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1ОБЩИЕПОЛОЖЕНИЯ
Настоящая методика поверки распространяется на хроматографы аналитические

газовые Кристаплюкс-4000МЕД, выпускаемые по МКУБ.415338.032ТУ (далее - хромато-
графы), используемые в качестве рабочих средств измерений в соответствии с Госуларст-
венпоЙ поверочноЙ схемоЙ для средств измерениЙ содержания компонентов в газовьtх и
гавокоЕденсатньD( средах, }твержденной приказом Росстандарта Jф 2315 от 31.12.2020 г.,
и Государственной поверочной схемой для средств измерений содерж€lния оргaiнических
компонеЕтов в жидких и твердых веществах и материалах, утвержденной приказом Рос-
стандарта }Ф З1,58 от 28.1,2.2024 r .

При поверке обеспечивается прослеживаемость хроматографов к ГЭТ 154-2019
Государственный первичный этапон единиц молярной доли, массовой доли и массовой
концентрации компонеЕтов в газовьIх и газоконденсатных средаrх в соответствии с Госу-
дарственной поверочной схемой для средств измерений содержания компонентов в газо-
вых и газоконденсатньtх сред€Lх, }"твержденной приказом Росстандарта Jф 2315 от
З|.|2.2020 г., и ГЭТ 208-2024 Государственный первичный эталон едиЕиц массовой (мо-
:rярной) доли и массовой (моrrярной) концентрации органических компонентов в жидких и
твердьIх веществах и материалах на основе жидкостной и газовой хромато-масс-
спектрометрии с изотопным разбавлением и гравимеIрии в соответствии с Государствен-
ной поверочной схемой для средств измерений содержания органических компонентов в
жидких и твердых веществiLх и материалirх, 1твержденной приказом Росстандарта Nч 3158
от 28.1,2.2024 г.

При периодической поверке допускается проводить поверку отдельных измери-
тельных каналов (с меньшим количеством детекторов, чем }.кtrзaнo в комплектности) на
основании письменного змвления владельца хроматографа.

При определении метрологических характеристик поверяемого хроматографа ис-
пользуется метод прямьrх измерений.

В результате поверки должны быть подтверждены метрологические требования,
приведенные в Приложении А настоящей методики.

2 ПЕРЕЧЕНЬ ОIШРАЦИЙПОВЕРКИ

При проведении первичной и периодической поверки выполняют операции, ука-
занные в табrплце l.
Таблица l - Операции поверки

Наименование операции поверки

обязательность выполнения
операции поверки при

Номер раздела
(пункта)
методики
поверки, в

соответствии с
которым

выполняется
операция
поверки

первичной
поверке

периодической
поверке

Внешний осмотр !а Да 7

Контроль условий поверки (при
подготовке к поверке и
опробовании)

Да 8.1

1
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Наименование операции поверки

обязательность вьшолЕения
операции поверки при

Номер раздела
(пlткта)
методики
поверки, в

соответствии с
которым

выполняется
операция
поверки

первичной
поверке

Подготовка к поверке (при
подготовке к поверке и
опробовании)

Да Да

Опробование (при подготовке к
поверке и опробовании):

8.з

- определение уровня
флlтсгуационных шр{ов
нулевого сигнала

!а Дч') 8.3.1

- определение дрейфа нулевого
сигнала !а 8.з.2

- определение предела
детектирования Да да

l ) 8.3.3

- определение соотношения
сигнш/шум МС.Щ !а Дu' ) 8.з.4

Проверка прогрilммного
обеспечения !а fia 9

Определение метрологических
характеристик и подтверждение
соответствия хроматографа мет-
рологическим требованиям

l0

- определение относительного
среднего квадратического
откJIонения (СКО) вьп<одного
сигнала

!а Дч') l0.1

- определение изменения
вьtходного сигнала за 8 ч
непрерывной работы
хроматографа

Нет Да 10.2

- определение показателей
точности результатов
измерений, уст:lновленных в
НД на методику измерений

Нет дt\ 10.з

') При отсlтсr"ии Н! на методику измерений

') Пр, n-rrr, НД на методику измерений.

мкуБ.415з38.032_0lмп

Если при проведении той или иной операции поверки полу{ен отрицательный ре-
зультат, поверка прекращается и хроматографы признают не прошедшими поверку.

з

периодической
поверке

8.2

Дu')



мкуБ.41 53з 8.0з2-0 1мп

3 ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ

При проведении поверки должны собшодаться след},ющие условия:

- температура окружающей среды (20 + 5) "С;

- относительнtц влажность не более 80 7о;

- атмосферное давление от 84,0 до 106,7 кПа

- нzlпряжение переменного тока (230 + 23) В;

- частота переменного тока (50,0 + 0,4) Гц;

- механические воздействия, внешние электрические и магнитные поля, выбросы
и кратковременные пропадания напряжения сети, влияющие на работу хроматографа,
должны отс}"тствовать.

4 ТРЕБОВАНИЯ К СПЕЦИАЛИСТАМ, ОСУЩЕСТВЛЯЮЩИМ ПОВЕРКУ

4.1 Поверителем хроматографа может быть физическое лицо - сотрудник юриди-
ческого лица или индивидуllльного предприниматеJUr, zжкредитованного на право выпол-
нения работ по поверке средств измерений, проводящий поверку в порядке, установлен-
ном действ}rощими нормативными документами в области обеспечения единства измере-
ний.

4.2 Поверитель должен быть озlrакомлен с эксплуатационными документами на
поверяемьй хроматограф.

4.З Щля полуlения данньIх, необходимьп< для проведенIuI поверки, допускается
у{астие в поверке оператора, эксплуатир}.ющего хроматограф, под контролем поверителя.

5 МЕТРОЛОГИЧЕСКИЕ
СРЕДСТВАМ ПОВЕРКИ

И ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ К

5.1 При проведении поверки применяют средства поверки, укzв;lнные в таблице 2.

Таблица 2 - Средства поверки

Операции поверки,
требующие приме-
нение средств по-

верки

Метрологические и технические тре-
бования к средствам поверки, необхо-

димые для проведения поверки

Перечень рекомендуе-
мьtх средств поверки

п. 8.1 Контроль

условий поверки
(при подготовке к
поверке и опробо-
вании)

Средства измерений температуры
окружающей среды, относительной
влажности возду){а, атмосферного
давления
,Щиапазон измерений:
- температуры воздуха от минус 10 до
плюс 60 оС,

- относительной влажности от 0 до
100 %;
- атмосферного давления от 300 до
1200 гПа
Предел допускаемой абсолютной по-
грешности измерений:
- температуры возд}ха * 0,4 ОС;

- относительной влажности + 3 0%;

Прибор комбинирован-
ный
Testo 622

фег. Nl 53505-13)

4
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Операчии поверки,
требуюпше приме-
нение средств по-

верки

Метрологические и технические тре-
бования к средствal},t поверки, необхо-

димые для проведения поверки

Перечень рекомендуе-
мых средств поверки

- атмосферного давления * 5 гПа

Средства измерений напряжения и
частоты питающей сети

.Щиапазоны измерний:
- напряжения до 400 В
- частоты до 5 l ,2 Гц
Пределы допускаемой абсолютной
погрешности измерений:
- нtшряжения * (0,0l ,U+0,3 В),
- частоты + (0,001 ,F+0,01 Гц)

Мультиметр цифровой
Testo 760- 1,

(рег. Nч 65373-16)

п. 8.2 Подготовка
к поверке (при
подготовке к по-
верке и опробова-
нии)

Весы лабораторные
Наибольший предел взвешивания
220 г.
КТ специальный (I)

Весы лабораторные
электронные LE
(рег. JФ 28158-07)

Колбы мерные
Номинальнм вместимость от 5 до
2000 смз
Пределы допускаемой абсолютной
погрешности + (0,05-1,20) см3

Колбы исполнений 1,2,
2а
(рег. JФ 25280-08)

Пипетки градуировмные
Номина:lьная вместимость от 1 до
l) см-
класс точности 2

Пипетки градуирован-
ные тип 1

(рег. Nч 55939-13)

Гептан
Массовая доля основЕого вещества не
менее 99,85 7о

Гептан нормальньй эта-
лонньй по ГоСТ 25828-
83

октан
Массовая доля основного вещества не
мепее 99,3 %

октан по
ту 6_09_921_76

Изооrrан
Массовая доля основного вещества не
менее 99,5 О/о

изоокган по
ту 6_09_921_76

Колонки газохроматографические

.Щлина от l до 3 м, внугренний диаметр
от2доЗмм

Колонки капиллярные
(5 О/о фенил-,95 О/о

диметилполисилоксан)
30 м х 0,25 мм х 0,25 мкм

Колонки капиллярные
типа ZB-Sms

п. 8.3 Опробование
(при подготовке к
поверке и опробо-
вании)

Шприцы для хроматографии
Объем дозирования l , l0-] смЗ
Предел допускаемого СКО случайной
составляrощей относительной погреш-

Шприц Hamilton
(рег. Nl 63779-16)

5

Колонки гaвохромато-
графические (стеклян-
ные или металлические)
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Операции поверки,
требующие приме-
нение средств по-

верки

Метрологические и технические тре-
бования к средствt!м поверки, необхо-

димьlе для проведения поверки

Перечень рекомендуе-
Mbrx средств поверки

п. l0 Определение
метрологическrх
характеристик и
подтверждение со-
ответствия хрома_
тографа метроло-
гическим требова-
ниям

ностп 2 Yo

Шприцы для хроматографии
,Щиапазон объема дозирования от 0,2

до ),U см'
Предел допускаемого СКО случайной
составляющей относительной поФеш-
ности 1 о%

Шприц Hamilton
фег. JФ 63779-16)

Рабочий этilлон в соответствии с Госу-
дарственной поверочной схемой для
средств измерений содержания компо-
нентов в гzl:lовьж и газоконденсатньгх
средах, }твержденной приказом Рос-
стандарта Ns 23 l5 от 31 .l2.2020 г. - СО
состава искусственной газовой смеси в
aвоте

.Щиапазон молярной доли пропана от
0 ,l9 О/о до З ,3 О/о

.I[опускаемые значения относительной

расширенной неопределенности (при
коэффициенте охвата k:2) от 1,5 % до
2,0%

гсо 10506_20l4

Рабочий эталон в соответствии с Госу-
дарствеЕной поверочной схемой для
средств измерений содерж;lния компо-
нентов в газовых и газоконденсатных
средах, утвержденной приказом Рос-
стандарта Nч 2315 от 3 t,l2.2020 г. - СО
cocтalвa искусственной газовой смеси в
гелии

.Щиапазон молярной доли пропана от
0,19 до ],3 %
.Щопускаемые значения относительной

расширенной неопределенвости (при
коэффичиенте охвата k=2) от 1,5 % до
2,0%

гсо 10510_20l4

Рабочий этаJIон в соответствии с Госу-
дарственной поверочной схемой для
средств измерений содержания орга-
нических компонентов в жидких и
твердьrх веществах и материаIах, }т-
вержденной приказом Росстандарта JФ

3 l58 от 28.12.2024 г. - Со состава пес-
ти цида гексахJlорбензола
Массовая доля гексахлорбензола от
98,0 до 100,0 %

гсо 9l06-2008

6



5.2 .Щопускается использовать при поверке другие утвержденные и аттестованные
эталоны единиц величин, средства измерений угвержденного типа и поверенные, удовле-
творяющие метрологическим требованиям, указанньш в таблице 2.

,Щопускается проводить поверку хроматографа только по одному из KoHTpoJrьHbD(

веществ, заявленньD( дJи данного детекгора.

5.3 При наJIичии нормативной док),]\{ентации на методику измерений, колонки,
используемые при поверке, должны соответствовать требованиям, укiванным в методике
измерений.

7

Операчии поверки,
требутощие приме-
нение средств по-

верки

Метрологические и технические тре-
бования к средствarм поверки, необхо-

димые для проведения поверки

Перечевь рекомендуе-
мых средств поверки

Рабочий эталон в соответствии с Госу-
дарственной поверочной схемой для
средств измерений содержания орга-
нических компонентов в жидких и
твердых вещесткrх и материarлах, уг-
вержденной приказом Росстанлара Nч
3 l58 от 28. l2.2024 г. - Со массовой
концентации гептана в нонане
Массовм концентрация гептана в но-
нане от 0,90 до l,l0 %

Границы допускаемых значений абсо-
лютной погрешности + 0,05 0/о

(при Р = 0,95)

гсо 10956-20l7

Азот особой чистоты
Объемнм доля основного вещества не
менее 99,999 %

Азот особой чистоты l
сорт по ГОСТ 929З-74

Гелий газообразньй
Объемнм доJUr основного вещества не
менее 99,995 %

Водород технический
объемнм доля основного вещества не
менее 99,99 Yо

Водород технический,
марка А по ГОСТ 3022-
80

Возд),х
Класс загрязненности I

Воздух по ГОСТ l7433-
80

мкуБ.415338.032-01мп

Границы допускаемой абсолютной по-
грешности аттестов:lнного значения
+0,5%(приР=0,95)

Гелий газообразный,
марка А по ТУ 0271-135-
з 1323949_2005

Гелий газообразньй
объемная доля основного вещества не
менее 99,9999 Yо

Гелий газообразный вьг
сокой чистоты, марка б,0
по ТУ 0271-00l-
459057l5_2016
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б ТРЕБОВАНИЯ ПО ОБЕСПЕЧЕНИЮ БЕЗОПАСНОСТИ ПРОВЕДЕНИЯ
повЕрки

6.1 При проведении поверки должны быть соблюдены требования разделов 5
кТехника безопасности> и б кМеры предосторожности при обращении с хроматографом)
руководства по эксплуатации.

6.2 При проведении анализов с использованием горючих, вредньrх и агрессивньIх
веществ должны соб.шодаться меры пожарной безопасности и правила техники безопас-
ности, предусмоlренные в специальных инстр}кциях, разрабатываемьгх потребителем в
соответствии со спецификой применяемьп веществ.

7 внвшниЙ осмотр

При проведении внешнего осмоlра устанавливают соответствие хроматографа
комплекту поставки, а также проверяют четкость маркировки, исправность механизмов и
крепежных детмей, отсутствие механических повреждений корпуса, крышек, лицевьIх
панелей, регулировочньш и соединительньtх элементов и устройств, затрудняющIrх

работу или поверку хроматографа.
Внешний вид хроматографа, место и способ нанесения заводского номера, знака

утверждения типа, способ и место пломбировalния должны соответствовать описанию и
изображению, приведенному в описании типа.

Хроматографы, не соответствующие вышеуказанным требованиям, к даrьнейшей
поверке не допускtlют.

8 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ И ОПРОБОВАНИЕ

8.1 Контроль условий поверки
Проводят контроль условий поверки на соответствие 1ребоваяиям, укaванным в

разделе 3. Использ}rот средства поверки, указаЕные в таблице 2. Средства поверки гото-
вят согласно требованиям их эксплуатационной док}ъ{ентации. Измеренные значения не
должны превышать значений, указанньD( в разделе 3 методики поверки, в противном слу-
чае поверка не проводится.

8.2 Подготовка к поверке
Перед проведением поверки хроматограф (при необходимости) подвергают

техническому обслуживанrtю и проверке на герметиIшость согласно руководству по
экспJryатации. После технического обслуживания хроматограф вьцерживается при
максимальных режимах работы не менее 8 ч.

Перед проведением поверки должны быть выполнены следующие подготовитель-
ные работы:

- подготовлены соответств}.ющие контрольные растворы. Инструкция по приго-
товлеЕию конц)ольных растворов приведена в Приложении Б;

- подготовлены хроматографические колонки в соответствии с р}ководством по
эксплуатации или НД на методику измерений.

8.3 Опробование
8.3.1 Определение уровня фrryктуачионных ш}ъ{ов нулевого сигнаlIа
Порядок вкJIючения, задание режимов и соответствующие переключения оргаЕов

управления хроматографа проводят в соответствии с указаниями руководства по
эксплуатации.

8
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Хроматограф вкJIючают и после стабилизации режима работы определяют

уровень флуктуационньп< шуIltов нулевого сигнала лрейф нулевого сигнала и предел

детектировarния.
Определение уровня флукгуационньD( шумов и лрейфа нулевого сигнalла

проводят с помощью программы KNetChTom>, согласно требованиям эксплуатационной

докуIllентации .

Хроматограф включают в сеть и устанавливают режим поверки в соответствии с

табrпацей 3,

Подключение колонок, вкJIючение хроматографа задание режимов выполняют

согласно требованиям руководства по эксплуатации.

Таблица 3 - Значение пapzlI\,teтpoB

через 2 часа (время вьжода на режим) после задания соответствующего режиýtа в

течение tle менее l0 минlт для каждого детектора проводят запись шумов на

хроматогра}rму (допускается задавать фильтрачию 1 Гч).
Уровень флуктуационных ш}шов и предел детекгировlulия .ЩТП опрлеляют при

токе (75 * l0) мА (газ-носитель гелий).

Уровень флуrryачионных шр{ов нулевого сигнала 
^1 

, А (пид, ПИ.Щ-ПЧ), и

уровень фrryктуачионньп ш),}!ов нулевого сигнала 
^'. 

, в (дтп), определяют по формуле

^
(1)

^ к
где Д, _ м,ксимальное значение амплитуды повторяющихся колебаний нулевого сигнала

с полупериодом (дlштельностью импуJIьса) не превышающим l0 с, зарегистрировzlпное на

вьD(оде усилитеJIя вьтходного сигнма детектора (колебания, имеющие характер

одипочньIх импульсов длительностью не более 1 с, не уlитывают), В;

К"о - коэффичиент преобразования усилйтеJIя выходного сигпала:

- для ПИД, ПИД-tН K"n = 4,109 В/А;

- для.ЩТП K,n= 500 В/В.

Полученные значения уровня флукrуационньD( шрrов нулевого сигнала

детекторов не долlкны превышать значений:

ПИД 2,0,10-!а А;
ПиД-ПЧ 1,0,10-1a А;
дтп 1,0,10J в.

9

для детектозначение па

пид, пид-пч
Нмменование параметров режи-

ма хроматографа
60
60
60

l50
60
150

Темп
Темп
Темп

сcIllI ителяарер раату
li се ат нклокоурар

сктете од
ГелийАзотлелийтип газа-носителя

20з0расход газа-носителя, см /мин
20/минРасход газа на п с

30Расход водо да, см /мин
250а,с /минРасход во

примечание - Режим анализа (температуру колонки, детектора, расход газа-носителя, во-

дорода, возд}ха и др.) подбирается оптимальным для данного типа детектора по макси-

соотношениIо сигнItil,,IbHo

* Расход через сравнительную камеру .ЩТП.



значение па для детекго
-пч

Наименование параIrетров ре-
жима хромато

60
60
60

l50
60
150

Температура испарителя,
Температура колонки, ОС

детектоТемп
ос

ос

ГелийАзотлелийтип газа-носителя
2030Расход газа-носителя, см /мин

20Расход газа на по cN1 /мин
30Расход водо с\! /мин
250Расход с\1 /ttлин

CzlCBCllCB
во/ тво и,геJlь
Контрольное вещест-

rlс1.10-rll l0
вещества с
Концентрация контрольного

Примечание - Режим анализа (темпераryру колонки, детектор4 расход газа-нос!Iт9ля,

дорода, возд}ха и др.) подбирается оптимальным для дzшного типа дЕтеIсгора по макси-

MrL,IbHo соотношению сигна.п./ш

во-

* Определение предела детектирования ПИД-ПЧ проводится с использованием азота в

KaNte дтп
качестве газа-носителя

авнительн+* Расход Ч

Контрольные смеси готовят в соответствии с указаЕиями Приложения Б,

l0
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8.3.2 Определение лрейфа нулевого сигнала
за лрейф нулевого сиIнalла принимllют нмбольшее смещение уровня нулевого

сигнzлла в течение l часа.

.Щрейф нулевого сигнала Дi опрелел.шот след},ющим образом.

В течение 1 часа регистрируют хроматограмму без ввода пробы, ,Щопускается
измерение в течении 30 минуг с последующим умножеЕием полученного значения на два.

Значение лрейфа нулевого сигншrа ПИД, ПИД-ПЧ, .ЩТП определяют по формуле

^; 
=5, Q)

К"р'

где Д, - смещение уровня нулевого сигнал4 зарегистрированное на вьжоде усилителя

выходного сигнала детектора, В.

полученные значения лрейфа нулевого сигнала детекторов не должны превышать

значений:
ПИД, ПИД-ПЧ 4,10-'3 Ыч;

дтп 1 lOJ в/ч.

.I[опускается совмещать определение дрейфа нулевого сигнала с определением

уровня флуктуачионньн шр!ов детектора.
Если уровень флуктуачионных шуtлов и дрейф нулевого сигнала детеюора не

соответствуют требуемьш значениям, поверка прекращается.

8.3.3 Определение предела детекrированtlя
предел детектирования хроматографа определяют с помощью програп,tмы

<NetChTom>, согласно требованиям экспJrуатационной док}шентации. На неиспользуемые

детекторы устанавливают заглушки. Задают режим поверки в соответствии с таблицей 4.

Таблица 4 - Значения паРаJt{gГРОв и конlрольные образцы
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.Щопускается определять предел детектирования ПИД, ПИД-ПЧ,.ЩТП по смеси
пропана или метана в гелии (азоте) с объемной долей пропана (метана) от 0,19 до 3,3 %

или по смеси гепт,lна в нонане.
Через 2 часа после задания режима вводят в хрматограф пять или более раз

концольную смесь, соответствующую проверяемому детектору. Ввод смеси выполняют,
сохраняя объем пробы, темп ввода, время нalхождения иглы в испарителе и др. Жидкие
пробы вводят при помощи микрошприц4 гaвовые - при помощи крана-дозатора или

газоплотного шприца. При на:Iичии в составе хроматографа автоматического дозатора,
ввод пробы осуществляют с его помощью. объем вводимой жидкой пробы составляет от

1,10-3 до 3,10-] cMJ, объем газовой пробы составляет от 0,125 до 5.000 см'.

Предел детектирования С.," , г/с (кроме .ЩТП), рассчитывают по формуле

(з)с

С,""

где G - масса контрольного вещества, г;

,S - aр"лrr"a арифметическое значение площади пика, В,с или А,с;

И., - расход газа-носителя, см3/с.

Массу коптрольЕого вещества при использовмии раствора G* определяют по

формуле

для ДТП - по формуле

=цр
S V,"

где И, - объем газовой пробы, мл;

Р - атмосферное давление, Па;
М - молекулярнzul масса. flля пропана М :44 гlмоль,

дJuI метана М = 16 г/моль,

С.. - объемная доля контрольного вещества в газовой смеси, 7о;

R - газовм постояннм, R= 8,3,106 
По''п,.i
моль. К

(4)

(5)G*=V-C,,K,

где И_ - объем pu"ruopa, с"';
С,, - концентрация контрольного вещества, г/см3;

к - коэффичиент, учитывающий содержание углерода в углеводородzrх при поверке

ПИД,ПИД-IЦ:

- для ПIЦ, ПИ,Щ-ПЧ (контрольнаrI смесь гептан в окгане, нонане) ff=0,84;

- лля ПИД, пид-пЧ (контрольная смесь пропан в гелии или азоте) К=0,82;

- дJIя ПИД, пиД-ш (контрольная смесь метан в гелии и:ш азоте) к:0,7 5

в остальньгх слrlчrях коэффициент припимают равIlым единице,

При использовании газовой пробы массу контрольного вещества G определяют

по формуле
0.0lP м с.

G,=V "'':' "- 1' к (6)
" RQ +27З)

ll

2лG
s
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, - температура окружающей среды, С.

.Щопускается проводить определепие флусгуациоЕньж шумов, лрейфа нулевого

сигнzlла, предела детектирования и относитеJIьного СКО при установленной капиrrлярной

колонке.
Обратите внимание на

контольного компонента) будет в

вводимого компонента.
предел детектиров:tния рассIмтывается с учетом коэффициента деления пробы

(отношение расхода сброса пробы к расходу газа через колонку).

G
G

(7)

то, что объем вводимоЙ в колонку пробы (масса

V
l + g 

раз меньше объема пробы (массы компонента),
V'

t+b
V

где G - масса (объем) контрольного вещества с учетом коэффициента деления пробы, г

(мл);

Gu - масса (объем) контрольного вещества, вводимого в испаритель, г (мл);

Исб - расход газа-носитеJIя на сброс пробы, мл/мин;

I/л.* - расход г }а-носителя через капиллярную колонку, мл/мин.

полуrенные значения предела детектировilния должны быть не более:

ПИД 2,0,10-12 г/с по 1тлеролу в углеводородах (гептане, пропане и др,);

ПИД-ПЧ 9,0,10-13 г/с по углероду в углеводородzлх (гептане, пропане и лр,);

ДТП 8,0,10-10 г/мл по углеводородzлJ{.
Если значение предела детектирования детектора не соответствует требуемым

значениям, поверка прекращается.

8.3.4 Определение соотttошения сигнал/шрl МС.Щ

определъние соотношения сигна:/шуt л Мс,щ проволится не менее чем после 8

часов после вкJIючения и проведения автоматической настройки МСД. Перед

проведением измерений необходимо провести кондиционирование капиллярной колонки

в соответствии с инструкuией по эксплуатации МСД. Сбор даrньrх д,Iя расчета

соотЕошения сигншI/шум проводят в ходе последовательньж вводов контрольного

раствора. Число вводов контольного раствора должно быгь не менее 5. Перед началом

введения концольного раствора проводят автоматическ},ю настройку МС,Щ, При

регистрации сигнала МС.Щ используют режим сбора данных по выбранным ионам,
-coorno-a"ra 

сигна.п/шlтu определяют с помощью системы обработки данных при

режимllх согласно таблице 5 с капиллярной колопкой типа ZB-Sms (5%

q""rп""r"п""пикон) длиной (25-30) м, внутренним ДrаI\.{еТОм 0,25 мм, толщиной пленки

фазы 0.25 мкм. пр_и вводе 0.00l см' гексахлорбензола в изооктане с массовой

концентрацией 1.1O5 мг/смз. Для МСД используют газ-носитель гелий газообразный,

марка 6.0.

l2



Наименование пара}.tетра Значение

Температура испарителя
Температура термостата колонки в реlюrме прграммирва-
нЕя

50 ОС вьцержка 1мин
нагрев со скоростью

от 10 до 30 ОС в минуry в
диапазоне от 50 до 250 ОС

Температура интерфейса хроматограф - МСД 250 ос

Температура ионного источника МС.Щ 230 ос

Расход газа-носителя (гелия мзрки 6.0) через колонry 1мл/мин
Режим ввода пробы <без деления потокаD

Реlю,lм ионизации <элек,гронный удар>

Интервал сканирования от 50 до 300 а.е.м

Ток эмиссии 100 мкА
Производrтеlьность турбомолекуJIярIrого насосq не менее 70 дмЗ/с

мкуБ.415з38.032-01мп

таблица 5 - Значения параметров для Мс.щ

илентифичируют используемое программное обеспечение по хэш-коду метроло-

гически значимьD( файлов, рассчитанному по zллгоритму MD_s. MD-5 код (хэш-код) дол-
жен соответствовать значению, yкzlзzlнHoмy в табrпrце 6.

Таблица б - Идентификационные данные пргра rмного обеспечения

.Цдя проверки номера версии (идеrrтификационного номера) програI\,rмного

печения (для ОС Windows) необходимо перйти в каталог уФilновки прогр.ммIrого
обес-
обес-

печениrI <NеtСhгоm>, открыть свойства файла NetChromProc.dll и перйти во вкJIадку

<Подробно>. Нужное значение находится в сцоке <Версия файло.' 
fuя прЪверКи цифровогО идентификатоРа прогрalI\{много обеспечения (хэш-кода)

необходимо в-По <NetChrom)) открьпь меню кСервис>, выбрать пуюсг (Проверка моду-

ля>. Появится окно с рассчитанньш хэш-кодом.
результаты проверки прогрalммного обеспечения считаются положительными, ес-

Jш номер версии и идентификатор пргр:r ,{много обеспечения соответствуют ука}апным в

таблице 6.
Если номер версии (идентификационньй номер) программного обеспечения и

цифровой идентификатор программного обеспечения (хэш-код) не соответствуют д:lн-

ным, }казашЕым в таблице 6, поверка прекращается.

Значение

Идентификационное наименование прогрzlммного
обеспечения

NetChTomProc.dll

Номер версии (идентификационньй номер) про-
аммного обеспечения

1 .2.1 .l

Щифровой идеtrтификатор программного обеспе-
чения

da232b2b9'l 9bb9O8fab8 5 Ь6925 1 l 76 8 8

Алгоритм выtlисленшl цифрового идентификатора
программно го обеспечения

MD_5

lз

250 - 300 ос

Значение отношенпя сигнал/шум для МСД в режиме KSNR(RMS)> должно бьггь

не менее l500:l по mJz283,8 (284).

Если значение соотношения сигна.п/шум МС,Щ не соответствусr требуемьпr

зпачениям, поверка прекращается.

9 IIPOBEPKA IIРОГРАММНОГО ОБЕСПЕЧЕНИЯ

ИдентификациоЕные данные (признаки)
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l0 ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИЧЕСКИХ ХАРАКТЕРИСТИК И
ПОДТВЕРЖДЕНИЕ СООТВЕТСТВИЯ ХРОМАТОГРАФА МЕТРОЛОГИЧЕСКИМ
ТРЕБОВАНИЯМ

l0.1 Относительное среднее квадратическое откJIонение (СКО) выхолного
сигнала хроматографа определяют с помощью прогр:rммы кNеtСhrоm>, согласно
трбоваяиям руководства по эксплуатации. .Щопускается одновременно выполнять с
определением предела детектировalния. Задают режим поверки в соответствии с

таблицами 3-5.
Относительное СКО выходного сигнаJlа определяют дIя информативньж

пaparvteTpoB выходного сигнала: времени удерживания 
' 

и площади пика s.
Через 2 ч после задания режима вводят в хроматограф пять или более раз

контольн},ю смесь, соответствующую поверяемому детектору. Определяют значения

выходного сигнала t,,ý), "*оо", 
их средние арифметически. ,nu,r.rrn" (i,S).

Значение относительного СКО о, , о , , Yо, опредеJIяют по формулам

l00 |Q,-t)'
(8)ot п-|

l00 Its, -sl'
'=l

(9)ol
s

где ,? - число результатов измерений, полуtенное после искJIючения выбросов (по ГОСТ
р исо 5,125-2-2002).

Все вычисления проводятся с помощью программного обеспечения.
Полуrенные значения относительного СКО должны бьrгь не более указанных в

таблице 7.

Таблица 7 - Относительное СКО вьD(одного сигна.па хроматографа

Хроматографы, значение относительного СКО выходного сигнала которьж не

соответствует вышеука:}анным требованиям, к дальнейшей поверке не допускают.

п\

Полученные значения относительного СКО вьrходного сигнала хроматографа (площадь

пика) при рrшом вводе пробы должны быть не более:

пид. пид-пч. дтп 2%
мсд 5%

Полуlенные значения относительного СКО вьтходного сигн:ша хроматографа (время

удерживания пика) при ручном вводе пробы должны быть не более:

пид, пид-пч, дтп, мсд 2%

пид, пид-пч, дтп |уо
мсд 4%

Полученные значения относительного СКО вьrходного сигЕalла хроматографа (время

удерживания пика) при автоматическом вводе жидких проб лолжны быть не более:

пид, _пч 0,1 %

мсд 0,4%

l4

I

Полученные значения относительного СКО вьп<одного сигяzlла хроматографа (площадь

пика) при автоматическом вводе жидких проб должны быть не более:
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l0.2 Определение относительного изменения вьIходного сипl.rла хроматографа за
8 ч непрерывной работы при фиксированной концентрации контрольного вещества
определяют следующим образом. Проводят операции по п. l0,1 и определяют средние

арифметические значения информативяьп< параметов выходного сигнала - 7t, ý)

Через 8 часов непрерывной работы снова прводят !\ерения по п 10.1 и опредеJuIют

средние арифметические значения парФ{етров X,(L, S,,'

Относительное изменение параметров выходItого сигнала (времени удерживания
и площади пика) d,, О/о, за8 ч непрерывной работы определяют по формуле

V _ч
д, =]]]:]:l00, (l0),х

Полуrенные значения изменения параметров вьгходного сигнarл4 d,, должны быть

не более:
пид, пид-пч, дтп, мсд +5уо.

l0.3 При проведеЕии периодической поверки хроматографов, эксплуатируемых
по Н,Щ на методики измерений, проверяют покzх}атели точности результатов измерений в

соответствиИ с нормативами контроля, установленными в Н.Щ на методики измерений,

определение показателей точности результатов измерений проводят в условиях и

на образцах для контоля, указанньrх в НД на методики измерений.

l 1 оФормлЕниЕ рЕзультАтов повЕрки

l1.1 СведениЯ о результатаХ поверкИ хроматографоВ в соответствии с действуто-

щим законодательством в области обеспечения единства измерений РФ передаются в Фе-

дера:lьный информационный фонд по обеспечению единства измерений.
l1.2 Положительные результаты первичной поверки хроматографа оформляют

записью в руководстве по эксплуатации, удостоверенной подписью и клеймом поверите-

JIя.

11.3 При положительных результатах поверки дополнительно по змвлению вла-

дельца средства измерений иJш JIица, предоставившего его на поверку, выдается свиде-

тельство о поверке на бумажном носителе. Знак поверки в виде оттиска клейма и (или)

наклейки наносится на свидетельство о поверке.
l1.4 При отицательньD( результатzrх поверки допоJIнительно по зzlявлению вла-

дельца средства измерений или лица, предоставившего его на поверку, вьцается извеще_

пие о непригодности к применению.
1 1.5 При проведении периодической поверки отдельньD( измерительных каналов

из состава средства измерений (меньшего количества детекторов, чем указано в ком-
плектности) информачия об объеме проведенной поверIс,r передается в Федеральный ин-

формачионньй фонл по обеспечению единства измерений.
l1.6 Протоколы поверки оформляются в соответствии с требованиями, установ-

ленными в организации, проводившей поверку. Рекомендуемый образец протокола повер-

ки приведен в Приложении В.

l5
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Перечень принятых сокращенпй
IIИД - пламенно-ионизационньй детекгор;

ПИ!-ПЧ - пламенпо-ионизационный детекгор с повьппенной чрствитеJьностъю;

,ЩТП - летектор по теплопроводности;

МС.Щ - масс-спекгрметрический дстекгор;

СИ - срлства измерений;

СО - стандартньй образец;

СКО - среднее квадратическое откJIонение;

Hfl - нормативный докуtиент;

ТУ - технические условия;

РФ - Российскм Федерация

lб
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ПРИЛОЖЕНИЕ А
(обязательное)

Метрологические требования к хроматографам аналитическпм газовым

Крпсталлюкс-4000МЕД, подтверrцаемые в результате поверки

Таблица A.l - Метрологические требования

Наименование характеристики Значение

Уровень флукгуационньгх шуItrов нулевого сигнала

детекторъ А, не более
пид
пид_пч

2.0. l0-11

1,0.10-11

Уровень флlктуачионньtх шумов нулевого сигнtlла

детектора, В, не более

дтп 1,0.10J

.Щрейф нулевого сигнаJIа детектора, Ыч, не более
пид, -пч 4,0.10-|]

[рейф нулевого сигнала детектора, В/ч, не более
п 1,0.10J

Предел детекгирования> г/мл, не более

ДТП по глевод да,l 8,0.10 |0

Предел детекгировzшия, г/с, не более
ПИД по углероду в углеводордФ( (гептане,

пропане и др.)
ПИД-ПЧ по углероду в углеводородФ( (гептапе,

пане и .)

2,0.10-12

9,0.10-|3

Отношение сигнал/шум МС,Щ по гексахлорбензолу,

l 500: l

Относительное СКО выходного сигнала хроматогра-

фа (время удерхшвания пика) при ручном вводе про-
бы, О/o, не более

пид, пид-пч, тп, мсд 2

Относительное СКО выходного сигнала хроматогра-

фа (время удерживания пика) при автоматическом
вводе жидких проб, %, не более

пид, пид-пч, дтп
мсд

0,1

0,4

Относительное СКО вьrходпого сигнала хроматогра-

фа (площаль пика) при ручном вводе пробы, О%, не
более

пид, пид-пч,дтп
мсд

Относительное СКО выходного сигнаJIа хроматогра-

фа (площаль пика) при автоматическом вводе жидких
проб, %, не более

пид, пид-пч, дтп
мсд

1

4

l7

не менее
мсд

2
5
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Наименование характеристики Значение

Относительное изменение выходного сигнarла хрома-
тографа (площаль и время удерживания пиков) за 8 ч
непрерывной работы при фиксированной концентра-

ции контрольного вещества" О%, не более
пид, пид_пч, дтп, мсд +5

l8
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ПРИЛОЖЕНИЕБ
(рекомеплуемое)

Инструкцrrя по приготовлению контрольных смесей (растворов)

Настоящая инструкциJI устанавливает методику приготовления контольньж сме_

сей (растворов), пре.шlазяаченных для определения метрологических хар сгеристик хро-

матографа.

,Щиапазон содержания контрольного вещества от 5,10а до 10 мг/см]. относитель-
нм погрешносТь массовоЙ концентации контрольного компонента не превьппает l0 %о.

Средства измерений, материа.пы и реактивы приведены в таблице 2.

Б.1 Процедура приготовленшя растворов

Б.1.1 Растворы готовят объемно - весовым методом. MaccoB}ro концентрацию

контольного компонента (С9) определяют по формуле

с,
(Б.l)

ГДе Иi - МаССО КОНТРОЛЬНОГО КОМПОНеНТа МГ;

И- объем приготовленно.о pacrBopu, с"'.
Б.1.2 Исходные вещества, используемые для приготовлеЕия раствора, вьцержи-

вzrют не менее 2 часов в лабораторном помещении.

Б.1 .3 Температура окружающей среды при приготовлении контрольных растворов
не должна измеrrяться более чем на 4 ОС.

Б.1.4 Опрелеrrяют массу (m1) мерной колбы вместимостью и. Результат взвешива-

ния зzшисывают до первого десятичного знака.

Б.1.5 В мернуто колбу вносят необходимое количество коЕтрольного вещества и

вновь взвешивают колбу (m2).

Б.l.б Вычисляют массу контрольного компонента (m;) в мг

пi = m2 - m| 
G.2)

Б.1.7 В колбу с контольным компонентом вводят небольшое количество раство-

ритеJUI, перемешивают содержимое и доводяг объем раствора до метки используемой

колбы. Тщательно перемешивalют раствор.
Б.1.8 Рассчитывalют массовую концентрацию контроJIьного компонента по фор-

муле Б.1.

Б.1.9 Приготовление растворов объемньпr.r методом п}тем последовательного раз-
бавления более концентрированньtх растворов. Массовую концентрацию контрольного

компонента рассчитывalют по формулам

V

с VI0с
V,

с V2

(Б.3)

с
V,. (Б.4)

l9
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Cn
CntV,

Vk (Б.5)

20

где л - номер ступени разбавления исходного контольного раствора с концентацией
Со]

Vt, Vz, Vo - alликвотнzu доля раствора с концентрацией Сь Ct, С,-/, соответственно,
мг/см3;

И1 - вместимость мерноЙ колбы, мл.

Б.1.10 Перед каждым разбавлением рассчитывают значение iшиквоIной доли рас-
твора (и/, vz, vn), uсхом из задalнного значения концентрации контрольного компонента
(С о, С t, С,- t) и коЕцентрации разбавляемого раствора.

Б.1.11 В мернуЮ колбу вместиМОСТЬЮ Иt вносят :lликвотн},ю долю разбавляемого

раствора, доводят объем приготавливаемого раствора до метки используемой колбы и

тщательно перемешивают.

Б.2 Храпепие контрольных растворов

Контрольные растворы хранят в чистьж с},хих скJIянкzlх с хорошо притертьтми проб-

ка},tи, вдали от источников огня и нагревательньтх приборов при температуре от 4 ло

8 
ос.
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ПРИЛОЖЕНИЕ В
(рекомендуемое)

Форма протокола поверкш хроматографа

Протокол Jtl!

поверки хроматографа аналитического газов'ого Кристаrrлюкс-4000МЕД, принадлежащего

(наименовавие орmпизацпи)

Заводской номер

.Щегектор

изготовитель

.Щата изготовления

Условия поверки:
- температура окружающего возд}ха
- относительнм влажность окружающего воздуха
- атмосферное давление
- напряжение переменного тока
- частота переменного тока Гц

ос

%
кПа
в

оп ение вня онных ови

вания ко ьное вещество

а левого сигнала

оп ение а

оп ление относительного с его ческого откJIонения выходного сигна,,Iа

Значение лрейфаЗначение уровня шумов
полчченноенормировtlнноеполчченное

,Щетеrгор
нормированное

Значение детектированиJl
ноепонорNlир ованное

,Щетекгор

Полуrенное
относительное
СКо вьгходного

сигнала

Нормированное
относительное Ско
вьIходного сигнtlла

Среднее арифме-
тическое значе-
ние вьrходного

сигнtlла
olс ati

Щетектор

f,

2|

Проверка соответствия программного обеспечения:

значение вьrходного
сигваJIа

Фg
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NlaTo аизменения выходного сигнала за 8 ч

татове показатеJul точности

Заключение по результата},t поверки

Полученное изме-
нение выходного
сигналаза8чне-

прерывной работы
хроматографа

Нормированное
изменение вы-

ходного сигнаJIа
за 8 ч непрерыв-
ной работы хро-

матографа

Значение выход-
ного сигнала

Среднее арифме-
тическое значе-
ние выходного

сигнала

R
Q,sч,, Q,луф ,Sб d

.Щетектор

Норматив контроJIя точно-
сти по Н.Щ на методику из-

мерений

Результат контрольной
процедуры

показатель точности

(( )) 20 г
лоJпl|сь (иницимы, фамялия)

22

a
ч


