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1ОБЩИЕ ПОЛОЖЕНИЯ
настоящая методика поверки распрострllняется на хроматоцрафы газовые РANNA Gс-

1949 (да.пее - хроматографы), изготавrпrваемьiе фирмой РшЙа (СhЙgzhоч) Instrument Со., Ltd..
(китай), и устанaвливает методы и средства первичпой и период{чесiой поверок при вьпуске и
в процессе эксплуатации.

методика обеспе,п.rвает прослеживаемость Си к Государственному первичному эт:rлону
единиц молярной доли, массовой доли и массовой концеятрации компонентов в гaвовьD( и гчц}о-
кондеIlсатньD( срелах ГЭТ 154-2019 в соответствии с Государственной поверочной схемой
(ГПС) для средств измернпй содерхания компонептов в газовьD( и газоконденсатньD( средzж,
угвержденной Приказом Росстандарта от 31 декабря 2020 г. Ns 2315 (гсо 11056_2018) r./или к
ГосударственнОму первичному эftrлону едцниц массовой (молярной) доли и массовой (моляр-
ной) копцентраuии органических компонентов в жидк!D( и твердьD( веществах и материaшах на
основе жидкоспlой и газовой хромато-масс-спектрометрии с изотопным разбавлением и грzlви-
метрии ГЭТ 208-2019 в соответствиИ с Государственной поверочной схемой для срсдств из]!lе-
рний содержания оргrrнических и элементорганических компонеЕтов в жидких и твердых ве-
ществtD( и материмах, угвержденной Приказом Росстаrдарта от 27 декабря 2019 г. Ns 3390
(гсо 11731_202l) (или иныL{ этtlлонilм, к которым прослеживtlются ГСо состаза чистьн ве-
ществ или растворов, применяемых при поверке) методом статистической обработки вьD(одньrх
сигнllлов, поJ[rrаемьrх из графиков зависимости вьD(одньD( сигналов дIя контрольньD( раство-
ров на основе стalндартньrх образцов cocтaBtl чистьD( веществ, а Ttlloke методом расчета предела
обнаружения.

также настоящаJI методпка поверки предусмативаФ возможность обеспечения просле-
живаемости СИ, эксплуатируемьIх в области государствеЕIrого надзора с применением аттесто-
ванньrх в соответствии с ГоСТ 8,563_2009 методик измерепий, к другим ГПЭ (или первичным
референтным мегодикам) массовой (молярпой) концентации иrш массовой (молярной) лоли
компонентов по соответствующим поверочным cxeм:lIt{ МеТОДом KocBeHHbD( измерений.

В результате поверки должцы бьгь подгверlцдены метологические требЪвания, приве-
денные в Прилохении l.

2 ПЕРЕIIЕНЬ ОПЕРАIЦ,IЙ ПОВЕРКИ
2.1 При проведении поверки вьшолняют операции, }тазанные в таблице l .

Таблица l - Оп по ки
обязательность проведения операции

Наименование операции
Номер
пункта

методики

Перви.пrая поверка
при выпуске из про-

изводства и после ре-
монта

Периодическая
поверка при

эксплуатации

внешний осм 7 Да Да
KoHTporb условий поверки (при подго-
товке к поверке и опробовании средства

нииизм
J Да !а

ование:оп 8.2.1 Да .Ща

8.2.2-8.2.з .Ща Дu')

програN.tмЕого обеспечения
по с из]\ле нии

Проверка
9 Да Дч')

Определение метрологических характе-
ристик и подтверждение соответствшt
средства измерений мец)ологическим

ования\r:

l0

-о еление относительного его l0.1 Да Дч')

- проверка уровня флуrгуационньD(
шуl(ов нулевого сигнаlла;
- определецие предела детектировllпия



обязательность п ведения оп ации

Наименование операции
Номер
п}ъкта

методики

Первичная поверка
при выпуске из про-

изводства и после ре-
монта

Периодическая
поверка при

эксплуатации
квадратического откJIонения (СКо) вьг
ходных сигнаJIов
_ определеЕие оп{осительного измене-
ния вьD(одIIьD( сигнalпов за 8 часов не-
п ывной матооты

10.2 Да Дч')

- определеЕие показателей точности ре-
зультатов измерений, установленных в

на методи изм нии
10.3 Нет Дч'\

одтверждение соответствия СИ мет-
огическим

п
10.4 Да Да

ениео китатов по 1l
п NIна етори измотс}тствии ди вку стано енновл мерений у2

ип нал чиии мна ето и зди нии

2.2 Еслп при проведении какой-либо операции поверки ПОЛ)^{ают оlрицательный резуль-
тат, дмьнейшlто поверку прецр2цalют.

2.3 Поверка проводится дIя всех детекIоров, установлепньж на хроматографе.
2.4 Выполнение поверки в соответствии с пунктом 18 Приложения М 1 к Приказу Мини-

стерства промышленности и торговли РФ от 31,07.2020 г. Ns 2510 (об угверждеЕии порядка
проведениJI поверки средств измерений, требований к знzlку поверки и содержzlнию свидетеJIь-
ства о поверкеD: при периодической поверке лля хроматографов с количеством детеrгоров бо-
лее одного предусмотрена возмохность проведения поверки отдельньIх измерительньD( каналов
(летеrгоров) на основании письменного заявлениJI владельца СИ.

З ТРЕБОВЛНИЯ К УСЛОВLIЯМ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ
3,1 При проведении поверки соблюдают следующие условия:
- температура окруж.lющего воздlха, Ос +(20 + 5)
- относительнilя влажность,7о от 30 до 80
- атмосферное давление, кПа 98,7 + 3,З
3.2 КонтролЬ условий поверки выполняют перед начzrлом опробования. В процессе повер-

ки проверяют собrподение условий.

4 ТРЕБОВАНИЯ К СПЕЦИАЛИСТАМ, ОСУЩЕСТВЛЯЮЩИМ ПОВЕРКУ
4.1 К проведению операций поверки допускaются сотрудники юридического лица или

индивидуаJIьные предприниматели, аккредиТованные в соответствии с Федеральным Законом
РФ от 28.12.2013 г. IЪ 4l2-ФЗ на проведение поверки средств измерений.

4.2 Специалист, осуществJIяющий поверку, должен из)цить настоящую методику поверки,
ознакомиться с экспJryатационной документацией
измерепий.

(да;rее - Эф на поверяемое средство

4 .З ,Щопускаеrся выпоJIнение
обслуживающим средство измерний
осуществ,UIющего поверку.

при поверке техническю( операций персопалом,
иJш сервис-инжеЕерм под контролем специаJIиста,

нд атгестованн},ю порядке.
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5 МЕТРОЛОГИЧЕСКИЕ И ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ К СРЕДСТВАМ ПОВЕРКИ
5.1 При проведении поверки применяют следующие средства, указанные в таблице 2.таблица 2 - С по

по

етрологические и технические требования к
средствап.r поверкп, необходимые для прове-

дения поверки

м Перечень рекомендуемьц средств
поверки

3,8, 10

- температуры в диапазоне от +l5 ОС до
+25 оС, абс. погрешность не более *1 оС

- относитеJIьной влаrrаrости - от 30 % до 80 %,
абс. погрешность не более *3 7о;
- атмосферного давленrrя - от от 80 до

Средства измерений:

10б кПа, абс. п ость не более +3 кПа
Барометр-анероид БАММ- 1

Прибор комбинирован-
пьй Testo 622 Qrcr. Nэ 53505_13)

. J,lЪ 5738_76
Контрольные растворы,
приготовления не более +10% (Приложение
2

отн, погрешность

- раствор метафоса (метилпаратиона) в гекса-

/дм3

н с окмасс еи 0 0 0 мг
"r3

нцентаци
мг1 Фпдетект

ГСо l1056-2018 - Со состава ис-
кусственной яс.rдкой смеси метил-

она в гексане
- раствор гексадекана в гексане (гептане, ок-
тане) с массовой концентрацией 0,10 мг/см3 -
дете
- раствор гексадекана в гексане (гептане, ок-
тане) с массовой концентацией 1,0 мг/см3 -
детекIор ДТП

ГСО состава н-гексадекана, с мас-
совой (молярной) лолей основного
компонента не менее 98 %, ГСо
l1131-202|;
Весы лабораторные по ГОСТ OIML
R 76-1-201l НПВ не более 250 г,
весы ВЛ-224В, фег. Nэ 71442-18)
Колбы мерные 2-50-2, ГОСТ 1770-
74.
Пипеци 6-2-2,6-2-5, ГоСТ 2922'7-
91.
Растворительl) (одип из нижепере-
численньпt):
н-гексан квалификшц,rи (<х.ч.)) для
хроматографии ТУ 26З 1-158-
4449з179-20lз или CAS Ns l l0-54-
3, содержание основного вещества
пе меЕее 99 ,5 

О/о, илп
н-гептан эталонньй по Гост
25828-83 или CAS Nl42_82_5, со-
держание основного вещества не
менее 99,0 7о

или н-октан х.ч. эта.тlонный по ТУ
26з|-1984449з179-2016 или CAS
М l l1-65-9, содержание основного
вещества пе менее 98,5 %

8.3, l0

Микрошприц для хроматографии, или авто-
сам обесп е еп4ер, ечивающи дозировани пробы

з
,t

мм-1 иил в оаз отне 0диап о 0з мм мкJIд

Шприцы Hamilton фег. Nэ б3779-
16)

хроматограI,tме растворитеJIя должны отс)пствовать пики со временем вьrхода близ-
ким к пик гексадекана.

На

Номер
пункта

методики

l
0
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7 ВНЕШНИЙ ОСМОТР СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
7.1 Внешний осмотр
При проведении внепIнего осмота проверяют:
- отсуIствие мехдlических повреждений и дефеrrов, влиJIющих на работоспособность

хроматографа ;

- испрzвность мех:lнизмов управлеЕия;
_ чежость всех надписей;
_ нмичие эксплуатационной докрлентации;
- соответствие фаrгической маркировки хроматографа маркировке, указанной в техниче-

ской документации.
7.2 Хроматограф счЕтают вьцержавшим проверку, ecJm он соответствует всем ,гребовани-

ям, перечисленньшu в п. 7,1 .

8 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ И ОПРОБОВАНИЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
8.1 Перед проведением поверки выполняют следутощие работы.
8.1 .l Проверяют срок годности ГСО по их паспорт,lм.
8.1.2 Приготавливают контроJIьные растворы по методике в Приложении 2 (в соответст-

вии с поверяемьши детекгорами).
8.1.3 ПОдготавливltют поверяемый хроматограф к работе в соответствии с Руководством

по эксплуатацИи. При необхоДимости, техническое обслуживаIIие, вкJIючм ycтzlнoBкy и конди-
ционирование колонок, вьпIолняют до начала проведения поверки.

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

плуатации, проверяют отсутствие сообщений об ошибках и отказах при прохождении процеду-
ры диагностики состояния прибора. Задшот режим хроматографирования (рекомендуемые ре-
жимы привелены в приложении 3). flальнейшие операции вьшоJIяяют после вьIхода хромато-
графа на режим.

8.2.2 IIроверка уровня флуктуационньD( ш}ъ{ов нулевого сигнала

5.2,Щопускается использовать при поверке друг'nе уIвержденные и поверенные средства
измерений, стандартные образцы, реактивы и вспомогательные средства, удовлетворяющиеметрологическим и техническим требованиям, указанным в таблице, и обеспечивающие опре-
делепие метологических харiжтеристик, поверяемьD( СИ с требуемой тоIшостью.

5.3 Все средства измерений, примеIU{емые при поверке, долrюrы быгь поверены в yc1zlgo3-
ленном порядке, стандартные образцы - иметь действующие паспорта.

5.4 При определении показателей точности результатов измерепий, установленньпr в Н!
на методикУ измерений, применяют указанные в Н! средства (эта:rоны, стандартнь]е образцы,
средства измерений, вспомогательные средствц реактивы и материалы).

б ТРЕБОВАНИЯ (УСЛОВИЯ) ПО ОБЕСПЕIIЕНИЮ
БЕЗОПАСНОСТИ IIРОВЕДНИЯ ПОВЕРКИ

6.1 При проведении поверки соблюдают следующие требования безопасности:
- прzвила безопасности при работе с хроматографами и средствllь{и поверки в соответст-

вии с соответств)aющими разделап{и РЭ или инструкциями по применению (вк.lпочая требова-
ния к заземлению);

- правила безопасности, действуюпlие на месте поверки (на территории промышленного
объеюа (при поверке на месте эксплуатации) или в лаборатории);

- пр{lвила техпики безопасности при эксплуатации электроустановок, ГОСт р 12.1.019-
2009; правила пожарной безопасности, гост 12.1.004-91; <Правила промычшенной безопасно-
сти прИ испоJIьзованиИ оборудования, работаощегО под избьпо.пrьп,t давлением>, угвержден-
Еые прикiвом Федераьной сlryжбы по эколомческому, технологическому и атомному надзору
от l5.02.2020 г,
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_ После вьтхода хроматографа на режим записывают хроматоцрамму без ввода прбы. По
графику хроматогрalммы определяют уровень флукгуачионных шуlrlов, Д*, как аI\rплитуду по-
вторяюIщrхся колебанtтй нулевого сигнzlла с поJIупериодом (длительностью импульса), не пре-
вышающим l0 с, А (ПИ!, ПФф или В (ДТП).

8.2.3 Определение предела детектирв.lния
_ 8.2.3.1 Вводят в хроматограф пробу контрольного раgтвор4 соответствующего детекIору

(таблица 2) с фиксированным заданным объемом от 1 до 3 ммЗ (мкл) вру.filую шприцом или с
помощью iвтосzlмплера не менее 5 раз. Опрделяют средпее значеЕие Irлощади rпrка .ý . ,Щопус-
кается совмещать операцию с определением мЕтрологических хар:жтеристик.

Рассчитывают предел детектирования Сmiп по формуле (1) для ПИД и ПОД и по формуле(2)дпДТП.

C,"' _2л,.Gk (l)

где Gt - масса контроJIьною компонента, г, определяемая по формуле G* = К.С.ч;
С - массовая концентрация вещества в контрольном растворе, г/смЗ;
v - объем дозированиJI. см'(1 мкл соответствует l0-J cMj);
к - коэффиrцлент, rштыв.ющий содержание (массовую доrпо) углерола в гексадекане

(ПИф, фосфора иJIи серы в метил-паратионе (ПФ.Щ).

,ý - срдrее арифметическое значение площади пик4 А.с;

2^ G

s

с (2)S,V-

где G - масса контрольпою компонента" г опредеJUIемая по формуле G1 = g.u,
С - массовая концентация вещества в контрльном_ раствор, г/см3;
v - объем дозирваяия. см' ( l MKJI соответствует l0-' см');
ý - средrее арифлrетическое значение площади пикц В,с;
И., - расход газа-носителя, см3/с.
8.2.4 РезультаТы опробованиЯ считают поло)шtтельными, есJIи все операции опробования

заtsершены успешпо, сообщения об оIш,rбках отсутствуют, урвень цц/ма и предел детектирова-
ния соотвстств},ют требованиям, приведенtlым в Приложепии 1.

9 ПРОВЕРКА ПРОГРАММНОГО ОБЕСПЕЧЕНИЯ (ПО) СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
9.1 ПРОверкУ идентификационньD( дzlнньIх вьшолняют, проверяJl соответствие версии ПО

версии, щазанной в описании типа (таблича 3). .Щля этого открывalют вкJIадку Help - About
ChemLab.
Таблица 3 - Иденти онные данные п ного обеспечения

10 ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИЧЕСКИХ ХАРАКТЕРИСТИК И ПОДТВЕРЖДЕНИЕ
СООТВЕТСТВИЯ СРЕДСТВЛ ИЗМЕРЕНИЙ МЕТРОЛОГИЧЕСКИМ ТРЕБОВАНИЯМ

l0.1 определение относительного среднего квадратического откJIоЕения (СКо) вьrхолных
сигналов

10.1.1 Вводят в хроматограф пробу контрольного раствор4 соответствующего детектору
(таблица 2) с фиксированным задапным объемом от l до 3 MMj (мкл; вручную шприцом или с

Иденти фикациqнные данные (признаки) Значение
Идентификационное наименование ПО Раппа Chemlab Ckomatography

Software
Но онныи номев ии Ilденти по , не ниже 2.0.6.1
Щифровой идентификатор ПО
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помощью автоql},lплера не менее 5 раз. Обрабатьrвают хроматогра}lмы, зttписывают значения
времени Удерживания ti и площади si Пика Для Каждой i-той хроматогрiлммы.

10.1.2 ЗначениЯ относrтельногО СКО вьп<одrыХ сигналов о1 (врмепи удерживания) и о,
(площадИ пика) рассчитЬвают по формулам (3) и (4) для пяти последовательно полученных ре-
зультатов определения после искrпочения выбросов (по гост исо 5725-2-2002).

100 Itr, -r)'
о!

(з)

(4)

п-1

|{s, -ý)'l00
о,. =:"s l=l

п-1

где i,l, - среднее арифметическое и !тое измер€нное значение времеЕи удерживания, с
(мин);

ý,s, - срлнее арифмегическое и i-Toe измеренное значение площадr пика соответствен-
но, В,с или А.с;

п - число rtзмерений после искJIючения выбросов, п не менее 5.
l0.2 определение отпосительного изменениJI вьD(одньD( сигнalлов (врмя удерживания и

площадь пика) за 8 часов непрерьвной работы хроматографа.
Через 8 часов непрерывной работы хроматографа повторлот операции по п.п. 10.1 и рас-

считывают относительное изменеЕие вьD(одньж сипlalлов (время удерживания и площадь пика)
по формулам (5) и (6), cooTBficTBeHHo.

00 i)
(5)

бs
S

(6)

где i,l-, - среднее арифметическое значение времени удерживtlния при определении Ско и
через 8 часов непрерывной работы хроматограф4 соответственно, с (мин);

,S,,S, - срелнее арифметическое значепие площади пика при определении СКО и через 8

часов непрерывной работы хроматографц соответствепно, В.с или А.с;
10.3 Определение показателей тоIIности результатов измерний, установленньD( в Н! на

методику измерений
При проведении периодической поверки хроматограф4 экспJryатируемого по НД на мето-

дики измерений, аттестованным в устаЕовленном порядке и соответствующих требованиям
гост 8.563-2009, проверяот показатели точности в соответствии с процедФаI\{и и порматива-
ми KoH]poJUI, реглalJ\,rентированными в НД на метод{ку измерпий.

l0.4 Полгвержление соответствия средства измерений меrрологическим цlебованиям
10.4.1 Результаты проверки метрологических характеристик считalют положительными,

если СКО и относIlтельное изменение выходньIх сиIнiL'tов хроматографа не превышают норми-
poBaHнbrx значений, приведенных в Приложении l. Показатеrпr точности при определении мет-
рологических характеристик по Нд на методику измерений (п. l0.3) должны соответствовать
нормированным при !"гверждении НД на мgгодику измерений.

10.4.2 Результаты поверки считают положительными, есJIи все операции поверки выпол-
нены с положительным результатом. При поrгучении отрицательного результата на каком-либо
этапе поверки, поверку прекрацают, прибор считilют не прошедпим поверку.

l (|,

t
100.(s, -s)

6,

a
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11 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУJЬТАТОВ ПОВЕРКИ
1 1 .l Результаты поверки з:lносят в протокол произвольной формы.
l1.2 ПоложительЕые резуJIьтаты поверки вЕосят в Федера.тlьньпi информациопньrй фонл

по обеспечению едлнства измереЕиЙ (по запросу владеJIьца вьцilют свидетеJьство о поверке) в
соответствии с Порядком проведеЕия поверки средств измерений, тебований к знаку поверки
и содержанию свидетеJlьства о поверке (утв. приказом Минпромторга Россиц от 31,07.2020 г.
Nо 25l0).

11.3 Нанесение зЕaка поверки на средство измеренпй не предусмотено. Знм поверки на-
носится на свидетельство (при его оформленIfl,r)

11.4 ОтрицательЕые результаты поверки с указанием прЕIlип пепригодности вносят в Фе-
деральный информациояньй фонл по обеспеченпю единства измерений (по запросу ыIадельца
вьцают извещение о неприюдности) в соответствии с Поряд(ом прведения поверки средств
измерений, требований к знаку поверки и содержанию свидетельства о поверке (угв. Приказом
Минпромторга России от З1 .07 .2020 г. ЛЪ 2510).

Начальник отдела
ФГБУ (ВниИМС)

Старший научный сотрудник
ФГБУ КВНИИМС>

4..//"-- С.В. BrTxpoBa

Е.Г. оленина
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Приложение l
(обязательное)

ТРЕБОВАНИЯ К МЕТРОЛОГИIIЕСКИМ ХАРЖТЕРИСТИКЛМ
СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ

Таблица 1-1 - М логические г.вовых PANNA Gс-l949
наимепование ха Значение
уровень фrryкryачионньD( шр!ов нулевого сигIIма' не
более:

_дтп, в
_ пид, А
-пФ ,в

1,0.104
1,0.10-1з

1,0.10-'2
предел дgгекпrромния, не более:

- .ЩТП, г/см3 по гексадекану
- ПИД, г/с по углероду
- ПФ.Щ, г/с по сере
-пФ г/с по

l,8.10-9
1,1 ,10-|2

4.10-1з

9.10-14
относительное СКО вьп<одrого сигнilла (при автома-
тическом доз ом вводе , 

О/о, не более:
по времени удерживаIrия

-дтп
- пид
_пФ

0,5 / |,2
0,1 / 0,8
0,1 / 0,8

по площад,I пика
-дтп
-пид
-пФ

3/6
2lз
зl4

Относительное изменение выходного сигна;lа за 8 ч
не ои %о, не более:
по времени удерживzlния

-дтп
- пид
-пФ

+2
+2
+'

по площади пика
-дтп
- пид
-пФ

+5
+4
+5
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Приложение 2
(рекомендуемое)

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬЦЫХ РАСТВОРОВ

1 СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ, ПОСУДА, РЕАКТИВЫ
Г СО 7289-96 состава н-гексадекана.
Весы лабораторные по ГоСТ OIML R 7б-1_2011 с НПВ не более 250 г.
Колбы мерные 2-50-2, ГОСТ 1770-74.
ПипЕтки 6-2-2, 6-2-5, Г осТ 29227 -9|,
Растворитель:
- н-гексан квапификащ.rи (fi.ч.> дш хроматографии ry 2б31-158_4 449з|79-2о|з иrш CAS Ns

1 l0-54-3, содерж:tние основного вещества не менее 99,5 О/о, или
- н-гепт.lн эталонньй по ГоСТ 25828-83 или CAS Ns142-82-5, содержание основного вещества

не менее 99,0 Уо плп
- н-окг.lН х.ч. этыrонньй по ТУ 263 1 - 1 98 4449з179-20|6 или cAS Ns ll1-65-9, содержание ос-
новного вещества не менее 98,5 %.

2, приготоВлЕниЕ контроJъНых рАствоРОВ н-ГЕКСА!ЕкАнА
2.1_._ Приготовление контрольного раствора с массовой концентраrшей н-гексадекана
l000 мг/дм'
В бюкс, помещённьй на чаrrку аЕалитических весов, вносят 50 мг н-гексадекана. Пипеткой
вместимостью 2 смЗ добавляют в бюкс 2 a^n'р""r"орЙ"ля (гексана,_гептана или нонана). Пере-
ливzlют пол}ценный раствор в мерную колбу вместимостью 50 см3, Повторяют операцию 2-3
раза для полного перепоса коптрольпого вещества в колбу. .щоводят объём раствора в колбе до
метки растворителем.
Раствор н-гексадекана с массовой концентрацией 1000 мг/дrл3 испоJьз},ют дJIя поверки хрома-
тографов с детекгором по теплопроводItости (!ТП).
коптро.lьный раствор может хрllниться в герметично закрытом сосуде не более
30 дней.
2.2_ Приготовление контроJIьного раствора с массовой концентрацией н-гексадекана
l00 мг/дм'
Обир_ают с помощью пипетки 5 смЗ раствора с массовой кояцентрацией н-гексадекана 1000
мг/дмз и переносят его в мерную колбу вмесiимостью 50 см]. Доводдт объём раствора в колбе
до метки тел{ же растворителем.
раствор н-гексадекана с массовой концентрацией l00 мг/дr.r3 используют для поверки хромато_
графов с детекгорами ПИ,Щ.
Контрольный Раствор может храЕиться в герметично закрытом сосуде не более 30 дней.
2.|.З Мя испьпаний хроматографов с детектором ПФ.Щ испоrъзуют ГСо l 1056-2018 состава
метафоса (метилпаратиона) с массовой концентрацией метафоса 10 мг/дм3 либо готовят анало-
гичный раствор разбавлением }хазzlнного стапдартного образца с большей концентрацией.
контрольный раствор может хрzшиться в герметично закрьпом сосуде не более
l0 дней.



Таблица 3-1 - Режим мато а ипо

Расход газов
детектора

насадоtпlая колонка - от 15 до 40 /мин;

1l

Приложение 3
(рекомепдуемое)

не менее 200 оС

режим может
отличаться, при
автоматическом

дозировании
возможно ис-
пользование

изотермического
а

в соответствии с

рекомеЕдациями
при первичной
настройке хро-

матографа

Параметр пид дтп пФд Примечание
Колонка Хроматографическlul насадочная колонка длиной от 1 до 1,5

м, заполненн{ц сорбентом хроматон N-AW иrпл N-AW
DMCS, фракчия от 0,25 до 0,3 мм, с жидкой фазой 5 % SE-
30; или капи.тшярнarя колонка с непо,щижной фазой типа ме-
тилсиJIикон или 57о фенил l95Vо диметилсItликон, обеспечи-
вающau{ проведение хрматографпческого аЕаJшза коктрль-
ных растворов

,Щопускается
применение дру_

гих колонок,
обеспечиваю-
щих необходи-
мое разделение

Объем пробы
KoHтpoJIьHo-
го раствора

от l до 3 мкл (фиксироваппый объем) ,Щозирование в
автоматическом

(при ншlичии
автосамплера)
ИЛи р)rчном ре_

жиме
Режим дози-

рования
С инжектором
Split/Splitless (с
делениейбез

деления потока)
Темпераryра
инжектора

250 ос 250 "с 250 ос

Режим тер-
мостата ко-

лонок

программируе_
мьй: наччшьная
температура: Ее
менее 40 ОС; ко-
нечнarя температу_

ра: не менее l50
ос

программируе-
мый: начальнм
температура: не
менее 100 ОС; ко-
нечнм температу-

не менее 170ра:ос

програJ\{мируе-
мьй: начальнaц
температура: не
менее 40 ОС; ко-
нечнм температу-

ра: не менее 170
ос

Температура
детектора

250 ос 250 ос 200 ос не менее 200оС

Hz - 30 см]/мин.
возд).х _

400 смЗ/мин;
Не - 25 см3/мин

(для газа-носителя

- геrия)

газ сравнения Не -
25 см3/мин

Р: Hz - 75 см'/мин,
возд}D< -

75 см3'/мин;
Не - 20 смз/мин

(для газа-носителя

- гелия)
S: Hz - 40 см3/мин,

воздух -
50 см]/мин;

Не - 20 смз/мин
(д;lя газа-носителя

- гслия)
газ-носитель :lзот или гелии гелIiIt азот или гелий

режим может
отличаться в за_

висимости от
типа и парамет-

ров колонки

расход газа-
носитеJUl к.шилJIярная колонка - от 0,8 до 3 см]/мин

Splitless
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примечание - Режrм хроматографирования подбирают так, чтобы беспе.п,rть поJп{ое разделе-ние пиков контрольного компонента и растворитеJu и чтобы время вьD(ода целевого пика не
превышало 10 -l5 миrrут.


