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НастояlцЕ, Irlстодпка распроствялqтая fiа хрматогрфц газовше TRACE l300/l3l0 с
масс-сцепрметрическпив дет€ктораци lsQ, Q Exactive GС, DFS, TSQ 8000 Evo/Duo (лалее
- хрrrаmгрфы), взгOгавлrваемые Фирмой "Тhеrmо Fishег Scicntific' ClllA, фирмоfi 'ТЬгmо
Fishег ýcientific' (Вrеmеп) GmЬН, ГермапIiяl и устанавливsет методlку Ех п€рвиlrцоf, а псрr-
ошческой поверr(Il.

ИЕI€рвал между ловсркамt- l гол,

l опЕрАщли повЕрки

1.1 Прr прв€деЕхи пов€рки ЕшпоJlrtяrот оперциr, }тазашlше в таблrце l.
Табддrа l

2 СРЕДСТВА ПОВЕРКИ

2.1 Прп гровелеlшп повсрr<r прrrмеý.яот следлоц!е средства пов€рrоr:
- ГСО 7495-98 сос-гам гексахлорбепзола;
- весы лабораторные по ГОСТ oIML R 7Ы-20ll, с яапбольIЕlu прделом взr€шцва-

пия 200 г.
_ t{пкршряцы (Газохрм _ l0l \ вместясостью l .l0'' см', TY25,05-2l52-75; мик-

рошпрrцы МШ-l0М, объемом l0 l0'' см', ТУ 2.833.106;' 
- r.ппФо,rпrриц", (ScЕ-Сhгоmstсс)) вместиёостью 1.10'] см3 или l0.1O] ci{З, ТУ 4З2l-

0l1-1290sФ9-os;
- колбы мсрЕые тЕпа 2- I 00-2, 2- l 000-2, ГОСТ l ?70-74;
- пшпспкr тЕпа G2-1 , Ф2-2ГОСТ 2922'1-9l; л
- аргов газообразвьd высокоf, чистоты, ТУ 6-2l-|2-94:,
- гшшй маркtr "6,0', ТУ 0271-00145905715; _
- вюокгав марlсп Эl СТП ТУ СОМР 3-И2-06;
- колоЕка каIIrцлярвая TR-sns (sQC) (l5 м х 0,25 мм, толщина фазы 0.25 Mtqi);
- коло!ка кацtUlJlярпая TR-sms (30 м х 0,25 rn , mлщrна фазы 0.25 мш),

Наимевова,rrие операчив

- определевие отЕошеЕия сигIrал/ш},м (для
маос-спектрметрЕческих детекгорв ISQ, Q
ExactiY€ Gс- DFS- TSo 8000 Evo/Duo
Определеше rrетрлогmrесккr( хараrсг€ри-
спк
_ опр€деленliе относrтФъною средlек)
кв!дtвтЕческоп} 0ткrlопевия СКО выходrо-
го свI,IIаJIа

- опредеrrение отЕосцтсJъЕок) изменеЕия
выr(одвою сигнала за 8 часов rlеор€рывяоfi

- опр€делеrтпе показателей ючности рg]уль-

Прlr отсутстшrв Hl| на МИ, угверкдеqвой в устаtrовлеЕноi. порллке по ГОСТ Р 8.563-

2)При налпчии Н,Щ на МИ.
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Все средства измереЕd, Еспо.rьзуемые при поверке, доrDкЕы иметь свидетеJIьстм о по-
верке, ГСО - паспоуга.

,Щопускастся прЕмевеЕпе друпlх средств по8еркц с ilетрологllческимй харакгерисrп(а-
мl Ее х}rке указанньrх.

3 УСЛОВItЯ ПОВЕРКИ И ПОДГОТОВКЛ К НЕЙ

J.l При прведеЕFи поверкя соблюдаrOт следуюIшtе условпя:
- темпФатура окруlкающего возд}та, ОС от l5 до 27;
- атмосферrrое давление, кПа от 84 до l07;
- отЕосительнаrl влrDкность sоздух4 О/о от 30 до 80;
- ЕаIIряженtlе питttяпя перемеЕЕого ,toка. В 22oll0%
- часгоrа переменного тока, Гц 50*l %

З.2 Подготовку хрматографа с масý-спсктромЕФЕческимfi детекторами серd ISQ. Q
Exactive GC, DFS, TSQ 8000 Ечо/Dчо к поверке аыпоJIqяют в соответствии с р},ководством
по E)( экспrryатац}{и,

З.3 Перед проведеви€м поверки готовят ко[ггрJьпые растворы! на:rначсЕие Е содержа-
Епе аsализирусмых комповевтов в которьп привсдеЕы в таблшIе 2.

З.З.l При провсд€ЕпЕ поверrо хрматографа с иrrжеrсторами, обеспечивЕlющими пшрt -

цевой ввод жилсих прб, испоJIьзуют контфльные смеси асцеств, указаяные в табrпrце 2.
Смеси приготавливакrт согласво Прилохенrтю l к ваgтоящей мgгодике повсрки.
Таблйца 2

4 ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОIIАСНОСТИ

4,1 Требовавия б€зопасЕости дол)(}iы соответствовать рекоме}tдацrUrм, ltзложеtttIым в

руководств€ по эксплуата.щп хрмаmгрфов с масс-спекФометрrтчсскими детекrорашr IýQ.

Q Exactive GC, DFS. TSQ 8000 Evo/Duo.

5 трЕБовлния к квллиФиклции повЕритЕлЕft

5.1 К проЕедению поверкц допускаются лицs, Емеюцце опьгг работы с хрматоrрафамп
гiцlовыми с масс-спектрметическими детекторllми ISQ, Q Exactive СС, DFs, TsQ 8000
Evo/Duo, из)цlrвtцпе руководство по tlx экспJIуатацип и методику повсрки, имеющие тсхЕи-
чсское образоваяие и ЕаsыlФ{ работы с приборами.

6 ПРОВЕДЕНИЕ ПОВЕРКИ

6.1 Вяешний осмот
Прп внешнем осмотр усmвавливают:
- соответствие комцлскгЕосrп приборов требоваtrиrм НД;
- отс}тствие вflешЕих поврежд9вяй, влияющих ва работоспособность хрматоrрафов l

детекторв;
- ислрааflость мсхапязмов Е крепежяьп детбцей;

Дсrекюр
КоЕгрльflое веце-
ство/раgтворшель

массовая коя-
цеt{трация ком-
повегга, мг/дм'

объем вво.щIой
пробы, t кл

ISQ гексжлойевзо.л/изоокгав 0.00l 2
о Exactive GС гексахлофснзо.п/изоокгаrt 0.000l
TSo 8000 Ечо/Dцо Гексах,,IоDбензо,т/и зоокгаfl 0.001 l
DFs гексахлойензол/изоокrан 0,1 2
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- чежостъ надпвсей Еа Jlицевой паяели;
- прqsиJБвость раtмещеtlиJl хрматогрфа на рабочей поверхпости стол4 FалЕчllе tlод-

вед€ЕЕъJ}( к хрматогрфу газовых коммувикацrifi.

6.2 Опробовsrrцс
6.2.1 Выполнлот пробЕый ввод контрльной смесr в хрматограф с помощью мик-

рошприца врляую чrш при помощи автоматичсского пробоотборника.
6.2.2 Прводяr визуальrтый аяаJrиз хрматограiдБl. Удовлстsорительfiой ЕрцзЕаётся

хроматограмм4 характеризующаяся следующими ЕрдзЕакапff :

а) отслствием веразделеппых пиков;

ф сuммеrричной формой Iш<а коrФольвого вецества;
в) врмепсм выхода коЕгрJьяого вещества в пвтерва.ле от 2 до l2 MrrH.

При получснии хрматограммы, fiе удо&летворяющей прrв€денным выше цебоваяп-
дr, прв€ряют рсжкмяые параметры хроматографа и повюрякrт операции опробова,lшя.

6.2.2 Определевпе чрствrгсльности (отflошеЕие сигнал/ш$l) масс-
спектрметрических детеrооров.

6.2.2.1 Определепве ч},вствят€львости (опIоlцсшrе свпrа,,/шум) прводrт в условиях,
)тi!заЕньтх в п.З. Настрой!с рехпмов иовизации, скаllироваяия, детектироваядя, при кото,
pbD( проводят определеl!ие чъствительности прибора, задают в соответствии с руководством
по эксплуамчии МС.Щ.

6.2.2.2 Коятрльцьй раqтвор гексахлорбензола прЕгOт,вJIивalют в соответсгвии с Пря,
ложени€м l. После выхода хроматоrрафа с МС.Щ па ржим контрольflыЙ раствор в соотает-

ствЕЕ с таблпцсй 3 вводIт sручную шпрltцом IiJIи trрЕ цомоцr автоматического прбосбор
ви(а.
табlща 3

мсд Режим скаацр-
ваt{ия

КоЕфоJЕl-
руемьfi

иов

KoBTporrbBoc
вещество/раст-

воритедь

Мдссовл коя-
ценФацшr ком-
понента. мг/дм'

обьем
ввощмой

пробы,
MKJl

ISQ

режим sсап
200-з00 а"е.м.,

скорость 2 скав/с,
измереяЕе по

массе 284

284 а.е.м- ГХБ/взоокгап 0,00l 2

Q Exactive
Gс

pе)io&r scan
200-З00 а.е.м.,

скорсть 2 ская/с,
измерение по

массе 284

284 а.е.м. ГхБ/гзоокга!r 0,000l l

DFs

рelrolм SсаD
200-з00 а.е.м.,

скоросrь 2 скач/с,
измсреЕяе по

массе 2М

284 д_е_м. ГхБлrзоокган 0,1 2

TSQ 8000
Evo,/Duo

ржим Scan
20G300 а-е.м.,

скорсть 2 скав/с,
Езмер9uце Ilо

массе 284

284 а.е.м. ГхБ/азоокгая 0,00l l
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6.2,2.3 3вачепие отgошения сип|аrш},l!t опреде,,иют путем обработки по.rryчешого р-
зу,ьтаm ааа,пиза коптрольного образца расчетной проФаммой, уставовлсЕЕой в ацстеме
сбор и обработки ланlтья.

6.2,2,4 Прйбор счtfiается вьцержавшим поверку, если пол)левньIе зпачецпя отцошеIцIJI
еrlгва,л/шум у.човлетворяют требованиям, приsеденным s таблице 4.
Таблица 4

6,3 Опрлелепие мецологхческцх характеристt{к
6.3.1 Определепrе отностlтгельного СКО выходtlого сигвала
6.3.1.I вводяr в инх(екторхспаритель с поltlощью микрцшрица 5 мкл коlгФоJьпого

раФвора Е воспризвод,rг на дlспле€ хроматограмму.
6.3.1.2 Фиксируtог врмя удержив:цЕя в мив (r,) l ruIощадь ппка коптршЕого Е9щс-

сr8а (ý) в едлrпцах указанпьтх в пуfllсв 6.2.2.4.
6.З.l.З Повторлот опер8ции по п.п. 6.З,1-6.3.2 десrь раз.
6.3.1.4 Оrносrrгельвос СКО выходrьц сигналов (вр€мснх удерживаrtUr и шrощадв пr-

ка) вы.псл_пот по фрмулам (1,2):

(l),

S, - i-Toe значеrrие плоцадrt ликsi

ý - срлвее арвфметическое значение площади пrка;

'' 
- число вмереЕd.

л l00,i

где r, - r'-Toe звачеяяс времеви уд€рживаrrия;

i - ср.шее арифмстrческое значение врсмецr удсрживаЕиrl;

'' - 
шсло измсрений.

6.3.1.5 Найдerrяые зЕачевия tie должны прсвышsть предел допускаемьrх зяаqеЕпй отЕо-
сrrгеrьцого СКО выходllьп сипlаlлов:

л l00's

(2),

- по врсмевr удерживания
- по tlлоlцauttt пика

2 уо,,

5%.

6.3.2 Опрелелеппе относитеllьного измен€ния выходвого сигнала за 8 часов вепррыв-
вой рботы хроматоrрафа.

6.3.2.1 Проволят операцllи по п. 6.З,l и опрлеляют срлнис арифметические зпач€Епя
параметтюв выходlого сlrпrала (времеви удерживаяия, плоцаФ{ пЁк8)

КоrФольrое веще-
ство/оаgтвооятель

Огвошенl,tе сигrrа.dш)м
ве менее

режцм ионизацци мсд

ГХБ/rюокгая

600:

Элеrгроввьrй удар

IsQ
3000:l о Exactive Gс
25: DFS

1000: l TsQ 8000
вчо/Dчо
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6.3-2.2 Через 8 часов яепрврзшвой работы хрматорфа повторяют измереЕrя по ц.
6.3.1 п определяют средцие архфмсгические звачеrrrя пвформативных парамsтров
вьD(о.щого схгIlала.

6.З.2.З OшocrtreJrьroe ЕзмеЕевис вьцодного сипrша 4 за 8 часоs непрерЕввой рботы
хрлrаrогрфа опрлсляют по формуле (З):

Ix__x6_=Ц.l00
'х

(з),

где Х - ср€днее зrrачеЕие парамqтра вьцодlого сЕIfrаJта (шrоцз,щ пuка, времсни удсржв.ва-
ния) в с€р9lЕ эксперпrеЕгов;

Х, - cpдree звачеЕие параметра вьD(одlого cшIxaJra (rurоцади пrк4 вр€меЕr удерrG-
BaяrJr) в сериЕ эксперимектов через Е qасов непррьввой работы.

Измсвепtе вьнодвог0 сЕгвала d, пе должно првьшать звачений:
- по ллощilllи пIlков
- по врсмсни уд9рж}lвация

3%:
,7%.

7 ОФОРМJIЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ

7.1 Результаты поверкп хрrrаторафв завосяг в пртокол.
7.2 Лолошггелшые резуJьтаты поверки хрмfiографов офрмляют выJЕsсй свядс-

tEJIbcTBal в соответствЕи с Порядком прведени, поверtсl средств измерений, требованrя к
зцаý/ цоверкя tl содержшию свидЕтельства о пов€рке (r-гв. приказом Миrпрмторга Росспи
N9 lEl5 от 02.07.2015 г.).

7.3 Хрматографы, н9 удовлетворяющuе трбоваяиям пастояших рекомеfiдаtшй, к экс-
плушаIив яе допускаютсr, Хрматографы I'|зымаютс{ пз обращепия. Свидgтеrьство о по-
веркс цзымают и выдают цзаещеЕlе о flеприrcдlости с указаапем причиll в соOтветствпЕ с
Порядком грведеlirfi поверки средств измереfiЕй, требоваЕЕя к зваку поверкв Е содерх{а-
ЕЕю свrtдетелъства о повсрке (1тв. чриказом Минпромторга Росспи Nр l8l5 от 02.07.20l5 г.).

7.4 После ремонта хроматографы подвергают поверке.

IИчальЕик секгора ФГУП "ВНИИМС", к.х.в. Z о,л,рлоябсрг
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Приложение А

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ
ГЕКСАХЛОРБЕНЗОЛА В ИЗООКТАНЕ

l Средства измерений и реактивы
- ГСО 7495-98 состава гексахлорбензола в изооктане;
- весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1-201l, с наибольшим пределом взвешива-

ния 200 г.;
- колбы мерные типа 2-100-2, 2-1000-2, ГОСТ l'770-74;
- пипетки типа 6-2-|,6-2-2, ГОСТ 29227-91;
- изооктан марки Э1 СТП ТУ СОМР 3-042-06.

2 Приготовленпе смесей гексахлорбензола в изооктане
2.1 Приготовление раствора с массовой концентрацией гексахлорбензола 10 мг/дм3
В бюксу, помещённую на чашку аналитических весов, помещtlют 10 мг ГСО 7495-98

состава гексахлорбензола. ПипеткоЙ вместимостью 2 мл добавляют в бюксу 2 мл изооктана,
после чего выливают полrIенную смесь в мерную колбу вместимостью 1000 мл. Повторяют
данную операцию 2-з раза для полного переноса контрольного вещества в колбу. Щоводят
объём смеси в колбе до метки изооктаном.

2.2 Приготовление смеси с массовой концентрацией гексахлорбензола 0,1 мгhмз
Отбирают пипеткой l мл смеси с массовой концентрацией гексахлорбензола.
10 мг/дм3 и переносят ее в мерную колбу u"ести*оЬтью l00 мл. Доводят объём смеси в

колбе до метки изооктаном.
2.3 Приготовление контрольной смеси с массовой концентрацией гексахлорбензола

0,001 мг/дм'
Отбирают с помощью пипетки l мл смеси с массовой концентрацией гексахлорбензола

0,1 мг/дм' и переносят ее в мерную колбу вместимостью 100 мл. .Щоводят объём смеси в кол-
бе до метки изооктаном.

КонтрольнаrI смесь хранению не подлежит.
2.4 Пруготовление контрольной смеси с массовой концентрацией гексахлорбензола

0,0001 мйм3
отбирают с помощью пипетки 1 мл смеси с массовой концентрачией гексахлорбен-

зола 0,1 мг/дм3 и переносят ее в мерную колбу вместимостью 1000 мл. Щоволят объём С".."
в колбе до метки изооктаном.

КонтрольнЕц смесь хранению не подлежит.


