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1 ОБЩИЕ ПОЛОЖЕНИЯ
настоящая методика распростраЕяется на комплексы auшаратЕо-процрtlммвые дIя

медицинских исследований на базе хроматографа <Хроматэк - Кристалл 5000>, изготов-

ленные по ry 944з_004- 12908609-99 (да:lее - комплексы), используемые в качестве рабо-
чих средств измерений в соответствии с ГосударствеIrноЙ поверочной схемой дш средств

измерениЙ содержаниЯ компонентоВ в гЕвовьD( и гц}оконденсатных средЕlх, угвержденной
приказом Росстаrrдарта N9 2315 от 31,12.2020 г. и ГосударствеIlной поверочной схемой

для средств измерений содержанtrя оргzшических и элементорганическrх компонеЕтов в

жидкиХ и твердьD( веществ{lх и материалах, утвер)11денной приказом Росстандарта Nо 988

от l0.0б.202l г.

,Щопускается проводить периодическую поверку комплексов в сокращенном объеме

(с меньшим количеством детекторов, чем }казано в комплектпости) на основаIrии пись-
менного змвления владельца комплекса.

При поверке дол)<на быть обеспечена прослеживаемость хроматографов к ГЭТ 154-

2019 Государственный первиsньй этalлон единиц молярной доли, массовой доJIи и массо-
вой концентрачии компонентов в газовьD( и газоконденсатньD( средах и ГЭТ 208-2019 Го-
сударственный первичный этaцон единиц массовой (молярной) доJIи и массовой (моляр-

ной) концентрации органических компонентов в жидких и твердьD( веществaх и материа-
лах на основе жидкостной и газовой хромато-масс-спекгрометрии с изотопным разбавле-
нием и гравиметии.

При определении метрологическпх характеристик поверяемого хроматографа ис-
польз}.ются методы прямьж и KocBeHHbD( измерений.

2 ПЕРЕЧЕНЬОПЕРАЦИИПОВЕРКИ

При проведении перви,*rой и периодической поверок выполняют операции, указан-
ные в таблице 1.

Таблица 1- Операчии поверки

Наименование операции
поверки

обязательность вьшолнения
оперaщии поверки при

Номер раздела
(пунюа)
методики
поверки, в

соответствии с
которым

выполняется
операция
поверки

первичной поверке
периодиче

ской
поверке

выпуск
из ре-
монта

Внешний осмотр ,Ща !а ,Ща
,7

Подготовка к поверке и
опробование

определение уровня
флуктуационньrх шуtиов
Ii левого сигнаJIа

!а !а Дч')

определение дрейфа нулевого
сигнма Да .Ща д l ) 8.2.з

определеяие предела
детекгированпя

Да Да Дu') 8.2.4

2

выпуск из
производ-

ства

8

8.2.2

I



9,ЩаДа!аПроверка програIч{много
обеспечения

l0

Определение метрологи.Iеских
харaжтеристик и
подтверждение соответствия
комплекса метрологическим

ваниям

10,lадДаДа

определение относительного
среднего квадратического
откJIонения (СКО) вьпкодного
сигнала

Нет.ЩаНет

- определение изменения
выход}tого сигнала за 48 ч
непрерывной работьl 

)

комплекса

д})НетНет

- определение показателей
тоIшости результатов

измерений, установленньD{ в

Н,Щ на метолику измерений

При

нн мо пвло е ядке.вванаттесто орустаннyIои\{наотс твии змерении,етодикуп нд}"тсри
опвл нен ]!lо2 в стано) то нванатгес рядкезми}l ую учии нанали ереЕии,етодикунд

вчасо8) ои дон]\1явтьне аьшкаетсясод

мп214.2.84Q.043-05д

В случае примеЕенrlя мпогоколоночньп< (мультидетекгорньж) схем поверку выпол-

няют в соответствии с приложением А.

поверку комплекса, имеющего в своем составе хроматограф с масс-

спектрометрическим детектором (МС.Щ), выполняют в соответствии с приложением Б,

Если при проведении той или иной операции поверки полу{ен отрицательньй ре-

зультат, поверка прекращается и комплексы признttют не прошедпими поверку,

3 ТРЕБОВЛНИЯ К УСЛОВИЯМ IРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ

при проведении поверки должны соб.шодаться след},ющие условия:

- температура окружающей среды (2G}5) 'С;

- относительItаrI влzDкность не более 80 %;

- атмосферное давление от 84 до 10б кПа, изменяющееся в процессе поверки не бо-

лее чем на *5 кПа]

- н.lлряжение переменЕого тока (220+22) В;

- частота переменного тока (5Ot1) Гч;

- моханические воздействия, внешЕис электрические и магнитные поJUI, влияюцис

на рабоry комплекса, должны отсутствовать,

4тРЕБоВАниякспЕциАЛисТАМ,осУЩЕстВЛяюЩиМпоВЕРкУ

4.1 Поверителем комплекса может быгь физическое лицо - сотрудник юрид{ческого

лица или индивидуального предприниматеJIя, аккредитованного на право выполЕения ра_

бот по поверке средств ".""р""пi, 
проводяlrий поверку в порядке, установленном дейст-

вующими ЕормативIIыми до*у""п,*п в области обеспечепия единства сродств изм9ре-

ний.

4.2 Поверитель должеН бьггь ознакомлеIt с эксплуатационяыми докуti{еЕтами на по_

веряемьй комплекс.

3
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5 МЕТРОЛОГИIIЕСКИЕ И ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ К СРЕДСТВЛМ
повЕрки

5.1 При проведении поверки применяют средства поверки (приборы, оборулование,

материалы и реактивы), указанные в таблице 2.

Таблица 2 - Средства поверки

Операции поверки,
требующие приме-
нение средств по-

верки

Метрологические и технические требо-
вtlния к средствам поверки, необход{-

мые дш проведения поверки

Перечень рекомендуе-
мьrх средств поверки

п. 3 Контроль ус-
ловий поверки

Средства измерепий темпераryры
окружающей среды, относительной
влФкности воздуха, атмосферного
давления
.Щиаrrазон измерений:
- температуры воздра от мипус 10 

ОС

до плюс 60 оС,

_относительной влaDкности от
0%до100%;
-давления от 300 до l200 гПа
Предел допускаемой погрешяости из-
мерений:
- температуры воздуха +0,4 ОС;

-относительной влажности *3 7о;

-давления *5 гПа

Прибор комбиниро-
ванный
Testo 622
(рег N 53505-13)

Средства измерений напряжения и час-
тоты питшощей сети

.Щиапазон измерений:
- напряжения до 400 В
- частоты до 51,2 Гц
Предел допускаемой абсолютной
погрешности измерений :

- нzlлряжеЕия +(0,01 , U + 0,3 В),
- частоты +(0,001 , F + 0,0l Гц)

Мультиметр чифро-
вой Testo 760- l,
(рег. Nе б5373-16)

п,8.1 Подготовка к
поверке

Весы лабораторные
Наибольший предел взвешив ыlttя 220 г.
кт специа,rьньй

Весы лабораторные
(рег. JФ 28158-07)

Колбы мерные
Номинальнм вместимость: (5-2000) смЗ

ред ус и олютн ип ел доп каем о

п ешности +(0 0 5

абс о
2l 0 см

Пипетки граД}ированные
Ilомина.rьная вместимость: (1-25) смЗ

класс точности 2

Пипетки градуиро-
ванпые тип 1

фег. JФ 55939-13)

Геггrан
Массовая доля основного вещества Ее
менее 99,0 7о

Гегп-ап нормальньй
эта.llонный по Гост
25828_83

Гексан Гексан, <х,ч.> ТУ 6-

4

Колбы исполнений 1,
1 1а

(рег. Nl 25280-08)
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массовая доля основного вещества не
меЕее 99,0 %

октан, <ч,> ry б-09-
з,748-14

октан
Массовая доля основного вещества не

менее 98,0 Уо

Нонан, <х.ч,>

ту 2631_153-
4449зl',79-1з

Нонан
массовая доля основного вещества не
менее 99,0 7о

.Щлина от 1 до 3 м,
внугренний диаметр
от2до3мм
Колонки кiшилJIярные
внутренний дламетр от
0,1 до 0,5З мм

Колонки гaвохроматографические+
(стеклянные или металлические)

Вместимость l0 мкл,
значение относитель_
ного СКО сrryчаЙноЙ
составJIяющей по-
грешЕости дозирова-
ния не более 1 ой

Микрошприц
SGE-Chromatec-02- l 0 MK.ll

ту 432 1_01 1 -l2908б09-08

фег. Nч 39206-08)

гсо 1050б_2014
СО состава искусственной газовой сме-

си в азоте (Nz-Ю-l)
Молярная до-rя: ( l, l0{ - 99,9) %

.Щопускаемые значения относительной

расширенной неопределенности (при

коэ ициенте охвата k=2 ): 0,8 - 10 %
гсо t0532-2014СО состава искусственной газово

си на основе инертньD( и постояIIньD(

газов (ИП-М-2)
Мо;rярная доля: (1,10-' - 99,9)%

.Щопускаемые значения относительной
асширенной неопределенности (при

и сме-

р
к ициенте охвата k=2 %0 05_60

гсо 10518_20l4

гсо 7141-95со состава бензола
Молярнм доля бензола: (99,30-99,98) %

Границы допускаемоI,о значения абсо-

лютной погрешности аттестованного
значения п +0,20 уоиР:0 95

п. 8.2 Опробование
п. 10 Определение
метрологических
характеристик и
подтверждение со-
ответствия ком-
плекса метрологи-
ческим требовани-
ям

СО состава искусственной газово и сме-

си серосодержащих соединений (СС-
ю-l)
ЙоЙр"* доля: (0.0l - 5000) млн'|

Объемная доля: (0.0l - 5024) млн-',
Массовм доля: (0.0l - 23335) млн''

Массовая концентрация: (0,01 - 18758)

мг/м]
ДопускaeItые значения относительнои

расширеннои неопред енЕости при

коэ ициенте охвата k=2 8 %
(

5 5

5

I

I

I

I

l

I

I

I

l
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гсо 8890-2007СО состава пестицида гамма-ГХЦГ
(линдана)
Массовая доrrя гамма-ГХL[Г: (98-100) %

Границы допускаемой абсоrпотной по-
грешности аIтестованного значения
(при Р = 0,95) +0,б %

СО состава пестицида фенитротиона
Массовая доля О,О-диметил-О-(3-
мgтил-4- нитофенил) тиофосфата:
(98,0-99,8) %

Границы допускаемых значений абсо-
лютной погрешности (при Р : 0,95)
+0"7 оh

гсо l0956-20l7СО массовой концеIrграции гептана в

нонане (СО ГН-Хроматэк)
Массовм коIrцентация гептана в но-
нане: (0,90-1,10) %
Границы допускаемьrх значепий абсо-
rпотной погрешности (при Р = 0,95)
+0,05 %

Азот особой чистоты
гост 9293_74

Азот особой чистоты
Объемная доля основного вещества не
менее 99,996 %

Азот 6.0 по ТУ 2114-
009_45905715-2011

Азот 6,0
Объемная доля основного вещества не
менее 99 9999 %

Геrпй газообразный,
марка А по ТУ 51-940-
80

Геrий газообразньй, марка А
объемнм доlrя основного вещества не

меяее 99,995 %
Гелий газообразный
марки 5.0 по ТУ 027l-
001-45905715_2016

Гелий газообразный марки 5.0

Объемная доля основного вецества не
MerTee 99,999 Yо

Гелий газообразпьй,
марка 6.0 по ТУ 0271-
001-45905715-20lб

Гелий газообразньй, марка б.0
Объемнм доля освовного вещества Ее
менее 99,999 Уо

Аргон газообразный,
высшии по ГоСТ

Аргон газообразньй
оля основItого вещества неОбъемная д

Со состава пестицида гексахлорбензо-
ла*+

Массовм доля гексrIкпорбеЕзола: (98,0-
100,0) %
Граничы лопускаемой абсоrпотной по-
грешности аттестоваIIного зttачеltия
п иР=0,95 +0,5 %

СО состава искусственной жидкой сме-
си метилпаратиона в н-гексане
Массовая концентрация метилпаратио-_
на (С8Н lONOSPS): ( l l0{ - 0.10) мг/смr

.Щопускаемые значения относительной

расширенной неопределенности (при
ко ициетrrе охвата k=2 10%

мп 214.2.840.043-05д

гсо 7415_97

гсо 9106_2008

гсо 11056-2018

6
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5.2 .щопускается использовать при поверке другие }твержденные и аттестованные

этalлоны единиц величин, средства измерений }твер)|ценного типа и поверенные, удовле-
творяющие метрологическим требованиям, указанным в таблице 2.

,ЩопускаетсЯ проводить поверкУ комплекса только по одному из коItтольньD( ве-

ществ, змвленных дJIя данЕого детектора.

.Щопускается проводить поверку только на одном типе газа носитеJIя в соответствии с

газовой схемой и применением комплекса для конкретного анализа,

6 ТРЕБОВАНИЯ ПО ОБЕСПЕЧЕНИЮ БЕЗОПАСНОСТИ ПРОВЕДЕНИЯ
повЕрки

ВНИМАНИЕ:НЕозНАкоМИВШисЬсУкАзАнияМиМЕРБЕЗопАсноСТи'
ИзЛоЖЕнныМиВДАнноМРАзДЕЛЕиниЖЕпЕРЕЧиСлЕнныхДокУМЕнТдх'
К ПОВЕРКЕ НЕ ПРИСТУПАТЬ!

6.1 При проверке комплекса должны соблюдаться действ}тощие <Правила устройст-
ва электроуст,шовок> (пуэ), <правила технической эксплуатiщии элекгроустановок по_

,ребиr"п"йu (птээп), кМежотраслевые правила по охране труда (правила безопасности)

при эксплуатаЦии электроустановокD, <Правила устройства и безопасной эксплуатации

.оaулоu, работающих под давлением>, кгигиенические требования к усlройству и экс-

плуатации радиоизотопньD( приборов), <основные сtlнитарные правила обеспечепия ра-

диационной безопасности> (осПоРБ-99/2010).

6.2 В помещении, где проводится поверка комплекса, количество горючих газов и

легковоспламеняющихся веществ должно быть в количествах, недостатоlшьж для созда-

ния взрывоопасной смоси.
6.3 Исто,+lиками опасЕости комплекса явJlяются:

- истоцlик бета-изJýлеЕия (при налишrи в составе хроматографа детекгора ЭЗД;

- токоведущие части хроматографа, находящиеся под нzшряжением;

- га:}овые магистрали высокого давления (1,0 МПа);

- внутренние поверхности термостатов хроматографа, имеющие высокую темпера-

- ВаКУУIr{Яtц камера и ваку}ъ!ные магистaши МС,Щ, нахоляuшеся под вlж}умом;

- газы-реагенты дltя химической иоЕизации МС.Щ (метан, изоб}таЕ, аммиак);

- газообразный водород,

7

10157-76ме:rrее 99,992 уо
Водород технический,
марка А по ГОСТ
3022_80

Водород технический* * *

объемнм доJIя основного вещества не
менее 99,99 %

Водород сорт 1 по
гост 5lб73

Водорол
Объемная доля основного вещества Ее
менее 99 999%

Возлух по ГОСТ
1743з_80

Воздух*** *

Класс загрязненности I

*При нали.rии нормативной ДОКУItrеНТаЦИи на МВИ технические характеристики коло-

нок должны соответствовать тебованиям Мви. .щопускается проводить поверку на ка-

пиллярньП колонкаХ с )..lетоМ указаний, приведевньD( в соответств},ющих раздела>(

мви.
* *.Щля комплекса, имеющего в своем составе хроматограф с МСД
* * *Или генератор водорода 2 1 4 .4.464.01 4
*1.* *или комп а214.2.9ЗЗ.002ессо в

туру;

I
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6.4 В детектор ЭЗ.Щ установлен источItик бета-излl^rения радионуклидньй закрьrгый
Никель-63. .Щетектор опломбирован навесной метат,T ической пломбой,

ВНИМАНИЕ: ДЕТЕКТОР ЭЗД НЕ РАЗБИРАТЬ. IIЛОМБУ НЕ СРЫВАТЬ!

6.5 Все составные части комплекса, Емеющrе силовые цепи, должны бьггь заземле-

ны.

б.6 При открытых верхней крышке и дверке термойата з:шрещается прикасаться ру-
ками к Еагретым частям термостата, а также цроизводить 3alMeITy колонок, детекторов и

т.д. до их полного остывания.

6,1 Прн работе с водородоМ, проведении анilJIизов горючих, вредньD( и агрессивньгХ

веществ должны соблюдаться меры пожарной безопасности и правила техники безопас-

ности, предусмотренные в специarльньD( инструкцшD(, разработанньж потребителем в со-

ответствии со спечификой применяемых веществ.

6.8 ОтбоР газа из баллона должен производиться через редуюор, предназначенный

для данного газа. По окончании работы венти.lь на ба,T лоне необходимо плотно зrкрыть.

7 ВНЕШНИЙ ОСМОТР

При внешнем осмоте устанавпивают следующее:

- соответствие комплектпости комплекса и номеров блоков формуляру;

- отсутствие вмятин и нарушения покрытия;

- исправность механизмов и крепежньrх дета:lей;

- четкость маркировки,
Пломбирование комплексов не предусмотреЕо.
Комплексы, не соответствующие вышеlказанным требованиям, к дальнейшей по-

верке не допускают.

8 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ И ОПРОБОВАНИЕ

8.1 Перел проведением поверки долхЕы бьrrь выполнены след},ющие подготови-

тельные работы:

- подготовлены соответствующие контольЕые растворы. Ипструкчия по приготов-

лению конlрольньrх растворов приведена в приложении В;

- подготовлены колояки в соответствии с нормативной докрлентацией по проведе-

Еию aшализа. Подготовка колонок опис{lна в приложении ,Щ;

- проведена проверка герметичности газовьIх линий согласно указilниям руково-
дства по эксплуатации комплекса.

При на-llичии нормативной докр{еIrтации на МВИ подготовительные работы долж-
ны быть проведены в соответствии с требовавилr,rи раздела о подготовке к проведению

измерений МВИ.
8.2 Опробование
8.2.1 Определение уровня флуктуационньп< шуi{ов и лрейфа нулевого сигнала

детекторов проводится с помощью програп,rмы кхроматэк Дналитик), согласно

требованиям эксплуатационной док)шентации, При проверке уровня шу\{ов задается

фильтрачия l Гч.
При поверке комплексов с детекторiми ,ЩГХ использlтот газ-Еоситель гелий, .ЩТП -

гелий илИ аргон, ПИ.Щ и ЭЗ,Щ - азот, ЭЗ,Щ микро - азот 6.0, при поверке других детекторов

- гелий или азот. Все работы, относящиеся к поверке комплекса, выполняют в соответст-

вии с р}ководством по экспJryатации.
Комплекс вкJIючают, задают значения параметров поверки согласпо таблице 3.

8
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При наличии нормативной дОКУI\rеНТацИи на МВИ режимы поверки должЕы соответ-

ствовать требованиям раздела о порядке проведения измерений МВИ.

Таблица 3 - Значения параметов

,Щетекгор Наименование парtметра
Значение

параметра*

пид
ПИ.Щ повышевной
чувствительности

Температура термостатов, ос

_ колоЕок
- детектора
_ испарителя
Расход газа-носителя (азот), c"з/"rnn

бGt20
lбЕl0
l50+l0
25+l0

пФд

т Ол.
l емпература термостатов, L,
_ колонок
- детектора
- испаритеJIя
Расход газа-носителя (азот или гелий), с"3/'"и"

200+20
200+20
25ь20
2Gt10

тид

Темпераryра термостатов, ОС 
:

- колонок
- детектора
- испарЕтеJIя
Расход газа-носителя (азот иrш гелий), сц3/мдц

190+20
300+50
250+20
25+10

Фид

Температура термостатов, оС:

_ колонок
- детектора
- испарителя
Расход газа-носителя (азот иrш гелий), см3/мин

бь20
l8Gt20
lбG+20
25+l0

Темпераryра термостатов, ОС 
:

_ колоЕок
- детектора
_ испарителя
Расход газа-носителя (гелий или аргон), смЗ/rrпu

80+20
8Gt20
160+20
25+l0

,,ЩТП микро,

.ЩТП микро повьг
шенной ч}tsствитель-

ности

Температура термостатов, ОС 
:

- колоЕок
_ детектора
- испарителя
Расход газа-носителя (гелий марки б0 или аргон),
смз/r"r,

бGа20
80+20
lбЕ20
1,5+1,0

дтх

Температlра термостатов, ОС 
:

- колонок
_ детектора
_ испарителя
Расход газа-носителя (гелий, азот, аргон, воздух),

""3/"r"

60+20
l20+50
16ь20
25+15

ЭЗfl стандартного ис-
полнения

Температура термостатов, ОС 
:

_ колонок
- детекгора
- испарителя
Расход газа-носителя (азот), см3/мин
Ток ЭЗД, отн. ед.

l90+20
25}t20
250+20
30+10
125+25

ЭЗ.Щ микро
Тешrпература термостатов, ОС 

:

- колонок
_ детектора

200+20
30G*20

9

ДТП стандартного
исполнения,

.ЩТП повышенной
чувствительности

I

I



250+20
1,5+1,0

5*3
5*3
2ь5

- испарителя
Расход газа-носителя (азот марка б.0), см3/мин
Поддув (азот марка 6.0), с"3/мип
Анод""lЙ газ 1азЪт марка 6.0), 

""3/rшТок ЭЗ отн. ед

50+20
100+20
25+ 10

Температура термостатов,
ос:

ки к50> , "rЗ/r",Расход газа-носителя гелии

- колонок
- детектора

прд

45+4
45+4
боl20

l емпература термостатов, L:

Расход газа-носителя (гелий, zL:}oT, аргон, воздух),

""'/мr''

- колонок
- детекtорагид

*Расходы вспомогательньD( гiвов (воздух, водород, поддув газа-носителя

соответствии с указанаями руководства по эксплуатации комплекса для соответствующих

детеюоров.
зяачения пар(метров, указitнные в таблице, приведены для спрlшок и могуг бьпь из-

менены в процессе поверки. оптимальные значениJI параметров фиксирутотся в хромато-
на комплекснои поп ки поставляемых с Э

) задают в

мп 214.2.840.043-05д

.щрейф нулевого сигнала и уровень флlктуационньп< шр{ов определяют через 2 часа

после задания соответствующего режима поверки.
8.2.2 Уровень флуктуачионных шумов, с целью последующего расчета предела

детектирования, определяют следующим образом.
Производят запись шумов в течение интервaIла времени не менее 1 мин}ты для каж-

до.о д"ra*rорч (снимают хроматогра},tму без ввода пробы), Значение уровня флусгуаlrи-
oHHbD{ ШУlt!Ов нулевого 

"n.n-a д.rЬr.оров ПИ,Щ, пФд, тид, Фид, гиД [в амперах (А)] и

детекторов.ЩТП (всех молификаций), ДТХ, ПР.Щ [в вольтах (В)] опрелеляются с помощью

программы кХроматэк Аналитик> по формуле

^
^/, к (1)

где 
^, 

- максимzlльное значение ап,rIшитуды повторяющихся колебаний IIуJIевого сигнала

с полупериодОм (лтпrтельносТью имrrульса), не превышающим 10 с, заргистри_

рованное на выходе усилитеJur вьIходного сипlала дsтектора при этом колеба-

ния,имеющиехаражтеродиноtIньD(имIIУJьсоВдлительностьюпеболееlс,не
уlитываются, В;

К", - коэффишиент преобразоваЕия усилитеJUr вьD(одного сигнала:

лля ПИ.Щ (все мод,rфикачии), тид, ФиД Knp = 3,9,109 В/А;

д.пя ПФД Knp=7,2,|06 BlA:

для ДТП (все модлфикации) и.ЩТХ Knp = 1,0,103 Вв,

лля ПР,Щ Kno = 0,5 В/В;

для ГИД К"р = 4,0,106 В/А,

Значепие уровня флуктуационньrх шуtlлов нулевого сигнала 
^, 

эзД (всех модифи-

каций) [в .rмперах (А)] определяют по формуле

l0

I
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(2)U

где (/6&r - вьD(одIlоЙ сигпал усилитеJIя, В;

К"о - коэффичиент преобразования усилителя вьD(одного сипtала.

К"р = 0,4,10-9 в/ом

8.2.З За лрейф нулевого сигнЕша приним.tют наибольшее смещение уровня Еулевого

сигнала в течение l часа.

.Щрейф нулевого сиIнала определяют следующим образом.

В течение l часа регистрируют хроматоФамму без вDода пробы.

Значения лрейфа нулевого сигнtlла детекторов ПИ.Щ (всех модификаций), ПФД, ТИД,
ФИД, ГИД [в амперах в час (А"/ч)] и детекторов .ЩТП (всех модификаций), !ТХ, ПР.Щ [в
вольтrrх в час (В/ч)] опредеJuIют по формуле

^N, у

к (з)

где А у - смещение урвня нулевого сигнала, зарегистировalнное на вьD(оде усилитеJIя

входного сигна.па детектор4 В.

Значение дрейфа нулевого сигнrrла детекторов Э3.Щ (всех модификаций) [в амперах в
час (Дч)] опредеJuIют по формуле

лl Ьr'Kno
l\ = 

-.

' U u", (4)

Полуrенные значения лрейфа нулевого сигнала детеюоров должпы быть не более:

ПИД 4,10-!3Дч;

ПИ.Щ повышенной чувствительности 4,10-1З Ыч;

ПФД 1,10'10Дч;

ТИД 1,10'llА"/ч;

ФИД 2,10-1lДч;

.ЩТП стапдартного испоJIнения 1,10'5 В/ч;

,ЩТП повышенной чувствительности 1,10J В/ч;

,ЩТП микро l ,l0-5 В/ч;

.ЩТП микро повьшенной чувствитеJIьности 1 , l0'5 Вiч;

ДТХ 1,104В/ч;

ЭЗ.Щ стандартного исполнения 2,10-1lДч;

ЭЗ.Щ микро 2,10-1lА/ч;

прд 6,10i в/ч;

ГиД 1,3,10-10 Дч.

пр

11
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в случае, если на хроматогра}.lме не набrподаЕтся увеличеЕие дрейфа, дотryскается

сокращать время поверки до 20 минlт. При этом в По автоматичсски производится поре-

расчет измеренного значеЕия дрейфа па 1 час.

ПоверкУ дреЙфа нулевого сигнаJIа допускается совмещать с поверкой уровня флук-
туационньD( шумов. При этом для расчета уровня шумов выбирается участок хромато-

граммы продолжительностью не менее 1 минугы.

комплексы, значения лрейфа нулевого сигнала детекторов которых не соответству_

ют вышеуказанньrм требованиям, к дапьнейшей поверке не доrryскают,
s.2.3 Для определения предела детекlировчlния вводят в хроматограф пять или более

раз соответствующий проверяемому детектору контрольньй образец (таблича 4). Жrдmе
пробы вводят при помощи дозатора Еrвтоматического жидкостЕого или микрошпрЕцаJ га-

зовые-г.Вовымкраном.дозатором'шприцемиJIидозаторомаВтоматическимгазовым.
объем вводимой жидкой пробь] составляет от 1.10-' до 3.10-' см', объем газовой

пробы составляет от 0.125 до 2.000 cMJ.

значения параметов поверки и газ-носителъ приведены в табJIице 3,

Ввод проб вьшолшIют, coxptlняI темп ввода, время нlжождеЕЕя иглы в испарителе и

т.д.
определение предела детектированиlI допускается совмещать с определением отно-

сительного Ско.
Таблица 4 - Контроrьные образчы, колонки

.Щетектор
Кон,трольный образец, концентра-

ция

Колонки, тип наполнения (не-

подвижная жидкая фазъ адсор-
бент

пид
ПИД повышенной
чувствительности

Гептан в октане (нонане)
от 0,5 до 1,5 мг/см3

Насадочнм или кalпилJlярвм,
dimethylpolysiloxane

Пропан в :воте (гелии)
объемная доля от 0,1 до 0,5 %

Насадочнм или капилл8рнarя,
dimeth siloxane, PlotQ1 l

Фид
Бензол в октане 0,1 мг/ ]]см Насадочнм или капиJIJIярЕIUI,

dimethylpolysiloxane
Ацетилен в аргоне
объемная доля от 0 0002 до 0 1%

fiТП станлартного
исполнения,

{ТП повышенной
чувствительности

Гептан в октане (нонане)
от 0,5 до 1,5 мг/см3

Насадочнм или капиллярЕ{uI,

dimethylpolysiloxane
Насадочная или капилJutрнм,
dimeth iloxane, Plol l

Водород в азоте (аргоне, метане)
объемнм доля от 0,00l до 0,5 %

Насадочная или капиJUlярнм,
молекуJuIрные сита СаА

!ТП микро,
ЩТП микро повьь
шенной ч)ъстви-

тельности

Гептан в октане (нонане)

от 0,5 до 1,5 мг/см]
Капил.llярная,
dimethylpolysiloxane

Пропан в азоте (гелии),
объемная лоля от 0,1 до 0,5 %

Капилляр-
Haя,dimethylpolysiloxane, PlotQ

Водород в азоте (аргоне)
от 0,001 до 0,5 %

Капиллярнм, молекуJulрЕые си_

та СаА, NaX

дтх
Водород в азоте (гелии, метане)
объемная доля от 0,001 до 0,50 %

Насадочная или капиJIJшIрЕаII,

молекуJrярЕые сита СаА, NaX

ЭЗ.Щ стшrлартного
исполвения

Линдан в гексане
от 4,0.10-5 до 5,0,10-5 мг/см3

Насадочная или кalпилJIяр_

Haя,dimethylpolysiloxane

12

Пропан в азоте (гелии)
объемнм доля от 0,1 до 0,5 %
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2л,.G
ý (5)

дJuI детекторов [ТП (всех модификаций), и ,ЩТХ в г/см3 - по формуле

2^ G

C.in =

с
S'r,"

ссGn = V,*

m!п

(6)

где G - масса контольного вещества, г;

,S - "р"дrr*a 
арифметическое значепие площади пика, В,с;

И., - расход aаза-"о""r"п", с"'/".
Масса контрольного компонента при использовании жидкой пробы (G*) опредеJIя-

ется по формуле

(7)о

где Vж-объем жидкого конIроJIъного образцц смЗ;

Сн - концентрация контрольного образца, мг/см];

С0 - коэффичиент rIитывающий содержание:

углерода в гептане равньй 0,837;

углерода в пропане равньй 0,818;

фосфора и серы в фенитротионе, равный соответственно 0,1 12 и 0,116;

фосфора и серы в метилпаратионе, равньй соответственно 0,1 12 и 0,1 16.

При использовании других средств поверки, отличньIх от указанных в п. 5, коэффи-

чиенты фосфора и серы должны быть скорректированы,

В остальныХ слrIzuЖ (для детекторов .ЩТП (всех модификаций), дтх, эзд) коэффи-

циент принимается равным единице.

При использовании газовой пробы масса контольного вещества (G,) опрелеляется

по формуле

,, 0,01р.м.с,.со
(-I =l _

R(T +27З) (8)

ЭЗ.Щ микро
Линдан в гексане
от 4,0.10-5 до 5,0.10-5 мг/смЗ

Капиллярная,
dimethylpolysiloxane

тид, пФд

Фенитротион в гексане (метилпа-

ратион в гексане)
от 9,0.10-З до 1,1.10-2 мг/смЗ

Насадочная или капиJIJrIр-
Haя,dimethylpolysiloxane, PlotQ

Сероводород в азоте
объемная доrrя от 0,0001 до 0,05 %

прд, гид
Метшr в гелии (водород в гелии)
объемнм доля от 0,0001 до 0,00l %

Насадочнаяиrш капиJIJIяр-

нм!молекупярные сита СаА

tJ

Предел детектирования С.' , г/с (кроме .I[ТП (всех модификаlий) и .ЩТХ) рассчитьь
вают по формуле
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где И. - объем газовой пробы, см3;

Р - атмосферное давление, Па;
й - молекулярнtul масса для:

пропzлна М=44гlмоль,
сероводорда М = 34 rlMolb,
водорода М -_2 гlмоль|
меrаIсаМ=lбг/моль

Сб - коэффrчиеFт, упттываюЩий содержание серы в сероводороле, равньй 0,94l,

В остальньrх СЛ)л{бIх коэффициент принимается р{lвЕым едиЕице,

С.. ._ объемнм доJUl контрольного вещества в газовоЙ cMecll, Yоi

Л - газовая постояЕн{lя, R= 8,3,106;

7 - темпераryра окружающей среды, ОС.

Предел летектироваrния С 
-in ,Yo опредеJUIют по формуле

^Cn,
(9)

где C,nin - предел детектирования по компонентап,{ газовьD( cMeceil,Yo;

С, - концентрачия (объемнМ доля) i-гО компонеЕта в коптроJIьном веществе, О/о;

й, - средняя высота пика компонента на хроматограмме, В,

.щопускается проводить определение флусгуационньD( шуl!{ов, предела детеширова-

,r" 
" 

ойarr"льноiо СКо np, уarчrоuп"пной в хроматограф капит1llярной колонке- Сле_

дует }п{итывать, что объем вводимоr в колонку пробы (масса контольного компонента)

булет в /{an раз мсньше объема пробы (массы компонента) вводимого компонента.

Предел детектировilния рассчитывается с yreToM коэффициента деления пробы,

G,
(J=-

Kun (l0)

где Gu - масса контро]тьного компонента, вводимого в испаритель, г;

i}, - коэффичиент деления пробы.

коэффичиент ffзп для ручного расчета р,шен
V.

К""-1+Э
у- (ll)

где Иi - расхоД газа-носитеJUI через капиJIJIярную колонку, смЗ/мин;

4б - расход газа-носителя на сброс пробы, см3/мин,

Коэффичиент Ко, рассчитывается с помощью програJl,мы кХроматэк Аналитик> в за-

висимости от параметров колонки (длины, диаметра), давления (скорости, расхода) газа-

носителя на входе в капиллярную колоЕку,

llолуlенные значения предела детектиров,ши,l должны быгь не более:

пид l ,l , l0-12 г/с по }тлероду в углеводородах
(гептане, пропане и др.);

9,0, 10-13 г/с по углероду в углеводородах
(гептане, пропане и лр.);

1,0, l0-1] г/с по фосфору в фосфороргани-

ПИД повышенной чувствительности

пФд-р

14

2.с,
h,



мп 214.2.840.04з-O5д

ческих соединеflиях;

пФд-S 8,0,10'13 г/с по ссре в серосодерlt(аIщй
соедиЕения)(;

ТИД 1,5,10-|агlс по фосфору в фосфороргани-
ческих соединения(;

ФИД 2,0,10-IЗ г/с по бензоrry;

,ЩТП станлартного исполнения 2,0.10-9 г/см] по гептану или пропану;

flTlI стандартного исполЕения 1,0,10-9 г/смЗ по водороду;

,ЩТП повышенной чувствительности з,5.10-10 г/см3 по гептalну или пропаЕу;

.ЩТП повышенной чувствительности 8,0,10-|l г/см3 по водороду;

.ЩТI1 микро 1,0, l0-9 г/см3 по гептану или пропшry;

,,ЩТП микро 7,0,10-10 г/смЗ по водорду;

.I[ТП микро повышенной чувствительности з,5,10-10 г/см] по гептаЕу или пропаяу;

,ЩТП микро повышенной чувствительности 1,0,10-!0 г/смз по водороду;

ДТх 5,0,10-1l г/см] по водороду;

ЭЗ.Д, станлартного исполнения 1,7,10-Ia г/с rrо линдану;

ЭЗfl микро З,9,10-15 г/с по rшндану;

ПРД 2,2,|О-|3 г/с по метану (или водоролу);

ГИД 4.5 10-12 г/с по метану (и,пи водороду)

комплексы, значение предела детектировiшия детекторов которы)( не соответствуют

вышеуказанным требоваrrиям, к дальнейшей поверке не допускают,

9 ПРОВЕРКА ПРОГРАММНОГО ОБЕСПЕЧЕНИЯ

9.1ВкомплексzlхВозМожноприменениелвУхверсийПо,идентификациош{ыедаЕ.
ные которьгх приведены в таблице 5.

Таблица 5 - ИдентификациоItные данные процрtlммного обеспечения

кХро
С помоцьЮ процрzlь{мЫ MS Windows <Проводник> нirходят в пtшке установки ПО

"uro 
д"*rrrк> файЛ AnlCheckup,dll (или Analytic3CoTe,dll) и открыв,lют димог

ЗначениеИлентификачионные данные
(признаки)

Хроматэк АналитикХроматэк АналитикИдентификационное наимено-
вание По

3.0.0.2 и выше2.6.0.9 и вьтшеНомер версии (илентификачи-
онный номер) ПО

1 83cfadacae l 872240'lз9 1 64

795еЬсЬ4
Ь55а8еФ86260598сЬ47893е
25аз4'799

I{ифровой идентификатор ПО

Analytic3Core.dllAnlCheckup.dllИдентификациопное Еммено-
вание файлов ПО

MD5Алгоритм вьI.IислениJI ци
поикатового иденти

фро-

<Свойства файла>.

- оаял дпlСьесkчр.dll должен иметь версию 2,6,0,9 и вьппе,

- Файл Analytic3CЪre.dll должен иметъ версию 3,0,0,2 и выше,

9.2 Опрелеление хэш-кода файла метрологически значимого молуля ПО,

15
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На установочном диске с ПО кХроматэк Аяа.питик> входят в папку KUtils> и зzшус-

кают программу mdSsummer.exe. Выбирают папку, в которую было установлено ПО
<Хроматэк Аналитик> (см. документ Программное обеспечение кХроматэк Аналитик>.

Рlтоводство пользователя 214.00045-5lИ). Нажимают <<Сrеаtе sums>. Выбирают файл
дnlCheckup.dll (для <хроматэк дналитик> версии 2.6.0.9 и выше) или дпаlуtiсзсоте.dll
(для кХроматэк Ана,титик> версии 3.0.0.2 и выше). Нажимают KAdd>. Нажимаrот <оК>.

Сохраняют под;побьш именем файл с расширепием 
*.md5.

Открывают с помощью прогрaммы блокнота сохраненньй файл с расширением
*.md5 и сравнив€lют приведенный там хэш-код, со значением, указанным в таблице 5.

l0 ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИЧЕСКИХ
ПОДТВЕРЖДЕНИЕ СООТВЕТСТВИЯ КОМПЛЕКСА
ТРЕБОВАНИЯМ

ХАРАКТЕРИСТИК И
МЕТРОЛОГИЧЕСКИМ

(12)

( 13)

(l4)

l0.1 относительное СКО выходного сигнalла определяют с помощью програJ\{мы

кхроматэк дна:tитикr> при условиях, указанных в таблице 3, с применением контрольных
образчов, приведенньIх в таблице 4. Одновременно доrryскается выполЕять определение

предела детектирования.

относительное СКо выходного сигнала определяют для всех информативньш пара-

метров вьжодного сигнала, для которьrх эта характеристика нормироваIrа (времени улер-
живания (t). высоты (h) или площади пика (s)).

Вводят в хроматограф пmь или более раз контроrьный образеч, соответствующий
поверяемомУ детектору. С помощью ПО определяют значенLlя выходного сигнаJIа

(r,, a, S, ), находят их средние арифметические значения (;, Я, З)

Зяачение относительного СКО о, , оh, б,, Уо определяют по формулам:

l00 |tt,-ll'
t=lо1

I п-\

п-|
,=l100,s !is,-Ф'

где и - число результатов измерений, полученное после искJIючеr {я анормальньD(

результатов.

.Щля определения анормальньrх результатов рассtштывают среднее квадрати.Iеское

отклонение информативньrх параметов вьIходного сигнала х (l, й, SJ по формуле

Yty,-y)2
l=l

(15)п -|

16

,no /Ё,о-;,,
"'=т\- "-l

где у - среднее арифметическое значение информативного параJчrетра выходrого сипlала.

Находят отношевие для подозреваемого в aшормальности результата наблюдений И
по формуле
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Yi уU
(16)

Полученный результат сравIrивают с величиной Р из таблицы б для данного объема

выборки.

Таблича б - Предельные значеншI Р

Если U, > В , то результат Еаблюдения анормалеIr и его искJIючalют из серии измереЕий.

Полуlенные значеншI относительного СКО долхсrы бьrгь не более, указанньпt в таб-
лице 7.

Таблица 7 - Относительное СКО вьtходного сипtала

х

N J 4 5 6 7 8 9 l0 1l

р 1 1 5 1,46 1,6,7 l,82 1 94 2,03 2,|l 2 1 8 ,)1

N |2 lз 14 16 |7 19 20

р 2,29 2,зз ) 1,7 2,41 2,44 2,48 2,50 2,5з 2,56

Тип
детектора

при дозировании с
помощью автоматического доза-

тора

при ручном дозировании

по времени

удерживапия
по площади

пика
по времени

удержива-
Еия

по высоте
пика

по площа-
ди пика

ПИ,Щ (все мо-
дификации)

0,| % 1% 2% 2% 2%

пФд 0,2% 1% 2% 4% 4%

тид 0,2% 2% 2% 4% 4%

.ЩТП (все мо-
дификации)

0,2% l% 2% 1оl 2%

Фид 0,2% 2% 4% 4%

дтх 0,2% l% 2% 2% 2%

ЭЗ.Щ (все мо-
дификации)

0,| % |% 2% 4% 4%

прд 0,4% 2% 2% 2% 2%

гид 0,4% 2% 2% 2%

1,7

Комплексы, зЕачение относительного СКО выходtого сигнала KoTopbD( не соответ-
ствуют вышеуказЕшным требованиям, к да-пьнейшей поверке не допускают.

l0.2 Опрелеление относительного изменения вьD(одного сигнzlла комплекса за 48 ча-
сов непрерывной работы проводят следующим образом.

15 18

относительное Ско
выходного сигнала комплекса, не более

1%
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Выполняют операции по п. 10,1 и определяют с|еfние арифметические значения

информативных параметов вьrходного сигнала Х(r, й, SJ.

Через 48 часов непрерывной работы KoMImeKca снова проводят измерения по п. 10.1

и опредеJlяют средние арифметические значения пар:lметров Х ,U,, h,, S, ).
Относительное изменение параметров вьIходного сигнЕша (времени удерживilния,

высоты, и площади пика) 6,, Yо, за 48 часов Еепрерывной работы опредеJIяют по формуле

5, = 
{5{ 19б (l7),х

Полученные значения относительного изменения параметров вьD(одЕого сип{ала за

48 часов непрерывной работы комплекса 6,, должпы бьrгь не более:

IIИД (все модификации) +5 Yoi

ПФД +10 %;

ТИД +10 %;

.ЩТП (все модификачии) +5 ОА:

ДТХ +10 %;

ЭЗД (все модификации) +10 %;

ФИД +10 %;

ПРД +|0Оh:,

ГИД +s%oi

,щопускается сокращать время непрерывной работы комплекса до 8 часов.

l0.3 Определение показателей точности результатов измерений, установленных в
НД на методику измерений, проводят в условиях и на образчах для KoнтpoJur, указаlных в
НД на МВИ.

Задшот значеция параI\,tетров хроматограф4 устilповлеItные в НД па МВИ. Вводят в
хроматограф контрольньй образец, 1тазанньй в методике измерений.

Поrrуlенный результат измерения (С) лолжен уловлетворять условию:

с-с < к,
(18)

где Со - действительЕое значение содержания компонента в контольном образце;

К- норматив оперативного коЕгроJlя то(шости, указаIrньй в МВИ.

11 оФормлЕниЕ рЕзультАтов повЕрки

l1.1 Сведения о результатirх поверки (как положительЕые, тaк и отрицательные) пе-

редаются в Федеральный информачионный фонд по обеспечению единства измерений.

l 1.2 Положительные результаты первичной поверки комплекса оформляют записью
в формуляре комплекса, удостоверенной по,щIисью и клеймом поверитеJIя. К форму.lиру
прилагают хроматограммы с указанием значений параIчrетров режима пол}ченIIьD( при
поверке.

l1.3 Результаты периодической поверки комплекса заrносят в протокол поверки по

форме, рекомендуемой в приложении Г. Возможно оформление протокола поверки в про-
извольной форме с указанием всех характеристик, рекомендуемьгх формой протокола,
приведенного в Приложении Г.

q

l8
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l1.4 При полокительных результатarх поверки дополЕитеJIьно по змвлению вла-

дельца средства измерений или JIица, предоставившего его на поверку, выдzlется свиде,
тельство о поверке на бумажном Еосителе. Знак поверки в виде оттиска клеiлма и (или)

наклейки наносится на свидетельство о поверке.

l1.5 При отицательIlьD( результатФ( поверки дополпительно по заявлению владель-

ца средства измерений или JIица, предостilвившего его на поверку, вьцается извещение о
непригодности к применению.

l9



Перечень принятых сокращений

ГИ.Щ- гелиевый ионизационпый детектор;

,ЩТП- детектор по теплопроводности;

.ЩТХ- детеrгор термохимический;

ПИД- пламенно-иояизационный детектор;

ПР.Щ- пульсирующи й разрялный детеrсгор;

ПФ.Щ- пламенно-фотометрический детектор;

ТИff- термоионньй детекгор;

ФИf- фотоионизационный детектор;

ЭЗ.Щ- электронозахватньй детекгор;

MCfl- масс-спектрометрический летектор;

СО- стандартный образец;

К,Щ- конструкторск:ц док}ъ{ентация;

Н,Щ- нормативн;rя документация;

МВИ- методика выполнения измерений;

ПК- персональньй компьютер;

ПО- программное обеспечение;

СКО- среднее квадратическое отк.JIонение;

Р}- руководство по экспJryатации.

ТУ - технические условия;

Т.ЩС - термолесорбер;

ПГС - поверочнаrI газовая смесь;

Э,Щ - эксптryатациоЕнм докрлентация.

мп 214.2.840.043-05д
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ПРИЛОЖЕНИЕА
(рекомендуемое)

Операции поверкп, ре2кхмы и средства поверки прrr спецпаJIьных днаJIl!зах

Специальными являются анаJIизы, при проведении KoтopbDq примеЕяется газовaIя

схема комплекс4 собранная на предприятии-изготовителе и предЕазначенЕaur дlя опреде_

ленного анмиза в соответствии с нормативной докуruентацией (ГОСТ, РД, МУ, ТУ, МВИ
и др.).

к специальным анаjIизarм относятся:

1) анмиз многокомпонентньп< смесей - проводится при одновременном вводе пробы
(послеловатеrьно или параллельно) в две (или более) хроматографические коловrс,r (при
необходимости разделения компонептов пробы на нескольких хроматографических ко-
лонках);

2) анализ методом реакционной хроматографии - проводится при преобразовании
веществ разделенных хроматографической колонкой катыIитическим реактором - метана-
тором.

А.1 Опробование

А.1 .1 Уровень флуктуационньп< шуI\{ов и дрейф нулевого сипlала комплексов, пред-
нaвначенньrх дJlя специtlльньD( анаJIизов, опредеJuIют по формулам, приведенным в п.п.

8.2.|, 8.2.2 Еастоящей методики.

А.1.2 Уровень флуктуачионяьгх шр{ов и дрейф нулевого сигнала детектора ПИ,Щ в
cocтzвe комплексов, предназначенных дJlя проведения специlUIьных аЕzlJIизов (методом

реакционной хроматографии), определяются с метанатором, работаючlпм при понижен-
ной температуре, и их измеренЕые значения не должны превышать указдIньD( в п.п. 8.2.1

и 8.2.2 настоящей методики.

В протокол поверки комплекса вносится уровень флуrгуачионньп< шlмов и дрейф
нулевого сигнzulа детектора ПИ.Щ с метанатором, работаlощим при пониженной темпера-
туре.

A.1.3 !ля определения предела детекгировчrния детектора ПИ,Щ с метанатором вво-
лится проба в соответствии с таблицей А2 приложения А. Максимальное значение а}rпли-
туды повторяющихся колебаний нулевого сигнала определяется при рабочей температуре
метанатора. Предел детектиров:lния рассчитывается по формуле 9 настоящей методики
поверки.

Предел детектирования детектора ПИ.Щ с метанатором должен бьrгь не более

|,Ю4 Уо об. доли оксида угперода или диоксида углерода.
В протокол поверки хроматографа вносится шулt и лрейф детектора ПИ.Щ при пони-

женной температуре мстаЕатора, значение предела детектированЕя детектора ПИД с ме-
танатором при рабочей температуре метанатора и зяачение рабочей температ}ры метtша-
тора.

А.2 Определение метологических характеристик

A.2.1 Метрологические характеристики: относительное СКО вьл<одного сипIала, из-
менение вьrходного сигнаJIа за 48 часов непрерывной работы комrшекса опреде:uIют в со-
ответствии с подраздел:ми 10. l и 10.2 настоящей методики поверки.

,Щопускается ),ъ{еньшать время непрерывной работы до 8 часов.

А.2.2 ОпределеЕие показателей то.лrости результатов измерений, устzшовленньD( в
НД на методику измерений, опредеJIяется согласно п. 10.3 настоящей методики поверки.
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А.3 Режимы поверки

д.3.1 .щля определения предела детекгировашия вводят в хроматограф пягь или более

рzrз соответствующий проверяемому детектору контольньй образец, в соответствии с

таблицей 4 настоящей методики или таблицей Д2 приложения Д. Все действия и расчеты
выполняют согласно подразделу 8.2.3 настоящей методики,

время переrcтпочения колонок, режимы анализа дIя хроматографов с перекJIючеяием

колонок приводятся в хроматограr,rмах, полученньж при проведении первиIшой поверки

на предприJттии-изготовителе

Режимы поверки приведены в таблице А2 приложения А.
А.3.2 Режимы поверки прrr программировании температуры термостата колонок

приведены в таблице А1.
Таблица А1 - Режимы п ип вании темп ы остата колонок

В ре>ш.rме прогрrммировaшия термостата колонок Еа хроматограмме не должно быть
пиков, мешalющих определению компопентов KoIrToJIbIlbD( образцов.

А.4 .Щополнrтельные средства поверки

А.4.1 ,ЩополнительЕые средства поверки комплексов, предназначенньD( для специ-
alльных анаJшзов, и режимы поверки приведены в таблице А2.

Таблица А2 - .ЩополнrгеJIьные средства и значепия пар:метров поверки комплексов дtя
специilльньD( анализов

Значение параметраНаименование параNrетра

(6ь20),с
(5+l) мин

(1Е5)'Сlмип

(l80+20)"c
(20ь20) "с

(2Or5) смЗ/мин

Температура первой изотермы термостата колопок
Время первой изотермы
Скорость изменения температуры термостата колонок в

режиме програ}rмирования
Температура второй изотермы термостата колонок
Температура термостатов детеюоров
Расход газа-носителя

.Щетектор
Проб4 конuенцация.*

газ-носитель, расход

Напоrпrение колонки. * *

Темпераryра колонки,
детектора,

испаритеJIя (метанатора) * * *

ПИ,Щ (с метанато-

ром)

Поверочная газовая смесь (ПГС)
оксид углерода в азоте (аргоне),
объемная доля от 0,01 до 0,1 %
Газ-носитель аргон (азот, гелий, во-
дород)(25*10) с*3/*"н

Молекулярное сито
СаА, NaX.
Температура:
колонки (6Gt20) "С;
детекгора (l8}+20) "С;
метанатора от 310 до 3З0 ОС

(100,с)
ПГС диоксид }тлерода в
азоте (аргоне),
объемная доля от 0,01 до 0,1 %
Газ-носитель аргон (азот, гелий, во-
дород)(25+l0) см3/мин

Hayesep (Роrараk).
Температура:
колонIс.l (бО+20) "С;
детектора (18G,r20)"C;
метанатора от 310 до 330 ОС

(100.с)

пид
ПГС пропан в азоте (гелии),
объемная доля от 0,15 до 1,5 %
Газ-носитель аргон(азот, гелий, во-

Hayesep (Роrараk);
Температура:
коло}tки (6&t20) "С;
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детектора (18G}20) "С

.ЩТП всех исполне-
пий

ГСО ПГС пропzш в а}оте (гелии),
объемнм доля от 0,15 до 1,5 %

Газ-носитель гелий (волорол)
(25+l0) cM'/"rn

Hayesep (Porapak).
Температура:
колонки (6G+20)'С;

детекто

,ЩТП всех исполне-
ний

ГСО IГС диоксид }тлерода в азоте
(гелии),
объемнм доля от 0,001 до 0,5 %

Газ-носитель гелий (водорол)
(25 +10) с"З/мr,

Hayesep (Роrараk).
Температlра:
колонки (6ot20)'C;
детектора (l8}}20) "С

!ТП всех испоJIне-
ний

ГСО ПГС водород в аргоне (геrпли),

объемная доля от 0,001 до 0,5 %
Газ_носитель аргов,
(25+l0) cM]/r"n

Молекулярное сито СаА,
NaX.
Температура:
колоЕки
детектора

(6G,t20)'C;
(l80+20),C

.ЩТП всех исполне-
ний

ГСО ПГС а:}от в гелии (метане),
объемная доля от 0,00l до 1,5 %
Газ-носитель гелий (водород)
(25*10) см'/"",

Молекулярное сито СаА,
NaX.
Температура:
колонки
детекгора

(6Ot20) "С;
(180+20) "с

.ЩТП всех исполrе-
ний

ГСО ПГС метан в гелии (азоте),

объемнм доля от 0,001 до 1,5 %

Газ-носитель гелий (водорол)
(25 +10) см]/мин

Молекулярное сито СаА,
NaX.
Температура:
колонки
детектора

(6Ь20) "С;
(l8}}20) "с

дтх
ГСО волорол в азоте (гелии)
объемнм доrrя от 0,001 до 0,5 %
газ-носитель гелий (бGt20) "С;

(l2G}50).C

Молекулярные сита СаА,
NaX.
Температура:
колонки
детектора

пФд

ГСО IГС сероводород в азоте
объемная до.пя от 0,002 до 0,02 %.

Газ-носитель гелий (азот)
(4Е20) см3/мин

колоЕки
детектора

(60+20)'С;
(180+20).с

Hayesep (Porapak).
Темпераryра:

Фид
дород)
(25а10) см3/rrн

(8G+20)'C;
(180+20) "С

dimethylpolysiloxane.
Температура:
колонки
детектора

ических колонок, поставJIяемых

* Поверочные газовые смеси (ПГС) должны соответствовать ТУ 6-16-2956 - 92. От-
носительЕм погрешность коЕцентрации компонентов должна бьпь не более +10 %. По-
верку комплексов, предназЕаченных дlя специаJIьЕьIх дlализов, допускается проводить
по указшшым в табrrице А2 компонентам. Указанные компоненты мог}т содержаться в

стандартItьrх образцах многокомпонекгньп< смесей, aTTecToBaHHbD( в устzlновленном по-

рядке. при этом диапазон кончентраций компонентов должеIt соответствовать ди?шазону,

указанному в таблице А2.
** Колонки насадочные металлические rlли стекJulнные длиной (1-3) м, внутреЕним

диzl},tетром (2-3) мм.

.Щопускается примеЕение хромато

мп 214.2.840.043-05д
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ГСО ПГС бензол в азоте (возщхе),
объемная доля от 0,0001 до 0,005 %

Газ-носитель гелий (азот, аргон, во-

(l8G}20) "с
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ем_изготовителем с комплексом, обеспечивающих требуемое рaвделение поверочньD( сме_

сей. Хроматографические колонки должны иметь паспорт с обязательньп1,1 приложением

хроматограммы снятой на даЕIrой колонке. Допускается проводить поверку на капилJlяр-

ньrх колонкalх с rrетом указаний, приведенных в соответствующих разделalх Еастоящей
методики.

***Указаны рабочая температура метанатора и температура метанатора при опреде-

лении }?oBHlI флуктуационньп< шр{ов (в скобках).

А,4.2 Эффеrгивность колонок, указываем:ц в паспорте на колонку, рассIштывается
по формуле

// = 5,545 .1tyo 12 lL,а (1)

где N- эффективность колонки, ттlм;

'Ф 
- ВРеМЯ УДеРЖИВаНИЯ, С;

4 - ширина пика на половине его высоты, с;

l - длина колопки, м
А.4.3 ПрИ наличии нормативной доцментации Еа мвИ режимы поверки должны

соответствовать требованиям раздела о порядке проведения измерений МВИ. В соответ-

стВУющемразделепротоколаповеркикомплекса}казывzlютсядашlыеорежим.rхпоВерки'
хроматографических коJIонках и контрольЕом образце.

перечень компонентов, значения и единицы измерения предела детектиров:lltия,
метрологические харzrктеристики по компонентzlм, не указанtlьIм в данной методике по-
верки, должны соответствовать зЕачениям, указrrняым в нормативной документации
(ГОСТ, РД, МУ, ТУ, МВИ и т.д.) на проведение анализа.
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ПРИЛОЖЕНИЕ Б
(обязательпое)

операции, режимы и средства поверки хроматографа с масс-спектрометрическям
детектором

Б,1,4, .Щопускается изменение приведенной в табrплце Бl последовательности опера-

ций проверки.

Б.1.5 ТребоваНия к ква:плфикации поверителей приведены в разделе 3, требования

безопасности приведень1 в разделе 4, условия поверки и подготовка к ней приведены в

разделе 5 настоящей методики. отклонение температуры окружаючrей сре.щI во BpeM,I

поверки МСД должно бьrгь не 69л99 qgц +l ОС.

Б.2 срЕдствА повЕрки

Б,2.1 Средства поверки дltя комплекса с масс-спекгрометриtIеским детекгором МС.Щ

приведены в таблице Б2.

Проведение операции при

периодической
поверке

выпуске из

ремонта

Номер
пункга

приложе-
ния Б

выrryске из
произ-
водства

наименование
операции

Да'

Нет

Да

Да

.Ща

Да

Да

.Ща

Ща

!а

!а

Ща

J.J

з.з,1

з.з.2

з.2

3.1Внешний осмотр

Опробование - определение
предела детектирования

Определение метрологических ха-

рактеристик:

- определение отIlосительного
ско выходного сигнала

- определение измеЕения выход-
ного сигнаJIа за 8 ч непрерывной

работы
Нет Дч'Нет- определение показателей точно-

сти результатов измерений, уста-
новленньп в Н.Щ на методику из-
мерений
l При отсрствии }тверхденной в установленном порядке НД на МВИ
2 
Допускается при ЕzIличии угвержденной в устаноыIенном порядке НД на МВИ.

25

Б.1 опЕрАции повЕрки
Б.1.1 В данноМ приложеЕиИ }казанЫ операции, режимы и средства поверки ком-

плекса в составе; хроматограф <Хроматэк - Кристалл 5000> с летекгорм МС.Щ.

Б.1.2 При поверке все подкJIючения, задание режимов работы вьrполняют в соответ-

ствии с руководством по эксшryатации на комплекс и руководством по эксплуатации на

мсд.
Б.1.3 ПрИ проведении первичной и периодической поверок выполняют операции,

}казанные в таблице Б1.

Таблица Бl - Операtии поверки

l0.3
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Таблица Б2 - Средства поверки дIя комплекса с МС.Щ

Б.2.2 При проведении поверки применJIют вспомогательные материалы и оборуло-
вание, укaванные в таблице Б3.

таблица Б3 - Вспомогательные материzrлы, оборудование

При на-пичии нормативной докрtентации на МВИ техни.Iеские характеристики ко-
лонок должны соответствовать требованиям раздела о средствах измерений Мви. ,щопус-
кается проводить поверку на капиJIлярньD( колонках с }л{етом указаний, приведенЕьD< в
соответствующих разделах настоящей методики.

наименование Техническая харчlктеристика

Микрошприц
SGE-Chromatec-O2- 1 0 мкл
ту 4з2 1 -0l 1 _12908609_08

(рег. Nч 39206-08)

Вместпмость l0 мкл, значение относитеJьного
СКО случайной составляющей погрешности дози-
рования не более l 7о

СО состава пестицида гекса-
хлорбензола' ГСО 9l06-2008

Массовм доJIя гексzжпорбензола: (98,0-100,0) %
Грани цы допускаемой абсо.потной погрешности
аттестованного значеншI (при Р = 0,95) +0,5 %

Изооктан ос.ч. ТУ 6-09-921-'7 6 Массовая доля основного вещества не менее 99,5
о/-

Колонка капиллярная BP5MS
или ВРХ5

.Щлина 15 м, внуrренний ди.rметр 0,25 мм, толщина
пленки фазы 0,25 мкм

наимеяование Техническая характеристика

Прибор комбипированньй
Testo б22
(рег Nэ 5З505-1З)

.Щиапазон измерений:
- температуры возд}ха от минус 10 до пшос
60 ОС;

-относительной влЕDкности от 0 ло 100 %;

-давления от 300 до 1200 гПа.
Предел допускаемой погрешности измерений:
- температуры возлlха +0,4 ОС;

-отяосительной влажности *3 7о;

-давления *5 гПа.

Мультиметр цифровой Testo 760- 1,

(рег. Nч 65373-16)
,Щиапазон измерений:
- Еапряжения до 400 В;
- частоты до 51,2 Гц.
Предел допускаемой абсоrпотной погрешяости
измереrтий:
- Еапряжения +(0,01 , U + 0,3 В);
-.{дgl9ть1 +(0,001 ,F+0,01 Гц).

Весы лабораторные
(рег. JФ 28l58-07)

Наибольший предел взвешиванця 220 г.
КТ специальuьй (I)

Колбы мерные
(рег. Nч 31475-1l )

Номинальная вместимость: (5-500) cMJ
класс точности 2

Пипетки градуированные
(рег. Np 24l 75-07)

Номинальвая вместимость: (0, 1- l 0) cMJ
класс точности 2
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Б.2.3,Щопускается использовать друпrе средства поверки, вспомогатеJьные материа-

лы и оборудование, метролоГические и технические хараюеристики KoTopbD( соответст-

вуют указанным в настоящей инструкции.

Б.3 провЕдЕниЕ повЕрки
Б.З.l Внешний осмотр

При внешнем осмотре устанiвливllют след),ющее:

- соответствие компл9ктности комплекса и померов блоков формуляру;

- отс}тствие вмятин и нарушения покрытия;
* исправность механизмов и крепежIrых деталей;

- четкость маркировки.
Комплексы, не соответств}'ющие вышеуказанным требоваt{и-ш\{ к дaUьIrейшей повер-

ке не допускrlют.
Б.3.2 Опробование - определение предела детектированшI (чувствительности) по

гексахлорбензоJry.

Б.3.2.1 Для определения предела детекгиров:шия по гексarхJlорбензоlry устlш:lвлива-
ют значения параметров хроматографа и Мс.щ, приведенные в таблице Б4,

таблица Бzl- Значения парiметов

Значение
параметраНаименование параметра

Хроматограф

от 220 до 320 "С

(40-90)'С - l мин
(225-З20)ОС-5мин
от 10 до 30 оСlмин

<без деления потока>
(с делеЕием потокa))
от 1 до 1,5 см3/мин

Темпераryра испаритеJul
температура термостата колонки в режиме прогр:lь,tмировzrния:

- начальнаrI температура

- конечнм температура

- скорость нагрева
Режим ввода пробы

- при определении отношения сигна.п / ш}м

- при определении СКО
Расход газа-носителя (гелия) через колонку

мсд

от 50 до 300 а.е.м.
от 50 до 300 а.е.м, или
284 а.е.м, или 28б а.е.м

электронншIРежим ионизшIии
Интервал сканирования

- при определении отношения сиrъа.л / шулt

- при определении СКО

0,2 с
не более 0,1 с на еди-

нищrой массе

от 200 до 320 ОС

от 200 до 320 оС

Время сканировшrия

- при определеЕии отношения сигнал / шулl

- при определении СКО

Температура переходной линии
Температура ионЕого источника

ентации на Мви режимы поверки должны соответст-

Примечания
1 irежимы поверки, }тазанные в таблице, приведены дJUr справок и мог},т бъ,rгь изменены в

процессе поверки. При этоМ оптималъные режимЫ поверкИ фиксируются В ХРОмаТогРtll\,r-

мах первичной поверки, постalвJIяемых с хроматографом.
2 При яаличии нормативной докрt
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вовать требованиям раздела о порядке проведения измерений мви. В хроматограммах
поверки указыв{lются дilнные о режимах поверки, хроматографических колонк:ж и кон-

трольном образце.

Б.3.2.2 Ввомт в испаритель хроматографа с помоLщю мицрошприца 1,0,10'3 см3 гек-

смлорбензола концентрацией 1,0. l0-) мг/см' в изооктаЕе н_е менее пят}r раз. ,Щопускается
применять раствор гексахлорбензола концентрацией 1,0, 10-6 или 1,0, 10а мг/см3.

Б.3.2.3 с помощью программного обеспечения МСД определлот отношение сиг_

на,т/шум для гексахлорбензола по хроматограмме иона с M/Z 284 а.е.м. или 286 а.е.м.

Б.3.2.4 Полученное значение отношения сигна,т/шрл должно быть не менее 1500: l,
Б.3.3 Определение метрологических характеристик

Б.3.3. 1 Опрелеление относительного СКо параметров вьD(одного сигнала.

При поверке применяют контрольные образцы, приведенЕые в таблице Б2.

Устанавливают режимы работы хроматографа и МС.Щ, приведеяные в таблице Б4.

при определении метрологических характеристик по гексахлорбензолу допускается при-

ме}шть режим ввода пробы (с делением потока).

В испаритель хроматографа с помощью микрошприца вводят 1.0 f0-3 
"м' 

pa",uopa

гексахлорбензола в изооктане концентрацией от 1.0,10* до 1,0,10-' мг/см' не менее 5 раз.

С помошlью прогрtlJ\{много обеспечения МСД дrя каждого ввода контоJIьной смеси

определяют время удерживания и площадь пика xl для гексахлорбензола на хромато-
граlIt{ме иона с MlZ 284 а.е.м. или 28б а.е.м.

вьтчисляют среднее арифметическое значение ПapaJt{eTpog вьtходного сигна:rа 7:
времени удерживания, площади пика.

относительное СКО параметров выходного сигнtlла рассчитывают согласно п. 6.3.1

настоящей методики.

Полуrенное значеЕие относительного СКо площади пика при рушом дозировzlнии
не должно превышать 5 Ой, а времени улержлвания 2О/о.

Полуlенное значение относительного СКО площадл пика при дозировtlЕии с помо-

щью автоматиЧеского дозатора Ее должно превышать 4 О%, а времени удерживания 0,4 7о.

Б.3.4.2 Определение относительЕого изменеЕия парiметров вьtходного сигнала за 8

часов непрерывной работы.
Проволят операции по п. Б.3.3.1 приложения Б.

Через 8 часов непрерывной работы повторяют операции по п. Б.3.3.1 приложения Б.

относительные изменения параметов вьIходного сигнала за 8 часов непрерывной работы

рассчитывalют согласно п. 10.2. настоящей методики.

полуrенные значения относительного изменения параNrетров вьrходного сипlма не

должны превышать *5 Уо.
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ПРИЛОЖЕНИЕВ
(рекоменryемое)

Инструкция по прпготовлеЕпю контрольных растворов
Настоящм иЕструкциJI устанавJшвает методику приготовлен!tя контрольньD( раство-

ров, преднzвначенньв для KoHтpoJUI метрологических характеристик комплекса.

Диапазон содержания компонента в контроJIьном образце должен бьггь от 1,106 до
1 0 мг/см3. относительнм погрешностъ массовой коЕцентрации коIlтрльного компонепта
не превышает l0 9/о.

Срелства измерений, материалы и реактивы приведены в разделе 5 настоящей мето-

дики поверки.

В. l Прочелура приготовления растворов
B.1.1 Растворы с массовой концеЕтрацией в диапазоне от l до l0 мг/смз готовят объ-

емно - весовым методом. Массовую концентрацию контоJIьIiого компонента (С1) опреле-

ляют по формуле

с
mi

ч (в.1)

ГДе Иi - МilССа КОНТРОЛЬНОГО КОМПОНеIlТ4 МГ;

ч - объем приготовленного pucrBopa, 
"r].

B.t.2 Исходные вещества, используемые для приготовления раствора, выдерживают

не менее 2 ч в лабораторном помещении.

B.1.3 Температура окружающеЙ среды при приготовлеЕии контольньD( растворов
не должна изменяться более, чем на 4 ОС,

B.1.4 Опрелеляют массу (m1) мерной колбы вместимостью l00 смЗ. Результат взве-

шивания записывalют до первого десятичного зЕiжа.

B.1.5 В мерную колбу вносят от 100 до 1000 мг контрольЕого компонента и вновь

взвешивЕlют колбу (m2).

В.l.б Вьтчисляют массу контроJIьного компонента (m) в мг

lfl = lиz - иt (в.2)

B.1.7 В колбу с контольным комповентом вводят от 20лдо 25 с,З раствори,еля, пе-

ремешивают содержимое и доводяI объем раствора до 100 смз. Тщательно перемешивают

раствор.
B.1.8 Рассчитывllют массов},ю концентацию контроJIьIiого компонента по формуле

в.1.

в.1.9 растворы с содержанием концоJIьIIого компонента от 1,10-6мг/см3 до 1 мг/см3

готовят объемным методом пугем последоватеJIьIIого разбавления более концентриров,lн-

ных растворов. Массов}то концентацию контоJIьного компоItента рассIштывalют по

формулам
V

100 (в.3)

0

с 0Сr=

с Vс

с

100

= 
С,-,'V,

' 100

(в.4)

(в.5)
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где ,? - номеР ступени разбаВленЕя исходноГо контольногО раствора С КОНЦеНТаЦИеЙ Со,

Vl, Vz, Vn- алuкзотнм доля раствора с концентрацией Со, о, Сл-l, cooTBeTcTBeItHo,

мг/смз.

B.1.10 Переа каждым разбавлением рассчитывают значение ЕUшквотной доли рас-
ТВОРа (V1, Vz, Vп), исходr| из заданного значения коЕцентрации контрольного компонеIIта

(С6, С1, Сп-1) и концеятации разбавпяемого раствора.

B.1.11 В мерную колбу вместимостью l00 см3 вносят alликвотнр доJIю разбавJбIе-

мого раствора, доводят объем приготавливаемого раствора до l00 см' и тщатеJIьно пере-

мешивalют.

B.1,12 fuя уменьшения предела возможных зЕачений погрешности приготовления

коЕтрольньгх растворов рекомендуется использовать мерЕые колбы вместимостью более

100 см3, а объем отбираемой аликвотЕой доли не менее l см'.

В.1.13 Дя уменьшеIrия предела возможньD( значений погрешности приготовления

контрольньrх растворов при взвешивании в дiапазоне l0 мг рекомендуется использовать

весы погрешностью взвешивzlниJI не хуже 0,0005 г.

В.2 Хранение коЕтрольньrх растворов
Контрольный раствор хранят в чистьD( сухих cKJUIHKax с хорошо притертъь{и проб-

кaми, вд:ши от источников огня и нагревательньD( приборов при температуре от 4ОС до

8 ос.

Срок хранения исходного раствора от 3 до 5 днеЙ, смеси меньшID( коIrцентаций
хранению rte подлежат (если иное не заявлено в паспорте на ГСО или в МВИ).
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ПРИЛОЖЕНИЕГ
(рекоменлуемое)

Форма протокола поверки хроматографа

Протокол Nл

поверки комплекса аппаратно-программЕого дJIя медицинск}тх исследований на базе хро-

матографа <Хроматэк - Криста:rл 5000>, принадлежащего

наименование организаIши

Порядковый Еомер по системе Еумерации изготовителя
Наименование и номера блоков

Условия поверки
температура окружающего
атмосферное давление_
относительItм влажность
напряжение питания_
1.п о кап аммного обеспечения.

2 Определение уровня флуктуационных шlтов и дрейфа нулевого сигнала

3 Определение предела детектирования

4 Определение относительного Ско вьrходного сигнала

ксс)
кПа
о/о

в

Номер версии (идентификационньй номер) ПО

I{ифровой идентификатор ПО

Идентификационное нмменование файлов ПО

Значение уровня ш}ъ{ов Значение дрейфа

по ТУ действительное по ТУ действительное

.Щетектор
Значение

выходного сигнала
Значение предепа детектиро&lния

по ТУ действительное

,Щетек-
тор

Значение
выходного

сигнtша

относительное Ско
вьIходного сигнала

отяосительное
ско вьжодrого
сигнала по Ту

ц ц t д- о, Од бt бh Оз

з1

,Щетектор

относительное
среднее арифмети-

ческое зЕачение
вьIходного сигЕаJIа

1
бс
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5 Определение относительного изменения выходЕого сигпала за 48 ч (дrя МСД - 8 ч) не-

прерывной работы

6 Определение погрешности результатов измерений

7 особые отметки (uробы, режимы, колонки и др.)

8 Приложение (хроматограммы, полученные при поверке)

Заключевие по резуJIьтатzrN,{ поверки

.Щетектор

Значение
вьD(одного

сигнала

Среднее арифме-
тическое значение
выходЕого сигнала

Значение
по ТУ

,Щействительное
значеЕие

Lli ц A)ft Е ц G я ф,s
t а

Значение содержания (добав-
ка) контрольного компонента,

полученное при измерении
выходного сигнала

Значение содержаЕия кон-

тольного компонента по
паспорту (расчетное значе-

ние добавки)

Норматив оперативЕого
контроJIя погрешIIости

по НД на МВИ

Вьцано свидетельство (извещение о непригодности)

Поверку проводил
ФИО, rlодпись

20 г.(( ))

з2

Q,л
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ПРИЛОЖЕНИЕД
(рекомепдуемое)

Подготовка хроматографических колонок

Комплекс поставляется с заполненными и протестиров:ulными колонками. При не,

обходимости заполнения колонок поJтьзователем самостоятельно рекомендуется след},ю-

щаJI типовм последовательЕость действий,

Продль колонку газом-носителем при давлении (0,2-0,3) МПа от баллона с редкто-

ром, закрывая и открывzц свободrьй конец колонки,

Промыть колонку и просушить:

r Заполнить колонку раствором технического моющего средства (ТМС) <Лабомил-

102) ТУ 2149-051-10968286-97 в воде, поместить в ультразвуковуIо ванну и промыть с ис-

пользованием ультразвука, одновременно прокатlив€rя через колонку раствор ТМС,
о Промыгь колонку от Тмс горячей водой в объеме до 40 объемов колонки,

о ПромьrгЬ колонку слабьп,r раствором (5 %) соляной кислоты (3-4 объема колопки)

для нейтрализации остатков ТМС.
о Промыгь колонку холодной водой.
. Промьпь колонку дистиллированной водой,
. Продугь колонку от воды воздр(ом от компрессора.

r Просушить колонку в сушильном шкафу при температуре 150'с не менее 2 часов,

о охладить колонку.

вентиль на
баллоне

Пневмо-
сопротивление

Редукrор

Колон ка

Перед заполнением колонки:

о Конец колонки, подк.lпочаемый к вак}тмяому насосу, уплотнить стекповолоквом

Баллон с
газом-

носителем

или стекловатой,

зз
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\u...u 

""Проволока
Х20Н80 о 0,5 мм

|о

l

. ..8 мм

стекловата или
стекловолокно

. Рассчитать количество сорбента" необходимое для запоJшения колонки по формуле
V=(3,14,D'*on,L*on)/ 4,

где V - объем сорбента (смЗ),

D*on - внугренний диаметр колонки (см),

L*on - длина колонки (см).

оптимальное отношение внуФеннего д,rаметра колонки к д{амету частиц сорбента
составJIяет 8-10 раз.

ЗаполнитЬ колонки сорбентом при легком постукивании (иrпr вибрачии) по колоIlке,

обеспечивая равномерЕую набивку колонки.

Воронка

Колонка

Не отключая вtlку},много насос4 уплотЕить свободньй конец колонки стекJIоволок-

пом или стекловатой.

3аполненные колонки устzшовить в термостат хроматографа, не подкпючФI к детек-
Topal]r,r.

Кондиционировать колонки в потоке га:}а-носителя с расходом (15-20) см3/мин в те-

чение 8 ч при температурах, указанньж в сопроводительной докулrентации для соответст_

вующих неподвижньD( фаз или адсорбентов.

При темпераryре кондиционировau{ия свыше 250 оС колоtтки подкJrючать с испоJIь-

зованием графитового уплотнеЕия.

J

Вакуумный
насос

з4
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КОЛОНКА НАСАДОЧНАЯ

Паспорт

1 ТЕХНИЧЕСКИЕ ДАННЫЕ

Материа,т

Длина, м

Носитель, фракчия
Алсорбент, фракчия
Партия сорбента, М

Т max, ОС

Время, ч

Эффективность, тгlм
Проба

@ внутренний
колонки, мм
О нарlя<ньй (присоеди-
нительный), мм

Фаза
Т mах, ОС

Кондиционирование:
газ-носитель
Расход, смЗ/мин

,Щетектор
Расход Г-Н. см'/мин

2 СВИДЕТЕЛЬСТВО О IIРИЕМКЕ

Колонка хроматографическая насадочпая зав. Nэ

в соответствии с требованиями технической документации
изготовлена и принята

а годной для эксплуатации.

мп

начальник отк

личнrш подпись расшифровка подписи год, месяц, число

3 ГАРАНТИИ ИЗГОТОВИТЕJUI

3. 1 Гарантийный срок эксплуатации ци месяца со дrя ввода в эксплуатацию при средней

интенсивности эксплуатации 8 ч в суп<и, но не более 12 месяцев со дня приемIс{,

ВНИМДНИЕ: ВХОД КОЛОНКИ ОБОЗНДЧЕН БIРКОЙ С УКДЗДНИЕМ НОСИТЕJИ
С ЙВПОДВИЖНОЙЖИДКОЙ ФДЗОЙ 1цЛИ ДДСОРБЕНТД), ДИДМЕТРД ФРДКЦИИ,

дАты.
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