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1ОБЩИЕПОЛОЖЕНИЯ
Настоящая мЕтодика распростршяется на llнalлизаторы общего углерода TOC-L модели

TOC-LgsH, TOC-LgpH, TOC-Lcsr, ТОС-Lбрц (далее - ана,тизаторы) и устzrнавливает методику
их первиIшой и период{ческой поверок.

Методика обеспечивает прослеживаемость СИ к ГПЭ единиц массовой (молярной,
атомной) доли и массовой (молярной) концеЕrрации компонентов в жидкпх и твердьD( веще-
cTBaIx и материчцах на осЕове кулонометрии ГЭТ 1 76-201 9 в соответствии с Государственной
поверочной схемой (далее - ГПС) для средств измерений содержzrниJI неоргalни.Iеских ком-
понектов в жидких и твердьIх веществalх и материалarх> 1твержденной Приказом Росстандар-
та }Ф 148 от 19.02.202| г., и воспроизводимой с помощью Государственньrх стлцартньп< об-
разцов (ГСО) иrш рабочих этilлонов, соответствующих указанной ГПС.

Метод, обеспе.ллвающий реaшизацию методики поверки - косвенное измерение поверя-
емым средством величины, воспроизводимой стандартньш образцом.

2 ПЕРЕЧЕНЬ ОПЕРАЦИЙ ПОВЕРКИ
2.1 При проведении поверки выполняют операции, }казанные в таблице l.

Таблица 1

3 ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ
3.1 При проведении поверки собjlюдirют след/ющие условия:
- температура окружающего воздух4 ОС 20 + 5

- атr,лосферное давление, кПа (мм рт.ст.) от 84 до 106
(от 630 до 795)

- опtосительнм BJIuDKHocTb возду<ц Уо 65 + 15

Наименование операции

Номер
пункта ме-
тодики по-

верки

Обязательное проведение
операции при проведении по-

верки
первичной периодической

Внешний осмотр 7 Да ,Ща

Подготовка к поверке и опробование средства
измерений

- определение предела детектирования
8

8.2.1
[а
,Ща

Ща

Ща
Проверка прогрlll\,lмного обеспечения 9 [а Да
Определение метрологических хараIсгеристик
и подтверждение соответствия средства из_
мерепий метроломческим требованиям

- определение среднего квадратического
отклонения сл)чайной составrrяющей по-
греuшости измерений

10

.Ща Дч')
- полIверждение соответствия средства

измерений метрологическим требоваIrиям 10.4 .Ща Да
- определение показателей тоIшости ре-

зультатов измерений Нет дi)
Оформление результатов ловерки 11 Да Да
Примечания.

'hр, оrсу.сr"ии НД на методики измерений (МИ), 1тверл<ленньIх в установJIенном порядке
по ГосТ Р 8.563-2009.

')Пр" оа*.*" НД на МИ.

10.1 - 10.з

10.6
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4 ТРЕБОВАНИЯ К СПЕЦИАЛИСТАМ, ОСУЩЕСТВЛЯЮЩИМ ПОВЕРКУ
4.1 К проведениrо операций поверки допускаются соlрудники юрид,ческого лица или

индивидуальные предприниматели, llккредитовilнные в соответствии с Федеральньп.r Зако-
пом РФ от 28.12.2013 г. Nq 412-ФЗ на проведеЕие поверки средств измерений.

4.2 Специалист, осуцествJUIющий поверку, должен ИЗ)п{ить настоящую методику по-
верки> ознiжомиться с эксплуатационной документацией (далее - Э.щ) на поверяемое сред-
ство измерений.

4.3 .ЩоrryскаегСя выполнение при поверке технических операций пероналом, обслуtк,r-
вilющим средство измерений или сервис-инженером.

5 МЕТРОЛОГИIIЕСКИЕ И ТЕХНИIIЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ
К СРЕДСТВАМ ПОВЕРКИ

5.1 При проведении поверки применяют следующие средства, 1казанные в таблице 2.
Таблица 2 - по

Номер
пуЕкга

методtки
поверки

Метрологические и технические требова-
ния к средствам поверки, необходимьте

дJIя проведения поверки

Перечень рекомендуемьж средств
поверки

7 -9 .Щиапазоны измерений:
- температуры от 0 ОС до +50 ОС, абс. по-
грешность не более +0,5 'С;
- отЕосительной влажности - от 10 % до
85 Yо, абс. погрешность не более +3 О/о;

- атмосферного давления - от 80 до 106
кПа, абс. по ость не более +з кпа

Барометр-анероид БАММ- l

Прибор комбинированньй
Testo 608-Ht фег. JФ 53505-13)

. ]Ф 5738-76
Стандартньй образец состава калия фта-
левокислого кислого (бифталата кшrия)

с массовой долей 99,989 о/о1-го

гсо 2216-81

Контро.тьньй раствор с массовой коццен-
трацией общего углерола 1,0 г/д.rЗ (Прц-
ложение 1

вспомогательные с
- колбы мерные наливные 2-1000- 2,2-100-2, ГОСТ 1770-74;
- пипетка с одпой отметкой 2-2-1

ваннм 2-1-2-5, ГоСТ 2922'7-92
ГОСТ 29169-91;

_ пипетка
- весы специ.lJIьного кJIасса точности, НПВ не более 250 г, ГоСт OIML R 76-1-
20l1.;

l0

- вода дистиJulированнzu по ГОСТ Р 58144-2018 , дополнительно очищеннчrя от
COz.

Может енJIться очищеннaш вода с водимостью не вьrше 5.10 См/м

5.2.щопускается использовать при поверке другие утвержденные и поверенные сред-
ства измерений, стarндартные образцы с действующими паспортами, реrrктивы и вспомога-
тельные средстъ4 удовлетворяющие метрологическим и техническим требованияr.r, указан-
пьп,l в таблице, и обеспец,rвающие определеЕие мЕтрологических характеристик поверяемьD(
СИ с требуемой точностью.

5.3 Все средства измерений для поверки долrrсrы бьггь уIвержденного тип4 поверены и
соответствовать требованиям методики поверки. Стандартные образцы, испоJьзуемые при
поверке, должны бьrгь угвержденного типа и соответствовать требованиям методики повер-
ки и rшеть действующие паспорта.

5.4 При определении показателей тоIшости резуJIьтатов измерний, устaulовленЕьIх в
НД на методику измерений, применяют указанЕые в Н! средства (эiа;rоны, стандартные об-
разцы, средства измерений, вспомогательЕые средствц реtlктивы и материалы).
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б ТРЕБОВАНИЯ (УСЛОВИЕ ПО ОБЕСIIЕЧЕНИЮ
БЕЗОПАСНОСТИ IIРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ

6.1 При проведении поверки соблюдают следующие требования безопасности:
- прaвила безопасности, при работе с анчrлизаторtlми и средствttl4и поверки в соответ-

ствии с соответствующими раздела}tи РЭ иrп,r инструкциями по применению (вк.rrючая тре-
бовшrия к заземленшо);

- праlвила безопасности, действующие на месте поверки (на территории промышленно-
го объекга (при поверке на месте эксплуатации) или в лаборатории);

- правила по охране труда при эксплуатации элекц)оустrrновок, }тверждеIrньп,r Мини-
стерством 1руда и социа,rьпой защиты от 15 декабря 2020 г. Ns 903н; правила пожарной без-
опасности, ГОСТ 12.1.004-91; <Правила промышленной безопасности при использовtlнии
оборулования, работающего под избьrгочньш давлеЕием), угвержденные приказом Феде-

раьной сrryжбы по экологическому, технологическому и aToMIloMy надзору от 15 декабря
2020 г. N 536.

7 ВНЕШНИЙ ОСМОТР СРЕДСТВЛ ИЗМЕРЕНИЙ
7.1 При проведении внешнего осмоlра проверяют:
- отс}тствие механических повреждений и дефектов, влияющих на работоспособность

СИ;
- соответствие серийного номера;
- четкость всех надписей;
- наличие эксплуатационЕой докул{ентации;
- соответствие факгической маркировки СИ маркировке, указанной в эксплуатацион-

ноЙ докр{ентации.
7.2 Анаlпrзатор считzlют вьцержtlвшим проверку, есJIи он соответствует всем требова-

ниям, переIшсленньпr,r в 7.1 .

S ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ И ОПРОБОВАНИЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
8.1 Перед проведением поверки вьшолнJIют следующие работы:
- zшaшизатор должен бьrль надежно зzrзеь{лен;
- alнiuшзатор вьцерживают в лабораторном помещеЕии не менее 8 ч;
- анализатор подготalвJIивают к работе согласно Руководству по эксшryатации;
- готовят отIищенн}lю от примеси СО2 и оргаЕического углерода воду, допускаемое

остаточное содерж.rние общего углерода в оIIищенной воде не доJDIсIо превышать 50 мкг/длr'
для моделей TOC-ksnr и ТОС-Lсрrч и 5 мкг/дм3 дlя моделей TOC-L6sH и TOC-L6pH.

- перед проведением поверки готовят контрольЕые растворы бифталата к:UIия в воде в
соответствии с приложением 1 к настоящей методике.

- промьвают внугреЕние коммуяикации д{tIJшзатора, многократно повторяя процед}ру
измерений, испоJIьзуя вместо пробы очищенную воду.

- при необходимости регенерируют катzulизатор.
8.2 Опробование
8.2, 1 Определение предела детектирования
8.2.2 Предел детектиров.lния (С,,n), мкг/дv3, опредеJIяют, дозируя в анализатор 50 мкл

раствора 2 (см. Приложение 1) с последующим выtшслением по формуле (1)

С,р
.10з,

где,Sйй - минимально определяемtц площадь пик4 мВ.с (см. таблицу 3);
Ипо - объем дозируемой пробы, мкл (Tlr= 50);
С,о - массовая концеIrтация обцего уiлерода в пробе, мг/.щ.л3 1С,о : 30;;
Sno - площадь пика пробы, мВ.с;
Ио., - максимальньй объем пробы, мкл (см. таблицу 3),

С,"ь =
V,s

V.S,p
(1)
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Таблица 3

ТОС-L.65g и TOC-kpH ТОС-Lgзц И TOC-I-cpr,r
,S,r,и 0,35 0,33
Vrп* 2000 150

8.2.3 Зчачение С,д Irе.щолкно превышать 4 мкг/дм3 дIя моделеЙ ToC-LgpH и ToC-LcsH
и 50 мкг/дл3 для моделеЙ TOC-LсPN, Toc-Lcs", т.е. площадь пика пробы должна бьrгь не
меЕее 66 мВ,с.

9 ПРОВЕРКА ПРОГРАММНОГО ОБЕСIIЕIIЕНИЯ
Проверку идентификационньD( дмньD( вьшоJIняют, проверяя соответствие версии ПО

ан:rлизатора версии ПО, },кzх}анной в описtlнии тип4 при вкJIючении rrнаJIизатора.
Идентификационные данЕые ПО должны соответствовать значеЕиям, приведенным в

таблице 4.
Таблица 4 - Иденти икационные данные ого обеспечеIlия

При опробовании проверяют соответствие идентификациоrпIьD( данньD(.
,,Щля ана;rизаторов со всlроенньш ПО: на мониторе ПК при вкJIючении анarлизатора

доJDI{но высвеtмваться:
- идентификационное нмменование TOC-L CSN (TOC-L CSH) или TOC-L CPN

(TOC-L срн)
- номер версии ПО, не ниже: 1.00.00.

.Щля ана.пизаторов с ПО TOC-Control L: на мониторе ПК при вк;почеЕии мализатора
должно высвеIIиваться

- идентификационное наимеЕование ПО: TOC-Control L;
- номер версии ПО, не ниже: 1.00.

.Щ;rя анмизаторов с ПО LabSolutions ТОС (LabSolutions): на мониторе ПК при вк.JIюче-
нии llнализатора доJIжно высвеIIиватъся

- идентификационное наименование ПО: LabSolutions;
- номер версии ПО, не ниже: 1.0.0.

Идентификациош{ые данпые (призваки) Значение
Встроенное ПО

номер версии (идентификационньЙ номер ПО), не ниже 1.00.00

Щифровой идентификатор ПО
Алгоритм вычисления цифрового идентификатора ПО

Внешнее По Toc-control L
Идентификационное нмменование ПО TOC-Control L
Номер версии (идентификационньй помер ПО), не ниже 1.00

Щифровой идеrттификатор ПО
Алгоритм вьгчl,tсления цифрового идентификатора ПО

Внешнее ПО LabSolutions ТОС (LabSolutions)
Идеrrтификационное нмменовдrие ПО LфSolutions ТОС (LabSolutions)
Номер версии (идентификационньй номер ПО), не ниже 1.0.0')
I-{ифровой идентификатор ПО
Алгоритм вьt.шслениJI цифрового идентификатора ПО
Примечание:
*) формат помера версии ПО прелусматривает одно-, двух- или трехсимвольное цифровое
обозначение после раздеJIитеJIя (то.пси).

Идентификационное нмменование ПО Toc-L CSN
Toc-L CSH
TOC_L CPN
TOC-L срн
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10 ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИЧЕСКI,D( ХАРЖТЕРИСТИК
И ПОЛГВЕРЖДЕНИЕ СООТВЕТСТВИЯ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ

МЕТРОЛОГИЧЕСКИМ ТРЕБОВАНИЯМ
10.1 Определение среднего квадратического откJIонения слуrайной соотавляющей по-

греuшости измерений
10.2 Значение СКО сrrучайной составляющей погрешЕости измерений опредеJIяют, ана-

лизируя контольные растворы бифталата калия, приготоыIенные в соответствии с Приложе-
нием 1 к настоящей методике. Массовая концентрация общего углерода в контольньD( рас-
творах, объем дозируемой пробы и формулы для расчета Ско приведены в таблице 5,

Аяа.ilиз контрольньD( растворов проводят в соответствии с Рlководством по экспJryата-
ции. Число измерений дrя каждого раствора (n) не менее 5.

10.3 Вычисллот значение СКО по формулам в таблице 5.
Таблица 5

I:де yi,' - i-Toe и среднее арифметическое значения результатов измерений массовой кон-
ценцации общего углерода дIя кмцого раствор4 соответственно, мг/дlr3;

ll - значение верхнего предела диапазона измерений (270 мкг/лuЗ для моделей
TOC-LgsH и TOC-tcpH, и 3300 мкг/дп,rЗ дlя моделей ТОС-Lg5ц и ТОС-Lбрц).

поrrуrенные значенIбI относительного и приведенного Ско не долlIс{ы превышать
|,5 уо.

Модель

!иапазон изме-

рений массовой
концеЕтрации

общего углерода

массовм кон-
центрация об-

щего }тлерода в
КОЕЦОJIЬНОМ

растворе (объем
дозируемой

пробы)

Формула для расчЕта СКО
(приведенного иJIи относи-

тельпого)

TOC-LcsH
TOC-LcpH

от 0 до 270
мкг/дмЗ

200 мкг/дuЗ
(2000 MK;l)

100 t0,-il,
i=ls

п-|!l

от 270 мкг/дм3
до 30000 мг/дмЗ

з
1 мг/дм3

(408 мкл) 100 , /Ёt , -rl,
s ,li п-|

ТОС-L65ц
TOC-kpr.r

от 0 до 3300
мкг/дмЗ

з
l мг/дмЗ

(l50 мкл) 100
s

!t

от 3300 мкг/дм3
до 30000 мг/дr.r3

2 30 мг/дlrЗ
(50 мкл) 100ý.= _

у

t0,-il,
i=l

1
п-1

раствора

.},lЪ

4

Z0,-y)'
,-|
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10.4 Подтвержление соответствия средства измерений мегрологическим требоваrти.шr.r
Результаты поверки считают удовлетворительными, ecJrи значениJI предела

детектировiшия, относительного СКО вьD(одlого сигнала не превышalют значений,
приведенньD( в таб.тпrце 6.
Таблrца 6

10.5 Результаты поверки считают положительЕыми, если все операции поверки вьшол-
нены с положитеJIьным результатом. При полlr.lении отрицательного результата на Kttкoм_
rпrбо этапе поверrc-r, поверку прекряIцают.

10.6 Определение показателей точности резуJIьтатов измерений
При проведепии периодической поверки хроматографов, экспJryапrруемьD( по НД на

методики, отвечzlющш требованияt{ ГОСТ Р 8.563-2009, прверяют показатели тоIшости
резуJIьтатов измерений в соответствии с процед}?irми и нормативами коЕтрJIя, реглaменти-
рованными в методлке измерений,

11 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ
l 1.1 Результаты поверки alяalJшзатора з.rносят в п[ютокол произвоrьной формы.
11.2 Результаты поверки передarются в Федера.тьньй информационньй фонл по обес-

печеЕию единства измерений. При поло>lслтельньD( результапu( поверки оформ.rrяют свиде-
теJIьство о поверке в соответствии с действующим зaконодательством в области обеспечения
единства измерений по письменному заявлению владельца или Jмцe' предстllвившего сред-
ство измерений на поверку.

1 1.3 На апализаторы, не удовлетворяющие тебованиям настоящей методики поверки,
вьцают извещение о непригодности с указанием приIшн в соответствии с действуюIщпlr за-
коподательством в области обеспечения единства измерний.

l 1.4 Знак поверки наносится на свидетельство о поверке.

Начмьник отдела ФГБУ 'ВНИИМС"

Начальник секгора ФГБУ "ВНИИМС", к.х.н.

На)"шый сотрудник ФГБУ 'ВниИМс"

,/-7)
'- /|e)Llr- С.В. Вихром

О.Л.Руrепберг

Е.Г. оленина

Значение
Модель

TOC-LcsH TOC-LcpH TOC-ksr.r ТОС-Lсрп
,Щишазон измерений массовой концеrrтра-
ции общего углерод4 мг/дr.r от 0 до 30000
Прдел допускаемого СКО слrrайной со-
ставляощей погршности, Уо:

приведенной к верхнему предеJry диа-
пазона измерений:

в ,дшапазоне от 0 до 270 мкг/дu3;
в диапазоне от 0 до 3300 мкг/д,л];

1,5

1,5
относительной:

в диапазопе от 270 мкг/дrл3 до
30000 мг/дм3;

в диапазоне от 3300 мкг/дмЗ до
30000 мг/дм3, 1 5
Предел детектировarния, массовчlя концен-
трация общего }тлеродц мкг/дмЗ 50

Наименование харilктеристиrc-r

1,5

4
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Прпложение 1

(обязательное)

Методпка приготовленпя контрольных растворов бифталата калия

1 Обпцrе указания
1.1 Готовгг воду дистиJIJшрванную по ГОСТ Р 58144-2018, допоJIнrтельItо

оtпrщенЕую от COz по ГоСТ 4517-2016, пJIи пугем очитки д{стиJIлированпой водрr с
помощью системы очистки воды типа'Мilli-Q AdvanИge А10" фирмы Millipore, США иrпl
alнllлопrtlньD(. Измерлm ocтaтolmoe содержание общего углерода, которе должно
соответствовать трбованиям п. 8.1 настоящей методики.

|.2 Перед приготоыIевием KoнrporrьHbD( растворв испоJIьзуемые реактпвы,
растворrтепи, химическую посуду вьцерживatют в помещении, где будуг готовltть раствор,
не менее 2 часов, посуду тщательIlо промывlлют с применением хромовой смеси, 1щательпо
ополаскивают очищенной водой и высушивают.

1.3 Температура окружающего возд}ха при приготовлении контрольньD( р:ютворов
пlпос (20 + 2) ОС.

1.4 Готовят раствор 1 с массовой концентрацией общего углерда 1,0 г/,шиЗ

1.4.1 В бюксе взвешив:lют (2,125 + 0,005) г ГСО соgгам ка.lпля фталевокислого кислою
(бифталата калия) и коJшчествеЕво переносят его в мерЕую колбу вместимостью 1000 дr.r3.

Добавллот до % колбы очищенной воды комЕатной температlры, перемешивают до поJIного

растворения, доводят объем раствора до метки, тщательно перемешивllют.
Храняг в емкостях с притертой пробкой в защищенном от света месте, длительность

хранения не более 15 дней.
1.5 ПриготовлеIrие KoHтpoJIbIlbD( растворов
Коrтрольные растворы готовят в депь применения в соответствии с таблицей l.

Таблица 1 - иготовление ко ных

В мерную колбу в соответствии с таблицей 1 с помощью пипетки помещают исходньй
раствор, доводят до метки очищенной водой, тщательно перемешивают.

Контроrьный
раствор

Массовм концен-
тация общего

углерода

Исходный
раствор

Объем исх, gac-
твор4 см-

объем готового

раствора" см3

Раствор 2 раствор 1 _) l0030 мг/дм'
Раствор 3 1,0 мг/дмJ раствор 1 1000
Раствор 4 200 мкг/дм] раствор 3 2 100

1


