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настоящая методика поверки распространяется на хромато-масс-спектроме,гры газовые
597]В GC/MSD (далее - хромато-масс-спектрометры) и устанавливает методы и средства их
первичной поверки (до ввола в эксплуатацию или после ремонта) и периодической поверки в

процессе эксплуатации. Интервал между tIоверками 1 год.

1. Операuши поверкrl

1.1 При проведении поверки должI{ы выполняться операции, указанIIые в табл.l .

Габлица 1

2. Срелс,гва поверки

2.1, При проведении поверки используIотся сJIедующие срелства измерений,
вспомогательное оборулование, вещества:

Срелства измерений:
весы лабораторные высокой точ}lости по ГОСТ 53228 с il{аксимальной rlагрузкой
20 или 200 г;

микрошприцы кГазохром -101 >, объемом 1.10-j см3, ТУ 25.05-2152-75l:
микрошприцы МШ-l0М, объемом 10.10-3 см], ТУ 2.833.106l;
колбы мерные типа 2-50-2.2-|00-2.2-250-2^2-500-2.2-1000-2 (ГОСТ 1770-74),

пипетки типа 6-2-| , 6-2-2 6-2-5 (ГОСТ 2.9227 9|);

Стандартные образuы для приготовления поверочных растворов:

- стандартный образец состава гексахлорбензола ГСО 9106-2008.

Растворители:
изооктан эталонный по ГоСТ l433-83.

2.2. При проведении поверки допускается использова],ь другие аналогичI{ые ГСО.
вспомогательные средства поверки и средства измерений с N,{етрологическими характеристиками
не хух(е вышеприведенных, допущенные к приме}IениIо в РФ в установленном порядке.

3. ТребованлIя к lсвалlrфикации поверителей

3.1. К проведению поверки допускаются jIица. иNIеIоIцие техническое образование.
изr{ившие Руководство по эксплуатациIл хроN{ато-масс-спеI(троN,Iетра (да,,rее 

- 
РЭ) и методику

поверки. !ля снятия данных при поверке l1оlIускае,l,ся \,Ililс,l,ие операторов. обслух<иваIоIцих
хромато-масс-спектрометр (пол контролем llоверителя).

' допускается применение шприцов других производителей с аналогичными
параметрами,

N
лl
п

Наименование операчий
Номер
пункта

методики

обязательность
проведения

до ввода в
эксплуатацию

и после ремонта
в эксплуатации

Подготовка к поверке 5 да да
2. внешний осмотр и опробование 6.1 да да
J. пповепка соответствия По 6,2 да да

4.
Опрелеление метрологических
характеристик.

6.3 да да



4. Условлlrl пot}epKIl

При проведении поверки должны быть соблtодены следующие условия:
4.1. Температура окружающего воздуха от пJIIос l8 до плrос 25'С.
4.2. ОтносительнаJI вла}кность окружающего воздуха (при 25"С) не более 80%,

4.3. Атмосферное давление от 84 до l06 кПа.
4.4. Напряжение питания 22О*22-зз В.
4.5. Частота переменного тока 50 +1 Гц.

5. Подготовка к повсрке

5.1. Перед проведением поверки должtIы быть выпо.IIнены следуIощие подготовительные

работы:
- приготовлены поверочные растворы согласно указаниям п. 6.3.1.З и 6,З.2.1

настоящей методики;
- проведена проверка герметичности газовых линий xpoмaTo-Macc-clleкTpoмeTpa

согласно Рэ.

6. ПровелеItце IIoBepKrr

6.1. Внешний осмотр и опробование
6.1.1. При проведении внешнего осмотра дол)tIло быть установлено:

- отсутствиемеханическихповрежденийкорпуса;
- целостностьпоказывающихприборов;
- четкость маркировки.

6.1.2. Опробование (самотестирование гrрибора) проводится в автоматическом режиме
после включения питания. В случае успешного прохождеltия тестирования на дисплее
появляется стартовое окно программы управления прибором.

6.2. Подтверждение соответствия програNlNIного обеспечения

6.2.1. Определение номера версии програмN{ttого обеспечения.

6.2.1.1. Опрелеление осуществляется следуIощим образом:
- в главном окне программы в строке коIианд цIелкнуть мышыо lla команде KHelp>
(Помощь). В открывшемся окне [(елкIIу,Iь мышью по строке KAbout> (О программе), в

результате чего откроется окно, в котором приведены идентификационное название ПО и

номер версии. Копия экрана приведена на рисунке l и рисунке 2,
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Рис,l. Окно с илентификационными дапIIы]\tи программы МаssНuпtеr GC/MS
Acqusition.
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Рис. 2. Окно с идентификацион}Iыми данныNlи llрограммы Openlab CDS.

6,2,|.2. Хромато-масс-спек,громе,гр считае,гся вылерх(авшиN,1 lloBepкy llo п.6.2.1. ес.lIи

номер версии ПО не ниже В.07.00 для MassHunter GC/MS Acqusition и не ниже 2.0 для
Openlab CDS.

6.3. Опрелеление метрологических характеристик
6.3. l. Определение чувствительности (отношения сигrrал/шум).
6.3, 1. 1. Опрелеление выполняется llри следуIоlцI-{х условиях:

- хромато-масс-спектроме,грическая колоIIка - I-{P-5I\4S (5% фенилме,ги.1,Iсиликон. ЗOмiO,25
мм/0,25 мкм);

- вид ионизации - электронный улар;
- ввод пробы осуществляется в режиме <без деления потока)),
-расход газа-носителя (гелия) - 1,2 мл/млtн в ре)I(име постоянного потока;
- метод ввода пробы - пульсируlощий (созлание повышеtIного давления в исtIарителе,

относительно давления в колонке, при объемноirл потоке в Ko.]IoHKe 1.2 мл/мин);
- давление в испарителе - l ]5,76 Klla (25 psi);
- температура испарителя - 300 "С;
- температура интерфейса МСД - 250 ОС;

- температура источника ионов - 230 ОС;

- температура квадруполя МСЩ - 150 oCl

_ре}ким программирования температуры термостаl,а колоIrок: 45 ОС - 2,25 миIl, конечная
температура 300 ОС - 0 мин; скорость нагрева 40 ОС/мин.

- рех(им стандартного сканирования масс от 50 до 350 а.е.м.
- задержка хроматограммы -- 5 шrинут,
-автоматический выбор области шуN{а]

-область шума - 0,5 млlгlу,г;

- вид шума - RMS;
_ сигнал - высота пика.

6.З.|.2. Определение отI{ошения сигнал/шупt проводится после прогрева прибора и

проведения автоматической нас,гройки МСД
6.3,1.3. Для определения oTI{otI_teliIiя сигнал/шум используется контро.llьный раствор

гексахлорбензол/изооктан с концентраtlией гексахлорбеltзола l0 мкг/л (10 пг/мм3). Метолика



приготовления контрольного раствора приведена в приложении А к настоящей программе
испытаний.

6,З,1.4. Объем вводимой пробы - 1 мм].
6.3.1.5, Ввести пробу в инжектор микрошприLIом (лопl,скается испоjlьзовать автосамп.гtер) и

с помощью программного обеспечения оllредеJIи,гь отноulеtIие сигlла.t/шум по иону по mlz28З,8.
Результат определения булет выведен в суммарном рапор,ге результатов. Порялок действий гrри

определении указан в приложении А к настоящей методике.
6.3,1.6. .Щействия, указанные в п, 6.3.1.5 выполнить еще 4 раза.
6.З.1.7. За значение отношения сигнzut/шум принимают наименьшее значение из ряда

значений, полученных при выполнении п,6.3.1.5 и п,6,З,1.6.
6.3.1.8. Результаты поверки по п,6.3.1 считаIотся положительными, если отношение

сигнал/шум, определенное в п.6.3.1.7, не менее значенир]. указанных втаблице 2.

Таблица 2

6.3.2 Определение относительного СКО выходного сигнала

6,З.2,|. Опрелеление СКО проводят по коI{трольному раствору гексахлорбензол/изооктаII с
массовой концентрацией гексахлорбензола l00 мкг/л (100 пг/мм]1. Метолика приготовJlения
контрольного раствора приведена в приложении Б к настоящей плетодике поверки.

6.З,Z,2. Условия, при которых проводятся определения, указаны в п.6.3.1.1,
6.З.2.З. Объем вводимой пробы - l мм3.
6.З.2.4. Последовательно ввести пробу в инжектор микрошприцом (допускается

использовать автосамплер), зафиксировать время удерживания и площадь lIика
гексахлорбензола. Повторяtот операциIо несколько раз до получеIIия пяти достоверl{ых
измерений, При этом недостоверные результаты измерений, которые можно оценить как
выбросы (см. ГОСТ Р ИСО 5725-|-2002. п.3.2l и ГОСТ Р 8.736-20ll), о,гбраковываIотся и не

учитываются в расчетах. В случае обнаружения выбросов проводят необходимое
дополнительное число измерений. Порялок действий при определенLIи указан в прило}кении А к

настоящей методике.
6.З.2,5, С помощью программного обеспечения определить относительное СКО

выходного сигнала по площади пика и времени удерживания.
6.3.2.6, Возможно провести расчет СКО вручнуIо по формуле:

_
\'1пl лr \]

. l00 \?,"" 
l\kl 

0/ (l)
'"- N \ ,-l ''"

где: УУ- среднее арифметическое резулы,атов п- измерений;
Nt - k-e значение результата измерений;

n - число измерений.

ffанные для ручного расчета беру,r,ся из суN{N,IарIIого рапорта рсзу.jIьтатоI] изN{ерений.

модель прибора: отношение сигнал/ шум
-модель 5977В GC/MSD с турбомолекулярным насосом и
высокоэфективным ионным источником
-модель 5917В GC/MSD с турбомолекулярным насосом и
ионным источником с экстракционной линзой
-модель 5977В GC/MSD с турбомолекулярным насосо]\4 или
с диффузионным насосом и стандартным ионным
источником

600:1

300: l

l 00:1



6.З.2.7, Результаты поверки по п.6.З.2 считают положителыIыми, если значение
относительного СКО выходного сигнала не преl]ышает 8.0 %о по площади пика и 3,0 0/о по
времени удерживания.

7. Офорпrление результа"I,ов llоl}ерки

7.1, По результатам поверки оформляется llротокол, рекомендуемая форма которого
указана в Приложении В,

7.2. Хромато-масс-спектрометры, удовлетворяюшLIе требованиям настоящей методики
поверки, признаются годными.

7.З. При положительных результатах поверки о(lорiltляется свидетельство о поверке

установленной формы.
7.4. Хромато-масс-спектрометры, не удовлетворлощие 

,гребованиям настоящей методики,
к дальнейшей эксплуатации не допускаются и на них выдается извещение о непригодности.



Приложение А

Порялок действий по получениIо отчета с использоl]анием программы
MassHunter /QuaIitative Analysers :

- Open Data Files (загружаем требуемые сигналы).
- Calculate signal-to-Noise-Hiht-AutoRMS- Automatic noise геgiоп detection- Noice region Ьоuпdаrу
(start time 0 min, end time l0 мин, noise rеgiоп width 0,0 min) - (рассчитываем отношение
сигнал/шум)
- Configuration-Chromatogram Display Option-Peak labels Retention Time/Area (выводим данные о
времени удерживания и площади на экран)
- вносим данные в сводный отчет Excel:

RT Area Heigth

7,656 ]-86б66,].1 !7941,з,28

7,649 194948,10 ].76488,50

7,649 1914].0,43 170зз6,48
7,649 1950з8,88 169851,99

7,649 ].94015,03 170в94,15

Average

SD

RSD

7,65

0,00

0,04

19241,5,71

з5з2,72

1,84

17зз96,88

4299,7 4

2,48



Приложение Б

Методика приготовления контрольных растворов

1. Средства измерений, материалы и реактиI]ы

1.1. Стандартный образец состава гексахлорбензола ГСо 9106-2008.
1 .2. Изооктан эталонный по ГоСТ 1433-83.
1.3. Весы аналитические, специаJтIьного класса точности, с llределом взвешивания от 20 до

210 г, погрешность взвешивания * 0,0005 г.
1.4. Колбы мерные вместимостью 100 и l000 сплЗ с притертой пробкой 2-ого класса точности

по ГоСТ |770-74.
1,5. Пипетки вместимостыо 1,0 и l0,0 см3 2-го класса точности по ГоСТ 29228-91. ГоСТ

29169-91.

2, Процедура приготовления контролыIых растворов
2.1. Приготовление раствора 10 мг/л ( раствор кА>)
2. 1. l Раствор готовят объемно-весовым способом.
2,1.2, На аналитических весах взвешивают 10 мг гексахлорбензола,
2.1.3 Навеску переносят в колбу вместителы{остью l000 rrл (2 кл., ГОСТ |770) заполненнуIо

приблизительно на 700 мл изооктаном,
2.1.4. ffоводят обьем смеси в колбе до N{е,гl(и l000 rил изооктаном.
2.1.5. Полученный раствор "А" имеет Maccoвylo концентрацию контрольного вещества l0
мг/л.
2,1.6. Раствор кА> с массовой концентрацией l0 мг/л гексахлорбензола используется для
приготовления контрольных pacTBopoв l 0 мкг/л ( 10 пг/мпr') и l 00 мкг/л методом
ПОСЛеДОВаТеЛЬного объемного разбавления изооктаном ( при необходимости в лва этапа).
2.\,6.. Количество растворителя, необходимое для получения pacTl]opa требуемой
концентрации, вычисляIот используя следуlощую форшrулу:

V
С ,.:С ., о'

llolV (Б.l )

где Сri -действительное значение концентрации компоIIента в растворе, используемом в
качестве исходного для разбавления мг/дп,t3.

Ио, -объем раствора, используеN,Iом в качестве исходного для разбавления.
V* -общий объем приготовленного раствора (l 000 см]).

Сl- расчетная (требуемая) концентрация компонента в контрольно]\{ растворе.



Приложение В
проl,окоJI

Хромато-масс-спектрtlпrер 5977I} GC/MSD
злв.л}

Приllадлежит инн

Поверка проведена по :

Методике поверки

мви

средсruа поверки

Условия поверки
Температура окружающего воздуха, ОС

Относительная влажность окрyжаIощего воздуха
Атмосферное давление, кПа

Внешний осмотр,

Опробование

Проверка соответствия ПО

Определеll lre oTttoцIcIlllrl clt гllа"r/rlIум

оп ределенIrе отrIосrl]-ель rl ого СКо в ыходIIого си гll ала (S.)

ЛЪ измерения
Результат определеIIIrя п рсдсла

отIIошIеIIия сигllал/шупt
Щопускаепrое зttачеIr ше отIIошения

сшгllал/шlум! Ite Melree
l
2.

3.

4.

5.

J\b измерешия Время улерживаllия (t) Площадь пика (S)



Результаты paclleтa отItосителt,lrого СКО выхолrloг0 сttгItала (по плоlllади пшка)

{опускаемое значеIIше (S.), О/о, lle более Результа,г оIlределеtIия зIIаlIеtIия (S.), 7u

РезультатЫ расчета относителЬllого СКО выходll0го сигIrала (по врепtеllи улерживания)

Щопускаемое значеIlие (SJ, Yо, пе более Результат оItределеIIпя зIlаченшя (Sr), %

l0


