноЙ схемы для средств измерений массы>; ГЭТ l5+20l9 <ГПЭ единиц молярноЙ доли,
массовой доли и массовой концентации компонентов в гiвовых и газоконденсатных средахD В

соответствии с приказом Федерального агентстм по техническому реryлированию и МеТРОЛОГИИ ОТ

3l декабря 2020 г. Ns 2315 кОб угверждении Государственной поверочной схемы для средств

измерний содержания компонентов в газовых и гrвоконденсатных средахD.

Меюд, обеспечивающий реализацию мgгодики поверки - косвенное измерение

поверяемым средством измерений величины, воспроизводимой стандартным образцом.

2 Перечень операцrrй поверки средства измереншй
2.1 При проведении поверки должны быть выполнены операции, указанные в таблиЦе l.
2.2 На основании письменнОго змвления владельца средств измерений или лица,

предоставившего их на поверку, оформленного в произвольной форме, лля комплекса, имеющего

несколько детекгоров, допускается проведение периодической поверки с отдельными детеlсгорами

из состава средств измерений.
таблица l - оп ции по ки

Наименование операции

Номер
пункта

методики
поверки

Обязательность проведения

операции при:

Первичной
поверке

Периодической
поверке

l Внешний осмотр 7 Да

2 Подготовка к поверке и опробование
средства измерений

Да Да

3 Проверка программного обеспечения
средства измерений

9 .I[a Да

4 Определение метологических характеристик
средства измерений и подтверr(дение
соответствия средства измерений
метрологическим требованиям

l0 Да Да')

4.1 Определение лрейфа нулевого сигнала

детекюров
Да Да')

4.2 Определение предела детекгиромния l0.2 Да Да')

l0.3 Да Да')

2

Да

8

l0. l

4.З Определение соотношения сигнал/шум для
МС,Щ (при нzlличии МСЩ в составе комплекса)



п должение таблицы l
Обязательность проведения

операции при:

Периодической
поверке

Первичной
поверке

Номер
пункта

методики
поверки

Наименование операции

Дч')Даl0.4
4.4 Определение 0гносительного среднего

квадратического откJIонения выходного

сигнала (врмени выхода и площади пика)

дu,\Нет
4.5 Определение показателей точности

результатов измерений, установленных в Н,Щ на

методику измерений

Да')Даl0.64.6 Подтверждение соответствия средства

измерений метологическим требованиям

!аДа1l5 Оформление результатов поверки

Примечания:
в случае использования комплекса для специч!льных анализов, перечень которых приведен в

прильжении Д, поверка (первичная, периодическая и при выпуске из ремонта) проводится в

соответствии с приложениями Б и В.
ir np, оr"уr"r"r, НД 

"u 
методикУ измерений, аlтесmванн},ю в установленном порядке по ГоСТ Р

8.56з-2009 Государственная система обеспечения единства измерений (ГСИ). Метолики (мегоды)

измерений.

') np" r-""n" НД на мgгодику измерений, аlтестованную в установленном порядке по ГоСТ Р

8.5бз-2009 Государственна, 
""ire"u 

обеспечения единства измерений (ГСИ). Метолики (методы)

измерений.

3 Требовапия к усповиям проведения поверки

при проведении поверки должны быть соблюдены следующие условия:

- температура окружающей среды (20 + 5) "С;
_ относительная влажность от 30 % до 80 %;

- атмосферное давление от 84 до 106 кПа (от 630 до 800 мм

рт.ст.), изменяЮщееся в процесСе поверки не более чем на +5 KIla (+3,75 мм рт,ст,),

5 Метрологические и технические требования к средствам пoBepkrt

При проведении поверки применяют средства поверки (приборы,

оборудование, реакгивы и материалы), указанные в таблице 2,

4 Трбомния к специалистам, 0существляющим поверку

к проведению поверки допускаются поверители из числа сотрудников юридических лиц

и индивидуальных предпринимателей, аккредитоваяных на проведение поверки в соответствии с

за*о"одчrёп""ruо*, РФ об аккредитацИи в национальной системе аккредитациrr, изучивших

настоящую методикч поверки и руководство по эксплуатации,

вспомогательное

l0.5

J



Табли 2_с TBil пове ки

Перечень ркомендуемых средств
поверки

Метрологические и технические тебомния к
средсткrм поверки, необходимые для

проведения поверки

Операции
поверки,

требуrощие
применение

кипо

Средства измерений темпераryры

окружающего воздуха в диапазоне измерений

от l5 ОС 
до 30 ОС с абсолютной погрешностью

не более l ос

Средства измерений относrгельной
влажности оФужающего возд}ха в диапазоне
измерения относlтгельной влiDкности возд}ха

от 30 % до 80 % с абсолютной погрешностью

не более 3 ой

Измерrrгели влФкности и

температуры ИВТМ-7,
модификации ИВТМ-7 5Д
(рег. Nч 7l394-18)

Контрль
условий
проведения
поверки (п. 8.1)

Средства измерений атмосферного давления в

диапазоне измерений от 84 до 106 кПа с
аOсолютнои по шностью не более 0 5 кЛа

Весы лабораторные элекгронные
. ]ф в ФИФ 2|464-07мЕ 235 S

.Щиапазон измерений массы от 0 до 2З0 г;

по ешность + 000240 00002_0

Азот газообразный особой чистоты сорт первый, ГОСТ 929з-74, объемная доля

основного вешества 99 999 о/о

Аргон газообразный высшего сорта, ГОСт l0l57-20l 6, объемная доля основного

вещества 99 99З о/о

Аргон газообразный высокой чисmты 5.5 ту 20,1 1.1 1_00б-459057l5-20l7,

объемная доля основно го вещества 99 9995 %
3468_7 204_005 5 )з 06,2ту5 5и ч истоты 8,иы ковысо 6,газообразн

899 %% 99999 9996ве тва доял щеснобъем ая до
7 25- 0 7905 50 -006-42туистотычвы косо иныаз иА нго газообрр

о/о99 99999 99 699ве отества донос во гоном ная щобъе доля
Гелий газообразный, марка А, ry027l -l35 -зlз2з949-2005, объемная доля

основного вещестм 99 995 о/о

Гелий высокой чистоты марка 5.5, ТУ 027l-001-459057l5-2016, объемная доля

основного вещестм 99 9995 о/о

Гелий высокой чистоты марка б.0, ТУ 0271-00l45905715-2016, объемная доля

основного вешестм 99 9999%
Водород технический, марка А, ГОСТ З022-80, объемная до.ltя ос

кается использовать ге вото да

новного вещества

не менее 99 99% доп
Колбы 0 747ог ст 7см0 000отостьюествм доимныеJ класс точности

Пи
з 292 7 92сvотью 0ост доестимBN{

5-4 2 _84ту 06- 90 о/о0ем н 99неванв го веоооля но щестсм ваяассоч дхексанг
ту 6-09_661_76899енеене Ntвегоося он о ществilвнваяоасс долмктано чх

ту 6_09-3731_74.09нее 9ен мгоо ве естваял нос во н lцассом вая доон а}l чн

Ацетон х.ч., массовая доля основного вецества не менее 99,85 % стп ту сомп 2-

002-06
ества не менее 99 ту 6_09_92 |_7бмассовая оля основногоИзоокта 9

Воздух сжатый, по ГоСТ l7433_80 (допускается использовать компрессор воздуха

безмаслянный)

Подготовка к
поверке и

опробование
(п. 8)

4

г

llАргон
отосновного

lll lll6.0,
о/о

гостlK.,racc точности



п должение таблицы 2

Перечень рекомендуемых средств
поверки

Операции
поверки,

требующие
применение

кидств пов

Метрологические и технические
требования к средствам поверки,

необходимые для проведения
поверки

Колонки хроматографические :

Колонки насадОчные и микронасадочные метalллические и стеклянные длиной

от l до б м внугренним диаметром от l до 3 мм;

колонки капилля ные вн нним диам мот0 l до0 53 мм

СО состава газовой смеси пропан в

гелии гсо l0655_20l5

Рабочuе эmмоны еduнuц соdерэrанuя
компоненпов в zазовых смесж 2-zo

разряlа tl выuле по ГПС в

соопвеmсmвuu с прuказом

Россmанdарmа оm З1 dекабря 2020 z-

Ns 23l5.
Пределы допускаемой относительной
погрешности +(2-5) %

Объемная доля пропана от 0,1 % до

0 %
СО состава гaвовой смеси пропан в

гсо l0651-20l5азоте
объемная доля пропана от 0,1 % до

0,5%
СО состава газовой смеси: водород в

азоте, ГСо |2зз1,202з, ГСо 10б5l-

20l5

Молярная доля водорода от 0,6 % до

1,0 %

со состава газовой смеси: азот в
гсо l2331-2023гели

Молярная доля азота от 0,3 % до 1,0 %

СО состава сероводород в азоте, ГСо
|2зз7-2023

Моrrярная доля сероводорода от

9l0{ % до 35 зlOJ%
СО состава сероводорд в азоте, Г
12зз,|-202з

соМолярная доля сероводорода

6104 % до 3

от

2 310J%
СО состава сероводород в азоте, ГСоМолярная доля сероводорода

lOJ % до 1,3 l0-з %

от

6,5
СО соgгава сероводород в метане,

гсо |23з7-2023
Молярная доля сероводорода
2,6104 О/о до З

от

з l0-З %
СО состава сероводород в гелии, ГСО
l0605-20l5

доля сероводорода от
о3 3.10J %5 9.10,| %

Мо,.rярная

СО состава сероводород в гелии, гсо
l0605-20l5

ля аяном р
-1 % 3 36 02 до

СО состава сероводород в гелии. Г
l0605_20l5

соМолярная
6,5 lOJ %

доля сероводорода от

доl з 10,з о/о

гсо l2з37-202з
доля сероводорода от

5 lOJ % до l6

Молярная
l0J %

СО состава карбонилсульфид в азоте,

гсо 10506-20l4
Молярная доля карбонилсульфида от

2, |0'' уо до 2,10-з уо
СО состава карбонилсульфид в гелии,

гсо l0607-20l5
Молярная доля карбонилсульфида от

2.10-j Уо до 2, |0-з о/о

5

|2зз,7-202з

доJIя сероводорода от

.lOJ %

СО состава сероводород в метане,

Определение
метрологических
харакгеристик
средства
измерений и

подтверждение
соответствия
средства
измерений
метрлогическим
требованиям
(п. l0)



п должение табли 2

Перечень рекомендуемых средств

поверки

Операции
поверки,

требующие
применение

кис по

Метрологические и технические
требования к средствам поверки,

необходимые для проведения

поверки

СО состава кислород, водород в

аргоне (азоте, гелии), ГСО 123З0-202З
Молярная доля кислорода от
1,0.10-2 % до 3,10-2 7о, молярная доля

0.10-2 до З.Ю-2 УоoTlво
СО состава кислород, водород в

аргоне, ГСО l0601-2015, ГСО l2З30-
Молярная доля кислорода от
1,0.10.2 % до 3,10-2 7о, молярнм доля

0. l0' % до 3, l0'да от lво
СО сосгам газовой смеси водорол

кислород, азот, метан, монооксид

углеродц неон, диоксид углерода в

гелии, ГСо |23з1-202з

до 5, l0J Уо, молярная доля кислорода

от 1,0,10{ % до 5,10-] О/о, молярная

доля азота m 1,0,10] % до 5,10J %,

молярнаJI доJlя метана от l ,0, l0{ % до

5,10-] %, молярнirя доля монооксида

углерода от 1,0, lOa % до 5,10J %,

мол"р"а" доля неона от 1,0,10{ % до
l , lOJ %, моJlярнм доJuI диоксида

Молярная доля водорода от l ,0, l04 о/о

гл да от l 0. l04 % до 5, l0J %
со состава газовой смеси метан в

гсо l2331-2023гелии
Молярная доля метана от 5,0, l

до 1,10J %

о4 о/о

СО состава искусственной смеси

неон, alзот, водород, кислород, метан в

аргоне, ГСО 12З31-202З

Молярная доля азота от 5,0, l

1,5,tOJ %, молярнzlя доля метана от
5,0,10{ до 1,5,10J %, молярнаJI доля

0r%до

неона от l 0.10-4%до 1,10J%
СО состам искуссгвенной газовой

смеси дихлормеrан, хлороформ,

дихJIорэтан, чегырххлористый

углерод, трихлорэтилен,

тетр.йлорэтилен в азоте, ГСО 10550-

2014

Молярнм доJrя дихлорметана от

7,8 l0{ % до 7,8 10а 7о, молярная доля

хлороформа m 5,6 106 % до 5,6 lOa
О/о, МОЛЯРНаЯ ДОЛЯ ДИХЛОРЭТаНа ОТ

б,8 l0{ % до 6,8 l0a 7о, молярная доля

четыреххлористого углерода от

4,4-1О'6 Уо до 4,4lOtr О/о, молярная доля

трихJIорэтилена от 5,1 l0{ % до
5,1 l0-1 О/о, молярнм доля
тетрахJIорэтилена от 4,1 106 % до

4 l l04 %
типа МШ-l0М 0Ми ш сL0естиN,вм остьФг Фв иицы

Шприu Hamilton серия l 000, рг.Nl бз779-|6, относrгельн:Ul погрешность

+| о/о

Шприц Hamilton сериЯ 7000, рег.Nэ бз779-|6, относительная погрешность

+8%
иц Hamilton ия 700 г.J',l! 63779-1 ность *5 oZ

относительнtц поt-ll п

6

202з

1,5, |0-3 %, молярная доля водорода от

5,0.10-4 % до 1,5,10-З о/о, молярная

доля кислорда от 5,0, l0{ % до

.Ns 82з5- llI l
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применяемые при поверке средства измерений должны бьrгь поверены, стандаргные

образцы, магериалы и реактивы должны имgгь действующие паспорга.

,щопускается использовать другие средстм измерений, метрологические и технические

характеристики которых соответствуют указанным в таблице 2.

При наличии нормативной документации на меюдику измерений по ГоСт р 8.563-2009

метрологические и технические характ₠ристики средств поверки дол,(ны соответствомть

требованиям ршдела о средствiлх измерений методики измерений.

,щопускаетtя проводить поверку комплекса только по одному из контрольных веществ,

змвленных для данного детекгора.
жидкие контрольные смеси для поверки изготавлимют объемно-весовым методом на

основе указанных стандартных образцов по прилагаемой инструкции (см. приложение Г насmящей

мп).

б Требования ýс.ловия) по обеспечепию безопасноgгп проведения поверки

Все работы, относящиеся к поверке комплекса, должны быть выполнены с соблюдением

требований безопасности, приведенных в руководстве по его эксплуатации, а также в приказе

Ns 903н оТ 15.12.2020 г. кОб 1тверждении правил по охране туда при эксплуатации

элекгроусlановокD.
при поверке должны бьпь соблюдены требомния безопасности и санитарно-гигиенические

требования по СЪнПиН 1,2.з685_2l Система стандартов безопасности труда (ССБТ). Вредные

"Ъщ""r"ч. 
Классификация и общие требования безопасности (с Изменениями Nэl, 2),

При эксплуатации комплекс должен бьпь заземлен.

при использовании водорода в качестве пва-носителя использование устройства контроля

утечки водорода в термостате колонок ОБЯЗАТЕЛЬНО!!!
Поверитель должен пройти инструктiDк по технике безопасности и противопожарной

безопасности, в том числе на рабочем месте.

7 Внешнrrй осмотр
При внешнем осмоте устанавливают следующее:

- соответствие комплекгности комплекса и номеров блоков данным эксплуатационной

докуме}rтации;

- соответствие заводского номера комплекса, однозначно идеrrгифиuирующего экземпJUlр

СИ;

- соответствие маркировки требомниям эксплуатационной документации;

7

Перчень рекомендуемых средств
поверки

Операции
поверки,

требующие
применение

с дств по ки

Метрологические и технические
требования к средствalм поверки,

необходимые для прведения
поверки

Геmан эталонный, массовая доля (rcновною вещества не менее 99 о/о, Гост

Линдан, массовtц доля основного вещества не менее 98 7о, гсо 8890-2007

Метафос (паратионметил) в гексане, массомя концентация метафоса от 90

до l20 мг/дм ] гсо l I05б-2018

Метафос (паратионметил) в изоокгане, массовая концен,Фация м

до l20 мг/дмЗ, гсо l l057_2018

етафоса от 90

99 о/о со 7 4 9Бе J г l l 5ен еv неевесомас вая оля ществанзол чх д
Гексахлорбензол, массов:rя

гсо 9l06-2008
доля основною вещества не менее 98 Уо,

25828-83

основного



- отсуIствие повреж.дений, прспятствующих применению комплекса;

- соответствие внешнего вида комплекса описанию и изобржению, приведенному в

опис!lнии типа;

- исправность механизмов и крепежных детarлей.

8 Подготовка к поверке п опробоваппе средства пзмеренпй
8.1 Подгоювка к поверке
Перд прведением поверки доJDкны быть вьтполнены следующие подгOmвительные

работы:
- прверены усJIовия проведения поверки (см. п.3);

- приютовление контрльных рlютворв (инструlоцля по приготовлению кокгрольных

расгворов приведена в приложении Q;
- если комплекс поверяется в соответствии с НД на методику измернпй, то подготовка

комплекса ос)лцествJIяется в соответствии с раздеJIом НД по подготовке к выполнению иЗмеРеНИй.

8.2 Опробование
При проведении опробоваlшя вьшолняется:

- проверка общего функrцлонированпя при вкJIючении комплекса;

- проверка гермети.Iности пlзовых линий;

- установка и кондиционирвание колонок.
Опробование осуществJиют в соответствии с требованиями эксптryатационноЙ

докумеtrгации на комплекс.
9 Проверка программпого обеспеченпя средства нзмеренпй
Прверяют правильность идешификационных данных пргрtlJt{много обеспечения И

прхожденшI теста при вкJIюченпи прибора и подкJIючении его к пргр:lммному обеспечению.

9.1 fuя прверки идегrпrфикационного нмменовilния и номера верии пргра}rмною
обеспечения необходимо выполнитъ следуюцryю последоватеJIьность оперыцлй:

- вкJIюIмть персональIшй кошIьютер и дать время для загрузки операционной системы;

- зllпустить программное обеспечение <Хромос>;

- после запуска прграммного обеспечения кХромос> и отображения главною окна, ЕужнО

выбрать меню "Справка" - "О прграмме".

- в окне "О программе" отобразится требуемая информачия.
Результаты проверки пргр!lll{много обеспечеrп,rя счrтают положительными, еСЛИ В

прфilIr.{мном обеспечении полrIены идеrпификационные данные, соответствующие

представленным в таблице 3, а по окончании времени тестирования KoмImeкcil отсуFствУеТ

собщение о неисправности.
Идеrrтификационные данные программного обеспечения представлены в табл,Iце 3.

Табmца 3 - Иденти икационньiе данные го обеспечения

9.2 Тестирование комплекса

.Щля тестированиJl комплекса необходимо выполнить следующую последоват₠льнОСТЬ

операций:

- после прверки программного обеспечения вк.пючrтгь хроматограф;
_ выполнить подкJIючеЕие хроматографа к прграммному обеспечениЮ в СООТВеТСТВИИ С

эксплуатационной документацией;

8

ЗначениеИдентификационные данные (прдзцецц)
ХромосНаименование программного обеспечения

CalcModule.dllИдеrпификационное наименование программного обеспече ния
|.2Ном иденти икационный ном много обеспеченияии

3'lc2b'labвои ма исполняемого кодако ая
cRc_32Алюрлтгм вычисления цифрового иде программного кода



- дождаться загрузки всех парамЕtров из прибора в программное обеспечение;

- убедитьсЯ в отс)пствии сообщения об ошибках в проФаммном обеспечении после загрузки

всех параметов из прибора.
10 Опрделение метрологпческих характеристпк средства измеренип п подтверr(дение

соответствия средствд измерений метрологичФскпм трбованиям
,щля определения метрологических харакгеристик хроматограф включают, задают рабочий

режим В соответствиИ с таблицеЙ 4 и после выхода на рабОчий режиМ определяют дреЙф нулевого

сигнала, предел детекгирования и Оско выходного сигнала.

Время выхода на рабочий режим для всех детекгоров составляет не более 2 часов (для

комплекса с МС,Щ в соотвегствии с эксплуатационными документами на МСД).
Таблица 4 - Рабочий м ведения пове ки

,Щетекгор

ПФ.Щ-S по сере в
мегафосе

наименомние
парамеца режима

Темпераryра
термостаmв, ОС:

- колонок

- испарителя

- детекгора
Тип газа-носите.ги

Расходы, см]/мин:

- гaв-носитель
(насадочная колонка)

газ_носитель
(капил:lярная

колонка)

- водород

- возд}х

Значение
параметра

Применяемм колонкаt)

9

Для насадочного испаритеJuI

насадочнalя колонка, заполненная

хроматоном N-AW-HMDS или N-AW-
DMCS, НЖФ - силикон SE-30 (или

аналогичная).

!ля капиллярного испарителя

капиллярная колонка с НЖФ

диметилполисилоксан (или аналогичная).

Для крана-дозатора - насадочная

колонка, заполненная окисью ilлюминия

аюивной или капиллярнаrl колонка

диметилполисилоксан, PlotQ, Alumina
(или аналогичная).

80+20
l80 + l0
80+20
180+ l0

Гелий, азот,

аргон, воздуС)

оптимальный
дJlя

применяемой
колонки
25+5

250 + 50
25+5

20+ l0

пид,
пид

повышенной
чувствительности

Темпераryра
термосгатов, ОС:

- колонок

- испарителя

- крана_дозатора

- детекгора
тип газа-носителя

Расходы, см3/мин:

- газ-носитель
(насадочная колонка)

- газ_носитель
(капиллярная

колонм)

_ водород

- воздух

- газ поддува

Стекляннм колонка, заполненнaм

хроматоном N-AW-HMDS или N-AW-
DMCS, НЖФ силикон SE-30 (или

аналогичная)
Капиллярная колонка с НЖФ
диметилполисилоксан, длиной не более

30 м и толщиной НЖФ не более l мкм
(или аналогичная).

200 + 20
250 + 20
l50+ l0

Гелий (азот,

аргон)

оптимальный
для

применяемой
колонки
l00 + 20
80+20

з0+5
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,Щетекгор

пФд-S,
пФд-S

повышенной
чувствительности
по сероводороду

ПФД-S по

карбонилсулфилу

эзд

Температ5ра
термосгаюв, ЧС:

- колонок

- кран_дозitюр

- испарrт₠ль

- детекюра
тип газа- нос ителя

Расходы, см3/мин:

-газ-носитель
(капиллярная колонка)

- водорд
- воздух

50+20
80+ l0
80+l0
l40 + l0

Гелий (азот,

аргон)

,,I|,ля насадочного испарителя

стекJIяннalя колонка, заполненнiUI

хроматоном N-AW-HMDS или N-AW-

DMCS, НЖФ силикон SE-30 (или

аналогичная).

!ля капиллярного испарителя

капиллярнм колонка с НЖФ

диметилполисилоксан (или аналогичная),

оптимальный
дlя

применяемой
колонки
l00 + 20

80+20

200 + 20
250 + 20
25g + 50

Азm(ОСЧ)

30*5

оптимальный
для

применяемой
колонки
з0+2

Применяемая колонка|)Значение
параметра

Капиллярная колонка с НЖФ

диметилполисилоксан (или аналогичная),

50+20
80* l0
80+ l0
l40 + l0

Гелий (азот,

аргон)
оптимальный

для
применяемой

колонки

l00 + 20
80+20

Температура
термостато в, ОС:

- колонок

- кран-дозаюр

- испаритель

- детектора
тип газа-носителя

Расходы, смз/мин:

- гlв-носитель
(капиллярная

колонка)

_ водород

- воздух

Температура
термостаюв, ОС:

- колонок

- испарителя

- детекгора
тип газа-носителя
Расходы, смЗ/мин:

- газ-носитель

- газ-носитель
(капиллярная

колонка)

- газ поддува

l0

(насадочная колонка)

Капиллярная колонка с tlЖФ l

д""arпппоп"aппоксан (или аналогичная),

наименомние
парамета режима



п таблицы 4

,Щегекгор
наименование

параметра режима

Значение
параметра

Приrrленяемая колонка1)

Фид Температура
термостатов, ОС:

- колонок

- испаритеJIя

- детектора
TrTl газа-носrrгеля

- гz!з-носrтеJъ
(насадочная колонка)

- гаt-носитель
(капиллярная
колонка)

- ftв поддува

60+20
180 + 20
180 + 20

Азm (гелий)
20+5

огпимальный
для

применяемой
колонки
l0+5

Дlб насадочного испар}rгеJIя

сTeKJиHHzUl колонка, зalполненнiul

хроматоном N-AW-HMDS пш N-AW-
DMCS, tDКФ силикон SE-30 (или

аналогичнм).

М к IилJирного испаритеJur

кilпилJulрная колонка с ЮКФ
диметилполисилоксан (или

аrалогичнм).

Температура
термостатов, ОС:

- колонок

- испаритеJUI

- детектора
Ttдl газа-носrrгеля
Расходы, см]/мин:

- ftlз-носитеJъ
(насадочнм колонка)

- пlз-носитеJБ
(капиллярная
колонка)

- водород

- воздух

- ftlз поддува

190 + 20
2з0+20
330+5

Азот (гелrй)

25+5

оrrпrмалышй
ця

примеrrяемой

13+3
l50 + 20
20+5

Дlя насадочного испаритеJuI

стек.rulннiш колонка, заполненнalя

хроматоном N-AW-HMDS или N-AW-
DMCS, НЖФ силикон SE-30 (или

ана.погичнм).

Д]я капиJIлярного испаритеJuI

капилJIярн{ц колонка с НЖФ
диметилполисилоксан (или

аналогичная).

,ЩТП проточный
по гепт {у, азоry

или пропану

Темпераryра
термостатов, ОС:

- колонок

- испарителя

- крана-дозатор

- детекгора
тип газа-носrгеля
Расходы, см3/мин:

- газ_носитель

- сравrrительrшй газ
Напряжение моста, В

60+20
l50 + 10

80*10
l50 + 20
Гелий

20+ l0
20+l0

6

!ля насадочною испаритеJIя

насадочнzц колонка, заполненнalя

хроматоном N-AW-HMDS или N-AW-
DMCS, НЖФ - силикон SE-30 (и;lи

аналогичная).

,Щля крана-дозатора по пропану -
насадочнzul колонкц заполненн{ц

окисью алюминия акгивной.

lstя крана-дозатора по азоту

насадочнarя колонка, заполненнм
молекулярными ситами NaX и;lи СаА.

ЩТП проточный
по водороду

Температура
термостатов, ОС:

- колонок

- испаритеjul
60+20
l50 + 10

Насадочная колонка, заполненнЕUI

молекуJIярными ситами NaX или СаА.

ll

тид
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- крана-дозатора

- детектора
тип газа-носителя
Расходы, смЗ/мин:

-газ-носитель
- сравнительный газ

Напряжение моста, В

Темпераryра
термосгатов, ОС:

- колонок

- испарителя

- крана-дозатора

- детеIсгора
тип газа-носителя

Расходы, см3/мин:

- гzlз-носитель

- сравнительный газ

Напряжение моста, В

Применяемая колонка1)

Щля насадочного испарителя

насадочная колонка, заполненная

хроматоном N-AW-HMDS или N-AW-

DMCS, проп"rчнным силиконом SE-30

(или аналогичная).

Для Фана-дозатора по пропану

насадочная колонка, заполненная окисью

алюминия акгивной.

.Щля крана-дозатора по азоту - насадочнм

колонка, заполненнаJI

ситами NaX или СаА.
молекулярными

80+ l0
150 + 20
Аргон

20+ 10

20+ l0
отlдо2

,ЩТП проточный
повышеннои

ччвствительности
по гептану, iвоту

или пропану

.ЩТП проточный
повышенной

чувствительности
по водородУ

дтп
полулиффузион-

ный,

дтп
полулиффузион-
ный повышенной
чувствительности

по водороду

Темпераryра
термостатов, ОС:

- колонок

- крана-дозатора

- детекгора
тип газа-носителя

Расходы, см]/мин:

- глt-носитель

- сравнительный газ

Напряжение моста, В

60+20
l50 + l0
80+ 10

l50 + 20
Гелий

20+ l0
20+ 10

от 8 до l0

Насадочная колонка, заполненная

молекулярными ситами NaX или СаА,

60+20
80+ l0
l50 + 20
Аргон

l0+3
l0+3

J

Значение
параметра

наименование
параметра режима.Щетекгор

Температура
термостатов, 

ОС:

- колонок
_ крана_дозатора

- детектора
тип газа-носrгеля
Расходы, см]/мин:

Насадочная колонка, заполненнаJl

молекулярными ситами NaX или СаА,

60+20
80+ 10

156 + 20
Аргон

20+ l0
20* l0
от3до4

- газ-носитель

- сравнительный газ

Напряжение моста, В

fuя капилJrярного испарителя

капиллярная колонка с НЖФ

о"r"r"Йопr""локсан (или аналогичнм),б0*20
l50+ 10

Темпераryра
термосгатов, ОС:

- колонок

- испарителя

дтп
микрообъемный

по пропану,
азоту, геIпану

12
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дтп
микрообъемный

по водороду

тхд

- крана-дозатора

- детекгора
тип газа-носителя
Расходы, см3/мин:

- газ_носитель

- сравнительный газ

Напряжение моста, В

Темпераryра
термостатов, ОС:

- колонок

- крана-дозатора

- детекгора
тип газа-носителя
Расходы, см]/мин:

- гaý-носитель

- сравнительный газ

Напряжение моста, В

fuя крана-дозатора - насадочн:lя

колонкц заполненнaul окисью :lлюминия

акгивной, капиллярн:Ul колонка

диметилполисилоксан, PlotQ, Аlчmiпа
(или аналогичная).

Дш крана-дозатора по азоту

капиллярная колонка Molesieve 5А.

.Щопускается использомние
микронасадочных колонок.

fuя крана-дозатора - капиллярн:uI

колонка Molesieve 5А.

.Щопускается использование

микронасадочных колонок.

80+ l0
l50 + 20
Гелий

8+2
8+2

от3до4

60+20
80+ l0
l50 + 20
Аргон

8+2
8+2

от l до2

,Щетекгор
наименование

параметра режима

fuя капиллярного испарителя

капилJlярнм колонка с НЖФ

диметилполисилоксан (или аналогичная).

[ля крана-дозаюра - насадочнiлrl колонка,

заполненнiля окисью алюминия акгивной,

капиллярная колонка с НЖФ

диметилполисилоксан, PlotQ, Alumina
(или аналогичная).

Для крана-доз:lтора по азоту

капиллярн:ul колонка Molesieve 5А.

.Щопускаегся использование

микронасадочных колонок.

60+20
l50 + l0
80 + l0
150 + 20
Гелий

8+2
8+2
)\

Темпераryра
термосгаmв, ОС:

- колонок

- испарителя

- крана-дозатора

- детекгора
тип газа-нос ителя

Расходы, см]/мин:

- га3-носитель

- сравнительныи газ

Напряжение моста, В

дтп
микрообъемный

KValco>

Насадочная колонка, заполненная

молекулярными ситами NaX или СаА.

50+ 15

б0+ l0
60+ l0

Аргон (гелий,

азот)
15+5

от 3 до l0
2+0,2

Температура
термосгатов, ОС:

- колонок

- крана-доз:lтора

- детекгора
тип газа-нослггеля

Расход, см3/мин:

- газ-носитель

- газ поддува3)

Напряжение моста, В

lз

Применяемая колонка|)Значение
параметра
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.Щетекюр

прд

наименование
параметра режима

Значение
параметра

Применяемая колонкаl)

Темпераryра
термосгатов, ОС:

- колонок

- крана-дозатора

- детеlсгора
тип газа-носителя

Расходы, см]/мин:

- гitз-носитель

- газ разряда
Темпераryра
термостатов, ОС:

- колонок

- крана_дозатора

- детекгора
тип газа-носителя

Расходы, смЗ/мин:
- газ_носитель
- газ разряда

80+20
80 + l0
l20 + 5

Гелий 5.5
(гелий 6.0)

б+ l
30+3

80+20
80 + l0
80+5

Гелий 5.5
(гелий 6,0)

l2+з
от 45 до 50

Капиллярная колонка Molsieve-SA или

анtlлогичная.

Насадочная колонка, заполненнiul

молекулярными ситами NaX или СаА.

хлд-S Температура
термостатов, ОС:

- колонок

- крана_дозатора

- детекгора
тип газа-носителя
Расход, см3/мин:
- газ_носитель

50+ l5
l00 + 20
200 + 20

Азот

оптимальный
для

применяемой
колонки

,I|ля капиллярного испарителя:

капиллярная колонка с НЖФ

диметилполисилоксан (или аналогичная).

ппФд Температура
термосгатов, ОС:

- колонок

- крана_дозirтора

- дет₠кюра
тип газа-носителя

Расход, см]/мин:
_ газ_носитель

50+ l5
l00 * 20
230 + 40

Азот (гелий,

аргон)

оптимальный
для

применяемой
колонки, но не

более 5

!ля капиллярного испарителя:

капиллярная колонка с НЖФ

диметилполисилоксан (или аналогичнм).

|4



Il должение таблицы 4

.Щетекгор
наименомние

параметра режима

Значение
параметра

Применяемая колонка|)

пэд Температура
терм осгатов, ОС:

- колонок

- крана_дозаюра
тип газа-носrгеля
Расход, смЗ/мин:

- гlв_носитель

- газ поддува

45 + 15

45 * 15

Аргон б,0,

Гелий 6,0 (7.0)

20+5
30 + 15

Насадочная колонка, заполненнм
молекулярными или угольными ситами.
Капиллярная колонка Molesieve-SA или

аналогичнaм.

рид Температура
термосгаюв, ОС:

- колонок

- крана-дозатора

- детекгора

Расходы, смЗ/мин:

- газ-носитель

- газ разряда

70+30
90+40
l50 + 50

гелий 5.5
(гелий 6.0)

оптимальный
для

применяемой
колонки
25+ l0

Капиллярная колонка с молекулярными
ситами, угольными ситами или

полимерным абсорбентом длиной от l0
до 60 м, диаметром от 0,25 до 0,53 мм
(например, HP-Molesieve, HP-PLOT Q и
т.д.)
Насадочная колонка, заполненная

молекулярными ситами NaX (СаА) или

угольными ситами, или полимерным

абсорбентом (например Порапак,

полисорб), или аналогичнм

мсд Температура:
термосгатов, ОС:

- испарителя

- интtрфейса

- исючника ионов,
ос

- квадруполя, 'С
- режим
программирования
температуры
термостата колонок:
ос

мин
Конечная
тем пература
,с
мин

- скорость нагрева,
оСlмин

тип газа-носrгеля
Расхол смЗ/мин:
газа-носителя

300
250
2з0

l50

90

3

2з0
0

l0
Гелий 6,0

l 0

Капиллярная колонка (5%

фенилметилсиликон) длина 30 м, диамегр
0,25 мм, толщина пленки 0,25 мкм.

l5

тип газа-носителя



.Щегекгор

п должение таблицы 4

ГСлt no r"u

ГСЛ) по линдану

наименомние
парамета р₠жима

Температlра
термосгатов, ОС:

- колонок

- крана_дозатора

- основания детекгора
тип газа-носителя
Расход, см3/мин:

- газ-н(rcитель

Температура
термосгатов, ОС:

- колонок

- испарителя

- основания детекгора
тип газа-носителя
Расход, см]/мин:

- г:лз-носитель азот
(гелий)

i З"а"ение
| параметра

60+20
80+30

220 + 50
Азот (гелий)

оптиммьный
относительно
применяемой

колонки

200 * 20
250 * 30
220 +20

Азот (гелий)

Применяемая колонка|)

.Щ,ля капиллярного испарителя:

калиллярнirя колонка с НЖФ
диметилполисилоксан (или аналогичная)

оптимальный
относительно
применяемой

колонки

Примечания:
приведённые режимы являются рекомендуемыми. .щопускаегся использование при проведении

поверки режимов отличных от приведённых в таблице 4. Использомнный при поверке режим должен

быть приведён в отчёте о поверке.
l).щопускается использомние любых колонок, обеспечимющих разделение пиков контрольного

вещества с остальными компонентами контрольной смеси.
2) При наличии НТЩ на МИ.
з) При опрелелении предела детекгирования Тхд по водороду в качестве газа поддува используется

смесь кислорда в газе-н(rcителе (содержание кислорода от l до 5 % об.). При определениИ ПРеДеЛа

детектирования Тх,щ по кислороду в качестве газа поддува используется смесь водорода в газе_

носителе (содержание водорода от l ло 5 % об.).
а) Режим работы Гс.щ (темпераryра и расходы вспомогательных газов) в соответствии с

рекомендациями производителя ГС,Щ.

l0.1 Опрлеление дрейфа нулевого сигнilла детекторов и уровня флукгуационных шумов

,Щля определения дрейфа нулевого сигнtlла дет₠кторов и уровня флукгуачионных шумов

после выхода хроматографа на режим при условиях поверки, приведенных в таблице 4, записывают

и сохраняют хроматограмму дIительностью не менее l часа.

дя определения дрейфа нулевого сигнала детекгоров и уровня флукгуаuионных шумов на

полученной хроматограмме выделяют участок хроматограммы не менее l минлы, не содержащий

одиночных выбросов, длlттельностью более l с. Выделенный участок хроматофаммы, не

содержащий размеченных пиков, вырезается и сохраняется в виде самостоятельной хроматограммы

и брабатываегся в поле <Нулевая линияD в окне кПоверка> ПО кХрмос>.

lб



Значение лрейфа нулевого сигнала детекгоров IIид, эзд, тид, пФд_S, пФд-S
повышенноЙ чувствительноСти, ФИ.Щ, ппФд, хJIд_S, ГС,Щ в амперах в час (Д/ч), а детекгоров,ЩТП
проточный, ,ЩТП проточный повышенной чувствительности, .ЩТП полулиффузионный, .ЩТП

полулиффузионный повышенной чувствительности, Щтп микрообъемный, .щтп микрообъемный

KVaIco>, ПРД, ПЭД, ТХД РИД в вольтах в час (В/ч) определяется по формуле (l)
А'у = Ау,К"р (1)

где

Ду - смещение урвня нулевого сигнllла детекгора мВ/ч, рассчитанное ПО кХромос>;

к.о - коэффичиент преобразомния усилителя выходного сигнarла для детекгорв:
ПИД, ТИД, ПФД-S, ПФД-S повышенной чувствительности,
ФИД, ЭЗД, ППФД, ХJIД-S, ГСД l0-|3ДмВ;

дтп проmчный, дтп прточный повышенной чувствительности, дтп
полулиффузионный, дтп полулиффузионный повышенной чувствительности. дтп
микрообъемный, ,ЩТП микрообъемный <Vаlсо> l0-5B/MB;

прд,пэд,тхдрид IOJB/MB.
значение дрейфа нулевого сигнала детекгора и значение урвня флукгуационных шумов

определяется по одной хроматограмме.
значение дрейфа нулевого сигнала детекгоров и уровня флукгуационных шумов нулевого

сигнала рассчитывается автоматически ПО кХромос> в разделе <Поверко.

,Щопустимые значения дрейфа нулевых сигнiллов детекгоров укiваны в Таблице 6.

l0.2 Определение предела детекгирования

Для определения предела детекгирования в хроматофаф вводят контрольный образец,

соответствующий поверяемому детекгору (таблиrц 5).

жидкую контрольную смесь вводят с помощью микрошприцц газовую контольную

смесь газовым краном_дозатором или гtвоплотным шприцем.

Контрольная смесь вводится не менее пяти раз.
Режимы поверки приведены в таблице 4, состав контрольных смесеЙ приведён в таблице 5.

Таблица 5 - Контрольные смеси

Контрольная смесь,
единицы измерения

содержания
контрльного вещества

в смеси

Пропан в гелии
(пропан в азоте), 7о об.

Содержание
контрольного

вещества в
контрльной

смеси,
насадочный

вариант

от 2,5, l0J
до 3,0,10J

Объем пробы,

Солержание
конlрольного

вещества в

контрольной
смеси,

капиллярный
&lриант

от 2,5, l0J
до 3,0,10J

от 0,1 до 0,5

пид, пид
повышенной
ччвствитель-
ности от 1,0, l0-2

до2

объем
прбы, смЗ

от 1,0, l0-4

до 2,0, l0J

от 1,0, l0-2

до2

зсм

от 2,5, l0J
до 3,0, l0J

от 0,6 до l ,0

от 1,0, I0-]

до 2,0, l 0j

от 1,0, l0-2

до2

|7

Гептан в нонане, г/см]
дтп
проточный

Водород в азоте
(аргоне, гелии), 7о мол.

,Щегеrгор

Гептан в нонане, г/см]
от 1,0, l 0-]

до 2,0, l0-]

от 0,1 до 0,5



Объем пробы,
см3,Щсгеrгор

Контрольная смесь,
единицы измерения

содержания
контольного вещества

в смеси

Содержание
контрольного

вещества в

контрольной
смеси,

насадочный
вариант

от l,0, l0-2

до2
от 0,1 до 0,5

от l ,0, l0-2

до2

Пропан в гелии (пропан
в азоте), % об.

Азот в гелии, Уо мол. от 0,3 до 1,0

от t,0, 10j
до 2,0, l 0J

от 2,5, l0-3

до 3,0, l0J

от l,0, l0-2

до2
от 0,б до l,0

m 1,0,10-2

до2
от 0,1 до 0.5

от 1,0, l0-2

до2
от 0,3 до 1,0

от 0,0l до 2от 0,6 до l ,0

от 1,0, l 0а
до 2,0, 10-]

от 2,5, 10-з

до 3,0,10J
от 2,5, 10-3

до 3,0, l0J
от 1,0, l0-з

до 2,0, l0-3Гептан в нонане, г/см3

от 0,0l до 2от 0,6 до 1,0
от 1,0, l 0-2

до2
m 0,6 до 1,0

Водород в азоте, Уо

мол.

от 0,0l до 2от 0,1 до 0,5
от l ,0, l0-2

до2
от 0,1 до 0,5

Пропан в гелии,
(пропан в азоте), О/о об.

от 0,0l до 2от 0,3 до l ,0от 0,3 до 1,0
от 1,0, l0'2

до2

дтп
микро_
объемный

Азот в гелии, %о мол.

п лжение таблицы 5

Содержание
контрольного

вещества в
контрольной

смеси.
капиллярный

варl-tант

объем
пробы, смЗ

дтп
проточный
повышенной
ччвствитель-
ности

Гептан в нонане, г/смЗ

Водород в азоте
(аргоне, гелии), 7о мол.

дтп
полудиффузи
онный

дтп
полудиффузи
онный
повышенной
чувствитель_
ности

Пропан в гелии
(пропанвазоте),%об.

Азот в гелии, О% мол.

Водород в азоте
(аргоне, гелии), О/о мол.

l8



п должение табл

,Щегеrгор

Контрольная смесь,
единицы измерения

содержания
контрольного вещества

в смеси

Пропан в гелии
(пропанвазоте),%об.

Содержание
контрольного

вещества в

контрольной
смеси,

насадочный
вариант

от 0,1 до 0,5 от 0,01 до 2 от 0,1 до 0,5

5

дтп
микро-
объемный
KValco>

от 0,01 ло
2

тид

прд

Мегафос в ацетоне
(гексане, изооrгане),
г/см3

Метан в гелии, 7о мол.

от 9,0,10J
до 1,2, t 0{

от 1,0, l0-]

до 2,0, l0J
от 9,0,10-6

до 1,2, l0-5

от 1,0,10-з

до 2,0, l0-]

от 2,5, l0-1

до2

объем
пробы, см3

Содержание
КОНФОЛЬНОГО

вещества в
контрольной

смеси,
капиллярный

вариант

m 1,0,10-з

до 2,0,10J
от l,8, l0-7

до 2,2,|0-7
от l ,0, l0J
до 2,0, l0-jЛиндан в гексане, г/см3

эзд

от 2,5,10-1

до2

пФд-S
повышенной
чувствитель_
ности

Сероводород в азоте
(гелии), 7о мол.

от 1,0, l0J
до 2,0, l0-]

от 9,0, 10-6

до 1.2, l0J
Мегафос в ацЕтоне
(гексане, изоокгане),
г/смз

от 9,0, l 0-7

до 1,2, l06
от 1,0, l0-r
до 2,0, l0J

от 5,9 l 0-а

до 3,3 l0,з
Сероводород в азоте
(гелии), 7о мол.

от 2,5,10-1

до2
Сероводород в метане,
о% мол.

от 2,5,10-1

до2
от 2,0, l 0-5

до 2,0, l0-]

пФд-S

Карбонилсульфид в

азоте (гелии), Уо мол.

от 1,0, l0-з

до 2,0,10J
от 9,0, l0-)

до 1,2, l 0-4

от 1.0, l0-r

до 2,0, l0-3

от 9,0,10-5

до 1,2, l0-4
Фид

Бензол в нонане, г/см]

от 5.10-4

до 1,0, l 0J
от 2,0, l 0-2

до 5,0, 10-2от 0,5 до l,0

m t,0,10-2

до 3,0,10-2

от 1,0, l0-2

до 3,0,10-2

от l,0, l0-2

до2

от 1,0, l0-2

до2

Водород в аргоне
(азоте, гелии), 9/о мол.

Кислород в арюне
(азоте, гелии), Уо мол.

тхд

хлд_S

tшФд

от 2,5, 10-1

до2
от 6,5 l0-5

до 1,3 l0-]

от 2,6 l0]
до з,3 l0J

Сероводород в метане
(азоте, гелии), 7о мол.

Сероводород в метане
(азоте, гелии), О/o мол.

от 2,5, l0-1

до2

l9

Объем пробы,
см]

от 1,8, l0-8

до 2,2.10l

от 5,9 l 0-а

до 3,3 l0j

от 2,6 l0{
до з,3 l0J

от 5, l0{
до l ,0, l0J



,Щетектор

Контрольная смесь,
единицы измерения

содержания
контрольного вещества в

смеси

от 1,0, 1 0-2

до2
5,0, l0J до

1,5. l0JАзот в аргоне, 7о мол.
m5,0,10r 

l

до 1,5.10-] 
l

от l ,0, l0-2

до2

от 5,0, l 0-а

до 1,5. lOJ
от 1,0. l0-2

до2
5,0, lOtr до

1,5.10-]

m 1,0,10-2

до2
Водород в аргоне, 7о

мол.

Кислород в аргоне, 7о

Метан в аргоне, Уо мол.

мол

от l,0, l 0-2

до2

5,0,10J до
1,5. l0J

от 5,0, l0f
до 1.5. l0J

от 1,0,10-2

до2

5,0,10{ до
1,5. 10J

m 5,0,10-a

до 1,5, l0-з

от 1,0, l 0-2

до2
от l ,0, l0a
до 1,0. l0-]

пэд

Неон в гелии (арюне),

7о мол.

от 1.0, lO-a

до 1,0, l0J
от t,0, l0-]

до 2,0, l0-3
1,0.10-tГексахлорбенюл в

изоокгане, г/см]
мсд

от l ,0, l0-]

до 2,0, l0-]
1.0. l0,5Линдан в гексане, г/см]

от 1,0, l0-2

до2
от 7,8 l 0-6

до 7.8 l0-4
.Щихлорметан в азоте,
о/о мол.

от 1,0,10-2

до2

Хлороформ в азоте,

7о мол.
от 5,6 106

до 5,б 104

от 1,0, l0-2

до2
от 6,8 1 0-6

до 6,8 l0-a
.Щихлорэтан в азоте,
ой мол.

от 1,0, l0-2

до2
от 4,4 l06
до 4,4 l04

Четыреххлорисгый

УГЛеРОД В аЗОТе, О/о МОЛ.

от t,0, l0'2
до2

от 5,1 106

до 5,1,10-1
Трихлорзгилен в азсrге,
о/о мол.

от 1,0,10-2

до2
L

от 4,1 l0-6

до4,1 l0-4

гсд

Тетрахлортгилен в

азоте, 7о мол.

от 1,0,10a

до 5,0, l0-]
Водород в
гелии. %о мол.

от 1,0, t 0{
до 5,0. l0J

от 1,0, 10-а

до 5,0, l0-]
Кислород в гелии, О%

мол.

от 1,0, l0'
до2

от l ,0, 1 0-а

до 5,0, l0-]

от 1,0, t 0-2

до2

от l,0, l0{
до 5,0, t 0-]

рид

Азот в гелии, 7о мол.

tl ие таблицы 5

Содержание
контрольного

вещества в
контрльной

смеси,
насадочный

вариант

Объем пробы,
см'

Содержание
контрольного

вещества в
контрольной

смеси,
капиллярный

вариант

объем
пробы, смЗ

от 1,0,10-2

до2

от 1,0,10-2

до2

от 1,0,10-2

до2
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от 1,0,1Otr

до 5,0, l 0j



п должение таблицы 5

Контрльная смесь,
единицы измеренпя

содержания
контрльного вещества

в смеси

Содержание
контрольного

вещества в
контрльной

смеси,
насадочный

вариант

Для ПИЛ ТИД, эзд, пФд-S, ПФ/[-S повышенной чувствительноqги, ФИД, хлд-S, ппФд,

ГС.Щ прлел детектирвания Jл1, rlс, рассчитываю;*:,формуле (2)

,I-in = ffi (2)

для дтп прточный, дтп проточный повышенной чувствительности, дтп
полулиффузионный, дтп полулиффузионный повышенной чувствительности, дтп
микрообъемный, !ТП микрообъемный <<r/alco>, тхл прд, ПЭД, РИД предел детекгирования С-;,r,

г/смЗ - по формуле (3)
л 2м,п
l =-"fПLП S.p.%*'

(з)

где
дl - максималЬное значение амплитуды колебаний нулек)го сигнала в милливольтах (мВ),

рассч иlанное ПО <Хромос>;

m - масса коllтрольного вещества, г;

.ý* _ срелнее аiифмсгическое значение площадей пика контольного вещества, мв,мин;

И", - расход газа-носителя, см3/мин

60 - коэффиuиент пересчета времени, с/мин

Массу контрольного вещества (m, г) при

формуле (4) 
m_V,с.к.

где
I/- объем раствора, см];
С - концентрация ко}прольного вещества, г/смЗ;

,(_коэффициен',}^,*",*ощпйсодержаниефосфораисерывмегафосе(паратионметиле)'

равный 0,12, или углерода в н-геггане, равный 0,84.

в оgrальных сл1"lаях коэффициент принимают рiшным единице,

При использованпи газовоЙ прбы массу ко}прольного вещесткl (m, г) опрделяют по

фОРМУЛе (5) 
уд,с,м,0,01,р,lо-з,к

m = -;а;;;;Бr-, 
(),

использовании раствора определяют по

(4)

.Щегекгор
Обьем прбы,

см'
Объем

проы. см-

от l ,0, l0-a

до 5,0,10JМетан в гелии. 7о мол.
от l ,0, l0-a

до 5,0, l0J
от 1.0, l 0{
до 5,0,10J

от l ,0, l0J
до 5,0. l 0J

Неон в гелии, 7о мол.

!иоксид углерда, 7о

мол.

m t,0,10]
до 5,0, l0J

от 1,0, l 0{
до t,0, l0J

от l,0, l0]
до 5,0, t 0J
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Содержание
контрльного

вецества в
конT 

рольной

смеси,
капиллярный

вариант

Монооксид углерода в
гелии, 7о мол.

от t,0,1Otr

до 1,0. l0J



где
Ио - объем дозы крана, см3;

С - объемнм доля кокгрольного вещества в газовой смеси, 7о об;

Р - давление в дозе, мм.рт.ст;
Л - газовая постоянн:л,l R= б2,3б4 мм.рт.ст,дм](моль,К);
l0-3 - коэффициент пересчета объема дозы Ид(смЗ) : Ид(дм]),10-З;
7- температура крана (дозы), ОС;

М- молярная масса контольного вещестм, г/моль (для справки: Млр9л6,,д = 44гlмоль, Мrе.а*а

= lб г/моль; М-rороr":2 г/моль; М""ро"ооороо" : 34 г/моль; М.-о = 28 г/моль; M*"*o*ou = 32 г/моль;

М"*"" = 20 Г/МОль; Mcoz =,И г/моль; Мсо= 28 г/моль);
К - коффичиент, учrгыкlющий содержание углерда в пропане, равный 0,82. ,Щля

ост:lльных контольных веществ K=l,
Если в паспорте на ПГС указана концеьпрация компонента в мг/м3 или в долях на миллион

(ррm, млн-l), необходимо пересчитать концентрации в 7о об. по формулам (6) или (7) соответственно

сИ"в=Z 100%, (б)

СУооб = Сррm, 10-4, (7)

где
С" - концеrrграция компонента в ПГС, мг/мЗ;

рк - плотность компонент4 мг/м3;

Соо- - концентрация компоне}па в ppm (млн-l).

При опрделеяии предела детекгирования с помощью ПО кХромос>, раздел (Поверка),

указанные выше пересчfiы проводятся авmматически
Масса вещестм, попадающего в детеtсгор в режиме со сбросом пробы (mо), рассчитывается

по формуле (8)

m (8)

где
mu - масса контольного компонента, вводимого в испаритель;
К - коэффициегг деления пробы.
Коэффичиеlrг К рассчитывается по формуле (9)

к = 1++. (9)
о-

где

Q* - расход газа-носит₠ля через капиллярную колонку, см]/мин;

Q.6 - расход газа-н(rcителя по линии сбрса прбы, см3/мин.

l0.З Опрлеление соотношения сигнал/шум для МСД (при наличии МС.Щ в составе
комплекса)

Определение соотношения сигнarл/шум для МС.Щ выполняют при дозиров:lнии
соответствующей контрольной смеси (таблица 5) в режиме, указанном в таблице 4.

Определение соотношения сигнarл/шум шя МСД проводится не менее чем после 8 часОв

после вкJIючения и проведения автоматической нас,тройки МС.Щ. Перел прведением измерний
необходимо првести кондиционирование капиллярной хроматографическоЙ колонки в

соответствии с инструкцией по эксплуатации МС.Щ. Перл началом введения контольного раствора
проводят автоматическую настройку МС,Щ. При ргистрачии сигнала МСД используют режим сбора
данных по выбранным ионам.

Сбор данных для расчета соотношения сигна.,t/шум проводят в ходе последовательных
вводов коtпрольного раствора. Число вводов кон,Фольного раствора должно быть не менее 5 раз.

д
mч

к
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КоличествО вводимого конIрольного раствора l мм]. Ввод пробы осуществлять в режиме <без

деления потокаD методом пульсирующего ввода.

Соотношение Сигнал/шуМ определяют С помощьЮ системы обработки данных МС.Щ.

l0.4 Опрлеление относительного среднего квадратического отклонения (ОСКО)

выходного сигнала (времени выхода и площади пика)

огносительное Среднее квадратическое отклонение (оско) выходного сигнzlла определяют

при условиях, укrrз:lнных в таблицах 4 и 5, олновременно допускается выполнять определение

пр"дiпч д*.*Прования. .ЩопуСкается, согласнО гост 2б7Oз_9З (раздел 2, п.2.2., примечание 3), при

регистации сигнала в цифровой форме не определять оско высоты измеренного сигнала.

огносительное Среднее квадратическое отклонение (оско) выходного сигнilла определяют

для следующиХ информативных параметров выходного сигнала: времени удержимния Тул и

площади пика S n,*u

В хроматограф Вводят пробу не менее 5 раз (по ГОСТ 8.485-20l з от 5 ло l0 раз). Определяют

значения выходного сигнала (ti, ЪJ, нiD(одят их средние арифметические значения (ьр, S"p).

значения относительного среднего квадратического откJIонения (оско, %) Gt, G.

определяют по формулам (l0) и (l l)

Gt
тт/ .2

ti-t.p)
( l0)

исо 5725-2).

Таблица б -

t0.5 При проведении периодической поверки комплексов, эксплуатируемых по НД на МИ,

где п - число результатов измерений, полученное посл

л 100(,s = -.scp

и левого сигнt!ла дете ов

(l l)

е искJlючения выбрсов (по ГОСТ Р

отвечающиМ требомнияМ гост Р 8.563_2009 проверяют показатели точности результатов

измерениЙ в соответствиИ с норматив{lми контоля, усlановленными в НЩ на МИ,

l0.6 Подтверждение соответствия средстм измерений меФологическим требомниям

,щрйф нулевого сигнала детекгоров не должен превышать значений, указанных в таблице б,

Уровень лрейфа.Щетекгор

4,0. l0-'] А/чпид
ПИ.Щ повышенной чувствительности

1,0,t0-5 В/ч[ТП проточный (г-н гелий)
1,0, l0-a В/ч!ТП проточный (г-н аргон)
l ,0, t 0{ В/ч

,ЩТП проточный повышенной чувствительности (г-н гел ий)

1,0, l0-a В/ч
,ЩТП проточныи повышеннои ччвствительности (г-н аргон)

ДТП полудиффузионный
1,0. l0J в/чДТП полудиффузионный повышенной чувствительности (г-н аргон)

1,0, l0J в/ч
,ЩТП микрообъемный (г-н гелий)

l ,0, l0{ В/ч
.ЩТП микрообъемный (г-н аргон)

1,0,t0-5 B/.r
,ЩТП микрообъемный KValco>

l ,0. l0-12 А/чтид
5,0.10,1з А/чэзд

2з

100

tcp n-1

4.0,10-Iз А/ч

l ,0, l0J В/ч



п лжение таблицы 6

полlлrенные значения предела Детекгирования не должны превышать значений, укaванных в

таблице 7.

Таблица 7 - П делы кти ования в

Уровень дрейфа,Щетекгор

1,0.10-11 А/чпФд-S
1,0,10-1lА/чПФ,Щ-S повышенной чувствительности (г-н аргон)

5,0.10-|2 А/чФИ,Щ (лампа КрРВ)

1,0, l0-2 Вiчпрд
5,0.104 в/ч

хлд-S
1,0.10_1rА_/чппФд
1,0. l0' в/чпэд
1,0.10-'2 А/чгсд
l ,0. l0-2 в/чрид

Значение предела

дете вания

l 3.10-1:гС/спанв гептане,по
8 0. l0-1зв гептанглетвительности поповышеннои чпи пане гС/с
8 0. l0,10газ_носитель гелии , г/см]п панПп оточныи по гептан
l 0.10-10г/смзгlв-носитель а гонныи по во

3,5.10-10щтп проточный, повышенной чувствительности, по гептану, пропану, азоту

газ-носитель гелии г/см]

7.0. l0,1,,щтп проточный повышенной чувствительности, по водороду

гон г/см3

(газ-носитель

8 0. l0-11г/смЗгаз-носитель гонпо ди зионныи по во

7.0,10-Il!тп полулиффузионный повышенной чувствительности, по водороду (газ-

носитель а гон , г/см3
1,0. l0-9газ-носитель гелий г/см]Пм мныи по гептан

7 0. l0-10объемный г/смЗгонгlLз-носительми по во

l0-905,щтп микрообъемный <valco>, по гептану или пропану (газ-носитель гелий),

г/смз
1.4. t 0l4гРiсв метпо ост

l0-14l 7
в гексане. г/спо лиэз

l 0.10-12гS/св метапФ по_S
l,0. l0-1згlспФ гелии_S по се ово
7 0.10-14-s повышенной ч г/сводопФ в азоте гелиивствительности пос
8 0. l0-1]г/спФ по_S в метанево
8 0.10-1r

-S. по ка в азоте или в гелии, г/снилпФ л
2 0.10-1]

лампа К , по бензол г/сФи рв
2 2.10-1з

в гели rlспо метанпр
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в азоте



п должение таблицы 7

,Щетекгор
Значение предела

детекrирования

ТХЩ, по водороду, г/смЗ

пок , г/см3

-S, по , гS/с 5,0.10-'З

ппФ по гS/с 2,0.10-12

ПЭ!, по азоту, г/смЗ

по неон во кисл м , г/смЗ

ГС.Щ, по линдану в гексане, по дихлорметану, хлороформу, дихлорэтану,
ч еххл истом л ихло этиле лен гlс

2,0. l0-12

по во м г/смз

РИД, по неону, кислороду, tвoTy, оксиду углер диокс л г/см] 6 0 l0-12

результаты поверки для Мсд считать положительными, если среднее значение

соотношениJl сигнал/шуМ 
"з 

*r" 
"r"ере"ий 

соответствует критериям, приведенным в таблице 8.

Таблица 8 - ое значение соотношения сигнал/ш

Значения ОСКО не должно превышать значений, указанных в таблице 9,

Таблица 9 - Предел допускаемого значения относительного среднего кмдратического откJIонения

(оско) выходного сигнала (площади, времени удерживания) в изотермическом режиме при ручном
и автоматическом доз овании

Соотношение сигна,,/шум, не

менееКонтрольное вещество
контрольного вещества
Массовая концентрация

l500:l (по m/z 283.8)Гексахлорбензол в изооктане l , l0-8 гiсмз

Значениеистикинаименование

ОСКО по времени удерживания при автоматическом дозировании, Ой, не более:

0 lмсэзповышеннои ч вствитель

20
дтп проточный, дтп проточный повышенной чувствительности, дтп
полудиффузионный, flТП полулиффузионный повышенной чувствительности,,ЩТП

мный kvalco>мими ны
0.4вание газадозипр
lвствительностипФ -s повышеннойр пэ _S пФ

оско по плошади пика п не более:ваниии автоматическом до

пид, пиД повышенноЙ чувствительности, ЭЗД, .ЩТП проточный,,ЩТП проточный

повышенноЙ чувствительноСти, ,ЩТП полулиффузионный, ,ЩТП полудиффузионныЙ

повышенной чувствительности, !тп микрообъемный,,щтп микрообъемный

KValco> ,пэпр доз вание газа
4мс
2р
3вание газавствительностипФ -s повышенной и-S пФ

ьании. Уо не более:ном дозд вания п иоСКо по в емени

l

пид, пиД повышенной чувствительности, .ЩТП проточный, ,ЩТП проточный,

повышенноЙ чувствительноСти, ,ЩТП полулиффузионный, .ЩТП полулиффузионный,

повышенной чувствительности, Дтп микрообъемный,,,щтп микрообъемный

<Valco>, ТИД, ЭЗД, ПФД-S, ПФ!-S повышенной чувствительности , ФИ,Щ (лампа

-S гсппФ пэ мск рв пр

25

5,0.10-1I

5,0. l0-'0

5,0. l0-1'
1,0.10-'l

6,0.10lз

(лозиDование газа)

l



ОСКО по площади пика при ручном дозиромнии, О%, не более:

2ительностиповышеннои чп п

.ЩТП проточный (лозирвание газа./дозирование жидкости в испаритель), .ЩТП

вание газаныи повышеннои ч вствительности дози

,ЩТП полулиффузионный, ,,I|ТП полулиффузионный повышенной чувствительности
(дозирование газа), .I|ТП микрообъемный, ,ЩТП микрообъемный KValco>, ПР,Щ, ТХ,Щ,

пэ
4эзти Ф лампа К рв

зl8/5ПФД-S (дозирование газа в кран-дозатор/дозиромние
итель

газа в

итель/дози вание жидкости в исис
Jан-дование газа впФ -s повышенной ч вствительности
6хл -S ппФ
5

, гсдмс

п лжение rаблицы 9

11 Оформленше результатов поверкп
l l .l . Результаты поверки оформляются протоколом в произвольной форме,
l l .2 Сведения о результатах поверки средств измерений в целях подтверждения поверки

должны быть переданы в Ьдеральный информационный фонд по обеспечению единства измерений

в соответствиИ с порядкоМ создания и ведения Федерального информационного фонда по

обеспечению единства измерений, передачи сведений в него и внесения изменений в данные

сведения, предоставления содержащихся в нем документов и сведений, угвержденным приказом

Минпромторга России от 28.08.2020 Ns 2906.

l1.3 По заявлению владельца средств измерений или лица, представившего их на поверку,

аккредиmванное на поверку лицо, проводившее поверку, в случае положительных результатов

поверкИ (подтвержденО соответствие средств измерений метрологическим требованиям) в

формуляр срелств измерний хдС 1.550.00l Фо вносит запись о проведенной поверке (раздел l l

при первичноЙ поверке перед вводоМ в эксплуатацию, таблица 4 при периодической поверке и при

выпуске из ремоrгга) и (или) выдаег свидетельства о поверке, оформленные в соответствии с

требованиями к содержанию свидетельства о поверке, в случае отицательных результатов поверки

(не подтвержДено соответстВие средстВ измерениЙ метрологическим тебомниям) выдает

извещения о непригодности к применению средстм измерений.
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ПРИЛОЖЕНИЕА
(Справочное)

специальные анализы

Специальными явJIяются анllлизы, при проведении которых применяется газомя схема

хромаюrрафц собраннм на заводе-изготовrгеле и предназначеннrrя дJlя опрделенных анllлизов в

соm""rстu"" 
" 

нормативной докумеrпацией (ГОСТ, РД, МУ, ТУ и лр.).

перечень специальных анализов приведен в Таблице A.l
Табли A.l - Специальные анализы

при наличии нормативной документации на специальные анализы, представленные в таблице

Д.l, ржимЫ поверкИ oon*n' 
"ооr"Йтвомть,гребованиям 

раздела о порядке проведения измерений,

содержащимся в Н[.

ПриложениеВид специального анilлиза

Б

сто 03-7.7б-20lб кобеспечение единства измерений, Гелий

(сжатый) марок А и Б. Методика измерений объемных долей примесей [неона,

юдород4 кислорода и аргона (суммарно), азотц метана, оксида углерода и

диоксида углерода] газохроматографическим методом)),

газообразный

рег. Nэ ФИФ: ФР.1.31.20l7.25520

вАнализ, проводимый методом ракционной хроматографии (анализ оксида и

да на ПИД с мсганагором)диоксида углеро
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Таблица Б.1 - О ации по ки
Проведение
операции

Пункг
методикиНаименомние операции

Да7
1 Внешний осмотр

Ща8.1
2 Подготовка к поверке

8.2
3 Опробование

ДаБ.5
4 Определение метрологических характеристик

ДаБ.5.1
4.1 Определение уровня флукгуачионных шумов и дре

сигналов детекгоров

йфа нулевых

Б.5.2
4.2 Определение пределов детекгирования детеюоров

ДаБ.5.3
4.3 Проверка повтор льтаmв единичных измеренийяемости резу

ДаБ.5.4
точности результатов измерений4.5 Контроль

ДаБ.6
5 Подтверждение соответствия средства измерений мегрологическим

требованиям
ДаБ.7

мление результатов поверки6. Офор

Б.3 Требованшя к усповиям проведенпя поверки

Требомния к условиям поверки, специzrлистам, осуществляющим поверку, 
" 
*Y_".З.:lY:::

пообеспечениюбезопасностипро""д"пи"поВеркиприВеденыВсоответстВУющихразДелirхнастояЩеи
методики.
Б.4 Мегрологические и техпические требования к средgтвам поверкп

При проведении поверки применяют средства поверки (,B,o*_,i 
1,у:lени.й., 

вспомогательное

оборудомние, реакгивы " 
,Jrap"b",l, y**u"n",, в таблице 2, таблице Б,2 и таблице Б3,

28

ПРИЛОЖЕНИЕ Б
(Обязательное)

Поверка по СТО 03,7.76-2016

Б.1 общие по.поlкеrrия

сто 03-7.76-20lб кОбеспеченИе единства измерений. ГелиЙ газообразный (сжатый) марок А и

Б. МЕтодика измерниЙ объемныХ долей примесеЙ [нЬона, водорода кислорода и аргона (суммарно),

азоlа, метана, o*a"ou yan"poOu 
"'дrо*a"дa 

углерола] газохрматографическим меюдом> на базе

комплекса хроматографич""Бiо йоuоrо uftpo"o. ix_toooo с использованием автоматической

системыФиоконцешриромнияСК-lиустройстмподачижидкогол}ота.ПередпровеДением
процедуры контоля метрологических харакгеристик должна бьпь проведена градуировка комплекса,

"o.nu"no 
п.l0.1i стО 0з-7.76-20|6, <Уgгановление градуировочных характеристик>,

.Щля специально.о u"-"-'no сто 03-7.76-20lб Комплексы хроматографические гlц}овые

<Хромос ГХ- l0OOo о"пчщ"п"i дчу"" о"r"*р.rи ДТП (далее по тексту - ЩТП l и ДТП2) и детектором

тхд.
Б.2 Перечень опеРаций поверкн средства измерепшй

при проведении поверки должны быть выполнены операции, укiванные в таблице Б,l,

Да

Ща



Таблица Б.2 - по ки

Таблица Б.3 - Компонентный состав ко ьной газовой смеси ГСо 12зз1-202з

В случае, если комплекс используется для определения не всех збIвленных компонентов, то
допускается поверка по ограниченному перечню компонентов на осномнии письменного з:цвления
владельца СИ, оформленного в произвольной форме, с обязат₠льной передачей в Федеральный
информационный фонд по обеспечению единстм измерний информации об объеме прведенной
поверки.

Б.5 0пределенпеметрологпчоскпххарактерпстпксредства пзмерений

Условия проведения поверки соответствуют режиму хроматографического анализа в
СоотВетствии с требованиями СТО 0З-7.76-20lб (пункг 9.9) и рекомендациям изготовителя комплекса
и приведены в таблице Б.4.

Номер раздела
приложения

методики поверки

Наименование и тип (условное обозначение) основного или вспомогательного

средства поверки, обозначение нормативного документа, регламентир},ющего
технические тебования, и (или) мегрологические и основные технические

характеристики средства поверки

Колонка стzцьнllя, l м х 3 мм, сорбент - молекуJIярные сита СаА 5А, фракчия
б0/80 меш.

Б.5 Колонка стальнм, l м х 3 мм, сорбент - HayeSep N 80/ l 00 меш.

Б.5

Б.5 Колонка сгмьная, 0.2 м х 2 мм, сорбент --стекJIоволокно (слой l см).

Б.5 Азm жидкий по ГОСТ 929З-74

Б.5 Контрольная газомя смесь ГСО 12331-2023, согласно СТО 03-7.7б-2016.
Компонентный состав приведен в таблице Б.3

компонентный

соgгав

номинальное значение

мо;rярной доли
компонента, о%

Прделы допускаемого
отклонения, +д, % (молярная

доля)

Пределы допускаемой

относительной

погрешности. %о

Ne 0.00l0 0.0002

Н: 0.0005 0.000l
о: 0.0005 0.000l
N: 0,0005 0,000l

0 0005 0,000l
со 0.0005 0,000l
COz 0,0005 0.000l

8

остмьное
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Б.5

Колонка стальн ая,0.22 м х 5 мм, софент - молекулярные сита СаА 5А, фракция
б0180 меш.

8

CH,r

Не



Значение отклонение
мосlата колонок, ост

90 +5
пl осп2 I40 +5,сТем

70 +5
Темп ос _l9б

ос
l60 +5

Расход газа нос см]/минвсех канllловителя 40 +5
см3/минРасход по l0 +5

ие моста пl тп2 в |2
ие моста в l

объем накопления ы гел см 400
накоплен /минРасх ы 275 +25

Табл Б.4 - Условия ия по ки

Пример отображения информации приведен на рисунке Б.l

Б,5,1 Опреде,пепие уровня флукгуационпых цц/мов и дрейфа нулевых сигнаJIов детекторовпосле выхода комплекса на заданный режим записывaлют нулевые сигнalлы в каналах
детекюров дтпl, дтII2 и Тхд в течение l чаiа. оценимкrг дрейф нулевого сигн.rла и уровень
флукryационных шумов в каrкдом из каналов.

-_,,,_Р 19_ 
*РОМОС)) ПРеДУСМОТеНа Возможность автоматического оперативного измерения

QлукryационнЫх шумоВ и Дрейфа нулевого сигн:Ца на выбранном y"u"r*" *ро"чrограммы.
.Щля_измерениЯ уровня. шума и дрейфа нулевого сигнала необходимо HaDKaTb и отпустить

кJIавишУ *Т" (англ, "N"), левой кнопкой пrыr*иri выделить участок хроматограммы длительностью
не менее l минлы, не содержащей выбросов на нулевой линии. После -оaо nu'a*pu"" появится окно,
в котором будут отображены значения уровня флукryационных шумов и лрейфа нулевого сигнала на
этом участке нулевой линии.

Рисунок Б.l - Пример отображения информации об уровне флукгуационных шумов и дрейфе
нулевого сигнала

Повmрrгь эту Процедуру длЯ кlDкдого из канilлов детектирования.

a

з0

+1ý

. !ь- ь] :-, j

,



Б.5.2 Опрде.лепrrе предеJrов детектпровання детекторов
,Щля определения предела детектировalния вводят контрольную смесь (таблица Б.3) в комплекс

при помощИ системЫ криоконцентриРокlния С объемоМ накопления 400 смЗ не менее 5 раз в
соответствии с сто 03-7.7б_20lб п.п. 6.2.8.1 - 6.2.8.2-

Вычисляют пределы детекгиромния для каждою компонекга по фрмуле (Б.l).
л 2,дх.с
umin - -Т-' (Б.l)

где

Аr - уровенЬ флукryационных шумов нулевого сигнала соOтветствующею детекrOра, мВ;
С- объемнаЯ доля соответстВующею ко}прольного вещества по паспорry смеси, О%;

Н- - .ред"ее значение высоты пика соответствующего контрольною вещества, мВ (для n=5).

Б.5.3 ПроверКд повторяемости р)езультатов едпнпчных измереншй

__ ВыполнЯют сериЮ из 4-х измерний коrпрольной c"""n. Сохра""ют хрматограммы в папку.
измеряют площади всех пиков на хроматограммах.

Рассчитывают Средние площадИ пиков кaDкдого из компонентов в серии.
рассчитывают относительное среднее квадратическое отклонение (оско) результата

измерний для п=4 по формуле (Б.2) - формула l0.1 в СТо 03-7 .76-2016.

100 Е(дi- А)'
(Б.2)с-

Jод 
- А 7t (п-1) '

где .so; - относительное среднее квадратическо₠ отклонение (оско) результата измерений;
z{i - результаг единичного измерения площади пика;
J - среднее значение площади пика в серии;
п - количество измерений.

Пол5пlенное значение оСКо не должно превЫшать допускаемого значенllя ОСКО при
градуировке So,q"= l Уо

(sол) < (so,n.) G.3)
В Слl"rае невыполнения условия Б.3 (формула l0.2 в СТо О3-7.76-2О16') получ.lют 4 новых

результата измерений площадей пиков, рассчитывают относительное среднее квадратическое
значение.

При повторном невыполнении Условия Б.3 последующие операции не производят до выявления
причин сверхнормативного расхождения.

примечание -.щля метана в качестве площади пика используют суммарную площадь пика,
полученн}к) при измерении по двум кан.lлам (!ТП l и !ТП2)
Б.5.4. Контроль точности результатов пзмерний

Коrпроль точности результатOв измерений предусматривает контоль процед}ры измерений с
оценкоЙ неопределенноСти в соответствии с,требованиями СТо 03-7.76-20l6, пунlт.i4.1,

КонтролЬ точностИ результатов измерений проводят, выполняя измерения объемной доли
компонента в конT рольной смеси ГСо l233 1-2023, требомния к составу коюрой приведены в таблице
Б.3.

КонтролЬ процедурЫ измерниЙ прводят п)пем сравнения результата отдельно взятой
контрольноЙ процедуры К* с нормативом контрля К.

_ _ _ Результат контрольной процедуры Кк РассчитыВают по формуле Б.4 (формула l4.1 в СТо 03-
7.76-2016)

Кд = |Cn,, - С",|, (Б.4)
где

зl



С"." - результат. конц)ольного измерения объемной доли примеси в бразце дляконтрля, (%) - среднее арифмсгическое двlх результатов последовательных определений, для
кOторых выполняется условие Б.5 (l2.3 в СТо 0з-7.76-20|6)

С", - аттестованное значение обрiвца для коктроля, (%);

lcr _ czl 
= 
9ДЧjrt9, G.5)

где
Ct +lCz - значения концентраций компонеrrга при первом и втором измерении (%);
r - предеЛ повторяемости. По СТО 0з-7.'16-20lб r = l0 во всем диапазоне измерений

(таблица 4 в СТО 03-7.76_20l6);
С", - атrестованное значение образца дlя контроля, О/о.

Значение норматива коrrгроля К:

_ При определении пределов детеюирокlния детекгоров !тпt, .цтп2, тхд найденные значения
с^iппри соотношении сигнал/шум=2, не должны превышать значений пределов детекгирования,
ук.rзанных в Таблице Б.б (см, раздел t сто 0307.76_20lб, примечание к Таблице l).

При невыполнении условия

К=0,20.С".,.,

К*< К,

(Б.6)

(Б.7)
контрольную процедуру повmряют.
при повторном невыполнении условия выясняют причины, приводящие к

неудовлетворительным результатам, и принимают меры по их ус.гранению.
Б.6 , ПодтвеР)aцепие соответствпя средсгва пзмеренпй метрологическпм требованиям

Измеренные значениЯ дреЙфа л-пЯ каждогО,, д*,"..ор" не должны превышать значений,
указанных в таблице Б.5.

Таблица Б.5 - н левого сигнitла

Таблица Б.6 - елы детекти вilния

Б.7 Оформление результатов поверки
результаты поверки оформляют согласно п. l l настояцей Мп.

I 1,0, l0a В/ч
l,0. l0{ в/ч

т 5 0. l04 В/ч

наименование компонеtrm Значение пр₠дела детектирвания, 7о
Неон 0,0005

Водород 0,0000l
Кислород + Дргон

Азот 0,0000l
Метан 0,00002

Оксид углерда
.Щиоксид углерода 0,0000l

з2

0,0000l

0,0000l



ПРИЛОЖЕНИЕ В
(Обязательное)

Поверка комплексов, предназпаченпых для выполнения днаJIизов методом ракционной
хроматографпи (аналrrзы с вспользоваa|пем метапатора).

В.1 Общие полоэкения
В данноМ приложении описана прцедура проведения первичноЙ и периодической поверки

комплекса с использомнием Пи.щ со всц)оенным метанатором. Мсганатор, заполненный*"*т1]9оо", позволяет преобразовывать оксид углерода и диоксид углерода в метан и определять
их на ПИ,Щ.

В.2 Перечепь операций поверки средства пзмерений
При проведении поверки должны быть выполнены операции, указанные в таблице B.l

Таблица B.l - Опе ии по ки

в.3 Требовавия к усJtовиям проведенпя поверки

_ ТрбованиЯ к условиям поверки, специalлистам, осуществляющим поверкУ, а таюке,гребомния
по беспечению безопасности проведения поверки приведены в соответствующих разделах настоящей
методики.

в.4 Меrрологические п технпческпе требованпя к средствsм поверки

_ ПрИ проведениИ поверкИ применяюi сРедсгва повЬрки 1средства измерений, вспомогательное
оборуломние, реакгивы и материалы), указанные в таблице 2 насюящей мегодики и таблице В.2.

Наименование операции Проведение
операции

l Внешний осмотр 7 Да
2 Подготовка к поверке 8.I Да

8.2 Да
4 Определение метрологических харакгеристик в.5 Да
4.1 Опрлеление уровня
нулевою сигнала

флуrгуационных шумов и дрейфа
B.5.1 Да

4.2 определение предела детектиромния в.5.2 Да
4.3 Определение коэффициента конверсии метанатора по оксиду
углерода в.5.3 Да

4.4 Определение относительного среднего
отклонения (ОСКО) выходного сигнала

квадратического
в.5.4 Да

5 Подтверждение метрологических
измерения

харакгеристик средства
в.6 .Ща

б Оформление результатов поверки в.7 Да

JJ

Пункг
методики

3 Опробование



Номер пункга
методики
поверки

Таблица В.2 - С ства по ки

СО состава искусственной газовой
аргоне, объемнм доля метана от 0,
0,0l % до 0,1 %, объемная доля дио

Таблица В.3 - Рабочие мы для ведения пове ки

смеси: метан, оксид углерода, диоксид углерода в
00l % до 0,1 О%, объемная доJIя оксида углерода от
ксида углерода от 0,0l % до 0,l %, Гсо 12з40-202з

и технические,щопускается использокlть другие средстм измерений, метрологические
характеристики которых соответствуют указанным в методике поверки.

в.5 Определение метрологичФских характеристик средствд измерений
Рабочие режимы для проведения поверки приведены в таблице Б.3

Наименомние и тип (условное обозначение) основного иJtи вспомогательного
средства поверки, обозначение нормативного документа, регламеrпирующего

технические требования, и (или) метрологические и основные технические
харакгеристики средства поверки

в.5 Колонка стальная, от l
молекулярные сита

до 3 м, внутренним диаметом от 2 до 3 мм, сорбент -

в.5 Колонка стальнм, от 2 до 3 м, внlтренним диаметром от 2 до 3 мм, сорбент - HayeSep
N или Рогараk N

в.5 со состава искусственной газовой смеси: метан, оксид углерода в воздухе, массовая
концентрация метана от 5 до 10 мг/мJ, массовм концентация оксида углерода от 5 до
l0 мг/м3, гсо l0654-2015

в,5 Со состава искусственной газовой смеси: метан, оксиД углерода в азоте, MaccoBiUI
концеrпрац}Ul метана от 5 до l0 мг/м3, массовая концеrrтрация оксида углерода от 5 до
l0 мг/м], гсо 12зз1_202з

в.5

,Щетеюор
наименование

параметров режима

Значение
парамеT 

ра

Применяемые колонки- (ГСО)

ПИ.Щ с
меrанатором (по
оксиду углерода)

Температура
термостатов, ОС:

_ колонок
- крана_дозатора
_ детекгора
метанатором
тип газа-носителя

с

Расходы, см]/мин:
- гап-носитель
- водород
- воздух

аргон (азот,

гелий)

25+5
25+5

250 + 50

Колонка стальная, от l до 3 м, внугренним
диаметром от 2 до З мм, сорбент -
молекулярные сита СаА 5А или NaX l3X,
фракция б0180 меш (метан, оксид углерода
в воздухе или метан, оксид углерода в
азоте).

80+20
80+ l0
зз0 + l0
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.Щегекгор
наименование

параметров режима

Значение
парамета Применяемые колонки- (ГСО)

ПИ,Щс
меганаmром (по

диоксиду
углерода)

Температура
термостатов, ОС:

_ колонок
- крана-дозатора
- детекгора
MflaHaTopoM
тип газа-носителя

Расходы, см3/мин:
- гfв-носитель
- водород
- воздр(

с

аргон (азот,

гелий)

25+5
25+5

250 + 50

Колонка стальная, от 2 до 3 м, вну,гренним
диаметром от 2 до 3 мм, сорбент - Porapak
N или HayeSep N, фракция 80/100 меш
(метан, оксид углерода, диоксид углерода в
аргоне).

t.Щопускаегся

разделение ко
применение любых других хроматографических колонок, обеспечивающих требуемое
мпонентов Гсо.

должение таблицы В.3

в.5.1 Опредоrенrlе уровеня флукгуацlлонных шумов rr дрейфа нулевого спгнаJtд
уровень флукгуационных шумов и дрейфа нулевого сигнала определяется после выхода

комплекса на режим, указанныЙ в таблице В.3, в соответствии с пункгом l0.1 для ПИД.
В.5.2 Опрелсленпе предела детектированпя

!ля определения предела детекгировilния вводят в хроматограф ГСО (таблица В.2) в режиме,приведённом в таблице В.3.
Объем вводимой пробы от 0,5 до 2 см3.
кон,трольная смесь вводится не менее пяти раз.
Предел дЕгеrгИрованиЯ рассчитывают по формулам (З) и (6) п. l0.2 настоящей методики, при

}том значение Коэффициента содержания углерода для оксида углерода принимают равным 0,43, а для
диоксида углерода 0,27 .

в.5.3 Опрелеление коэффпциенIа конверспи метдпатора по оксиду углерода
.щопускаегся определение коэффициента конверсии одновременно с определением предела

детекгированиJI.
Коэффициент конверсии оксида углерода определяется по формуле (B.l)

где 
К*о," = (Sco / ScH+) , Knonp, (B,l)

К*о"" 
- коэффициент конверсии метанаюра;

Sco 
- площадь пика оксида углерода (Со);

ScH4 
- площадь пим метана (СН,|);

кпопр 
- 

попрiвочный коэффициент;
Поправочный коэффициент рассчитываетýя по формуле (В.2)

где 
К".р : (ССнq ' Мсо) / (Ссо , Мсн+), (в,2)

Ссна 
- концентрация метана в ГСо, мг/мз;

Ссо 
- концентрац}Ul оксида углерода в ПГС, мг/мЗ;

60+20
80+ l0

330 + l0
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Мсн4 - 
молярная масса метана, Мснс = lбi

Мсо - молярная масса окслца углерода, Мсо : 28;

коэффичиент конверсии метанатора по оксиду углерода должен быть не менее 93 Уо,

В.5.4опрлелешиеотносптепьногосреднегоквадратПческогоотклонения(оско)выходного
спгнаJIд

огносительноесреднеекмдратиЧескоеотклонение(оско)ВыходногосигналаопределяютВ
соответствии с пункгом l0.4 в режиме, приведённом в таблице В,З,

в.6 Подтверrrцение метрологпческиххарактеристиксредства шзмеренпя

Значение дрейфа нулевого сигнalла не должно npuo,,_,iuro ,пч"ений, указанных в таблице 6,

значения предела детектирвания не должно превышать значений, указанных в таблице В,4,

Значения ОСКО выходного сигнала

должны превышать значений, указанных в таблице В,5,

Таблица В.5 - Значения оско ени выхода и плошади

Таблица В.4 - ополнительные м логические истики

(времени выхода и площади контрольного вещества) не

l l настоящей МП.Оформлепие результатов поверки

Результаты поверки оформляют согласно п,

Прелел детекгиро вания, г/с
Определяемое вещество

,Щегеrгор
4,0. l0-'2со
8,0. l0-'rсо2

ПИ,Щ с всгроенным
метанаюром

оСКо по пло о/о
ванияN,l ен иоСКо по

о^

l
ным метан мп с
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ПРИЛОЖЕНИЕ Г
(справочное)

ИнструкчиЯ по приготовленпю контольЕых растворв
настоящая инстукция устанавливает методику приготовления контольных растворов,

преДяазначенныхдляопреДеления метрлогическиххаракгеристик комплекса' 
1

.Щиапазон содержания контольного вещестм - от 5,10-8 до 1,10'Z г/см', огносительная

погрешностЬ значениЯ массовоЙ концеtпрации коtпрльного компонента не превышает l0olo.

Средства измерений, материzlлы и реакгивы приведены в разделе 5 настоящей методики,

Г.l ПроцедурапршготовJIенпяраgгворв
Гчсr"ор"i *асЪовой концентрацией Ьт 1,10-3 до 1,10-2 г/см] приготавливают объемно-весовым

методом. МассовуЮ концентрацию контрольного вешества определяют по формуле (Г,l)

с = 9, c.l)V,
где

m - масса конФольного вещества, г;

И - объем приготовленного раствора, смЗ,

исходные вещества, используемые для приготовления раствора, выдержив,tют не менее 2 ч в

лабораторном помещении.
темпераryра окружающей среды при приготовлении контольных растворов не должна

изменяться более чем на 4 ос.

Требуемую для приготовления коtrгрольного раствора массу контрльного вещества

рассчитывают исходя из заданного в таблице 5 п l0,2 значения концентрации контрольного раствора,

ВколбувносятрастворителЬпримернонаl/3объёмаиВзВешиВаютколбусрастворителем
(определяюТ МаССУ И/ грамм). Результат взвешивания записывают с точностью до четвёртого

десятичного знака.
в мерную колбу с растворителем вносят тебуемое количество контрольного вещества и вновь

взвешивают колбу И2.

Вычисляют маСсу контольного вещества 
",, 

мг, по формуле (Г,2)

m -- mэ - mt (Г.2)

растворителем доводят объем раствора в колбе до метки п перемешивают содержимое,

РассчtтгымюТ массовуЮ концентрацию контрольного вещества по форлмуле Г,l,

Растворы с содержанием контрольного вещества от 5.10-Е до 1,10-3 г/см] приготавливают

объемным методом п}тем последомтельного разбавления более концеrггриромнных растворов,

массовую концеmрацию контрольного rъ:"":ff:*Ё * фОРМУЛе (Г,3)

v
где
п - номер ступени разбавления исходного контрольного раgгвора концентациеи;

vп_l - ilликвотнilя доля раствора с массовой концентрачией Cn-l, мг/см],

Перед каждым разбавлением рассчитывают значение аликвотной доли раств ора Vn-t, исходя из

заданногО значениЯ концен,ФациИ контрольного веществ:l Спи концентрации разбавляемого раствора

Cn-t.
В мернуЮ колбу вносяТ аликвотн},Ю долю разбавляемого раствора, доводят объем

приготавливаемого раствора до метки и тщательно перемешимют,

з7



Г.2 ХраrrепнекоптроJIьныlрастворов
Контрольные растворы хранят в чистых сухих склянкiц с хорошо притертыми пробками вдали

от источников О."" n па.р"uаr"пьных приборов при температуре от 4 до 8 ОС,

срок хранения исходного раствора - от 3 до 5 сут,, смеси меньших концентраций хранению не

подлежат.
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