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Госуларственная система обеспеченпя едннства измерений.

Хроматографы газовые DIVISION GС.

Методика поверкп

мп 58-241-2026

l Общие поло?кепия

1.1 Настоящая методика поверки расцрстраняется на хроматографы газовые

DIVISION GC (да.лее - хроматографы) и устанавrшвает мето.ФI и средства первп,лrой и

периодической поверок. Поверка хроматографов доJDюrа осуществJIяться в соответствии с

требованиями настоящей методики поверки.

|.2 При проведении поверки должна обеспе,шваться прослеживаемостъ

хроматографов к:

-ГЭТ 176-2026 <Государственньй первичный эталон единиц массовой (молярной,

атомной) доли и массовой (молярной) конценцации компонентов в жидких и твердьD(

веществaж и материzrлах на основе кулонометрииD в соответствии с Государственной

поверочной схемой, }тверIценной прикaвом Федерального aгентства по техническому

реryлированию и метологии от 23.03.2026 года М 534;

- ГЭТ 208-2024 кГосударственный первишlьй эталон единиц массовой (молярной)

доли и массовой (молярной) концентрации оргzшlических компонеIlтов в )l(идких и твердьD(

веществах и материдIж на основе жи.щ<остной и газовой хрмато-масс-спектрометрии с

изотопным разбавлением и гравиметрииD в соответствии с Государственной поверочной

схемой, угвержленной прпкIвом Федерального агентства по техническому реryлировziнию и

метрологии от 28.12,2024 года Nо 3 l58;

_ гэт l54_20l9 <государтвенньй перви.пrьй эталон ед{ниц моJирной доли, массовой

доли и массовой концентрации компоненmв в газовьD( и гfu}оконденсатньD( средах) в

соответствии с Государственной поверочной схемой, угверlкленной прикuвом Федера.ltьного

{гентства по техническому реryлиров.lнию и метологии от 31.12.2020 года Ns 23l5,

1.3 Передача единицы осуществляется методом прямьD( измерний пугем применения

стlндартных образчов угвержденного типа

1.4 Настоящая методика поверкп примеЕяsтся для поверки хроматографов,

используемьп в качестве рабочих средств измерений. В результате поверки должны бьпь

подтверждены мецологические требования, приведеЕные в таблицах 1 -3.
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Наименование характеристики Значение

Прлел лстекгировilния, не более, для хрматографов, оснащенньD(:

детекгором по теплопрводности (!ТП)l), г/см3

пла {енно-иоЕизационным детекгором (ПИфl), г/с

электо нно-захватным детектором (ЭЗф2), г/с

2,5.10-9

0,8.10-12

3,7.10-15
|) Установлено с применением гексадекана и изоокгана при вводе жидких проб, пропана при ввОде С

помощью крана ипи газоrшотного шприца,
2) Установлено с применением линдана и гексахJIофензола.

Таблица l -М логические ха истики детекти вания

Таблица 2 Метрлогические хар:ктеристики хрматографов, оснаценньrх масс-
сп ским дЕте м с

Таблица 3 - Метрологические хар.жтеристики хроматографов (относительное

екв ое отклонение ско выходного сигныIас

2 Нормативпые ссылкп

2.1 В настоящей методике поверки использованы ссылки на следуюIци0 документы:

Приказ Минпрмторга России от 31.07.2020 г. Ns 2510 <Об утвержлении Порядка

проведения поверки средств измерений, требований к знzlку поверки и содержаfiию

свидетельства о поверкеD

Приказ Минпромторга России от 28.08.2020 г. Ns 290б <Об угверхслении порядка

создания и ведепия Федерального информационного фонда по обеспеченrю единства

измерений, передачи сведений в него и внесения изменений в данные сведения, предостIвления

содержащихся в нем документов и сведений)

Приказ Минтрула России от 15.12.2020 г. Ns 903н <Об угверждении Правил по охране

туда при экспJryат:ulии злекгроуст:rновок))

Приказ Росстшlларта от 2з.0з.2026 г. Ns 534 кОб лвержлении Государственного

первичного этмона едипиц массовоЙ (молярной, атомной) доли и массовой (моrrярной)

концентрации компопентов в жидких и твёрдьш веществах и материмаJ( на основе

кулонометии и Госулартвенной поверчной схемы для средств измерпий содержания

неорганических компонентов в жидких и твёрдьD( веществaD( и материалФ()
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ЗначениеНаименование характеристики
3200:1Чувствительность 1отношение сп*а.т/щтл)'), не менее

|) Огношение сигна.п/rrryт; установлено при вводе l0 пг гексахлофензола

Относительное СКО вьп<одlого сигнала, О/о, не более

PytHoe дозирование пробыАвтоматическое дозирование пробы

по плошаJIи пикапо времени

удерживiшия
по времени

удерживilния
по площади пика

.i[eTeKTop

4,00,30,1 z,0пид
0,3 4 02,0эзд 0 1

4,0п12 0дтп 0,1
050,34,0мсд 0,1



Приказ Росстаядарта от 28.12.2024 г. Jф 3158 кОб утверждении Государствепной

поверо.пrой схемы для средств измерний содержaшия оргtlническЕх компонеIIтов в жидо{х и

твер.дьD( вещества( и материал:iх D

Приказ Росстандара от 31 ,12.2020 г. Ns 23 15 (Об утверждении государтвенной

поверо.пrой схемы для средств измерний содержания компонеЕIов в гд}овьD( и

пtзокондепсатньD( среджD

ГОСТ 12.2.007.0-15 Система стандартов безопасности труда. Изделия

элекtртехЕические. Общ,rе требования безопасности.

ГОСТ Р ИСО 5725-1-2002 Тощость (правпльность и прецизиоЕЕость) методов и

результатов измерений. Часть l. Основные положения и определеIrия

ГОСТ OIML R 76-1-20ll ГСИ. Весы неавтоматическою действия. Часть 1.

Метрологпческие и текflt.Iеские трбовшrия. Испыrания

ГОСТ 1770-74 Посуда мернм лабораюрная стекJIянная. Цшпrндры, мензурки, колбы,

пробирки. Общие технические условия

ГОСТ 29169-9l Посула лабораторнм стекллtнм. Пипсп<и с одной отметкой

ГОСТ 29227 -9l Посуда лабораторная стекJIянная. Пипgгrсr градуирванные. Часть l.

Общие трбования

ТУ 2631-158-449зl'19-20|3 Гексан химически Iшстьй (ХЧ). Технические условия

Ту 26з|-|79-4ц9з|79-20|4 Геrпан химичесIс{ Iшстьй (ХЧ), Тежrческие условпя

3 Перечень операцпй поверки

3.1 При поверке долrlсlы быь вьшоrшепы операции, указанные в табrшце 4.

Табrпrца 4 - Операции поворки

Наименование операции

обязательность
проведения оперщий при

Номер раздела
(пrпсга) методпоt

поверIФr, в
соответствии с

коюрым выпоJIIшется
операцriя поверки

первичной
поверке

периодrческой
поверке

Внешний осмотр да да 8

Подготовка к поверке и опробование да да 9

Проверка прогрalммного обеспечения
средства измерний

да да l0

6



Наименование операции

обязательность
проведенllя операчий при

Номер раздела
(пункга) метолики

поверки, в
соответствии с

коюрьш выпоJIняется
опердшя поверки

перви.шой
поверке

периодическои
поверке

Определение мЕтрологических
харzжтеристик:
- определение предела детектировalния;
- определение 1ryъствительности (отношения
сигна.т/шрt масс-спектрметрического
летеrгора МС.Щ);

- определение относительного
среднеквадратического откJIонения
вьD(одного сигнала

да

да

да

11.2

1 1.з

l 1.4

Подгверждение соответствия средства
измерений метрологическим требованиям

да да 12

3.2 В слуrае невыполнения требований хотя бы к одной из операций поверка

прекращается, хроматограф бракуется.

3.3 Первишrая поверка проводится в соответствии с комIIлекгациеЙ хроматографа

детектора}rи, указllнными в паспорте. На основании письмеЕного заявления вЛаДеЛЬЦа

хроматографа или Jшца, представившего хроматограф на поверку, оформлеIrЕого в

произвоJъной форме, лопускается проведение период,rческой поверки на меньшем количестве

детекторов (поверка в сокр ценном объеме) с указанием в сведениях о поверке информации об

объеме проведенной поверки.

4 Требовапия кусJIовпям проведения поверки

при провелении поверки должны бьпь соб.тподены следующие условия:

- температура окр)Dкающего воздуха ОС от +15 до +30;

- относительнм влажность воздуха, %о, не более 85.

5 Требования к спецпалистам, осуществJIяющим поверку

к проведению работ по поверке хроматографа допускzlются лицц прошедшие

специальное обуlение в качестве поверителя, инстlтсгм и обуlенные работе с

хроматографом.

,7
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б Метрологцческпе и технпческие требованпя к средствам поверкп

6.1 При проведении поверкй црименJIют средства поверкй, приведенные в табrшце 5.

Таблица 5 - Средства поверки

Перечень

рекомендуемьD(
средств поверки

Операции поверки,
требlточие

примеЕения средств
пов

Метрологические и техяшIеские требования
к средствaш,l поверки, необходимые дJIя

проведеншI поверки

Гигрометр Rotronic
НуgrоРаlm,
рег. Nо 26379-04

,Щиапазоны измерений температуры и
отпосительной вл:Dкности не менее
требуемьо< по п.4. .Щопускаемая абсоrлотная
погрешность измерений темпераryры а 2 ОС,

относительной влажности * 5 0%
Весы
неавтоматического
действия
McA225S-2ORU-I,

. хъ 79з48_20

Весы неавтоматического действия,
I (специа.пьного) класса то.пrости по ГОСТ
OIML R 76-1

Стандартньй образец
состава
н_гексадекша
гсо 117з1-2021

Интервал допускаемьD( значений массовой
доли н-гексадекдrа от 98,00 до 99,98 %,

грzlницы допускаемьп< значений
относительной погрешности +0,10 % при
р:0,95

Стандартньй образец
состава гамма-
гексахJIорцикJIо-
гексана (линдша)
гсо |2|02-2022

Интервм допускаемьD( значепий массовой
доли гамма-гексtцJIорцикJIогексшrа (линддrа)
от 9б,50 до 99,70О/о, граЕицы допускаемьD(
значений абсоrпотной погрешности от t0,51

до +0,076 % п и Р:0 95
Стапдартньй образец
состава пестицида
гамма-ГХЦГ (линлыrа)
гсо 8890-2007

Интервал допускаемьD( зцачений массовой

доли гамма-ГХЦГ (линдана)-(l,2,4,5/3,6)-
1,2,3,4,5,6-гексахлорцикJIогексана от 98 до
100 %, границы допускаемьп< значений
абсолютной погрепшости от +0,6 О/о при
р=0,95

Стандартньй образец
состава изооюш{а
гсо,Iз2з-96

Интервш допускаемьD( значений моrярной
доли изооктана от 99,70 до 99,98 %, границы

допускаемьж значений абсолютной
по 95ешности +0,06 % р=0

Стандартньй образеч
cocтllBa пестицида
гексахлорбензола
гсо 9106-2008ости *0 95оl р=0по
Стандартньй образец
состава
гексахлорбензола
гсо |2101-2022

Интервш допускаемьIх значений массовой

доли гексахJIорбензола от 97,50 до 99,55 %,

границы допускаемьIх значений абсолrотной
ости от *0 52 до +0 14% р:0 95по

Интервал допускаемьD( значений моrrярной

доли пропшrа (СзНв) от 0,1 % до 10 %,

грzlЕицы допускаемьп< значений
относительной по шности от + 0до

Раздел 9 Подготовка к
поверке и опробоваrrие
средства измерений

Интервал допускаемьD( значеЕий массовой

доJIи гексахJIорбензола от 98,0 до 100,0 %,

граIrицы допускаемьD( значений абсоrпотной

Стандартный образец
cocтzlBa искусственЕой
газовой смеси на
основе
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Операции поверки,
требующие

применения средств
поверки

Метрологические и текlические требоваЕия
к средствaм поверки, необходлмые для

прведения поверки

Перечень

рекомендуемьD(
средств поверки

+1,5 % при Р=0,95 углеводордньD( гar:}ов

гсо 12339-2023
Интервал допускаемых значений молярной

доли пропана (СзНв) от 0,1 О/о до 10 Vо,

границы допускаемьпt значоний
относительной погрешности от +4 до *3 %
при Р=0,95

н-гекfilн (хч) ТУ 2б3 l -1 58-44493 \'19-201з
н_гептzш кХЧ> ТУ 26з1 -|'l 9-4449з 1'l 9-201 4
колбы мерные второго к;Iасса тоIшости по ГОСТ 1770

пипетки с одной меткой второго кJIасса тоIшости по ГОСТ 29169
пипетки градуирокlнные второго класса точности по ГОСТ 29227

Раздел l 1 Определение
метрологических
характеристик
средства измерений

Массовая концентация изооктalна
от 0,5,10-З до 8,10i г/см3
от 0,5,10-2 ло 8,10-2 г/см3

Контрольньй раствор
изоокгана,
приготовленньй из
Гсо 7з23-96 и гексана
в качестве
pacтBopиTеJUI

Массовая концентация н-Гексадекана
от 0,5, l0-] до 8, 10'з г/смз
от 0,5 , l0'2 до 8, 10-2 г/см3

Контрольный раствор
н-Гексадекана
приготовленный из
ГСо 1 l731-202l и
гексiша или гептана в

качестве растворителя
Массовая концентрация линдана
от l , 10-6 до 10,10{ г/смЗ

Контрольный раствор
линдана
приготовленный из
ГСо 12102-2022ллп
ГСо 8890-2007 и
гексана или гептllна в
качестве растворитеJIя

гексахлорбензоламассовая конце
от 1,10{ до l0,1
l , 10-8 г/смз
l0, l0-8 г/см3

нтация
0-6 г/см3

Контроrьный раствор
гексжлорбензол4
приготовленный из
ГСо 9l0б-2008 или
ГСо 12101-2022 и
гексzша или гептана в
качестве растворитеJIя

б.2 Средства измерений, примепяемые при поверке, доJDкны бьrгь поверепы,

стандартные образцы должпы иметь действующий паспорт,

б.3 .Щопускается примепение аналогичньD( средств поверки, обеспе,п,rвающrrх

определение метрологических характеристик поверяемого хроматографа с требуемой

тоlшостью.

9
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7 Требования (условия) по обеспечению безопасностп проведешшя

поверкп

7.1 При проведении поверки должны быь собrподены кПравила по охрaше туда при

экспJryатации электруст.rновокl>, угвержденпые Приказом Микцула Россип Ns 903н от

15 декабря 2020 г., требования ГОСТ |2.2.00'7 .0.

8 Внешпrrй осмотр средства измерений

8.1 При внешнем осмоте установить:

- соответствие внешнего вида хроматографа сведенилr.I, приведенным в описalнии типа;

- отс}тствпе видимьD( повреждений хроматографа;

- соответствие комплсктности, 1тазанной в экспJryатационной докрtентации;

- чежость обозначений и маркировки.

8.2 В случдg, если при внешнем осмотре хроматографа выявлены повреждения иJIи

дефеrгы, способные оказать влияние на безопасность прведения поверки или результаты

поверки, то повсрка мох(ет бьпь продолжена только после устанепrlя этж повреждений или

дефектов.

9 Подготовм к поверке и опробование средства пзмерешпй

9.1 Подготовка к проведению поверки

9.1.1 Првести контоль условий поверки с помощью гигрометра в соответствии с

таблицей 3.

9.1.2 Хрматограф подготовить к работе в соответствии с руководством по

экспJryат Iии (далее - РЭ).

9, 1.3 Подготовить контольные растворы стандартньтх образцов

9.1.3.1 При прведении поверки хроматографов, предусмативающшх инжектор дtя

ввода проб шприцом для жидкости или llвтоматический дозатор, в соотвgгствии с Рэ

хроматографа и табrшцей б приготовить из стандартньD( образцов, у(азанньD( в таблIще 5,

контрольные растворы cTllHJIapTHbD( образцов. Соответствие ДетектороВ и KoHтpoJIbHbD( веществ

приведено в табrпrце б. Прочелlра приготовления контрольньD( растворов приведена в

прилохении Д. Для определенпя метрологических характеристик .тпобого детектора

допускается использование раствора только одIого из yдalalggbD( в таблице б контрольньпк

веществ.

l0



.Щетеrгор Станлартньй образеч
Контрольноо вещество,

концентрация

ПИ.Щ (пламенно-
ионизационньй
детекгор)

гсо,7з23-96
Изооктан
от 0,5, 10-3 до 8,10-з г/см3

гексан

гсо 11731_2021
н-гексадекан
от 0,5, 10'3 до 8,10-з г/см3

гексан или гептан

дтп (детектор по
теплопроводности)

гсо 7323-96
Изоокган
от 0,5, l0-2 до 8, 10-2 г/смз

гексан

гсо l l731-202l
н-гексадекан
от 0,5, l0-2 до 8, 10-2 г/смз

ЭЗ.Щ (элекгронно-
захватньrй детектор)

ГСо 12\02-2022плu
гсо 8890-2007

Линдан
от 1 , l0{ до 10, 10{ г/см]

гексllн или гептalн

ГСо 910б-2008 или
гсо 12101-2022

Гексахлорбензол
от l , 10{ до 10, 10{ г/см3

гексан или гептан

МС.I[ (масс-
спекгрметрический
детеrгор)

ГСо 9106-2008 или
гсо 12l01_2022

гексан или гептан

Таблица б - Соответствие детекторов и контольньн веществ

9.1.3.2 При проведении поверки хроматографов, предусматривающих использование

крilна-дозатора или цшрица для ввода газовьD( проб, в соответствии с РЭ хрматографа и

таблицей 7 приготовить стандартньй образец - поверочн},ю газов},ю смесь из гсо 12339_2023

или ГСО |2З40-202З ст:ццартные образцы состава искусственной газовой смеси, содержащей

глеводородrые газы

Таблича 7 - .Щетекторы, контольное вещество, концентрация

9.1.4 Проверить герметиIшость газовьD( rиний, вк.lпо,ппь хроматограф и доr(даться

успешного зarвершения процед}ты сalмотестирования в соотвgгствии с РЭ.

Рекомендуемое время выхода детекторов, установленньп в хроматографах, на

рабочий режим:

- ДТП, ПИД - не менее двух часов;

- ЭЗД, МСД - до 24 часов, но не менее 4 часов.

Если хроматограф оснащен несколькими детекторzlпrи, то поверка проводится

поочередно дIя каждого из детекторв в полном объеме.

Режимы измерений хроматографа (лля различньпt летеrгорв) приведены в

Приложении Б.

.Щетекгор
Контрольное вещество,

концентрация

основной
компонент

ПИ,Щ (пламенно-ионизационный детекгор) проп:lн

от 1000 до l00000 млн'|
метан

ДТП (детектор по теплопроводности)

ll

Растворитель

гексан или гептан

Гексахлорбензол
1,10-8и 10,10{г/см3



9.2 Опробование

При опрбовании прверить действие органов упрiвления и реryлировки, соответствие

функчионирования всех узлов хроматограф4 функчиональньD( кJIalвиш и программного

обеспечения (лмее - ПО) требованиям, изложенньш в РЭ.

10 Проверка программноr0 обеспечения средства измерешшй

10.1 Провести проверку идентификационньD( данньD( ПО хроматографа. .Щля

однозначяой идеrrmфикации ПО достатоIшо определения тоJIько номера версии

(идентификачионного номера). Номер версии ПО мохет быгь вьведен в окне ПО при

обращении к подпункry меню в ПО <Help> -- KAbout>.

10.2 Илентификационные данные ПО долlсты соответствоЕrтъ }казшrньпr.r в таблице 8.

Таблица 8 - Идентификационные данные ПО

11 Опрелелевпе метрологпческшх характерпстик средства Irзмеренпй

1 1 .1 Опрелеление }?овня флlктуачионньп< шрtов

11.1.1 опрлеление }ровня флукгуачионньпt шумов проводится согласно рэ с целью

послед}.ющего расчета предела детектирования.

11.1,2 После вьпода хроматографа на режим, укrванный в Рэ, провести зrшись

флукгуационньн шумов в течение не менее 1 минугы (запись хроматограммы без ввода пробы).

.Щопускается производ{ть зiлпись хроматограммы без ГХ колонки (с заг.тryшенньм детекгором),

l1.1.3 Уровень флукгуачионпьп ш}аrов, выраженный в соответствующих для каждого

детеrгора единицzж (в или Д), принять рaвным мaксимalльному значепию аl\,tплитуды

повторяюшихся колебаний нулевого сигнzша с полупериодом (длительностью импульса), не

превышаюшим l0 с, зарегистрированному на вьIходе усилителя вьrходного сигнала детекгора,

при этом колебания, имеюпце характер одиноtшьIх импульсов, не r{итываются. Зпачение

уровня флуктуационных ш},rиов может быть рассчитшrо вр)пrную или с помоIцью По в

соответствии с Рэ.

ЗначениеИдентификационные данные (признаки)
Smartlab CDSикационное наименование ПоИденти

поионньи номНоме ии иденти
поЦи вой идеrrги икато

|) (хххххХхх) - относится к метрологически незначимой части По. Кая(дое значение <Х> является
ительнои точкоивым значением от 0 до 9 или

l2

l.ю(хх)о(ххl)



сигнала

l1.4.1 При определении относительного средIеквадратического откJIонения вьD(одного

сигнalла с помощью дозатора (шприца, крана дозатора) или устройства zlвтоматического ввода в

хроматограф (автодозатор жидкпх проб) ввести коЕтрольное вещество (0,5 - 10 мкJI для жи.щих

проб, 0,1 - 2 мл цlя ПГС), соответствующее проверяемому детекгору и воспроизвести на

дисплее хроматогрilмму. Зафиксировать BpeMjI удерживrмия и площадь пика контроJъного

вещества.

При опрделении относительного среднеквадратического откJIоненпjI вьD(одного

сигяала детектора МСД могуг использоваться два режима (на выбор):

1) РежиМ скrrнировtшиЯ (TIC) по rn/z 284 - используется коIrтольпый раствор

гексмлорбензола в гексане или гепт:lпе с концентацией 10, l0{ г/смз.

lз

1 1.2 Опрелеление предела детектировllпия

11.2.1 При определенип предела детектирования с помощью дозатора (шпричц крана

лозатора) или устойства автоматического ввода в хрматограф (автодозатор )rс{дс{х прб)

ввести контольное вещество (0,5 - 10 мкл для жи.щих проб, 0,1 - 2 мл лля ПГС),

соответствующее проверяемому детектору. Воспроизвести хроматограýrму на

дисплее/принтере. При этом педостоверные результаты измерений, которые можно оценить к.к

выбросы (см. ГОСТ Р ИСО 5725_1_2002, п.3.21) необхо.ш.rмо обраковьIвать и не rштьвать в

расчетах. В слуlае обнаружения выбросов провести необходимое дополнительное число

измерений.

l1.2.2 По полуrенной хроматогрalмме определить площадь пика конlроJъного

веществаэ вырaDкенную в соответствующих для каждого детеюора единшIах @,с или А,с).

Измерения провести не менее 10 раз.,Щанные измерения могrг использоваться для определения

относительного среднеквадратического откJIонения вьD(одного сигнала.

Примечание - При использовании режима деления потока (сп,rкг) СЛе.ryОТ УЧll:ГЫВаТЬ

коэффичиегг леления прбы ,(.

1 1 .3 Опрделение чувствительности (отношения сигна,т/шум масс-

спектометрического детектора МС,Щ)

1 1.3.1 Для определения отношения сигна.п/шрt необходимо использовать контрольньпi

раствор гексахлорбензола в гексане или гептане с концептрauшей 1,10-8 г/смЗ. Ввести l мкл

пробы в инжектор микрошприцом (допускается использовать устройство автоматического

ввода проб) и с помощью По согласно Рэ опрелелить отношение сигнаlr/шlu в режиме

сканировtlния д'rя rп/ z 284.

l1.4 Опрелеление относительного среднеквадратического откJIонения вьйодшого



2) Режим выбраlrньrх ионов (SIM) по mlz 284 - испоJIьзуется контрольньй раствор

гексахлорбензола в гексаде или гептане с концентрацией 1,10'8 г/см3.

11.4.2 Повторить операцию l0 раз. При этом недостоверные р€зультаты измерний,

которые можно оценить как выбросы (см. ГОСТ Р ИСО 5725-1-2002, п.3.21), необхош.rмо

отбраковывать и не уIштывать в расчетж. В слрае обнаружения выбросов провести

необходlмое дополнительное число измерений.

12 Подтверlкление соответствия средства измереший метро.погическпм

треfoванпям

l2.1 Дя результатов измерений, поJrrlенньD( по 1|.2, рассIштать предел

детектирования (с.," ) по формулам

.Щля детекгоров ЭЗ.Щ (в г/с) и ПИ! (в г/с)

2.лх.G (l)с
s

.Щля аетекгора .ЩТП (в г/смЗ)

2.^х.G
Сr" S'V* '

(2)

где ДХ - уровень фrryrгуачионньп< шумов по п l1.1, по.гr}^rенньпi после стабилизации

ржима работы хрматограф4 В (А);

G - масса контрольного компонента фассчитывается по формуле 3), г;

S - сре.шlее арифметическое значение площади пика, В,с (А,с);

Ио - расхол газа-носителя, см3/с.

Массу контрольного компонента ( G , г) определить по формуле

(3)

где G" - массовая концентация коЕтрJьного вецества в смеси, г/смЗ;

И - объем введенной контрольной смеси, см3.

При испоrьзовании lюrдtой прбы массу концольIlого компонеЕта (G, г) опрлешть

по формуле

6=V*'C"'C, (4)
к

где Q - "uccoua" 
концентрация контрJьного вещества в смеси, г/смЗ;

И* - объем введенной контрольной смеси, смЗ;

Q - коэффичиеrТ, ),.rитымющий содержание углерда в KoHTpoJrbItoM веществе:

углерод в н-гекса,декане 0,849;

углерод в изоокгане 0,84l;

G=Gк,V,

l4



}тлерод в пропане 0,8l7.

В остальньп< сJryч:шх (для детекторов ,ЩТП, ЭЗф коэффичиент принимается рilвным

единице.

К - коэффичиент деления пробы для кrrпилJulрного инжекгора.

Коэффициент леления пробы для_ру{ного расчета определить по формуле

к
|+Vo

(5)
VK

где Vo - объёмная скорость потока гд}а носитеJul, идущего на сброс после делитеJuI

потоков, см]/мин;

И1 - объёмная скорость потока газа носитеJIя, идущего на колонку, см3/мин.

При испоlъзовании газовой пробы массу контроJIьного компонента (G, г) опредеrпrть

по формулам

Для концеrrтраций в %

G
l/,.0,01.P.M.C,.Co

(6)
л t+2,7з к

Щля концентрачий в м;пr'l (ррm)

^ V..0,01.P.M q.q.l0'О=ffi. (7)

где ( - объём газовой пробы, смЗ;

Р - атмосферное давление, Па;

М - молекулярнм масса контроJъного компонент4 г/моль;

С, - объемная (молярнм) лоля контоJIьного компонента в гл}овой смеси, Уо или

млн-l фрm) соответственно;

R - газовая постоянная, Л =8,3,106 (Па,смЗ)/(моль,К);

l - температlра, ОС.

Поrryченные значения предела детектировllния доJDкны соответствовать требованияr,t,

приведенным в таблице 1.

( )

15

примечание - Козффициенг К рассчrтгывается (задается) с помощью По в зависимости от

параметров колонки (дrины, диамсгра), давления (скорости, расхода) газа-носrгеля на входе в

капиJIляр}rуо колонку.



12.2 Определение чувствительности масс-спектрометрического летекrора МС.Щ

осуществJIяется на основании дilнньD(, поJrrlенньж по 11.3. Результаты определения сtlитzlют

положительными, если полriенные значения ч}tsствитеJIьности (отношения сигна.l/шум масс-

спекгромстрического детектора Мс{) удовлетворяют требованиям таблицы 2.

|2.З Ш||я результатов измерений, пол}ченньD( по l1.4, рассчитать отЕосительное

среднеквадратическое откJIонение вьD(одlого сигна;lа ( ,S , %) по формуле

l00ý_
х

f,CI,-xf (8)

п-1
где Х - среднее арифмегическое значение вьD(одпого сигнала (площадь пик4 время

улерживания);

Х, - рзультат i-го измеренrlя вьD(одlого сигнала (площадь пика', время улерlrовавия);

r, - (шсло измерний (п=10).

Поrryченные значениJI относительного средiеквадрати.Iеского откпонения вьD(одноm

сигнzлла не должны превышать пределов, приведенньж в таблице 3.

13 Оформление результатов поверкп

l3.1 Оформляют пртокол прведения поверки в призвольной форме.

13.2 При положительньD( результата:( поверки хроматограф признают пригодным к

применению.

l3.3 Нанесение зн.lка поверки и пломбировапие хроматографа не предусмотрено.

13,4 При оIрицательньD( результат.rх поверки хроматограф признllют пепригодIым к

да.пьнейшей эксшryатации.

13.5 Сведения о результатiж поверки передают в Фелерыtьньй пнформачионньй фонл

по обеспечению единства измерний в соответствии с Приказом Минпромторга России от

28.08.2020 г. N 2906. В сведениях о результатм поверки приводят данЕые о составе

хроматографа и об объеме проведенной поверки.

l3.6 По змвлению владельца хроматографа или лиц4 предстIlвившего хроматограф на

поверку, при положительньD( результатФ( поверки оформляегся свидетельство о поверке в

соответствиИ с ПриказоМ Мияпромторга России оТ з1.0'l .2020 г. Nq 2510, при оlршIательньц -
извещение о непригодности к применению хроматографа.

И.о.зав. м6.24l, УНИИМ - филиала

ФГУТI (ВНИИМ им. Д.И. Менделеева> U-,/ С. Гольшец

lб



Приложение А

(обязательное)

Методпка прпготовлепия коЕтрольных растворов Еа оспове ГСО

А.1 fuя приготовлениJI концольньD( растворов с извеспlыми значениями массовой

концентации контрольного компонента использ},ют:

- весы I (спечиа:rьного) класса точности по ГОСТ OIML R 76-1;
- стандартньrй образеч состава н-гексадекана ГСО 1 l731-2021;
- стандартный образеч состава галrма-гексахлорцикJIо-гексана (линлаяа)

ГСО |2102-2022:
- стандартный образец состава пестицида гtlмма-гхцг (линдана) ГСО 8890-2007;
- стандартный образеч состава изооктана ГСО '1323-96;

- стандартньй образец состава пестицида гексахлорбензола ГСО 9106-2008;
- стандартньй образец состава гексахлофензола ГСО 12101-2022;
- н-гексан кХЧ> ТУ 2б31-158_44493179-2013;
- н гепт:lн (ХЧD ТУ 26З|-l'19-4449З|79-2014;
- колбы мерные второго кJIасса точности по ГОСТ 1770;
- пипетки с одIой мЕткой второго кпасса точности по ГОСТ 29169;
- пипетки град}иров:lнные второго к.JIасса точностu по ГОСТ 29227 .

А.2 Условия приготовления растворов
- температура окружalющего воздуха, ОС

- относительнм влФкность возд}ха, 0/о, не более

от +l5 до +30;

85.

А.3 Прочеryра прпготовJtения
Растворы с массовой концентрацией от 1 , l0-8 до 8,10-2 г/смЗ приготавливalют объемно-

весовым методом. Массовую концентрацию контрольного компоЕента (Q, мг/см3)

определяют по формуле
ml

Со= ч, 
(A.l)

где 
'4 - 

масса контрльного компонент4 мг;

И - объем приготовленной смеси, смЗ.

Исходные веществц используемые для приготовления растворов, вьцерживают не

менее 2 ч в лабораторном помещении. Темпераryра окружающеЙ среды при приготовлении

растворов не должна изменягься более, чем на 4 ОС.

Определяют массу fЩ мерпой колбы вместимостью 100 см3. Результат взвешивalния

записывilют до тетьею десятичного знака.

В мерную колбу вносят около l00 мг контольного компонента и вновь взвешив:lют

колбу (4).

Массу контрольЕого компопента ( 
'r1, 

мг) вьFшсляют по формуле

m,=щ-п\. (А.2)

|7



В колбу с контольным компонентом вводят от 20 до 25 см3 растворителя,
перемешивают содержимое и доводят объем раствора до 100 см3. Тщательно перемешивают

раствор.
.Щопускается использокlть навески другой массы (но не менее 0,05 г) и мерные колбы

др}того объема.

Рассчитывают массовую концентацию контрльного компонента по формуле A.l .

Растворы с массовой кончентрачией контольного компонента менее l мг/см3

приготarвливalют объемным методом п}тем последовательного разбавления более

концентрирванньIх palcтBopB.

Массов}то концентацию контольного компонента рассчитывilют по формулам:

q СоЦ
(А,3)r

с2

сз

Cr'Y,
у

(А.4)

(А.5)
у

где и - номер ступени разбавления исходного контольного раствора с массовой

кончентрачией Q;
И* - объем мерной колбы, используемой для разбавления, см3;

Vl , V2, V,_| - atликвоты раствора с концентацией Q, Q, С*, соответственно, смЗ.

Перл каждьтм разбавлением рассчитьвают значение аликвоты растворов, исходя из

заданного значения концентрации контольного компонентц концентации разбавляемого

раствора и объема мерпой колбы, используемой для разбавления.
В мерную колбу нужного объема (объем варьируется в зltвисимости от степепи

разбавления) наливается соответствуюший растворитель на 1lЗ-l/2 от объема колбы. Пипеткой

или мехzlническим дозатором вносят в колбу аликвоry разбав.пяемого растворц после чего

доводят растворителем колбу ло метки и тщательно перемешивают поrryченньй раствор.

А.4 Храпенпе коrrгрольных растворов
Срок хранения контольньн растворов не более 3 дней.

l8

C,-r'V,



Прилоясение Б

(обязательное)

Реяrпмы rrзмереншй прп осуществленши поверкп для Iроматографов с разлпчпымrr

детектордмп

Хроматографическая колонка (насадочная и капиJIJuIрнlu), используемая д'rя

проведения поверки, долrlсrа иметь геометрию и неподвижr{ую фазу, обеспе.швающую

разделение анаJIизируемого компонента от остalльньD( компонентов контрольной смеси

фазрешение >1).

Тпппчпые параметры насадочпой колопкtl
- неподвижн:ul фаза: OV-l, OV-10l, SE-52, SE-54, WAX, пористые полимеры или

аналогичные фазы;
- длина:2-4 м, диаметр 1-4 мм.

Тппичные параметры капrrллярной колонки
- неподвижнм фаза: Rix-l, Rb(-5, Rtх-5MS, Rb( 6241130l, WAX, колонки с пористыми

полимераJ\.rи или аналогичные фазы;
- длина: l0-100 м, диаметр 0,18-0,53 мм;
- толщина пленки: 0,1-5 мкм.

Условия хроматографировarния контольньл< смесей должны обеспе.швать разделение
анализируемого компонента от остalльньп компонентов контрольной смеси фазрешение >l).

В качестве гaL:}а носитеJIя мог}т использоваться азот, гелий, водород, аргон.

температуры инжекгоров, детекгоров, термостата колонок, скорсть (расхол) газа

носителя и вспомогательньD( газов устIIнавJIиваются по РЭ к хроматографу и используемой

колонке (таблицы Б. 1 -Б.2).

Таблица Б.l - Режимы измерний при поверке хроматографов с ПИД, ЭЗД,.ЩТП детекторами

Тип колонки и

расход гarза-

носителя
пид эзд дтп

2-4м, 1-4MM оV-l, оV-l01,
SE-52, SE-54, WAX или

аналогпчнalя

2-4M,l4MM оV-l, оV-
l01, SE_52, SE-54, WAx

или ан:lлогичнzlя

2-4м,1-4мм OV-l,
ov-l01, SE_52, SE-54,

Molsieve WAX или
alнalлогичнiul

Капиллярная
колонка

10-100м,0.18-
0.53MM,0.1-1.5 мкм
Rý(-l, Rft-5, Rý(-

62411301, WAx, PLOT
или анllлогичнм

l9

Насадочная
колонка

10-100м 0.18-0,53MM,0. 1-1.5

мкм Rtx-l, Rfi(_s, Rfi-
624l|з0l, WAX, PLOT или

аналогиIlIlм

10-1 00M,0.1 8-0.53мм,0. 1 -

1мкм RH-l, Rb(_s, Rfi-
или апалогиIшая



Тип колонки и

расход газа-
носитеJIя

пид эзд дтп

Расход газа-
носитеJIя в:

- насадочной
колонке
- капиллярной
колонке

20-40 смз/мин

0,5-5 см]/мин

20-40 см3/мин

0,5-5 см3/мин

20-40 см3/мин

0,5-5 см3/мин

Температура инжектора 250 ОС

Температура
детектора

200-250 "с 210_300 "с |20-220,с

Темперацра
термостата
колонок

Изотерма 40-200 ОС

Программа до 250 ОС
Изотерма 40-280 "С

Программа ло 280 'С
Изотерма 40-200 ОС

Программа до 220ОС

Таблица Б.2 - Режимы измерений при поверке хроматографов с МС,Щ летекторами

Наименование параметра Значение пара rетра

Ионизация электронным ударом 70 эВ
Скорость газа-носителя (гелий) 1 мл/мин режим постоянного потока
Температура инжектора 250-280 "с
режим ввода pulse splitless
Объем пробы 1 мкл
Температура интерфейса
Температура истоtшика ионов 230,с
Температурная программа колонки

Альтернативньй вариант
80 (2 мин) - 20 'Сlмин - 280 "С (2 мин)

Режим сканирования масс от 200 до 300 а.е.м.

20

250-280 "с

50 "С (5 мин) - 20 ОСlмин - 160 "С (0) -З0 
ОСlмин -

250 "С (1,5 мин)


