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Насrощая мsтодrкa рsспростраsяеrýr Еа хрматФ,масс-спекгрIt{етры GCMS-TQ8050,
фrрмн <ýHIMADZIJ CORPORATION.), Ялокид, <SHIMADZU U,S.A. MANIЛACTIJRING
INC,I, СlЩ (лалее - хрмrто,масс-спекfромеФы) r усгаrавлшs€т мстодrку цх цервЕшой r
пФиодiческоfi поверr(r.

И|гЕрвал мФ(д)a пов€ркаrdr - l год.

l ОIIЕРЛЦИИ ПОВЕРКИ
l . l Прп проведецЕ,l пов€ркв выполп!rот оперsцrя, указдrsце в таблцrе l .

ТаФцца l

Пршlечацйе:lhp, о.суr"т"ии НД па меюдlку измеренlrfi, утверждевноп) в устаItовлевпоr. цорrtд(е по
гост р 8.56з-2009.

2hри на.пr.rпrr tIff на методку вr.€реЕЕf,.

2.срЕдствл повЕрки
2. 1 Прr прв€деlоrи поЕерки прrмеЕяют следlюдце средства;
- ГСО 7495-9t сюсгаrа пестш[rда гехсsхлорбевзол4
- пппспсr l -1-2-1,1-|-2-25,ГОСТ 29221-9l:
- колбы мервые 2-10Ф2, ГОСТ l770-74;
- вссы лаборюрвые, ГОСТ OIML R 76-1-201 l, НIIВ 200 г;
- в-Гексз$ "хЕмцчсскц чисгьй", ТУ 263l{03-05807999-98;
- хроrrатогрфпческа, капrллярвая колоЕка: Rxi-5Mý дшпоt З0 ц вrrугреtrЕлм дпамет-

рм 0,25 lпr, mлrцrяой слоя аепо.щЕхоIой фазы 025 шоr.

3 УСЛОВИЯ ПОВЕРКП И ПОДГОТОВКЛ К НЕЙ

3.2 Хромато-rrасс-спектрмЕгры подгOгавJlцваtот к рабспв в соотве-тствш с Руководсгвом
по ею эксплуатацпх.

3.3 Приrотавлквлсrг KorrrpoJъHнe растворы по меmrшкq взJrожепfiоl в rrрхложеr ц А

З.4 УсгацаsJЕrвают дарraсгры хрмzlто-мsсс-сп€ктрметрв в соогветgтвЕя с таблrцей 2.

Наиr,rсномявс оперцця Horrep rryBK-
Ia меmдlкIl

Пповедевие одеовшr IIDи цоЕеDхе
первr.шоИ пеDвошчесrой

Вrешнrй ocMoTD 4.1 lla Да
опробовашrе: 4.2
- оitDеле,,tепие отпошеrвя сиIяаJrmчм 4.2.1 Ila Да"
Опрсдслеiцrс мет!|ологгческпх хараrr€рп-
cтliK: 4.з
- оцрсдеJIешlе отЕосЕтеJIьЕоm срсдвею
кваш)атиqеского отшIоневЕя вю(о.щоп)
свтваrв 4.з,l Да Да|)
-опр€делеаце показаrcлей то!rяости ре-
зчrьтаr0в взмеDевпfi 4.з,2 Нgг Дап

з. собJпод8юг
- теiaпеDатчDа окDчж!юшего воздчха- оС от l8 до 28;
- о]посЕтеJIьЕая вJIажЕость воздчха- 7о от 40 до 70;
- Егмос(ьбЕое.павленrе- кпа от 84 до 106.7:

iдa m. ст. от б45 до 795:
- ЕапрDке]rие пrгаriпя, В 220 (:[)%i
- частqга ЕгmЕrя сgтц, Гц 50* l.
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напrlеяовалrе паоамстм 3Еасqше ваDаuетm

- оехqпa ввода пDобы без дслсввя (ýplitless)

- коt{tрльньй рас"гвор гекс:хлорбензола в гек-
qЕпе, liасGоваi коЕцекграцпя гехсвхлорбенюлл
пг/с1:

- для опDеделеЕrtя отношеrяя сягнал/шух l

- для оппеделсшя оско l0
- обьем дозвруемой пробьц мхл: l
- темперагп)а термостаm колонок Tý.... 50 'С (l мвн.) - 40 О(Умив. - 200 'С (0

мlпr.) - 15 оСlrдпr. - 280 ос (l Mrot.):

-теrrцеоатчш sспsDЕгеJц. оС 250

- т€мпеDfiгчDд rrп€D6€йса_ ос 250

_ текпеDатчDа tlонвого rсrc.rшФ_ ос 2ш

Регнсгрslшя сипrала в реаше MoEиTopEaIa
rдrожесгэ€ЕЕьц Dеsrщtfr (MRM):

- mшrеrпсld пов (оrесчгsог iоп) 283-8 п./z

- дочеошI пов (DIOduct ion) 2|з-8 бJz
_ эвеDгхя иоrпвдаш (сЕ). эВ 2t

- зsд€рrсо вкrlючевхя филаrrеrпа ва вре!aя вш-
хода DастворшвJlя, мцн

з

-пЕз-tlосптепь г€лrй

- соYддDЕI€львъй газ арюЕ

3.3 Прв чрвеленвrr поверюr собrподаlот требовавцr беюпасвосrr по ГОСТ 12,2.007.Ф75.

4 IIк)впцr,шш повЕрI(I{
4.1 Ввецtпиf, осмот
При BBeшrerr осlrсгр устаЕавJIиваrот:
- соответствие комцлеrтцостtt хрмsт},мsсс{пекгрrrегрs т€боrsЕЕsr текцrческой дФ.

кумеrгаuхв фшрмы-итотовrrтеJrяi
_ ч€ткость мФкrрвкц;
- rсIlравцость мехашtзмов r крецеrвъо( дегалеf,.

4.2 Опробоваяве
4.2,l ОпределеЕие отяошсlтrя сигва.п/ш5пr.
Огвошеше сигнал/Iдум опредслrкуг прЕ дqrврваriив коЕтрJъвого расгвора гексахлор

фЕ]олs s в-rексаяе Iц)ц yoloBKrx, указапsьо( s табл{це 2, прц !оцващr электрЕЕцм ударм в
pem{eMRM.

3яачевпе отношсtчIя сffгваJr/шум опр€дФrстсr ааюматrческв прЕ поlllощд спецяальвой
сgстеr,ш обрsбопи дsцвьD( GСМýюlчtiоп.

Поrцпrеввос звачеrrие доJшlо бьпь ве rrcBce 70000: l .

4.3 Оцрсделеше мсгрлогr.lескю( хароктерrrстrх
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4.З.l Опреде.пеше зll8ч€шця оttlосlfтеlъЕого сре.IЕею квадратrческою 0ткlIоЕ€Еця
(ОСКО) вьD(од|ою сЕIвirла прводят дозЕрвавпем sе raeнee щестя раз rcЕIроJевого расг8ора
гскс:хлорбекзола (првложеЕце А).

Рассшгьвдсrт звачевия ОСКО въоtо.щого сЕгЕала (площа,щl rпка (ot) и времешr удер
хrваяпя (о, )) по фрrdулаи

100os-
,S

l00
Ot=

Нача.ъшк mдела ФгУп "вниимс'

Начашшк секrор ФГУП 'ВНИИМС", к.х.в.

ИltхеsФ ФГУП "ВНИИМС'

п

Itr, -r)'
i=1

п-|

глс S, S, - срлпее арпфмсrическое п i-Toe значеЕпе площадп пика соотвsтсIвsЕЕо;

', 'i 
- средяее sрвфмегЕч€схое я i-TOe звачевrе B[)еMellB удержваппя;

п - чхсJIо rзмар€виr, и26.

Знsч€mя oJ ц ol Ее до,,Dкцц превышать 9 0/о Е l Уо, соотвегgгвеЕцо.

4.3.2 При прв€деrfir перподrч€ской повероr хрмsто-raасс-спекfр}lсIрц зксплуfrrпру-
eroo< по lЩ ва мегодlш, отвечаюшr трбовапцш ГОСТ Р 8.563-2009, грвершог покдзатqпп
TotlнocTr резу:ьтаmв измеревrfi в cooтBeтcтBrla с прцедФамr Е норidатЕвами коIгIроJIя, ре-
ГJIаМеЕТИРО!аЕIIЫМП r МСЮШКе в3r,ieped.

5 ОrDОРМJIЕНИЕ РЕЗУJIЬТЛТОВ ПОВЕРIС{
5. l Резу.tьтагы поверхЕ хрItlsю-raасс-спекtрмегрв здlосят Е проtокол првrоJЕsой

фр^r.
5.2 Полошгrc,шшlе рgзуJIьтsты цов€рхи хрматý.raасс{цектрrrетров офрrrллот вшлачсй

св!детепьстза в соответствrя с Поряд(он проведеЕця поверкri средств пзмереввt, требовдrrя к
зааlгу поверки s содерха$цю свпдетеrIьства о Еовсрке (утв. пр{сaзои Мшшромторга Россшr Jt
l815 ог 02.07.2015 г.).

5.З Нs хромrю-масс.спсктрмgтрш, Ес удовлстворяоше трбоrаш.8l Еаgющей ragroш-
кц цов€ркr, выдают Езвещевtlе о вепрЕIrодrостr с указаrrем щ)шfir в соотвстýтвях с Порrд-
rоla прв€деltrя поверкr средqгв Езiaеренrй, требовsнпя к знаrу пов€ркi и содержапЕIо сllцоL
теrъства о поверкс (утв. прrказом Млшrрмюрга Россrв Хg l8l5 (rг 02.07.20l5 г.).

.А,."Ц- 2r' С.В.Вв,хров
,.a/a4"- О.Л. Ругевберг

ItЕ -sl'
i=l

М.О. ТЕт€рЕв
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Приложение А

Методика приготовления контрольньD( растворов

Настоящая методика устtlнtlвливает процедуру приготовлениrI контрольньD( растворов
гексчIхJIорбензола в гексане.

1 Средства измерений, материалы и реtктивы.
1.1 ГСО 7495-98 сосftва пестицида гексахлорбензола.
1.2 Пипетки I-I-2-I,1-1-2-10, l-|-2-25, ГоСТ 29227-9I.
1.3 Колбы мерные 2-|00-2, ГОСТ 1770-74.
1.4 Весы лабораторные ГОСТ OIML R 76-1-2011, МАХ (НПВ)- 200 г., MIN (Нмпв) 40 мг.
l .5 н-Гексан "химически .п{стьй", ТУ 263 1 -003-05 807999-98.

2 Процедура приготовленая контрольньD( растворов
2.1 Исходные вещества, исполшуемые дIя приготовления раствора, вьцерживztют не ме-

нее 2 ч в лабораторном помещении.
2.2 Температура окружilющей срелы при приготовлении раствора не должна изменяться

более, чем на 2 ОС.

2.3 Раствор гексЕlхJIорбензола в гексшIе с массовой концентрацией 1 мг/смЗ приготавли-
вают объемно-весовым методом. Массовую концентрацию контрольного компонента (С6)
опредеJIяют по формуле

где m - масса контрольIlого компонента, мг;
И - объем приготовленной сrес", сr3.

2.4 ОпредеJIяют массу m1 мерной колбы вместимостью 100 сr3. Р"rуrrьтат взвешивания
зzшисывtlют до третьего десятиIIного знЕlка.

2.5 В мерную колбу вносят около 100 мг гексахлорбензола и вновь взвешивilют колбу
(mz).

2.6 ВычисJu{ют массу контрольного компонента (m) в мг.

Пl = lП2 - Ш|, (2)

2.7 В колбу с гексIIхJIорбензолом вводят от 20 см3до 25 смЗ гексана, перемешив{lют содер-
жимое и доводят гексаном объем раствора до 100 сrЗ. Тщаrельно перемешивают раствор.

2. 8 Рассчитывtlют массовую концентрацию контрольного компонент а по 2.З .

2.9 Растворы с массовой концентрацией ко"троо""ого компоЕента менее 1 мг/см3 приго-
тавливают последовательным разбазлением более концентрированньD( растворов согласно про-
цедуре, описанной Еиже.

2.9.1 Растворы с массовой концентрацией гексахлорбензола около 10 мкг/см3 (С1) готовят

следующим образом. В колбу вместимостью 100 сr3 
""ос", 

l см3 (() раствора с массовой

концентрацией Сб, вводят от 20 сr3до 25 см3 гексана, перемешивatют содержимое и доводят
объем раствора до 100 сr3. Тщаr"льно перемешивtlют раствор.

2.9.2ВьtчуlсJulют массовую концентрацию гекс.lхпорбензола (Cr) в мкг/см3 по формуле
(3).

(1)лm
v

0 |/,
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",=%# (з)

2.9.3 Растворы с массовой концентрацией около 100 нг/см3 готовят в соответствии с про-

цедурой разбавления по 2.9.1. В колбу вместимостью 100 сr3 внося, t см3 (И, ) раствора с мас-

совой концентрацией С1, далее повторяют опершIии по 2.9.1.

2.9.4 ВышсJIяют массовую концентрацию гексчlкпорбензола (С)"нг/см3 по формуле (4)

11 _ Cr,V,
w2 - 100

2.9.5 Растворы с массовой концентрацией около l0 нг/см3 (Сз) готовятразбавлением рас-

твора Cz по процедуре, опис.lнноЙ в 2.9.1. Вносят 10 смЗ (Vю) раствора С2 в колбу вместимо-

стью 100 сr3, даrrе" повторяют операции по 2.9.1.

2.9.6 Вы,п.rсJIяют массовую концентрацию контрольного компонента (Сз) в нг/см3 по

формуле (5)

',=+, (5)

2.9.7 Растворы с массовой концентрацией около l нг/см3 (Со ) готовят разбавлением рас-

100 смЗ, дtшее повторяют операции по 2.9.1.

2.9.8 ВьrчисJIяют массовую концентрацию контрольного компонента (Сl) в нг/см3 по

формуле (6)

с^=Ч (6)" l00

3 Хранение растворов
3.1 Растворы xptlнrlT в tIистьD( сухих скJIянках с хорошо притертыми пробками, вдали от

истоtIников огня и нагревательньD( приборов при температуре от 4 ОС до 8 ОС.

Перед введением в хромато-масс-спектрометр растворы вьцерживают при комнатrrой
температуре не меЕее 1 часа. Срок храненая исходIого раствора от 3 до 5 дней.

(4)


