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1ОБЩИЕПОЛОЖЕНИЯ
настоящм методика поверки распространяется на хрматографы газовые scloN (да;rее -

хроматографы), изготllвливttемые SCION Iпstrчmепts (NL) Вv, Нидерланды, и устмllвливает
методы и средства первичпой и перЕодической поверок при выпуске и в процессе эксплуата-
ции.

Методика обеспечивает прослеживаемость СИ к Государственному первичному эталону
(ГПЭ) единицы массы - килограмма ГЭТ 3-2020 в соответствии с Государственной поверочной
схемой (ГПС) дJu{ средств измерений массы, }твержденной приказом Росстандарта от
04.07.2022 г. Nslб22; ГПЭ единиц массовой (молярпой) доли и массовой (молярной) концентра-
ЦИИ ОРГаНических компонеЕтов в жидких и твердьж веществах и материалФ( на основе жидко-
СТНОЙ И ГаЗОВОЙ хромато-масс-спекгрометрии с изотопньrм разбавлением и гравиметрии ГЭТ
208-2019 в соответствии с Государственной поверочпой схемой дIя средств измерений содер-
ЖаНИЯ ОРГанИческих и элеN{енторгalнических компонентов в жидких и твердьж веществах и ма-
териалах, утвержденной Приказом Росстандарта от 27 декабря 2019 г. Ns 3390 (или иньпv эт.l,то-
нам, к которым прослеживаются ГСО состава чистых веществ или растворов, применяемых при
поверке) методом статистическоЙ обрабопсl вьD(одньD( сигнalлов, поJIriаемьD( из графиков за-
ВиСимости вьD(одIьD( сигпalлов дJIя коЕтоJънъD( растворов на основе ст:lндартных образцов со-
cTiвa чистьD( веществ, а тllкже методом расчета предела обнарухения.

Также настоящ:u методика поверки предусматривает возмоrrсlость обеспечения просле-
){СrваемОсти СИ, эксплуатируемьIх в области государственного надзора с применением аттесто-
BElHHbIx в соответствии с ГОСТ 8.563-2009 методик измерений, к друпlм ГПЭ (или первичным
референтньшr.r методикам) массовой (молярной) концентрации или массовой (молярной) лоли
компонентов по соответствующим повероtшым cxeмrrм методом косвеЕЕыr( измерений.

В результате поверки дол>Iсlы бьrть полгверждены метрологические ,гребованшI, приве-
денные в Приложении l.

2 ПЕРЕЧЕНЬ ОПЕРАЦIЙ ПОВЕРКИ
2.1 При проведении поверки выполняют операции, указанные в таблице 1 .

Таблица 1 -Оп по ll
Обязательностъ проведения операции

Номер
пункта

методики

Первичная поверка
при вьшуске из пр-
изводстм и после ре-

монта

Периодическая
поверка при

экспJryатации

Внешний осмотр 7 .Ща !а
Контроль условий поверки (при подго-
товке к поверке и опробовzlнии средства
измерений)

J Да

Опробование: .Ща Да
- определеЕие отношения сигнал/шlм
(мсд)
- определение предела детектировtlяия
(ПИД, ДТП и ППФ.Щ)

8.2.2

8.2.з

Да Да')

Проверка программного обеспечения
(ПО) средства измерепий

9 Да
l )ад

Определение метрологических характе-
ристик и подтверr(депие соответствиJl
средства измерений мfiрологическим
требованиям:

10

- определение относительного среднего
квадратического откJIонения (СКО) вы-
ходБтх сипlалов

10. l Да Дч"

Наrдr.Iенование операции

,Ща

8.2.1



обязательность проведения операции
Перви.пrая поверка
при вьшуске из про-

изводства и после ре_
монта

Периодическая
поверка при

экспlryатации

|0.2 !а !а l)

- определение покщателей тоrIности ре-
зуJIьтатов измерений, устшrовленньD( в
НД на методику измерений

10.з HsT Ща
2)

Подтверждение соответствия СИ мет-
гическим ваниям

10.4 Да Да

о ение льтатов по ки l1 Даt)П
z)При отсугствии Н! на методику измерепий, атгестомнпую в устalновленном порядке

мегодику измерений.ри нали.л.rи H.I[ на
2.2 Если при проведении какой-либо операции поверки пол)цtlют отрицательньй резуль-

тат, да.llьпейшую поверку прекращают.
2.3 Поверка проводится для всех детекторов, устalновленньD( на хроматографе.
2.4 Выполнение поверки в соответствии с пунктом 18 Приложения Nо 1 к Приказу Мини-

стерства промышленности и торгоыIи РФ от 31.07.2020 г. Ns 2510 <Об угверждении порядка
проведения поверки средств измерений, тебований к знzlку поверки и содержчlнию свидетель-
ства о поверкеD: при периодической поверке дrя хроматографов с коJIичеством детекrоров бо-
Лее ОДНОГО ПРеДУСмОтрена возможность проведеЕия поверки отдеJIьньD( измерительньD( кalналов
(летеюоров) на основании письменного зaulвления владельца СИ.

З ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ
3.1 При проведении поверки соблюдают следующие условия:
- температура окружающего возд}ха ОС +(20 + 5)
- относительнalя влаrrсrость, Уо от 30 до 80
- атмосферное лавление, кПа 98,'l + З,З
3.2 Контроль условий поверки выпоJIII,Iют перед началом опробования. В процессе повер_

ки проверяют соблюдевие условий.

4 ТРЕБОВАНИЯ К СПЕЦИАЛИСТЛМ, ОСУЩЕСТВЛЯЮЩИМ ПОВЕРКУ
4.1 К проведению операций поверки допускzrются сотрудники юридического лица или

ИЕДивидуirльные предприЕиматели, аккредитов:lнного в соответствии с Федеральным Законом
РФ от 28.12.2013 г. JФ 4l2-ФЗ на проведение поверки средств измерений.

4.2 Специалист, осуществJIяющий поверку, должен из)лtить Еастоящую методику поверки]
ознIкомиться с экспJryатационной документацией (дшее - Эф на поверяемое средство
измерений.

4.З .Щопускается выполнение при поверке технических операций персоналом,
обслуживающим средство измерений или сервис-инженером под контролем специалиста,
осуществJIяющего поверку.

Наименование операции
Номер
п}ъкIа

методики

_ определение относительного измене-
ниrI выходньD( сигнllлов за 8 часов не-
прерьвной работы хроматографа
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5 МЕТРОЛОГИrIЕСКИЕ И ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ К СРЕДСТВАМ ПОВЕРКИ
5.1 При проведении поверки примеЕяют следующие средства, ук:t:}анные в таблице 2.

Таблица 2 - С апо
Перечень рекомендуемьrх средств по-

верки

по и

Номер
пункта

методики

Метрологические и технические требова-
ния к средствarм поверки, необходимые

для проведения поверIФ

Барометр-анероид БАММ- l
фег. Nч 5738-7б)

3,8, 10 Средства измерений:
- температуры в д,I:шазоне от +l5 "С до
+25 ОС, абс. погрепшость не более *l ОС

- отIlосительной влажности - от 30 % до
80 %, абс. погрешЕость не более +3 %;
- атмосферного давления - от от 80 до
106 кПа, абс. погрешность не более
+3 кПа

ГСО состава пестицида гексахлорбен-
зола ГСо 9106-2008

ГСО 11378-2019 состава раствора пара-
тиоп-метила (ПМ СО УНИИМ) (мета-

фоса в гексане)
ГСО состава н-гексадекllна ГСО 7289-
96

Весы лабораторные по ГОСТ OIML R
16-|-20|| НПВ не более 250 г, цiшри-
мер, весы ВЛ-224В, фег. М 71442-18)
Колбы мерные 2-50-2, ГОСТ 1770-'14.

Пrтпепсr 6-2-2, 6-2-5, ГоСТ 29227 -91.
Растворительl):
изооктан эталонньй по ГоСТ 12433-

83;
п-rексrrн квалификаrши (х.ч.) для хро-
матографии ТУ 263|-|584449З|19-
2013 иrш CAS Ns 110-54-З, содержzшие
осЕовного вещества не менее 99,5 %,

или н-гептан этмонный по Гост
25828-8з или CAS Ns142-82-5, содер-
жание основного вещества не менее
99,0 Yо luм н-окгаЕ х.ч. этыrонньй по
ry 2б31-198-,и49з|79-2016 или CAS
Nq 111-65-9, содерж.шие основного ве-

щества не менее 98,5 7о

8.2, l0 Контрольные растворы, отн. погрешность
приготов:Iения не более +10 % (Приложе-
ние 2):
- раствор гексахлорбензола в изооктане с
,ассовоЙ концевтрацией 1,0 мкг/ди3
(МСД 8900 TQ);
- раствор гексахлофензола в изооктане с

"ассовоЙ 
концентрацией l0,0 мкг/дмЗ

(МСД 8900 TQ и МС,Щ 8700 SQ);
- раствор метафоса (метилпаратиона) в
гексzше с массовой концеIrтрацией
2,5 мг/ди3 (леrекюр ППФД
- раствор гексадекalна в гексiше (гептане,
окгане) с массовой концеlrграцией
25 мг/дмЗ (летектор ПИф
- раствор гексадекана в гексчше (гептане,
окгане) с массовой концентацией
200 мг/дvЗ (легекIор ДГП)

Прибор комбипированный Testo 622
(рег. Nэ 53505-13)



]

Номер
пункта

методики
поверки

Метрологические и технические требова-
Еия к средств:ý,t поверки, необходимые

для проведения поверки

Перчепь ркомендуемьD( средств по-
верки

Микрошприц лля хроматографии, иJш ав-
тосal}rплер, обеспечивающие дозирование
пробы l мм' или в ди:lлiвоне от l ,0 до
3,0 мм3 (мкл)

Шприцы Hamilton (рег. },l! бЗ779-16)

ГнaхpoматoгpaммepасTBopитeJIядoлжныoтcytстBoвaтьпикисoBpеменeмвьrхoдaблиз.

ким к пику гексадекана.
5.2.Щопускается использовать при поверке другие )твержденЕые и поверенные средства

измерений, стандарIные образцы, рйктивы и вспомогательные средства удовлетворяющие
метрологическим и техническим требованиям, указ:ulным в таблице, и обеспечивающие опре-

деление метрологических характеристик, поверяемьD( СИ с трбуемой тоtшостью.
5.3 Все средства измерений, примеЕяемые при поверке, должIlы быь поверены в установ-

ленном порядке, стандартные образцы - иметь действующие паспорта.
5.4 При определении покщателей точности резуJIьтатов измерений, установленных в Н,Щ

на методику измерений, примеЕяют укzванные в Н.Щ средства (эталоны, стzшдарп{ые образцы,
средства измерений, вспомогательные средства' реактивы и материалы).

6 ТРЕБОВЛНИЯ (УСЛОВИЯ) ПО ОБЕСIIЕЧЕНИЮ
БЕЗОIЬСНОСТИ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ

6.1 При проведении поверки соблюдают следующие требования безопасности:
- правЕла безопасности при работе с хрматографами и ср€дствiми поверки в соответст-

вии с соответствующими рiвделaми РЭ или инструкчиями по применению (вкrпочм требова_

ния к заземлению);
- прzrвила безопасности, действующие на месте поверки (на территории промышленного

объекга (при поверке на месте экспrryатачии) пли в лаборатории);
- прilвила техники безопасности при экспJryатации элекгрустановок, ГОСТ Р l2.1.0l9-

2009; правила пожарной безопасности, ГОСТ l2.1.004-9l; <Правила промышленноЙ безопасно-

сти при использов:lпии оборудования, работающего под избьл:гоцrьшrl давлеНИеМ)>, УГВеРЖДеН-
ные приказом Федера.пьной сrryжбы по экологическому, технологи.lескому и атомЕому надзору

от 15.12.2020 г.

7 ВНЕШНИЙ ОСМОТР СРЕДСТВЛ ИЗМЕРЕНIЙ
7.1 Внешний осмотр
При проведении вItешнего осмотра проверяют:
- отс}тствие механических поврждений и дефекгов, вJшяющих на работоспособность

хроматографа ;

- исправность мехalнизмов управJIения;
- четкость всех надписей;
- нали"Iие экспJryатациовной документации;
- соответствие фактической маркировки хрматографа маркировке, указанной в техниче-

ской докулrентации.
7.2 хроматограф считают вьцержавшим проверку, если оя соответствуЕт всем требовани_

ям, перечисленньш в п.7.1.
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8 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ И ОПРОБОВАНИЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
8.1 Перед проведением поверки выполЕrIют следующие работы.
8.1 .1 Проверяют срок годности ГСО по их паспортам.
8.1.2 Приготавливают контольные растворы по методике в Приложении 2 (в соответст-

вии с поверяемьп,rи детекгорами).
Таблица 3 - ные

8.1.3 Подготавливllют поверяемый хроматограф к работе в соотвЕтствии с Рlтоводством
ПО Эксплуатации. При необходlмости, техническое обслуживание, вкJIючiц устаIIовку и конди-
циониров{lние колонок, вьшоJIняют до начала проведения поверки.

8.2 Опробование
8.2.1 При опробовании вкJIючzlют хроматограф в соответствии с Руководством по экс-

плуатации, проверяют отс}тствие сообщений об ошибкм и отказах цри прохождении процеду-
ры диагностики состояния прибора. Задают режим хроматографирования фекомендуемые ре-
жимы приведены в приложении 3)..Щальнейшие операции вьшолняют после выхода хромато-
графа на режим.

8.2.2 Определение отношения сигна.т/шрл (масс-спектрометрические детеюоры)
8.2.2.1 Определение отношенЕя сигна.п/шуrи выполнrIют на хроматографе, }комплекгован-

ном детектором МС.Щ и аналитической колонкой. Определение отношения сигяа.п,/шуt"л прово-
дят с использоваЕием контрольного раствора гексахлорбензола, }.казанного в табшлце 3, приго_
товлеЕЕого по методике, указанной в Приложении 2. Настройки режимов ионизации, сканиро-
вания, детектировilпия, при KoTopbD( проводят определение отношения сигнал/шуu, задают в
соответствии с руководством по эксплуатации и приведены в таблице З.

8.2.2.2 После выхода хроматографа на peюrм в инжектор вводят (вруlную шприцом или с
помощью tlвтосall\{плера) 1 мм' (l мкл) контольного раствора, соответствующего детектору
(таблица 2).

8.2.2.3 Поrrrlают и обрабатывают хроматограп.{му следующим образом, в зависимости от
применяемого ПО.
1) Порядок действий по обработке данных в ПО MS Workstation

Контрольпое
вещество

Контрольный
раствор

Массовм
концеIпрация кон-
трольного раствора

Примечание

мсд 8700
SQ

гексахлорбензол 10 мкг/дм] В режиме электрон-
ного удара, в режи-
ме SIM или в режи-
ме сканирования от
50 до 300 m/z, лри
вводе l0 пг гекса-
хJIорбензола дJul

gоlяаmlz286
мсд 8900 TQ гексахлорбензол N92 1,0 мкг/дмЗ В режиме элекгрон-

ного удара при от-
слеживilнии множе_
ственньD( реакций
(MRM), при вводе
l пг гексахлорбен-
зола дш перехода

rnlz284>214
ппФд метафос }lъ 3 2,5 мг/диJ
дтп гексадекан N94 200 мг/дмJ
пид гексадекан .лlъ 5 25 мг/диJ

.Щетектор

}lъ l
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- На левой панеrп,r По MS Workstation нФкать кнопку Data Process - отц)оется окно MS
Data Review.
В строке меню Еажать File-Select File/CfuomatogTam - загружаем требуемые хроматограм-
мы-
- В строке меню нажимают <рrеfеrепсеs-рlоt view Сhrоmаtоgrаm Рапе>. В открывшемся
окне на вкJIадке <Сhrоmаtоgrаm PloD выбираот <Filtered Data On-ly> в разделе <<Plot), далее
выбираот <Smooth Datа'> (З Point Smоой, Smoothing Method- Savitsky Golay) и <<Remove
Spikes> (выбирают параметры сглаrrования) подтвержд:rют ввод кнопкой <<ОК>>.

- В строке меню нaDкимают <Integrate> - <<All plots> дJIя интегрирования хроматограммы. В
открывшемся окпе выбирают настройки: <Integration Раrаmеtеrs>> - <Local>>, <Peak Width> -
6 секунл, <Slope sensivity)) - 100, <<Тапgепt> - l0, <Peak Size RejecD - 1000. Мегод расчета
пryма:<iRМS>.
Примечание - параметры интегриров,lния имеют рекомендате.гьный харtжтер и моryт быть
изменены с цеJIью оптимизации интегрировarния.
- Нажимают (Integrate) (для интегрировtlншI загруженного сипrала).
- Нажимают кпопку <Print Results>.
lыдпнный отчет содержит значеЕия отношеЕия сигпат/пrри.
2) Порядок действий по обработке данных в ПО tqControl
- В верхней пане.тпl По tqcontrol нажимают кношсу <Quantitation>, чтобы открыть панели
ПО соответств5,тощие обработке сигнiulов.
- В левой панели ПО выбирают требуемую хроматогрall\,tму.
- Проверлот интегрирование требуемого пика в пiu{ели <сhrоmаtоgrаm>, при необходимости
проводят иIlтегрирование пика вруqную.
- РеЗУЛЬТаТЫ иЕтегрирования по всем Maccaпl и 1рапзакци-ш\,r пика отображаются в пшlели KDe_
tailed Ion Results>.
Примечание - ПараметрЫ интегрирования имеют рекомендателъный харакrер и могут быть
измеЕены с цеJIью оптимизации интегрированиJI.
Соотношение сигншr/шулл нtlходится в колонке SN для ках(дого пика и танзакции.

8.2.2.4 РеЗУЛЬТаТы Опробования считalют положительными, если получеЕЕые значения от-
ношения сигна;r/шум не менее значений, указанньп< в Приложении 1.

8.2.3 Определение предела дfiектирования (ПИД, ДТП, ППФД)
8.2.3.1 После вьD(ода хроматографа на ретстм записыв:lют хроматограмму без ввода пробы

в течение 0,5 часа. По графику хроматограммы опредеJIяют уровепь фrцпсгуационных шумов.

^х, 
как амплиТуду повторяюЩихся колебаниЙ нулевогО сигIlzlла с поJIупериодом (длительно-

стью импульса), не превыш:lющим 10 с.
8.2.з.2 Вводж в хроматограф пробу контрольного раствора' соответствующего детектору

(таблица 3) с фиксированным задzlнным объемом от 1 до 3 MMJ (мкл) вручную шприцом или с
помощью автосаN,{плера не менее б раз. Опрделлот среднее значение площади пика S. .Щопус-
кается совмещать операцию с определением метологических характеристик.

Рассчитьгвают предел детеюировllния Cmin по формуrlе (1) для ПИ[ и ППФЩ и по форму-
ле (2) для ДТП.

2^ G
C.i, (1)

s

Gt - масса кон,IФольного компонента' г, опредеJUIемаJ{ по формуле Gt : C.v;
С - массовая концентрация вещества в контрольЕом растворе, г/см3;
v - объем дозирования, смз 11 r,l- сооru.rйует 10-3Ъм3);
ý - среднее арифметическое значеЕие площади пика, мкВ.с;

_2л,.G
S.rr* '

Где

с (2)
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где G - масса контрольнок) компоЕеЕта, г опредеJuIемая по формуле GK: C,v;
С - массовая концентрация вещества в контрольном, pacJBope, г/см';
v - объем дозиро"*п", сr'11 мкJI соответствует lO-J cMj);

ý - среднее арифмегическое значение площади ппка, В,с;
И." - расход газа-носителr, с"З/с.
8.2.4 Результаты опробования сIштают положительIlыми, есJш все операции ОПРОбОВаНИЯ

завершены успешно, сообщения об оIш.rбках отсугствуют, ypgBelrb шума и предел детеrгирова-
ния соответств}.ют требованиям, приведенным в Приложении 1 .

9 ПРОВЕРКА ПРОГРАММНОГО ОБЕСIIЕЧЕНИЯ (ПО) СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
9.1 Проверку идентификационньD( д:lнньD( выполняют, проверяя соответствие версии ПО

версии, ук |zlнной в описании типа (таблица 4).

Таблица 4 - данные ого обеспечеяия

9.2 ПО CompassCDS заrryскают стандарпrыми средств:lми операциоrrrrоЙ системы, в глаВ-

ном меню выбирают элемеЕг <ПомоIщ>/ кО CompassCDS> (<Help>/ KAbout CompassCDS>) с

версией ПО фисунок 1).

J
=cloa,t

аа*

Рисунок 1 - ИдентификациоЕные данные ПО CompassCDS

9.2 ПО MS Workstation запускают стilндартными средствами операционной системы, в

главном мепю выбирают элемент <Помощь>/ <Об управлении системой> (<Help>/ KAbout
System Control))) с версией ПО (рисунок 2)

Идентификационные данные (признаки) Значение
ПО CompassCDS

Идентификационное нalименоваrие ПО CompassCDS
Номер версии (идентификационньй номер) ПО, не ниже 4- l .0,394

I-{ифровой идентификатор ПО
по Ms workstation

Идентификационное Еiмменовшие ПО Ms workstation
Номер версии (идеrrтификационпый ) по, не ниже 8.2.1

Щифровой идентификатор ПО
ПО tqControl

Идентификационное Емменование ПО tqControl
Номер версии (идентификационный номер) ПО, не ниже 2.0.0

t{ифровой идентификатор ПО
Примечание - Версия ПО можgг иметь дополнительные или иксы

/

блтвенные

t

lr
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Рисlъок 3 - Идентификационные данЕые ПО tqConTol.

3

ýciм MS

Рисунок 2 - ИлентификациоЕные дzшные ПО MS Workstation

9.4 По tqcontrol зшlускают стандартными средствчлJ\rи операционной системы, в главном

меню выбирilют элемент <?> / ко tqConTol> (<?>/ <дьочt tqControlD) с версией по (рисунок 3)
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10 ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИЧЕСКI.D( ХАРЖТЕРИСТИК И ПОДТВЕРЖДЕНИЕ
СООТВЕТСТВИЯ СРЕДСТВЛ ИЗМЕРЕIII.Й МЕТРОЛОГИЧЕСКИМ ТРЕБОВАНИЯМ

10.1 Определение относительного среднего квадратического откJIонения (СКО) выходных
сигналов

l0.1.1 Вводят в хроматограф пробу контрольного растворц соответствующего детектору
(таблица 2) с фиксированЕым заданным объемом от l до 3 мм'(мкл.1 вручную шприцом или с
помощью автосап.{плера не менее б раз. Обрабатывают хроматогрtl}.lмы, записывают значения
времени удерживдlия ti и Ilлощади si пика для кФкдой i-той хроматограlItlмы.

10.1.2 Значения относительного СКО вьп<одтьп< сигналов о1 (времени удерживания) и о,
(площади пика) рассчитывttют по формулам (3) и (а) для пяти последовательно полrrенных ре-
зультатов определения после иск.,lючения выбросов (по ГОСТ ИСО 5'125-2-2002),

l00 I(r, -r)'
п-|

(3)

t

)ts, -ýl'
,=l100"s п-1

где

(мин)

t,t, - среднее арифметическое и i-Toe измеренное значение времени удерживания, с

,S, - среднее арифметическое и iToe измереяное значение площади пика соответствен-

но, В,с или А.с;
n - число измерений после искJIючения выбросов, n не менее 6.
10.2 Определение относительного изменения выходного сигнма (площади пика) за 8 ча-

сов непрерывной работы хроматографа.
Через 8 часов непрерывной работы хроматографа повторяют операции по п.п. 10.1 и рас-

считывают относительное измеЕение вьD(одпого сигнала (площадл пика) по формуле (5).

6r=
100.(s, _s)

;

s

s
(5)

где S,.ý, - среднее арифметическое значение Iшощади пика при определении СКО и через 8

часов непрерывной работы хроматографа, соответствеЕно, мкВ.с;
10.3 Определение показателей точности резуJьтатов измерений, установленньD( в Н.Щ на

методику измерений
При проведении периодической поверки хроматографа, эксIшуатируемого по Н.Щ на мето-

дики измерений, аттестованным в установленном порядке и соответствуюцих требованиям
ГОСТ 8.5б3-2009, проверяют показатели точности в соответствии с процедураJ\.!и и норматива-
ми KoHTpoJul, реглчlментированными в Н,Щ на методику измерений.

10.4 Подтвержление соответствия средства измерений метролоп{ческим требованиям
10.4.1 Результаты проверки мfiрологических характеристик сIмтают положительными,

если СКО и относительное изменение вьD(одlьй сип{alлов хроматографа не превышают норми-
ровzlнньгх значений, приведенных в Приложении l. Показатели точности при определении мет-
рологических характеристик по Н.Щ на методику измерений (п. 10.З) должны соответствовать
нормированным при угверждении НД ва методику измерений.

10.4.2 Результаты поверки считllют положительIlыми, если все операции поверки выпол-
неЕы с положительным результатом. При полl"rении отицательного результата на каком-либо
этапе поверки, поверку прекрацают, прибор с.штают Ее прошедшим поверку.

t=lо,=

(4)
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11 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТЛТОВ ПОВЕРКИ
1 1.1 Результаты поверки заносят в пртокол призвольной формы.
l1.2 ПоложительЕые результаты поверки вносят в Федерапьньй информационньй фонл

по обеспечению единства измерний (по запросу владельца вьцzlют свидетеJIьство О поверке) в

соответствии с Порядком прведениJI поверки средств измерепий, требований к знrку поверки

и содержiшию свидетеJIьства о поверке (утв. приказом Миппромторга России от 31.07.2020 г.

N9 25l0).
11,3 Нанесепие зЕака поверки на средство измереIrий не предусмотрено, Знaж поверки на-

носится на свидетельство (при его оформлении)
1 1 .4 Отицательные результаты поверки с указанием приIшн ЕепригодIlости вносят в Фе-

деральный информационньй фонл по обеспечению единства измерний (по запросу владельца

вьцаюТ извещение о непригодяосТи) в соответстВии с Порядком пIюведеЕия поверки средств

измерений, тебоваЕий к знаку поверки и содержанию свидетеJБства о поверке (1тв. Приказом

Минпромторга России от 31.07.2020 г. Nэ 25l0).

Начальник отдела
ФГБУ КВНИИМС> С.В. Вихрова

Е.Г. оленина
Старший науrный сотудшк
ФГБУ (ВнИИМС)

<-A*,14
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Таблица 1-1 -

ТРЕБОВЛНИЯ К МЕТРОЛОГШIЕСКИМ ХАРАКТЕРИСТИКАМ
СРЕДСТВЛ ИЗМЕРЕНИЙ

еха стики
наименование характеристики Значение

Предел дегекгировrlния, не более:
- .ЩТП, г/см3 по гексадекzму
- ПИД, г/с по гексадекану
-пп г/с по метафосу

5,0.10-'0
4,5.10-12
1,7.10-12

отношение си гнал,/шум, не менее:
- мсд 8700 SQ')
- мсд 8900 TQ2)

200:1
40 000:1

Относительное СКО вьтходного сигнала (при автома-
тическом ом вводе Ой, не более:
по времени удерживдIия

-дтп
-пид
_ппФд
_ мсд 8700 SQ
_мс 8900 т

0,2 /0,з
0,2 /0,з
0,2 l 0,з
0,2 l 0,з
0,2 l 0,з

по площаJш пика
-дтп
- пид
_ ппФд
_ мсд 8700 SQ
_ мсд 8900 TQ

2/4
з/4
8/l0
5/8
5/8

Относительное изменение вьtходного сигнала (площа-
ди пика) за 8 ч непрерьrвной работы (при автоматиче-
ском дозировlшии/р1,,лrом вводе), %:

-дтп
-пид
- ппФд
- мсд 8700 SQ
-мс 8900 т

+6/ +8
*6/ +8

+l0/ +l2
+8/ +12
+8/ +|2

Примечания:
t) В режиме электронного ударц в режиме SIM или скilнирование от 50 до 300

m/z, прилвводе 10 пг гексахлорбензола для пона mlz286;
2) В р"*име электронного удара при отслеживании множественньD( реакций

и вводе 1 пг гексахл ола для одаm/z284>214.

Приложение l
(обязательное)
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Приложение 2
(рекомендуемое)

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ KOHTPOJьHьD( РАСТВОРОВ

1 Средства пзмерений, посуда, реакIпвы
ГСО l 1378-2019 состава раствора паратион-метила (ПМ СО УНИИМ) (метафоса в гекса-

пе) (п. 2.1),
ГСО 7289-96 cocтiвa н-гексадекана (п. 2.2).
ГСО 9106-2008 сосftва пестицида гексахлофензола (п. 2.3).

Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76_1-20l l специа.ltьного кJIасса точности с пределом

взвешиваЕия не более 250 г.
Колбы мерные на.rrивные 2-50-2,2-100,2,, ГОСТ 1770-74.
ПипЕтки град/иров:lнные |-2-2-|, 1 -2,2-2, 1,2-2-5, ГОСТ 2922'l -91.
Стаканчики иrи бюксы для взвешивчlния, воронки стеклянные.
н_гексан кваrпrфикации ((х.ч.D для хроматографии ту 263 l - 158-4 449з179-201з или CAS

}lЪ l 10-54-3, содерж:lние основIlого вещества не менее 99,5 О/о.

Изоокrан эталонньй по ГоСТ |24зз-83.

2 Прочеryра приготовJIепия
2.1 Приготовление контрольпых расгворов гексахлорбензола в изооктане (для по-

верки МС.Щ детеrсгоров)
2.1.1 Приготовлеяие промежуIоrrного раствора А с массовой концентрацией гексахлор-

бензола 200 мг/дr.I3.

В бюкс, помещённый на чашку alнalлитических весов, вносят l0 мг гексахлорбензола (ГСО
9106-2008). Пипеткой ""..-"о"*Й 

5 см3 добавляют в бюкс 5 см3 изоокгана, после чего пере_

ливilют пол}л{енrтуIо смесь в мерЕую колбу вместимостью 50 сr3. По"rор"ю, дalнн}то операцию

2-3 раза для полвого переноса контрольпого вещества в колбу. .Щоводят объём смеси в колбе до
метки изооктаном.

2.1.2 ПриготоВление промежугочного раствора Б с массовой концентацией гексilхлор-

бензола 10 мг/дмЗ
5 см3 промехgпочного раствора А (п. 2.1.лl) обирают пипЕткой вместимостью 5 см3 и пе-

реЕосят в мерную колбу вместимостью 100 см'. .Щоводят объём раствора в колбе до метки изо-

oIffaHoM.
2.1.3 Приготовление промежуточного раствора В с массовой конценцацией гексахлор-

бензола l00 мкг/дм] (l00 пг/мм]).
Обирают с помощью пипетки l см3 раствора Б (п. 2.1.2) и переносят его в мернуто колбу

вместимостью 100 смЗ. Доводят объём раствора в колбе до метки изоокт{lном.
2.1 .4 Приготовление_контроJIьного раствора JФ 1 с массовой концентациеЙ гексахлорбеН-

зола 10 мкг/дм'(l0 лг/мм'; - для определения СКО масс-спектрометрических детекторов и от-

ношения сигншr/шулr МСД 8700 SQ.
5 смЗ расr"ора В (п. Z.t.З) обирают с помощью пипежи вместимостью 5 см3 и переносят

его в мерную колбу ur""rпмостью 50 смЗ. Доводят объём смеси в колбе до метки изооюаном.
2.1 .5 Приготовление контроJIьного раствора No 2 с массовой концентрацией гексахлорбен-

зола 1,0 мкг/дм3 (1 пг/мм3) лля определения отношения сигна.п/щм МС,Ц 8900 TQ.
5 см3 контролъного раствора Nэ l (п.2.1.4) обирают с помощью пипетки вместимостью 5

""] 
n nepeHocri a.o 

" ""in1- колбу вместимостью 50 см]. Доuод*, объём раствора в колбе до
метки изоокгllном.
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2.1.6 При использовании средств измерений, стапдартньrr( образцов и реактивов, укд}ан-
НЫХ В РuВДеле l настоящего приложения, значения относитеJIьноЙ погрешности приготовления
KoHтpoJlьHbD( растворв, приготовленньD( по данной методике, не превьrшаот + l 0 Уо.

2.1 .7 Хранение приготовленньIх растворов. Промежугочпый раствор А можЕт храниться в
герметично зiжрытом сосуде не более 30 дней; промежlточные растворы Б и В - не более 10
дней. Контрольные растворы J,,lЪ l и Nч 2 хранеяию не подлежат.

2.2 Прпготовлепие конц)ольного рдствора паратшоп-метила (метафоса) в гексане
(лля детекторов ППФф

2.2.1 Контрольный раствор Ns 3 с массовой концентрацией С*o мегафоса 2,5 мг/дм] гото-
Вят из стЕlндартного образца раствора метафоса (Гсо 1lз78-2019) методом объемного разбав-
ления.

.Щля приготовления конlроJlьпого раствора с массовой концентрацией метафоса 2,5 мг/дм3
объема v* из исходlого раствора ГСО с массовоЙ конценlрациеЙ Сгсо расс,п.rтывают объем
исходlого раствора Vlgб дrя разбавления по формуле ( l . l )

Gс
Voo V",

с
(1.1)

где С* - MaccoBaur концептация метафоса в контольном растворе, мг/дv3;
С_1-69 - атгесюмнное значение массовоЙ концентрации метафоса в ГСО (по паспорту).

мкг/смЗ (значение соответствует мг/дм3);
V* - объем готового раствора (объем мерной колбы), смЗ.
2.2.2 Мпрают с помощью пипетки рассчитанный объем Vгсо, смЗ, исхо,що.о раствора

(ГСО 11378-2019), помещают в мерную колбу вместимостью VK , доводят объем раствора в
колбе до метки гексiшtом.

2.2.3 Прлl использовtlнии средств измерений, стalндартных образцов и реактивов, указан-
Hbtx в рЕrзделе 1 настоящего приложения, значения относите.тьноЙ погрепшости приготовления
KoHтpoJIbHbD( растворов, приготоыIенньD( по данной методике, не превьrшаот +10 О/о.

2.2.4 Хрменпе приготовJIенньн растворов. Контрольные растворы метафоса в гексане
испоJьз}.ют в день приготовлениJI, не хрiшят.

2.3 Прпготовление контрольных растворов гексадекана в гексане (для детеrсгоров
!ТП и ПИф

2.3.1л, Приготовление контрольного раствора Nч 4 с массовой концентрацией н-гексадекана
250 мг/дмЗ ЦТП)

В бюкс, помещённьIй на чalшку alнalлити.iескю( весов, вносят 25 мг н-гексадекана (ГСО
7289-96), Пипеткой вместимостью 2 смЗ добавляот в бюкс 2 смЗ гексана. Переливаlот получен-
ный раствор в мерн}.ю колбу вместимостью 100 с"З. Повторлот операцию 2-З раза лля шолного
переноса контрольного вещества в колбу. .Щоводяг объём раствора в колбе до метки гексаЕом.

2.3.2 Приготовление контрольного раствора с массовой концентрацией н_гексадекана
25 мг/д\.{'(ПИJI)

Обирают с помощью пипетки 5 смЗ раствора с массовой конценцrацией н-гексадекана
250 мг/дмЗ (п. 2.3.1) и переносят его в мерную *опбу 

""..rr-остью 
50 

"rЗ. 
До"од", объём рас-

твора в колбе до метки гексarном.
2.3.3 При использоваЕии средств измерний, стандартньD( образцов и реirктивов, указан-

ных в разделе l настоящего приложения, значения относительноЙ погрешности приготовления
контрольньD( растворов, приготовленньrх по дшlной методике, не превышают *10 О%.

2.3.4 Хранение приготовленных растворов. Контрольттые растворы гексадекана в гексане
могуt храниться в герметично закрытом сосуде не более 7 дней.

rco
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Приложение 3
(рекомепдуемое)

Таблица 3-1 - PelrсlM по и ППФJUпtarUr pilцi1 rrL и lluЁýpltý (лgltlllul
Параметр пид дтп ппФд Примечание
Колонка Хроматографическая кtшилJIяряая колонка тип WCOT, дли-

на 30 м, внутренний ди.tь{fiр 0,25 мм, толщина фазы
0,25 мкм.

.Щопускается
применение дру-

гих колонок,
обеспечившощих

необходимое
разделение

Объем пробы
КОНТОЛЬЕОГО

раствора

от l до 3 мкл (фиксированньй объем) ,Щозирование в
lвтоматическом

(при на.пичии
lвтосаJ\.rплера)
или рушrом ре-

жиме
Режим дози-

ровllния

Splitless С инжектором
Split/Splitless (с
делением/без

деленпя потока)
Темпераryра
инжеюора

250 ос 250 ос 250 ос не менее 250 оС

Режим тер-
мостата ко_

лонок

прграммируемый:
начzuьнzlя темпера-
т}ра 75 ОС - 0,5 мин;
наIрев со скоростью_
20 ОС/мин до темпе-

ратуры 190 ОС,

2 мин; общее время
zм:ллиза - 8 миfl

прграммируемый:
нач:шьн:UI темпе-

ратура 80 О

l мин, нагрев со
скоростью
20 ОС/мин. до
200 "С, 1 мин;
общее время ана-
лиза - 8 мин

программируемый:
Еачальнм темпе-

рац?а 80 ОС, на-
грев со скор-
стью 25ОСlмин до
190 ОС вьцержка
7 мин, далее на-
грев со скоро-
стью 25 оС/мин

до 250 ОС; время
анаJIиза - 4 мин

режим может
отличаться, при
alвтоматическом

дозировzlнии
возможItо ис-
пользование

изотермического
режима

Температура
детектора

300 ос

(диапазон электро-
метрического усиле-

Еия сипr Iа- 12)

220'С;
температура фи-
ламента-340 ос

з00 ос

Расход газов
детеюора

Н2 - 30 смj/мин,
возд)rх -

300 см'/мин;
Не - 30 смз/мин

газ сравнения Не

- 30 см3/мин
Hz - 13 смJ/мин,

возфд -
l 7 см'/мин;

Не - 2 см3/мин

в соответствии с

рекомендациями
при первичной
настройке хро-

матографа
газ-носитель гелии гелии гелии
Расход газа-

носитеJIя
5 см-/мин 5 смJ/мин 2 см3/мин режим может

отJIичаться в за-
висимости от

типа и парамет-
ров колояки

Примечание - Режим хроматографирования подбирают так, чтобы обеспечить полное разделе-
ние пиков контольного компонента и растворителя и чтобы время вьшода целевого пика не
превышало 10 -l5 минут.
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Таблица 3-2 - Режим х ап п

!етектор
8700 SQ 8900 TQ

Хроматографи-
ческия колонка

Капи.тшярная колонка типа BR-
Sms, дгплна 15 м, внутренкий диа-
мЕтр 0,25 мм, толщина фазы
0,25 мкм или анllлогFrIraUI

Капиллярнм колонка типа BR_
5ms, длина 15 м, внутреннlай дlаа-
метр 0,25 мм, толщина фазы
0,25 мкм иJм :lналогичнаJI

газ-носитель Гелий Гелий
Режим Постоянньй поток с импудьсом по

давлению
Постоянный поток с импульсом по
давлению

.Щавление
импульса

29 фyl/дюйм'(рSD* 29 фу/дюймu (PSD*

,Щлительность
импульса

0,25 мин* 0,25 мин*

Iч}а-
через

Расход
носителя
колонку

l смJ/мин * 1 смJ/мин *

Темпераryрная
программа
термостата
колонки

50 'С - 1 мин, скорость нагрева
20 "С/мин до 200 ОС* - 2 минуты

Время анализа 10 мин* 10 мин*
Темпераryра
испаритеJIя
(инжекгора)

250,с* 250ос*

splitРежим работы
испаритеJIя
(инжеюора)

Split

0,00 мин - деление потока ВКЛ-
деление потока -20 О/о*

0,01 мин - деление потока ВЫКЛ-
ДеЛеНИе ПОТОКа - 20 Уо*

1,00 мин - деление потока ВКJI-
деление потока - 20 О%*

0,00 мин - деление потока ВКJI-
деление потока -20 О/о*

0,0l мин - деление потока ВЫКJI-
ДеЛеНИе ПОТОКа - 20 О/о*

1,00 мин - деление потока ВКJI-
деление потока - 20 О%*

Электронная
ионизация (EI)

Электронная
ионизация (EI)

Источник
иоЕизации

Источник
ионизации

Темпераryра
источника

250ос*Темпераryра
источника

250ос*

Темпераryра
интерфейса

250 ос*Темпераryре
интерфейса

250 ос*

70 эВЭнергия
электронов

Энергия
электронов

70 эВ

Задержка
вкJIючения
филамента

3 мипугы*Задержка записи
данньIх

3 минугы*

MRMРежим работы
масс-
спекгрометра
(Scan Туре)

Режим
масс-
спектрометра
(Scan Туре)

работы SIM или Fullscan

Время
сканирования
(Sсап Time)

l00 мс*

Режимные
метры МС.Щ

пара-

.Щиапазон
сканирования
rnJz

284 в режиме
SIM 50 - 300 в

режиме Fullscan

Параметр

50 "С - 1 мин, скорость нагрева
20 ОСlмин до 200 ОС* - 2 микуты

Программа

работы
испаритеJIя
(пнжекгора)
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89008700
Параметр

284,0Ион-
предшествеIIник

100 мс

Scan time

Время
сканирования

214,0Ион-продуктСтандартноеРазрешение
l

30 эВ*

lision

Энергия
соуларений (Col-

Стандартное
(Standart)*

з

Разрешение
(Resolution) Ql и

рекомендательньй характер и могуt бьпь изменены с целью оптимизации*- Параметры имеют


