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Настоящая методlка поверки распрострilняется Еа детекторы масс-селективтrые 7250
Accurate-Mass Q-TOF GC/}4S (далее - детекторы) и устанавливаЕт методы и средства их
поверки.

,Щетекторы подлежат периодической поверке в экспJryатации и первичной до ввода в
экспJryатацию и после ремонта. Интервал между поверками- 1 год.

1. Операuии поверки

1.1 При проведении поверки должцы выпоJIIuIться операции, укff!€шные в табл.l.
Таблица 1

Наименованис операции Номер

гtуЕкта

проведецие операции при поверке

первичной периодической

Внешний осмотр б.1 !а !а
Опробование 6,2 .Ща ,Ща

Огlределение метологических

хар€ктеристик

6.з
- определение ч}ъствитеJIьности

(отношение сигнал/шрл) детектора ,Ща Дu')

- определение опIосительного СКО
выходного сигнала .Ща Дu')

Определение метрологических

харЕктеристик по НД на методики

(методьD измерений

Нет Дч')

Примечания:

1) При отсутствии Н.Щ

2)При наличии шI
на методику (метод) измерений по
на методику (метол) измерений по

гост 8.56з-2009.

гост 8.563-2009.

1.2. ,Щетекторы используются совместно с хроматографаrr,rи фирмы KAgilent
Technologies), зарегис,црированными в Федераrrьном информационном фонде по обеспечению

единства измерений и удовлетворяющими техническrлr,r требов€шаям, указанным в табrплце 1.

Таблица2 - Технические требования кхроматографам

1.З. Операции, связ€шные с опробованием и определением метрологических
характеристик, цроводят с исподьзованием капиллярной или насадочной колоЕки.

Наименование характеристпки/параметра
Значение характеристики

(описание парамqтра)

Термостатирование колонки Нашлчие
Тип дозатора Автоматический или рlчной

СКО времени удерживания, %о, не более 1,0



2. Средства поверки

2.| При проведешии поверки используются следующие средства измерений,
вспомогатеJIьное оборудов€lние, вещества:

Средства измерений:

- 
ТеРМОГигрометр электронныЙ (-тпобого типа, зарегисT 

рированныЙ 
в Федсральном

информационном фонде по ОЕИ), диrшщон измерений отн. влtDкности от 10 до
l00 %; абсл. погрешность не более 3,0 0%,Щиапазон измерений темперацры от
+l0 до +40 ОС; абсл. погрешность не более 0,5 ОС.;

- весы лабораторные высокого кJIасса точности по ГОСТ OIML R 76-|-2011;
- микрошприцы <Газохром -10l>, вместимостью 1.10-3 см3, ТУ 25.05-2152-75l;

микроцшршIы МШ-l0М, объемом l0.10,З смЗ, ТУ 2.833.106';

- колбы мерные типа 2-50-2, 2-100-2,2-250-2,2-500-2,2-1000-2 (ГОСТ l'l'l0-'l4);
- пипетки тппа 6-2-1,6-2-2 6-2-5 (ГОСТ 29227-9l);

Стандаргные обрщшы и хими.Iеские соедиЕения дJuI приготовлениJI повероtIных

растворов:
- стандартньй образец состава гексахлорбензола ГСО 9106-2008.

Растворители:

- изоокг(ш эталонньй по ГоСТ |243з-8з.

2.3, Прп проведении поверки допускается испоJьзовать другие акалоги.шые ГСО,
вспомогательные средства поверки и средства измерений с метрологическими
харtктеристик€lп{и не хуже вышецриведенных.

3. Требования к квалификацци цоверителей

3.1. К проведению цоверки допускtlются лица, имеющие техническое образование,
из}п{ившие Руководство по экспJryатации хроматографа и детектора (лалее- РЭ) и методику
цоверки. .Щля снятия данньж при поверке допускается у{астие операторов, обс.гryживающих

детектор и хроматограф (под контролем поверителя).

4. Условия цоверкц

При проведении поверки должны бьrгь собrподены следующие усдовиrI:
4.1. Температура окружающего воздда от +18 до +25ОС.

4.2. Относительнlц влажность окружающего воздр(а (при 25'С) от 20 до 80%.

5. Подготовка к поверке

5.1. Перед проведением поверки должны быть выпоrпrены следующие подготовитсльные

работы:
- приготовлеIlы поверочные растворы согласно укzваниям п. б.3.1.З tl 6,3.2,1

настоящей методики;
- проведена проверка герметичности гtвовых линий масс-спсктрометра и

хроматографа согласно РЭ;
- подготовка тестовой коJIонки согласно РЭ.

В качестве TecToBbD( колоЕок мог}т бьпь использованы как колонки, рекомендоваЕные
зalводом-цроизводителем, так и rцобые другие типы колонок любьrх других производителей,

обеспе.ц.rвшощие приемлемое BpeMrI удерживаниJI контрольцого вещества.

1 
,Щоrryскается применение шцрицов другю( производителей с аналогичными парамеlрапrи.



5.2. Мя детектора (совместно с хроматоIрафом), собранцого на заводе-изготовителе в
конфигурации, не предусматривающей зап{€Еу рабочих колоЕок ца тесювые, доtryскается
проводtrть поверку на установлеIIньIх колонк€lх, а режимы работы (темпераryра термостата
колонок, температура инжектора и детектора и т.д.) устанавJIивать (цодбирать) исходя из его
на:}начеЕия (методики).

6. Проведепие поверки

6.1,. Внешний осмотр
При проведении вЕеIrrнего осмотра долхGIо бьць установлсно:_ отсутствиемеханическихповрежденийкоргryса

- целостЕостьпокllзътпающrх приборов,
_ четкость маркцровки.

6.2. Опробование

6.2. 1 Подтверждение соответствия процрtlммного обеспечения
6.2.1 .1 Определение номера версии (илентификациоЕного номера) встроепного прогр€lммЕого
обеспечения

Определение осуществJuIется след/ющим образом:
В главном окЕе программы в строке команд щеJIкнуtь мышью Еа команде 'Help", даllее

выбираем под\{еню Show IP and Revision information. В результате на экране появится окЕо с
данными о встроенЕом По. Версия встроенкого По должна бьгь не ниlrсе G.7200.01. Копия
эIФана цриведена на рисунке 1,
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Рисунок 1 - Окно с идентификационными дашlыми встроенцого ПО детеrгоров 7250 Accurate-
Mass Q-TOF GCi\4S

6.2,1.2 Определение номера версии (идентификационЕого номера) автономЕого программного
обеспечеЕия MassHunter.

Определение осуществJIяется следующим образом:
- в глtlвном окне прграIч{мы в строке комшц щелrcrугь мътmью на команде 'Help". В

отцрывшемся окнс щелшIуБ мьццью по строке About, в результате чего откроЕтся окЕо, в
котором приведены идецтификационное Еtrtвaшие ПО и номер версии. Копия экраца с
возмокными окнап.rи прЕведсна на рисунке 2.



Рисунок 2 - Окна с идеlпификацltонными данными программы МаssНчпtеr



.Щетектор считается вьцержЕlвшим поверку по п.6,2.|.2, если Еомера версий ПО
соответствуют Hoмcpal},l, указанным в разделе кПрограммное обеспечение) опис€lнIФI типа или
выше (см. таблщу 3).

Таблица 3

наименовапие
програп,rмIrого обеспечения

Идентификационное
наименование прогр€lммЕого

обеспечения
Номер версии ПО

Встроенное ПО детекторов
7250 Ассurаtе-Маss Q-TOF

GCi\4S

Встроенное ПО детекторов
7250 Accurate-Mass Q-TOF

GCA{S
Не ниже G.7200.01

MassHunter МаssНцпtеr GC/TvlS
Acquisition

Не ниже В.07.00

MassHunter МаssНuпtеr QuantiИtive
Analpis Не ниже В.09.00

MassHunter MassHunter Qualitative
Analysis

Не ниже В.08.00

б.3. Определенпе метрологическпх характеристик

б.3. 1. ОпределеIlие ýъствитеJьности (отношения сигнал/шуrrл).2

6.3. l . 1. Определение вьшолняется при следующlrх условиях:
- хроматографическая колонка - HP-SMS (5% фенилметидсидикоц, 30м/0,25 мм/0,25

мкм);
- вIltд ионизации - эдектронньй улар;
- ввод пробы осущсствJuIется в рсжцме кбез деления потока);
-расход газа-носитеJuI (гелия) - 1,2 мrr/мин в режиме постоянЕого tIотока;
- метод ввода цробы - rrуJьсирующий (создание повышенцого дЕlвления в испарит€де,

отЕоситеJIьЕо давления в колонке, при объемном потоке в колонке 1,2 м.т/мин);
- д€IвдеIIце в испарителе - l75,76 кПа (25 psi);
- темцсратура испаритеJuI - 300 ОС;

- температура интерфейса МСД - 250 ОС;

- температура исто.Iника ионов - 230 ОС1'

- температура квадрупоJIя МСД - l50 ОС;

-режIд\4 программирования температуры термостата колоЕок: 45 ОС - 2,25 мин, конеIшЕuI

темцература 300 ОС - 0 мин; скорость нац)ева 40 ОСlмин.

- режим стандаргного скациров€шиrI масс от 50 до 350 а.е.м.
- задержка хроматограммы - 5 минlт;
-ulвтоматический выбор области rцума;
-область шуIt{а- 0,5 минуг;
- вид шума - RMS;
- сигнап - высота пика.

6.З.1.2. Определение отношени]п сигнал/шум цроводится после прогрева гrрибора и
проведения tlвтоматической настройки МС,Щ,

6.3.1.3.,Щrrя определения отIIошения сигнал/шум исцользуется контрольньй раствор
гексахлорбензоrт/изооктан с концентрацией гексахлорбензола 10 мкгiл (10 пг/мм3). Методика

2 
,Щанrrые параметры явJuпотся р€коменryемыми и могуr быть кзменены в процессе подготовки прибора к поверке.



приготовлеIlия контроJIьЕого раствора приведена в приложении Б к настолцей методике
поверки.

6.3.1.4, Объем вводимой пробы - 1 ммЗ.
б.З.1.5. Ввести пробу в инжсктор микрошприцом (допускается использовать автосамплер)

И С ПОМОЩЬЮ пРОгр€lп,lмцого обеспечения опредеJIить отношение сигнал/шрt по иону ло m/z
28З,8. РезУльтат определения будет вьведен в ср{марном р{шортс результатов. Порядок
действий при определении указан в приложении А к настоящей мЕтодике.

6.3.1.6. ,Щействия, указанные в п. 6.3.1.5 вьшолЕить еще 4 раза.
6,З,1,7, За значение отIlошеЕия сигнаrr/шрt приним€lют нiмменьIцее значеЕие из ряда

значенrлtо поJIгtенных при вьшолнении п. 6.3.1.5 и п. б.3.1.6.
6.3.1.8. РезУльтаты поверки по п,6.З.l считalются положительными, если отношение

сигна.п/шуru, определеЕное в п. 6.3.1.7, не меЕее l000:1.

б.3.2 Определение относцтельного СКО вьпiодного сигнала

6,З.2.1. Оuределение СКО проводrг по коIlтрольному раствору гексахлорбензод/изооктан
с массовоЙ концентрациеЙ гексахлорбензола l00 мкг/л (l00 пг/ммЗ). Методика приготовлеIIия
контроJьIIоIо раствора приведеIrа в приложении Б к настоящей методике поверки.

6.З,2,2. Условия, при которых проводятся оlrределения, укЕlз€tны в п. 6.3.1.1.
6.З.2.З. Объем вводимой пробы - 1 ммЗ.
6.З,2.4. Последовательно ввести пробу в инжектор микрошприцом (допускается

использовать автосамплер), зафиксировать время удержив€шшI и площадь пика
гексахлорбензола. Повторяют операцию несколько раз до полrrения Iýrти достоверЕых
измерений. При этом недостоверпые результаты измерений, которые можно оценить как
выбросы (см, ГОСТ Р ИСО 5725-|-2002,л.3.2l и ГОСТ Р 8,7З6-201l), обраковьrваются и не

г{итьшttются в расчетilх. В сJrучае обнаружения выбросов цроводят необходимое
допоJIнительное rIисло измерений. Порядок действий при определении ук€ван в приложении А
к настопцей методике.

6.З.2.5, С помощью програп4мIIого обеспечения опредеJIить относитсльЕое СКО
вьD(одного сигнала по площад.I пика и времеЕи удерживЕlния.

6.З.2.6, Возможно провести расчет СКО вруrную по формуле:

s, = ]!9

о _l00,S

I(r, -D'
i=l

п-|

lts,-s)'
i=l

п-|

(l)

(2)

где: l - среднее арифметическое результатов n- измерений времени удержив.шия;

S - среднее арифметическое результатов n- измерений площади пика;
п- число измерний.
,Щаrшые дIя ручного расчета беругся из суммарного рапорта результатов измерений.

6.З.2.7. Результаты поверки по п.б.3.2 считают положительпыми, если значеЕие
относительного СКо вьD(одною сигнала не превышает 8,0 % по площад{ пика и 3,0 0/о по
времени удерживtlния.



7. Оформленпе p€ByJrьTaToB поверкш

7.1. ,ЩаrПrые, цоJIУчеЕrrЦе при поверке, оформллотся в форме цротокола в соответствии с
ТРебОВаrШЯМи, устаЕовлеЕЕътtfи в орrапизацп11, проводящей поверку.

7.2. ,Щетеlпоры, удовлетворяюIщ{е требоваЕияtl цастоящей метод{ки поверки,
признаются годIпilми.

7.3. При поло)rйтеJьньD( резуJьтатах поверкЕ оформпяется свидетельство о поверке
установленной формы.

7.4. ,Щетекторы, не удовлетворяющие требованиям настояцей методlки, к дагьнейшей
эксплуатации не допускЕlются и на цих выдается извещение о непригодIости.

7.5 Знак поверки наносится Еа Jп{цевую панеJБ детектора', кrк покfr}ано на рисунке 2 и
(иrш) на св}цетельство о поверке.



Приложение А
(Справошrое)

Порядок действлй по поJDлIенкю отчета с испоJIьзовапием лроIраммы
МаssНчпtеr /Qualitative Апаlуsеrs :

- Open Data Files (загружаем требуемые сигнаrш).
- Calculate signal-to-Noise-Hiht-AutoRМS- Automatic noise region detection- Noice rеgiоп Ьочпdаrу
(start time 0 min, end time l0 лшн, noise region йdth 0,0 min) - фасс,rитълваем отЕошение
сигна.т/шум)
- Configuration-Chromatogram Display Option-Peak labels Retention Time/Area (вьводrrм дапЕые о
времени удерживапия и Iшощаш на экршr)
- вноспм данЕые в сво,щrьй отчет Excel:

Аrеа Heigth
,l ,656 186666,1 | l794lз,28
7,649 194948,10 176488,50,1,649 191410,43 170336,48
7,649 195038,88 169851,99
7,649 194015,03 170894,15

RT

Average
SD
RýD

7,65
0,00
0,04

l924l5,7l
з5з2,72

1,84

l73396,88
4299,74

2,48



Приложение Б
(Обязательное)

Методика приготовления коЕтрольньD( растворов

1. Средства измерений, материЕIлы и реrктивы

1.1. Стандартньй образец cocftlBa гексахлорбензола ГСО 9106-2008.
1.2. Изооктан эталонньй по ГоСТ 124зз-8з.
1.З. Весы €lн.lJIитические, высокого класса точности по ГОСТ OIML R'16-|-20ll.
1.4. Кодбы мерныс вместимоýтью l00 и l000 см3 с гrритертой пробкой 2-ого класса точности

по ГоСТ l'l70-74.
1.5. Пицетки вместимостью 1,0 и 10,0 смЗ 2-го классатоIшости по ГОСТ 29228-91, ГОСТ

29169-9l,

2. Процедура приготовления контрольных растворов

2.1. Приготовление раствора 10 мг/л ( раствор <А>)
2. 1. 1 Раствор готовят объемно-весовьпл сцособом.
2,1.2,На аналитических BecElx взвешLIв€lют 10 мг гексахлорбензола.
2.1.З Навеску переIIосят в колбу вместительЕостью 1000 мл (2 кл., ГОСТ 1770-74)

зtlполценную приблизительно на 700 мл изооктаном.
2.1.4. .Щоводят обьем смеси в колбе до метки 1000 мл изооктаном.
2.1 .5. Полученньй раствор "А" имеет массовую концентрацию контрольного вещества 10
мг/л.
2.1.6, Раствор кА.> с массовой концентрацией l0 мг/л гексахлорбензола используется для
приготовления контрольных растворов 10 мкг/л (l0 пг/ммJ) и 100 мкг/л методом
последовательного объемного разбавления изооктаЕом ( при необходимости в два этапа).
2.1.6.. Количество растворителя, необход.Iмое для полrIения раствора требуемой
коЕцентрации, вьгIисJшIют используя следуюцIую формулу:

(Б.1)

где Coi -деЙствительЕое значеIIие коЕцентрации компонеIIта в растворе, испоJIьзуемом в

качестве исходного для разбавления мг/дм3.

Иоi -объем раствора, испоJIьзуемом в качестве исходItого для разбавления.

И* -общий объем приготовленного раствора (1000 смЗ),

С/г расчетная (требуемая) коЕцеЕтрация компонента в коIlтрольном растворе.
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