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Н астоящ ая м етодика распространяется на хром атографы  газовые TR A CE 1310 ГХ с масс- 
спектром етрическим и детекторам и ISQ 7000, TSQ 9000 (далее хром атографы ), изготавливаемые
ОО О "И нноХ ром", г. М осква, и устанавливает методику их первичной и периодической 
поверки.

П оверку хром атограф а газового TR A C E 1310 ГХ с м асс-спектрометрическими детектора
ми ISQ 7000, TSQ 9000 допускается проводить:

- первичную  с м асс-спектрометрическими детекторам и, входящ ими в комплект хром ато
графа, в соответствии с заказом;

- периодическую  на основании письм енного заявления владельца с детектором (-ами), с 
которым (-и) хром атограф  эксплуатируется.

И нтервал меж ду поверками -  1 год.

1 О П Е Р А Ц И И  П О В Е Р К И

1.1 При проведении поверки вы полняю т операции, указанны е в таблице 1. 
Таблица 1

Н аим енование операции Номер П роведение операции при поверке
пункта первичной периодической

Внеш ний осмотр 6.1 Да Да
О пробование
- определение отнош ения сигнал/ш ум масс- 
спектром етрических детекторов ISQ 7000, 
T S Q 9 0 0 0

6.2

6 .2 Да Да
О пределение м етрологических характери
стик
- определение относительного среднего 
квадратического отклонения (О СК О ) вы ход
ного сигнала

6.3

6.3.1 Да Да"
О пределение показателей точности результа
тов измерений 6.4 Нет Да2>

} При отсутствии НД на методики измерений (М И ), утверж денны х в установленном поряд
ке по ГО С Т Р 8.563-09.

2) При наличии Н Д  на М И.

1.2 О перации, связанны е с опробованием  и определением  м етрологических характери
стик, проводят для каж дого из детекторов, входящ их в комплект поставки хром атограф а (со
гласно специф икации) с использованием  капиллярной колонки.

2 С Р Е Д С Т В А  П О В Е Р К И

2.1 С редства поверки:
- ГСО 9106-2008 состава пестицида гексахлорбензола;
- весы лабораторны е по ГО СТ OIM L R 76-1-2011, верхний предел взвеш ивания 200 г;
- м икрош прицы  'Т азохром  -101", вм естим остью  М О '3 см3, ТУ 25.05-2152-75;
- м икрош прицы  "SG E-Chrom atec", вм естим остью  1 -10-3 см3 , Т У 4321-011-12908609-08;
- колбы м ерны е типа 2-50-2, 2-100-2, ГО СТ 1770-74;
- пипетки типа 6-2-1,6-2-2, 6-2-5, ГО СТ 29227-91;
- изооктан эталонны й по ГО СТ 12433-83;
- гелий марки "60" по ТУ 0271-001-459257159-02;
- аргон марки 6,0 по ТУ  2114-010 -05015259-2015;
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2. 2. Все средства изм ерений, используемы е при поверке, долж ны  иметь свидетельства о 
поверке, ГСО - паспорта.

Д опускается прим енение аналогичны х средств поверки, обеспечиваю щ их определение 
м етрологических характеристик поверяем ы х СИ с требуемой точностью .

3 УСЛОВИЯ ПОВЕРКИ И ПОДГОТОВКА К НЕЙ

3.1 При проведении поверки соблю даю т следую щ ие условия:
- тем пература окруж аю щ его воздуха, °С от +15 до +27;
- атм осф ерное давление, кП а от 84 до 106;
- относительная влаж ность воздуха, %  от 40 до 80;
- напряж ение питания переменного тока, В 220 ±  10 %
- частота переменного тока, Гц 50 ± 1

3.2 П одготовку газовы х хром атограф ов с м асс-спектрометрическими детекторами 
ISQ 7000, TSQ  9000 к поверке вы полняю т в соответствии с руководством по их эксплуатации.

3.3 П еред проведением  поверки готовят контрольны е растворы , назначение и содержание 
анализируем ы х ком понентов в которы х приведено в таблице 2.
Таблица 2

К онтрольное вещ ество/ 
растворитель

Д етектор/
исполнение*

М асса ГХ Б/ 
раствор

О пределяемая характеристика

ISQ 7000/S
1 пг/Д отнош ение сигнал/ш ум

100 пг/В СКО

ISQ 7000/L
1 пг/Д отнош ение сигнал/ш ум

100 пг/В СКО

ISQ 7000/AEI
1 пг/Д отнош ение сигнал/ш ум

ГХ Б/изооктан
10 пг/Г СКО

TSQ 9000/М
1 пг/Д отнош ение сигнал/ш ум
10 пг/Г СКО

TSQ 9000/L
1 пг/Д отнош ение сигнал/ш ум
10 пг/Г СКО

TSQ  9000/A EI
0,1 пг/Е отнош ение сигнал/ш ум

1 пг/Д СКО
*- S - м алопроизводительны й турбомолекулярны й насос;

- М  - среднепроизводительны й турбомолекулярны й насос;
- AEI - источник ионизации повы ш енной эфф ективности;
- L - вы сокопроизводительны й турбомолекулярны й насос.

3.4.2 Растворы приготавливаю т согласно П рилож ению  1 к настоящ ей методике поверки.

4 ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ

4.1 Требования безопасности долж ны  соответствовать реком ендациям, излож енным в РЭ 
по эксплуатации газовы х хром атограф ов с масс-спектрометрическими детекторам и ISQ 7000, 
TSQ  9000.
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5 ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ПОВЕРИТЕЛЕЙ

5.1 К проведению  поверки допускаю тся лица, имею щ ие опы т работы  с газовыми хром ато
графами с м асс-спектрометрическими детекторам и ISQ 7000, TSQ  9000, и изучивш ие руковод
ство по их эксплуатации и методику поверки, имею щ ие техническое образование и навыки ра
боты  с прибором.

6 ПРОВЕДЕНИЕ ПОВЕРКИ

6.1 Внеш ний осмотр
При внеш нем осмотре устанавливаю т:
- соответствие ком плектности приборов требованиям  технической документации;
- отсутствие внеш них повреж дений, влияю щ их на работоспособность газовых хром ато

графов и детекторов;
- исправность м еханизм ов и крепеж ны х деталей;
- четкость надписей на лицевой панели;
- правильность размещ ения ГХ на рабочей поверхности стола (согласно РЭ);
- к ГХ долж ны  быть подведены  газы надлежащ ей чистоты  в соответствии с РЭ.

6.2 О пробование
6.2.1 Газовые хром атограф ы  вклю чаю т и устанавливаю т реж имы работы  в соответствии с 

разделом "Стандартны е рабочие процедуры" руководства по эксплуатации прибора.
6.2.2 О пределение чувствительности (отнош ения сигнал/ш ум).
О пределение чувствительности (отнош ения сигнал/ш ум) проводят в условиях, указанных 

в п.З. Н астройки реж имов ионизации, сканирования, детектирования, при которых проводят 
определение чувствительности прибора, задаю тся в соответствии с руководством по эксплуата
ции М СД и приведены  в таблице 3.

6.2.3 К онтрольны й раствор подготавливаю т в соответствии с П рилож ением  1. П осле вы 
хода газовы х хром атограф ов с М СД на режим контрольны й образец вводят ш прицом вмести
м остью  1 мкл вручную или при помощ и автоматического пробоотборника, значения отнош ения 
сигнал/ш ум приведены  в таблице 4.
Таблица 3

Д етектор
Режим скани

рования
О пределяемый

ион

К онтрольное
вещ ество/

растворитель

М асса вво
димого кон

трольного 
вещ ества

Контрольный
раствор/объем

вводимой
пробы

ISQ 7000/S

в реж име Scan 
от 200 до 300 

а.е.м ., ско
рость скани

рования 
2 скан/сек

284 а.е.м. ГХ Б/изооктан 1 ПГ Д/1 мкл

ISQ 7000/L

в реж им е Scan 
от 200 до 300 

а.е.м., ско
рость скани

рования 2 
скан/сек

284 а.е.м. ГХ Б/изооктан 1 ПГ Д/1 мкл
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Д етектор
Режим скани

рования
О пределяемый

ион

Контрольное
вещ ество/

растворитель

М асса вво
димого кон

трольного 
вещ ества

Контрольный
раствор/объем

вводимой
пробы

ISQ 7000/A EI

в реж име Scan 
от 200 до 300 

а.е.м ., ско
рость скани

рования 
2 скан/сек

284 а.е.м. ГХ Б/изооктан 1 пг Д/1 мкл

TSQ 9000/M

М С/М С для 
перехода 
284>249.

Энергия со
ударений 
15-25эВ*

249 а.е.м. ГХ Б/изооктан 1 пг Д/1 мкл

TSQ 9000/L

М С/М С для 
перехода 
284>249.

Энергия со
ударений 
15-25эВ*

249 а.е.м. ГХ Б/изооктан 1 пг Д/1 мкл

TSQ 9000/A EI

М С/М С для 
перехода 
284>249.

Энергия со
ударений 
15-25эВ*

249 а.е.м. ГХ Б/изооктан 0,1 пг Е/1 мкл

П римечание: * - точное значение энергии соударений подбираю т в процессе опробования.

6.2.3.2 О тнош ение сигнал/ш ум определяю т с помощ ью  системы обработки данных.
6.2.3.3 П рибор считается вы держ авш им поверку, если полученные значения отнош ения 

сигнал/ш ум удовлетворяю т требованиям , приведенным в таблице 4.
Таблица.4

К онтрольное вещ е
ство/растворитель

О тнош ение сиг
нал/ш ум, не менее

Кол-во вещ- 
ва/смесь

Режим иони
зации

Д етектор/
исполнение*

ГХ Б/изооктан

300:1 1 пг/Д
Электронны й

удар

ISQ 7000/S
600:1 1 пг/Д ISQ 7000/L
1000:1 1 пг/Д ISQ 7000/AEI
1000:1 1 пг/Д Электронны й

удар/ячейка
соударений

TSQ 9000/М
1500:1 1 пг/Д TSQ 9000/L
1000:1 0,1 пг/Е TSQ 9000/AEI

6.3 О пределение метрологических характеристик
6.3.1 О пределение отностительного СКО вы ходного сигнала
6.3.2 Вводят микрош прицом  в инж ектор-испаритель 1 мкл контрольного раствора, полу

ченная хром атограм м а отраж ается на дисплее. Н астройки реж имов ионизации, сканирования, 
детектирования, при которых проводят определение, задаю т в соответствии с руководством по 
эксплуатации М С Д  (таблица 5).
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Таблица 5

Детектор
Режим сканирова

ния

О преде
ляемый

ион

К онтрольное
вещ ество/

растворитель

М асса вводи
мого кон
трольного 
вещ ества

Контрольный 
раствор/ 

объем вводи
мой пробы

ISQ7000/S

в реж име Scan от 
200 до 300 а.е.м., 

скорость сканиро
вания 2 скан/сек

284 а.е.м. ГХ Б/изооктан 100 пг В/1 мкл

ISQ7000/L

в реж име Scan от 
200 до 300 а.е.м., 

скорость сканиро
вания 2 скан/сек

284 а.е.м. ГХ Б/изооктан 100 пг В/1 мкл

ISQ 7000/A EI

в режиме Scan от 
200 до 300 а.е.м., 

скорость сканиро
вания 2 скан/сек

284 а.е.м. ГХ Б/изооктан 10 пг Г/1 мкл

TSQ 9000/M

М С/М С для пере
хода 284>249. 

Энергия соударе
ний 15-25эВ*

249 а.е.м. ГХ Б/изооктан 10 пг Г/1 мкл

TSQ 9000/L

М С/М С для пере
хода 284>249. 

Энергия соударе
ний 15-25эВ*

249 а.е.м. ГХ Б/изооктан 10 пг Г/1 мкл

TSQ 9000/A EI

М С/М С для пере
хода 284>249. 

Энергия соударе
ний 15-25эВ*

249 а.е.м. ГХ Б/изооктан 1 пг Д/1 мкл

П римечание:
* - точное значение энергии соударений подбирается в процессе опробования

6.3.3 О пределение м етрологических характеристик вы полняю т на хроматографе, уком
плектованном  аналитической колонкой с использованием  контрольны х растворов, элю ентов и 
условий, указанны х в таблице 2. Н астройки реж имов ионизации, сканирования, детектирова
ния, при которы х проводят определение, задаю т в соответствии с руководством по эксплуата
ции М С Д  (таблица 5).

В водят микрош прицом  в инж ектор-испаритель 1 мкл контрольного раствора. О перацию  
повторяю т не менее 6 раз, изм еряю т значения вы ходного сигнала (площ ади пика и времени

удерж ивания) и вы числяю т их среднее арифм етическое значение X .
6.3.4 О тносительное среднее квадратичное отклонение вы ходного сигнала рассчиты ваю т 

по формуле (1)

X  V п - \

где X,- - i-тое значение параметра вы ходного сигнала (площ ади пика, времени удерживания); 

п - число вводов пробы.
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6.3.5 П олученные значения относительного СКО вы ходного сигнала (сг) хроматографа с 
соответствую щ им детектором при ручном и автоматическом  дозировании пробы не должны 
превы ш ать значений, приведенных в таблице 6.
Таблица 6

М асс-спектрометрический
детектор

Предел допускаемого относительного СКО вы ходного сигнала.
%

по площ ади пика по времени удерживания
ручное

дозирование
автоматическое

дозирование
ручное

дозирование
автоматическое

дозирование
1SQ 7000/S 
ISQ 7000/L 
ISQ 7000/AEI 
TSQ 9000/М  
TSQ 9000/L 
TSQ 9000/AEI

6 5 3 2

6.4 При проведении периодической поверки хроматографов, эксплуатируемых по НД на 
МИ. отвечаю щ им требованиям  ГОСТ 8.563-2009, проверяю т показатели точности результатов 
измерений в соответствии с процедурами и нормативами контроля, регламентированны ми в НД 
на МИ.

7 О Ф О Р М Л Е Н И Е  Р Е З У Л Ь Т А Т О В  П О В Е Р К И

7.1 Результаты поверки хром атографов заносят в протокол произвольной формы.
7.2 Х роматограф ы, удовлетворяю щ ие требованиям  настоящ ей методики поверки, призна

ют годными к применению , делаю т соответствую щ ую  отметку в паспорте (при первичной по
верке) или выдаю т свидетельство о поверке (при периодической поверке) в соответствии с По
рядком проведения поверки средств измерений, требования к знаку поверки и содерж анию  сви
детельства о поверке (утв. приказом М инпромторга России №  1815 от 02.07.2015 г.).

7.3 Х роматографы, не удовлетворяю щ ие требованиям настоящ ей методики, к эксплуата
ции не допускаю тся. Х роматограф ы  изы м аю т из обращ ения. Свидетельство о поверке изымаю т 
и вы даю т извещ ение о непригодности с указанием причин в соответствии с Порядком проведе
ния поверки средств измерений, требования к  знаку поверки и содерж анию  свидетельства о 
поверке (утв. приказом М инпромторга России №  1815 от 02.07.2015 г.).

Н ачальник отдела Ф ГУП "ВНИ ИМ С" С.В. Вихрова

Н ачальник сектора Ф ГУП "ВН И И М С", к.х.н. > О.Л. Рутенберг
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ПРИЛОЖЕНИЕ 1 

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ

1 СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ, ПОСУДА, РЕАКТИВЫ
1.1 ГСО 9106-2008 состава пестицида гексахлорбензола.
1.2 Весы лабораторны е по ГО СТ OIM L R 76-1-2011 с пределом взвеш ивания 200 г.
1.3 Колбы мерны е наливны е 2-50-2, 2-100-2, ГОСТ 1770-74.
1.4 П ипетки градуированны е 6-2-1, 6-2-2, 6-2-5, ГО СТ 29227-91.
1.5 И зооктан эталонны й по ГО СТ 12433-83.
1.6 Д истиллированная вода по ГО С Т 6709-72.

2 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВЛЕНИЯ
При использовании средств измерений и стандартны х образцов и реактивов, указанных в 

п. 1 настоящ его прилож ения, относительная погреш ность контрольны х растворов, приготов
ленны х по данной методике, не превы ш ает ±5 %.

2 П роцедура приготовления контрольны х растворов гексахлорбензола
2.1 П риготовление раствора "А" с массовой концентрацией гексахлорбензола 200 мг /дм 3. 
В бю кс, помещ ённы й на чашку аналитических весов вносят 10 мг гексахлорбензола

(ГСО  9106-2008). П ипеткой вм естим остью  2 мл добавляю т в бюкс 2 мл изооктана, после чего 
переливаю т полученную  смесь в мерную  колбу вместимостью  50 мл. П овторяю т данную  опера
цию  2-3 раза для полного переноса контрольного вещ ества в колбу. Д оводят объём смеси в кол
бе до метки изооктаном.

2.2 П риготовление раствора "Б" с массовой концентрацией гексахлорбензола 10 мг /дм 3
5 мл раствора "А" отбираю т пипеткой вм естим остью  5 мл и переносят в мерную  колбу 

вм естим остью  100 мл. Д оводят объём раствора в колбе до метки изооктаном.
2.3 П риготовление раствора "В" с массовой концентрацией гексахлорбензола 100 мг /дм^ 

(100 пг/мкл).
О тбираю т с пом ощ ью  пипетки 1 мл раствора "Б" и переносят его в мерную  колбу вме

стим остью  100 мл. Д оводят объём раствора в колбе до метки изооктаном.

2.4 П риготовление раствора "Г" с массовой концентрацией гексахлорбензола 10 мг /дм 3 
(10 пг/мкл).

5 мл раствора "В" отбираю т с помощ ью  пипетки вместимостью  5 мл и переносят его в 
мерную  колбу вм естим остью  50 мл. Д оводят объём смеси в колбе до метки изооктаном.

2.5 П риготовление раствора "Д" с массовой концентрацией гексахлорбензола 1 мкг /дм 3 
(1 пг/мкл)

5 мл раствора "Г" отбираю т с пом ощ ью  пипетки вместимостью  5 мл и переносят его в 
мерную  колбу вм естим остью  50 мл. Д оводят объём раствлра в колбе до метки изооктаном.

3 ХРАНЕНИЕ КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ

3.1 К онтрольны е рстворы  "А" могут храниться в герметично закрытом сосуде не более 30 
дней; контрольны е растворы  "Б" и "В"не более 10 дней.

3.2 К онтрольны е растворы "Г", "Д" хранению  не подлеж ат.


