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1lастоящаЯ м9тодlка распространяется на хромато-масс-спекгрметры моделей

GсмS-тQ8Oзo и GCMS-TQ8040, изготовлеtlнь!е (shimadzu соФоrаtiоD), Япоtlия, и

<ShimadzЦ USA Manufactuling Inc.)), США, (далее - спектрометры) и устмазлпвает
мсгодику их поверки.

Поu"р*u *р"чaо-"асс,спекгрометров в условиях эксп-пуатацпй может быгь

прв9дева в сооrчет".чии с Рекомендацией ми 25з1_99 (ГСИ, Аяализаторы состава

веществ й MaTepEEuIoB уяиверсмьвые. Общие требования к методикам поверки в ус,повия(
эксплуатдfi!иr.

Интервал Molцy поверками - 1 год.

r. оIIЕрлции и срЕдствл повЕрки
1.1. При проведсяпи поверки вьmолняют операции, указацные в таблице l,

Таблица l

- Еапряll<eние перемеяного ток4 В
- частота сети, Гц
- мехalяичесю.lе воздсйствия, внешнпе элекгрические и мццитные лоля (кромс

земвого) лолжвы бьгь исключевы

1.2, При провед9нии поверки должны бьпь примехевы следуюIIIве средств:l поверкЕ:

- микроцrприц с помиваJIьtlым обьемоlg дозы от l до l0 мкл, погрсIIIЕостью

дозирва.вlя ие более 5 Уо;

- хрматографическая капиллrрнаJI колоЕка с веподвижЕой фазой тила

поm(5Оlо,шфеrил/957одЕмстил)силоксая, оfuпечиваюцл прведевие хрмато-масс-

спектрметрического аIlаJlиза поверчных растворов. Например, Rtx_s, З0 м,0,25 мм,0,25

мкм (доIryскается tlрименевие других колонок. обеспечивающих необхо,щrмо€ разделеви9);
- по8ерочЕые растворы г€ксахлофснзол4 приготоЕпеIlные из ГСо 9106-2008 в

соmветствии с прилоr(евием А к вастояцей методике.
l.З. При прведсяии поверки пр!iменяют следующие вспомогатепьнЕе средства

поверкЕ:
- термомсФ типа ТЛ4 Nр2 rlо ГОСТ 215-79;
- психрометр типа ПГ-tБМ по ГОСТ бЗ5З-52;
- баромегр-аяероид БАММ-l ТУ 25-М-lбl8-72;
- r,елlй газообразньй марки АТУ 51-940-80;
- аргоя газообразный ВЧ ГОСТlТУ: ТУ 6-21-12-94
- перфюргреб),тиламин по ТУ 6-02-2-6l8-80 (РFТВА);
- гексахлофензол ГСО 9106-2008.;

допускается примснять другие средства поверки, метрологическис характериqтики

которъо( соотвЕтствуют указанltым в настохцсй методике.

2. УСЛОВИЯ ПОВЕРКИ И ПОДГОТОВКД К НЕЙ
2.1. При проведенип поверки должны быть соблюдены след},lоцие условия:
- температура окруrкающего воздра, ОС от 18 до 25

- атмосферЕое давлеяие, кПа 84 - l07
- отЕосительная влаr(ность аозд}ха, 0% 40 - 70

от 215 до 230
50+ I

наимеfiование
операции

Номер цу{кга
мето,дикп

Вяешвий осмот
пDовеDка комплекlяосm

з.1

оrrDобовлпе: 3.2.

- опDеделеfl ие отflошеция сигнал/ш}з"t з-2.|

-опD€делеt{rе Dа3рсшающей способвости з.2.2

- опirедел€вие стабпльвости цIкаJlы масс з.2.з



2.2. Для проведенця поверки выбирают парzметры в соотвстствии с тбJпrцамц 2 Е З,

таблиIIа 2. Условия lшя соотношеЕия
Н е|евование параметра Значецие параметра

Температrра пспарителя ОС

Телшератlра ивтерфейса МС.Щ "С
Те!,шерат)та ЕоЕflого всточllика ОС

TeiшepaT}pa термостата колопок:

Ввод пробы в режЕме

Объем дозируемой прбы

Пов€рочЕьй раствор гексахJIофепзола в гексане

(воокгане), массовая коlцеrграция гексахлорбензол4

rг/смз

3адержка вкJпочеЕпя фяламеЕга на время аыхода

растворЕтеля, миц

ПрЕ регrсФапtв с}rпrzца в р€жиме мопиторинта

мяожествешнъо< реаrщий (MRM):
- рдцтеjьскйй rов ФЕсчБог ion) пrz
- дочервий цов (рюdцсt ion) п/z
-эвергия иошзачия (СЕ)

250
250
200

Т"а" S0 "С (l мш) 40 гралус/tш -
200 "С (0 мпя) - l5 градус/мЕп -
280 "с

Splitless

l00

283,8

21з,8
28

2.3. Ло.шотовrrгелъЕые работы выполняют в соотв9тствии с р}товодством по

эксплуа:гашви. Перд поверкой прводяг коlчициояироааltие колонки.
2.4. Поверочtrые растворы приготавливают в cooTBeTcTBllI,t с мfiодикой, прив€денной в

прв,'Iожевии А.

з. IIровЕдЕfiиЕ повЕрки
3.1. Внецпid осмот

Прц вЕешЕем осмотре усlilнавлrвают:
- соответствЕе комплсктвости хрматографа упаковочньь, лйстам (спецпФикациц);

- четкость маркирвки;
- исцравЕость мехlцirзмов и кр€пехньIх деталей.
Не.аопускаотся лефекIы, которые могут поsлrять на работоспособЕость прибора.

З.2. Опробовалrе
При опробоваяrи использ}тот газ-носитель гслий.
все подключеfiля, за,давие режимов работы выполняот в соответствии с ру(оводством

по эксплуатrrции.
3.З Определевrе метролоrических харlцтер!tстик.
3.З.l, Определеfiие отвошения сигнlчI/шr,м
Определеппе отЕошеrrиЯ сигнал/tлум вылолняют при дозировавии повероIпого
paiTBopa гексахлорбевзола а геKctttle с массоsой коtтцентрацией 100 вг/см]
огцопевия спгваr/цrум flепосрсдственяо определяют с помощью спецяllльной



trодlрграiдщ, Bcтpocrrнof, в сrстему обработкп данаьD(.
Рсаультаты определенltя призriают полоr<ште;ъныrdtt, есlr, поJtучеrlgое значеЕие Ее

меЕее указаrlвого в Прпложевиu В.
3,32. Опрлелеяне ра!решаюцей способяости
Опрлеление р&зрсшаюшей способаоатя выполвяют, првоJш аатоматическую

8аýtройку мsсс{електЕвного дстсктора сог]lliсво прцед/ре ((Капrбрвка по мас-се> ("Mass

CalibTation") по перфоргрrбус,rлампяу (РFТВА).
l{змеряог шrplrцy ппков (в усл.ед.) с lvrz 69, 2l9 и 502 Еа урвне, соотвsтствующем

50 % высоты (шки с lvrz 70, 220 п 50з долrýц быБ зарегпсФпрвааыi перекрыв8цце пiкоЕ
доlryýкаsтЕя lrа урвяq не превцrrиющем l0 о/о 0т высоты пикоs с tvrz 69, 220 и 502).

результагы опредеrrеЕпя призllают положительнымь есJIв пол)ленные зпачения

tllярввы пrков не превышают указаяrrьD{ s Прилохевки В.
З.З. ОпредепеIffе ЕеqгабильЕости цц(aлы масс.

регисгрируют масс-спеrгр перфтортрстбупаламина. ,д;rя этого осуцестшuют напуск

рFгвА в rtcтotlElrK иопов хрмаm,масс-спекrрометра, открыs колбу с

псрфтOртрсrб}.тиламЕЕом, и ретlrстируют масс-спектр (режшr иоЕrздшя элскrравым
удiром при llаксЕмаJъноЙ иt{тенспввости характерЕьп rпков). Рсгистрврlrот спектр Ее

мевее 5-ти раз с иЕт9рвалом в l час и с погрешностью + 0,1 &е.м. фgксfiр},lот значеЕия масс,

яrцодщiеся флrзп пarкoв 69 ае.м и 502 а.с.м. (Температура возryха в помещеЕЕя lte

должfiа за врем, rtзмерсЕий изменяься более чсм ва 5 ОС).

Резуштаты определеЕиrr ЕссIабилъвосгв цкzцы масс признают положЁтельвымд,

€qп отtсtlовеЕие значеЕFй масс вабrоодаеrrьрr пвков в течекие 4 чЕов от псрвовачiUъвых

ве првысrrт 0,1 а.е.м. (Прилоr(евхе В).

4. о(ц)рмJIЕЕип рЕзультлтов повЕрки
4.t. Результатн поверки хромато-масс-спеlсромfiра занослт в пртокол по формс

детекторами,
дL хрмато-

прпложевил Б.
4.2. Результатн поЕерки хрмаm-масс-спсктрметра осващеЕЕого

рбот8юцими при sтмосФерном дztшеяии, заяосят в отдельвые протокоJIы

масс-спектрметра и хрматографа с кажльDtt из детектор8.
4.3. Положитеrьвые результаты поверкrr хрмато-масс-спектр}lетра

вьцачей свидетеJIъства s соотвегстsхи с г[Р 50.2,006.

Рукоаодит€.rБ отдсла О.В.Тупорвсхая

оформляют

4.4 Хромаю-масс-спскгрметры, ве удовлстворяюцие трбованиям вастO,щей

меюдикя, к экспJтуатлlви tte допусr€tот, изцмаrот вз обращенrrя, авlIулирFот свидетеJIъство

о поверке я вьцзltот извецеаис о яепригодrости с указаяием причпв в соотвегствпи с ПР
50.2.006.



ПРИЛОЖЕНИЕ А
(обязательное)

МgголЕка прrготовлеппl поверочвых рдсгворов
Содержавие коrцrолыlого компоЕсята в поверочвом растворе состtlвлlteт 100 нг/см],

оIноситеJьtlая погрешtrосгь прпгоаовления раýтворов Ее lrревышаеr 5 ой.

l . Средства измереЕий. материаJlы и реактивы.
Пипgпоr 1-1-2-1 граФптровtlявые вместлмостью l cMJ ГОСТ 29227-9l:
Колбы мерныс 2-100-2 объемом l00 см rГОСТ l770-74;
Вссы лабораторшrе 2 кл. по ГоСТ 24104-200l, sерхнЕй trр€дел взвешrвавця 200 г;

Гексахлорбсвзол ГСО 9106-2008;
Бевзофвов с содержаrпем 99Уо, ТУ 6-09422-84
Н-гексан "Ж" ТУ 26З l -005-4557969З-200l (99,6 %);

2. Прочедrра прпготовлеяия Еоверчпых растворв _' 
2.1. РiствЪры с массовой ковцеrФаIисй l мr/см] приготав.ltгвают объемво-в€совым

мстодом, MaccoB}To коЕцеrrтаIпю коrгроJьного комповснта (С) оrтрлеллот по формуле:
Со: m,/ V,

ГДеi й, - МаССа КОtТРIIЬВОГО КОМПОНеНТа, МГ;

и _ ооъем приютовленяои смеся, см-.
2.2. Исходrые вещества, использусмые дJuI приготовлешя pllcтBopoв, выдерхивlлют не

менее 2 ч в лабораторltом помецеllии,
2.3. Температура окружаюцей сре,]ш при прmотовлеЕии растворов lle должIlа

пзмепяься болсе, чем на 4оС.
2.4. Опрлеллот массу ml меряой колбы вместимосгью l00 мл. Рqзультат sзвешивлия

зiлпясывают до третьего десятиtIЕок) знaка.
2.5. В MepKylo колбу вяосrг около l00 мг коtlтрlьЕого комповснта и Blloвb

взвеш}lвают колбу (mч).

2.6. Вычисллог массу коЕтоrrьного компоttсЕга (m) в мr.
лпi:лп2 - лп| А2

2.7, В колбу с контра]ъЕьБr компоЕентом вводят о1 20 до 25 смЗ pacTвopиTeJurl

псремешивают содержшirое и доводдг объем растsора до l00 см]. Тщательпо перемешивакrт

раствор.
2.8. Рассчrгывают массоs1+о ковцеятацию контольвого компоцеrгга по п. 2,l.
2.9. Растворы с массовой коццентрацйей коttтрольЕого Koмцorrellтa мевее [ мг/смЗ

прЁготавливают объемвъш методом п}тем послсдовательвого разбавлевия более

концеmриромIФй растворов согласно процедуре, описанной Еи}fiе,

2,9.1. Растворыс массовой концеЕтрацисй l0 мкл/см] готовят следуюцlпм образом, В

колбу на l00 см] ввосят l см] раствора с концекФацией l лг/ cMJ, вводяг от 20 до 25 cMJ

растворитс,,rя, перемещйвают содер}кsмос и доводяг объем раствора до l00 см]. Тщательно

пер€мшlвваlог раствор.- 
2.9.2. Расгворы с массовой концекФацией l00 rг/см3 готовят_следуюшll образом, В

колбу на l00 смЗ вносяг l см] рствора с коrtцеtгграцяей l0 шс/ cMJ, вводяг от 20 до 25 см'

растворttтеJrя, псремеIItЕвают содержимое и доводяг бъсм расгвора ло l00 смЭ. Тцатеьво
перемеrдивают раствор.

3. Хранеяие повсрощых растворов.
3.1. Раствор храптг в tmcтbтx сухих ск.]lянках с хоршо прп:гергьпаи пробками, вла.ltи

от llсточtlиков оIпя и Еагреватеlьвых првборв при темпераryре от 4 до 8 ОС,

Перед ввелекrrем в хромато-масс-спекгрометр растворы вьцерживают при комватноfi
температ}?е Ее меЕее l часа. Срок хранения исходlого раствора от З до 5,шrсй.

Al



IРИJ!ОЖЕНIЛЕ Б
(ркомевдlемое)

Формr прстоколr пов€рr(I

Поверка прво,щrся в соотв€тствцп с мЕто.щсой МП 203-170-2014, угв€рждеIrной ПШ СИ
ФryП (ВНИИМ вri.Д.И.МенделееьtsD в маs 2014 г.

Проюкол trервrrчriоf, (периодrческой) пов€рЕl Nе_от
хрмsю-мsсс-сцектрt{етра rазового мод._, прппадлежацеrо

Модсrь хромато-масс-спекrрмсгр8
Год въпryска_
заводской вомФ
КовФrryращя хрматO.масс-спектрмеФа, Еомсра блоков
Условrrя поверкtt:
Теrdцераryр окружаюцего воздrr€
Атrrосфсрпое лашlеtrrе
огsосптельвая влa)tоlостъ
Напрябенrlе пrгашlя
Средстsа пов€ркЕ: (вомер партии, срок го.шости ГСО )

Резу.ьтаты опробоваяия:
Огпошеппе спгваrt/шуrr
Разршающая способвость

РЕзультаты оtrределевЕя метрлогическл{ хФактерltстик: оцределецде свбильности
шкдlы llacc

Заклочев8е по результатам пов€ркrr:

Пов€рIтель:

номеD измеDения нrябольшее
oткJIовеЕие2 з 4 5

Xr Yl Xz Yr х] Yr >(. Yr Xs Yз Норма хпц-
Хпь

0,5
а_е.м.


