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1ОБЩИЕ ПОЛОЖЕНИЯ
Настоящая методика распростаняется на хроматографы газовые Angelia GC system

(далее - хроматографы) и устанlвливает методику их первичяой и периодической поверrо.
Прослеживаемость поверяемого СИ обеспешrвается:
- к единице массовой доли, воспроизводимой государствеЕным первичным эталоном

ГЭТ 208-2024 в соответствии с государственной поверочной схемой для средств измерений
содержalния оргzlнических и элементоргzlпических компонентов в жищrх и твердьж
веществах и материалах, угвержденной Приказом Росстандарта от 10.06.202l г. М 988, с
применением в качестве этlшонов единиц велишлн ГСО;

- к единице массы (кг), воспроизводимой государственЕым первичным этмоном
ГЭТ 3-2020 в соответствии с государственной поверочной схемой для средств измерений
массы, утверщденной Приказом Росстандарта от 04.0'1.2022 г. N 1б22, с применением в ка-

честве эталонов единиц велищлн Гсо.
При опрделении метрологических хар,lктеристик поверяемого средства измерний ис-

пользуется метод KocBeHHbD( измерений.

2 ПЕРЕЧЕНЬ ОПЕРАЦИЙ ПОВЕРКИ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
2.1 При проведении поверки вьшолняют операции, приведеЕные в таблице 1.

Таблица 1 - оп ипо ки
обязательность выпоJIне-
ния операций поверки при

Номер разлела
(пlъкга) мето-
дики поверки,
в соответствии
с которым вы-
поJшяется опе-

рация поверки

периодической
поверки

Наименование операции поверки

,7
Да!а

8Да,Щаства изм2. Подготовка к по с

9!а,Ща

3. Проверка прогрtl},tмного обеспечения сред-
ства измерений

1 0

l 0 1Да.Ща

4. Опробование средства измерений:
- определение уровня флукryационньD(

ов левого сигнirла;
l0.2!аДа

10.3[а,Ща

- определение отношения
масс-селекгивного детекгора.

сигна.п/шрл

11

1 1.1

Ща

!а

.Ща

Ща

5. Определение метрологических характери-
стик и подтверждение соответствия средства
измерний мgцологическим требованиям:

- определение относительного среднего
квадратического откJIонения (СКО) вьо<олно-

го сигнала

1|.2Да.Ща

- определение относительного изменения
вьжодпого сигнала за 8 часов непрерывной

ах
|2Да.Щаб. Оформление результатов поверки

первичной
поверки

l . Внешний осмотр

- определение предела дgгекtирования;

работы
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2.2 Ectпl при проведении той или иной операции поверки поJIучен отрицателькьй р-
зуJIьтат, дalльнейшее выполнение поверки прекращzlют.

2.3 Поверка по отдельному измеритеJIьному капаlry (дегекгору) в соответствии с по-
рядком проведения поверки средств измерений, угверll<денным прикilзом Министерства
прмышленности и торгоыш РФ от 31,07.2020 г. Ns 25l0 <Об угвержлении порядка проведе-
ния поверки средств измерений, Iребований к зн:ку поверки и содержанию свидетеJIьства о
поверкеD, проводится на основzшии Iшсьмецного заявJIения владельца средства измерений
иJIи JIиц4 предостiвившего его на поверку.

Информация об объёме проведенной поверки передается в Федеральньпi информаIш-
онньй фонд по обеспечению единствir измерений (ФИФОЕИ),

3 ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ
3.1 При проведении поверки собJIюдilют следуюпце условия:

- температура окружtlющего возд}хц Ос

- отIlосительнм вл:Dкпость воздуха (без копденсации), ОЙ, не более
- атмосферное давление, кПа

от +l5 до +30

до 80
от 84,0 до 10б,7

4 ТРЕБОВАНИЯ К СПЕЦИАJIИСТАМ, ОСУЩЕСТВЛЯЮЩИМ ПОВЕРКУ
К проведению поверки доrryскalются поверитеJIи средств пзмерений в соответствии с

областью alккредитацш,I оргilпизации, ilккредитов:tнной в национа;rьной системе alккредита-

ции на проведение поверки средств измерений согласно законодатеJьству Российской Феде-

раuии об аккредитации, прошедllие инсlрусгаж по технике безопасности и ознакомлеЕные С

ЭкСплуатаЦИОННЫМИ ДОКР{еНТаI}rИ.

.Щля поrryчения экспериментальньD( дzlнньD( допускается уIастие сервис-инженера иJIи

оператора, обслуживающего хроматограф (под контролем поверителя).

5 МЕТРОЛОГШШСКИЕ И ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ К СРЕДСТВАМ ПО-
вЕрки

5.1 При проведении поверки применяют средства приведенные в таблице 2.

Таблица 2 - ства по ки
Перечень рекомендуемьrх

средств поверки
Операчии поверки,

требующие примене-
ния средств поверки

Метрологические и технические те-
бовлrия к средствzlм поверки, необхо-

димые для проведения поверки
Прибор комбrнирванпьй
TESTO мод.608-н1,
рег, Nч 53505-13

Барометр-апероил
метеорологический БАММ- 1,

рег. Nе 5738-7б

Средства измерений температуры
окружающей среды в диапазоне изме-

рений от 0 'С до 50 ОС с абсо.lпотной

погрешностью не более +0,5 ОС.

Средства измерений отпосительной
влажности воздуха в диапазоне от
l5 % до 90 % с абсо.lпотной погрешно-
стью не более *3 7о,

Средства измерений атмосферного
давления в диапазоне измерний от
84,0 до 106,7 кПа с абсолютной по-
грешrrостью не более *3 кПа.

J 1, 8, l1

Секуlцомер мехаrrичесrс,rй
СОСпр-2б-2-010,
рег. Jф l l5l9-1 l

Средства измерений времени в диапа-
зоне измерений от 0 до 60 мин с абсо-

ностью не более +5 с.лютной погреш

10.1, l0.2
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Операчии поверки,
требlтощие примеItе-
ния средств поверки

Мегрологические и техяшIеские тре-
бования к средствaм поверки, необхо-

димые дIя проведения поверки

Перчень ркомендуемьD(
средств поверки

Стандартные образчы, средства измерений, мерная посуда, вспомогательные средства' рe:ж-
тивы и материалы для приготовления коFгроJIьньD( растворо в и проведения измерrшй.

118 l l, l0.3,
|1.2

1 Концольные растворы:

метилпаратиона в гексане;
JIиндzша в изооктzlне;
гексадекаЕа в гексане;
гексахлофензола в изоокгапе,

приведенной в приложении А,
из:
гсо l 1056-2018
гсо 8890-2007
гсо 7289-96
гсо 9106_2008

Контроlьные растворы, при-
готовленные по методике,

Вспомогательные средства поверки:
- весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1-201l, с наибольшим пре-

делом взвеIIIивания 200 г;
- микрошприцы <Газохром - l01>, вместимостью l , 10-3 см3,

ТУ25.05-2|52-75:'
- микрошприцы <SGE> вместимостью 1,10-3 смЗ,

ТУ 4321 -0l 1-12908б09-08;
- колбы мерные наливные 2-50-2,2-200-2,2-500-2, ГОСТ l770-74;
- пипетки градуировiшные |-2-2-1, ГОСТ 2922'| -91;'

- пипетки с одной отметкой 2-2-1, ГОСТ 29169-91;
- азот газообразньЙ особоЙ чистоты, ГОСТ 9293-74, Ели генератор Im-

стого (нулевого) азота;
- гелий марки "А', ТУ 0271-135-3l323949-2005;
- воздух нулевой, ТУ 6-2|-5-82 или генератор чистого (нулевого) воз-

духа;
- водород марки "А", ГОСТ 3022-88 илп генератор чистого водорода;

- гексдl марки х.ч., ry 2631-003-05807999-98;
- изоокfан марки Эl СТП ТУ СОМР 3-042-06;
- колонlсл хрматографические кtшиrIJIярЕые с неподвиясrой фазой
(5%-фенил)-метилполисилоксaн. В качестве TecToBbD( коJIонок могут
бьпь использовilны Kzж колонки, рекомендовмные з:водом_

изготовителем, так и rпобые другие типы колонок rпобьп< лругпх пр-
изводrrгелей, обеспе,п.rвающие определение метролоrиrrеских характ€-

ристик поверяемьD( х графов с требуемой точностью.

5.2.щоrryскается применеЕие друпiх средств поверки, обеспе,швающих определение

метрологических характеристик поверяемьD( СИ с требуемой точностью.
5.3 Все средства измерений для поверки доJDкны бьпь угвержденного тип4 поверены и

соответствовать требованияrr,r методики поверки. Стаrдартные образцы, испоJIьзуемые при

поверке, доJDкны быь уrвержленного типц соответствовать требованиlпrl метод,lки поверки

и иметь действующие паспорта.

6 ТРЕБОВАНИЯ (УСЛОВИЕ ПО ОБЕСПЕЧЕНИЮ БЕЗОПАСНОСТИ ПРОВЕДЕ_
НИЯ ПОВЕРКИ

6.1 При проведении поверки выполняют требования безопасности, изложенные в руко-
водстве по экспJryатации (дfu,Iее - РЭ) хроматографа.
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7 ВНЕШНИЙ ОСМОТР СРЕДСТВЛ ИЗМЕРЕIIИIi
При внешнем осмотре устilнalвливtlют:
- соответствие комплектности приборов трФокшrlям эксшIуатаIиоппой документации;
- отс}тствие внешних повреждений, влпяющпх на работоспособность хроматографа и

детекторв;
- испрalвность механизмов и крепежных деталей;
- четкость надписей на лицевой панеrш;
- к хроматографу должны бьrгь подведены гаlы надлежацей чистоты и в соответствии

с руководством по эксплуатации хроматографа.

8 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
8.1 Подготовительные работы выполпяют в соответствии с руководством по экспJIуа-

тации хроматографов.
8.2 Перел проведением поверки готовят коЕгрольпые растворы. Методlка приготовле-

ниrl концоJIьньD( растворов приведена в приложении А.
8.3 Проверяот условия прведения поверки, измеряя температуру, давление и влФк-

ность.

9. ПРОВЕРКА ПРОГРАММНОГО ОБЕСПЕIIЕНИЯ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
9.1 Определение номера версии (идентификационяого номера) пргр:lммного обеспе-

чения UniMeИ, UniSиtion и GCMS Instrument Control.
9.1.1 При зaшуске программного обеспечения открывается окно, в котором высвеIшва-

ются идентификационное нlмменование ПО и номер верии (рис. 1ц 1б, lB).
9.2.2. В главном окне прогрall\{мы в строке команд щелкrтуь мышью на команде <Help>

(или <?>). В открывшемся окне щеJIкн}ть мышью по строке <Vеrsiоп> (иrm <Abou0>), в р-
зультате чего откроется окно, в котором приведены идентификационное нaмменование ПО и
Еомер версии.

Идентификационные дzшные ПО должны соответствовать приведенным в таблице 3.

Рисунок 1а - Окно с идентификационными
дzlнными ПО UпiМеИ

Рисунок lб - Окно с идентификационными
данньшп ПО UniSиtion

UniMeta
v5.2

<SYýтЕM> lпitiаlЬtfuъ ol all modub are .o{ipн€d

l
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Рисунок 1в - Окно с идентификационньп,rи
дzlнными ПО GCMS Instrument Control.

Таблица 3 - Иденти икационные данные ого обеспечениJI

9.2 Результаты операции поверки сIмтают положитеJIьными, если идентификациоЕЕые
данные ПО соответствуют приведенным в табJrице 3.

10. опроБовАниЕ срЕдствА измЕрЕ[IиI;I
При опробовании опредеJuIют }?овень фrrу<ryационньп< шр(ов нулевого сип{ала и

предел детекtировzlния детекторов ДТП, ПИД, микро-ЭЗ.Щ, ПФД, ТИД и отношение сиг-
нал/шу^{ масс-селективного детекIора.

10.1. Определение }ровня флукгуационньrх шу^{ов нулевого сигпала детекторов,ЩТП,
ГIИ{, микро-ЭЗД, ТИД, ПФД.

10.1.1. Хроматограф вклIочают и уст:lнalвливают режимные парап,rетры в соответствии с
руководством по его эксшryатации (РЭ).

10.1.2 Уровень фlryкгуационньпr шрлов нулевого сигнала опредеJuIют после вьD(ода
хроматографа на рабочий режим и принимают его рitвным мtlксимiшьной aш{пJпrтуде Фазма-
ху) повторяющихся колебаний нулевого сигяала с периодом не более 20 секунд. .Щля опреде-
ления )T)oBIuI флуктуационньж шуIt{ов проводят регистрацию rrулевой линии в течение 15
миЕуt, при этом единиtшые выбросы длительЕостью более 1 с Ее учитывают.

Значения уровня флукryационньп< шумов деIекгоров, входяIщ{х в cocтalB хроматографц
не должны превышать значений приведенньп< в таблице 4.
Таблица 4 - Значения

$.

Идентификационные дllнные
(признаки) Значение

Идентификационное HzMMeHoBa-
ние По UniMeta unistation GCMS Instrument Control

Номер версии (идентификацион-
ПО), не ниженыи н 5.2 2.0

I_{ифровой индентификатор ПО

,Щетектор Уровень флукгуационньп< шрлов
пид 8.10-i4 А
дтп 9.10-) в
микро-ЭЗ,Щ 0,75 Гц
тид 2.10-1З А
пФд 1.10-" А

вня оЕньD( ов детекто в.

rput L

5.2



Таблица 5 - Ко льные смеси веществ

10.2.2. Измеряют уровень фrrукгуационньп< шуN{ов нулевого сиrнала на участке хрома-
тогрzlммы, предшествующем вьD(оду контольного вещества. Уровень ф.тryкryационньтх шу-
мов ( А, ) принимают рzlвным максимalльной ампrиryде повторяющихся колебаний нулевого

сигнала с периодом не более 20 с (при этом едини.пrые выбросы не у.штьваются).
10.2.3. Измерлот вьжодной сипlzlл - площадь пика контроJIьЕого вещества S.
10.2.4. Предел детектирования выtIисJuпот по формулам:

для микро-ЭЗ! в г/с

(1)

- масса вещества, г; G = С.ИlO-З(С - массовая концеЕтрация контроJIьного веще-
ства, мг/дмЗ, И - объем пробы, дмЗ);

- средrее арифметическое зЕачение площади пика, мкВ.с;

х - мzlксимilльное значение аJ\,rплктуды повторяющпхся колебапий Еулевого сигЕ:Iл4
мкВ.

2.^
Слiп: kt х (2)

s

[ля ТИff и ПФ,Щ (по фосфору) в гР/с

2.^х

C.in

где G

s

^

.Щетектор
Контрольное веще-
ство/растворитеlь

Массовая концентрация кон-
трольного веществ4 мг/см]

Объем вводи-
мой пробы, мкл

дтп Гексадекаtr/гексан 200 1

пид Гексадекан,/гексаrr 20 l
пФд Метафос/гексан 2 1

микро-ЭЗ,Щ Линдаrr/ изоокган 0,05 1

тид Метафос/гексан 2 1

мсд Гексахлорбензоrr/изоокгшr 0.01 мг/дuJ (10 пг/мм]) 1

Слiп : kz
S

G
(3)

7

1 0.2. Определение предела деIекгирования
При проведении поверки хроматографа испоJIьзуют коЕтроJьные смеси веществ, ука-

зilнные В таблице 5. Смеси приготalвлив:tют согласно Приложению А к настоящей методлке
поверки иJIи испоJIьзуют готовые.

10.2.1 Вводят в инжектор-испаритель вр)ппr}ю микрошприцом или с помощью автодо-
затора 1 мкJI контроJIьного раствора в соответствии с табrшцей 5.

_2.^!.G
s

для ПИД в гС/с

.G

где il - массовм доJIя углерода в контрольЕом веществе,

ft, :0,849;
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для ПФД (по сере) в гS/с

для ТИД (по азоry)

.2.^ё.G
s

.2.^!.G
s

сл ln k. (4)

(5)

Где k2, kj, - массовм доJUI фосфора и серы, соответственно, в контроJIьЕом веществе,
kz = 0,12;
kз = 0,12;

Слiп: kц

где lq - массовая доля азота в мегафосе (метилпаратионе),
h = 0,05З;

для .ЩТП в г/смЗ

C,nin
2.^ Gх

(6)

где Ио -расход гща-носителя, см3/с.

Рассчитаrные по формулам 1 - б значения пределов детектировllншI (С.;', ) не долlлс{ы
превышать значений, цриведенньж в таблице 6.
Таблица б - П

l0.3 Определение отношениJI сигна,Vшlм для масс-селективного детекгора.
ОПРеделение отношения сигна,т/шlrи проводят с использов{lнием контрольного раство-

ра гексахлорбензола (ГХБ), указанного в таблице 2, приготовленного по методике, приве-
денной в Приложении А. Настройки режимов иоЕизации, скalнцровilния, детектированIrя, при
KoTopbD( проводят определение отношения сигна.т/шум, приведены в таблице 7.
ТабrПrЦа 7 - Настройки режимов ионизации, сканироваIIия, детектировitIlиJI для определения
отпошения сигнм/

S.|/л

!етектор/контроJIьное вещество ваrия, не болееп дете
)IIИ!, гСlс (гексадекан 4.10'Iz

г/, гексадекан

'ю-'Т
ТИfl, г(Р)/с (метафос)

с (мет ос 8.10-1з

1.10-

ПФ!, г@)/с (метафос)
/ г(S)/с мета

1.ю"
з.10-1l

Наименование парil tетра Значение парa!метра
Режим ввода пробы без деления (splitless), rryльса-

ция давления (20 psi)
Время пульсации, мин
Время продувки, мин
Скорость продрки, мrr/мин

микро-ЭЗ.Щ, г/с (линдан) 8.10-r5

0,75
1

60
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Наименоваlrие парalметра Значение параметра
Контрольный раствор гексarхлорбензола в гексаЕе, массо-
вая концентрация гексахлофензол4 мг/см3:

- дIя определения отношения сигнал/шум 1,0.10J

- для определения Оско 1,0.10r
Объем дозируемой пробы, мкл 1

Программирование температуры термостата ко.]онок Т,"". 60 ОС (2,25 мuн.) - 20

"С/мип. - 250 t
(2 мин)

Температура испарителя, ОС 250
Температура интерфейса, ОС 250
Температура ионного исто,пtика, ОС 240
Регистрация сигнала в режиме выбранных ионов (SIM) mlz=284
Время вьцержки (dwell time) l00 мс
Задер юса вкrпочения филамента на время вьD(ода раствори-
теJIя, мин 5

Колонка Agilent DB-SMS
30 м х 0.25 мм х 0.25 мкм

или t {atлогичная

Значения отношения сигна,т/шум рассчитывilют с помощью процраммного обеспечения
в соответствии с РЭ. Результаты операции поверки считzlют положитеJIьными, есJIи пОJryчен-

ное значение отношеншl сигна.ц/шум соответствует приведенному в таблице 8.

Таблица 8

.Щетекгор Чувствительность (отношение сигнал/шум), не менее

мсд l500:1

11. ОIIРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИЧЕСКИХ ХАРАКТЕРИСТИК И ПОДТВЕРЩДЕ-
НИЕ СООТВЕТСТВИЯ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ МЕТРОЛОГИЧЕСКИМ ТРЕБО-
вАниям

1 1.1 . Опрлеление отностительного СКО вьD(одного сигнала
1 l .1 . 1 . Вводяг в инжекгор-испаритель врrfi{уIо микрошприцем иJпл с помощью tlвтодо-

затора 1 мкJI концольной смеси и регистрируют хрматограп.rму.

l1.1.2. Регистрир}.ют время удержив.lния в минутlж (/r) и площаль пика коЕтольного

вещества ( ý ).

l 1.1.3. Повторяют операции по 1 1.1.1 - l 1.1.2 пе менее шести раз.

l1.1.4 относительное СКО выходlого сигнала (времени удержив:lниJI и площади пика)

вычисlulют по формулам 7 - 8

I(s, -sI
п-|

где ý - l'-Toe значение площади пика;

S - "р"д""" 
арифметическое значепие Iшощади Iшка;

,? - число измерений.

(7)
л l00
D- = "--:-,,S i
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100

'(/, 

-0'
6,

t п-|
(8)

11.1.5. Полrrенные значения ОСКО вьп<одного сигнlша не должны превышать значе-
ний, указанных в Таблице 9.

Таблица 9 - П значений ОСКО вьrходного сипltlла

11.2. Определение относительного изменения вьD(одного сипlала за 8 часов непрерыв-
ной работы хроматографа.

11.2.1. Проволят операции по l1.1.1 - l1.1.3 и рассчитывают средrие арифмегические
значения пapzlJr.leтpB вь[ходного сигпала (врмени удержив:tния, площадл пика).

11.2.2. Через 8 часов непрервыной работы хроматографа повторяют измерения по
11.1.1 - 1t.1.3 и рассчитыв:lют средние арифметпческие значения парlметрв вьD(одного

сигнала.
11.2.3. Относительпое изменение выходlою сигнала

работы хроматографа опрелеляют по формуле 9

6, за 8 часов непррьвпой

6, .l00, (9)

где Х - среднее значение парal}rетра вьD(одIlого сигн:lла (площа,шr пика) в серии экспери-
ментов;

Х. - aр"лr"" значение параь,lетра вьD(одного сигнма (площади пlпса) в серии экспери-

ментов через 8 часов непрерывной работы,

11.2.4 По.тгrrенные зпачеЕия относительпого изменения вьD(одIого сигнала за 8 часов

непрерывной работы хрматографа не должны превышать значений, указанньD( в таблице l0.

х

Предел допускаемого отцосительного СКО
выходного сигнzлла хроматографа %

при р}пrном дозированиипри автоматическом дозировt!нии
по времени

удерживания
по площади пикапо времени

удерживzшия

по площади пика
,Щетекгор

1 Jпид 0,1 1

2 Jдтп 0,1
1 J2микро-ЭЗ.Щ 0 1

32 1тид 0,1
51пФд 0,1 J 5

l 51мсд 0 l

l

где l, - i-me значение времени удерживания;

7 - среднее арифметическое значение времени удер)IФrвакия;
и - число измерний.

lx, -xl

2
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Таблица l0 - Прлелы относитеJIьЕого измепения вьD(одного сигнала (площадr rшка) за 8 ча-
сов н ывнои оты мато

Нача.тlьник отдела ФГБУ 'ВНИИМС" 1..Ил- С.В. Вrхрва

Начальник секгора ФГБУ "ВНИИМС", к.х.н. О.Л. Ругепберг

Прделы относительного изменениJI вьD(одlого сипlа.па (площа-
ди пика) за 8 часов непрерьвной работы хроматографц О/o

пид +5

дтп +5

тид +8

пФд +10

микро-ЭЗ.Щ +8

мсд +5

12. ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ
l2.1. Результаты поверки хроматографа заносят в протокол произвольЕой формы,
l2.2. Результаты поверки передirются в Федераьньй информационньй фонл по обес-

печению единства измерений. При положительньD( результатilх поверки оформrrяют свиде-
тельство о поверке в соответствии с действ}тощим законодательством в области обеспечения
единства измерений по письменному заявлению владельца или лицц предстarвившего сред-
ство измерений на поверку.

12.3. На хроматограф, не удовлетворяющий требованияч настоящей методики поверки,
в соответствии с действующим законодательством в области обеспечения единства измере-
ний оформляется извещение о непригодности с указанием приIшн по письменIlому зiuыIе-
нию владельца или лица, представившего средство измерений на поверку.

l2.4. Знак поверки наносится на свидетельство о поверке (при его оформлении).

.Щетеюор
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ПРИЛОЖЕНИЕА
(обязательное)

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ

1. срЕдствА измЕрЕниЙ, посудА, рЕАктивы
1.1. ГСО l1056-2018 cocтtlвa искусственной жи.щой смеси метилпаратиона в гексане.
1.2. ГСО 8890-2007 состава пестицида гамма-ГХЦГ (rшндана).
1.3. ГСО 9106-2008 cocтzlBa пестицида гексахлофензола
1.4. ГСО '1289-96 состава гексадекана.
1.5. Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-|-20l| с пределом н}вешикшпя 20 }u[r

200 г.
1.6. Микрошприцы "Газохром - l0l ", вместимостью 1-10-3 см3, TY25.05-2l52-75.
1.7. Микрошприцы "SGЕ' вместимостью 1.10-З см3 или 10.10-З с"З, ТУ 4321-0ll-

12908609-08.
1.8. Колбы мерные 2-50-2,2-200-2,2-500-2, ГОСТ 1770_74.
1.9. Пипетки 6-2-1, 6-2-2, ГоСТ 2922'7 -9|.

2. ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВЛЕНИJI РАСТВОРОВ
2.1. приготовлЕниЕ рАстворов дJUI повЕрки дЕтЕкторов дтп, пид,

ПФ.Щ, микро-ЭЗ.Щ, ТИ!
2. l . 1 Приготовление раствора с массовой концеrrграцией гексадекана 1000 ш/дм3.
В бюкс, помещённый на чашку анчlлитических весов, вносят 50 мг гексадекана. Пипет-

кой вместимостью 2 мл добавляют в бюкс 2 мл гексilна. Переливают поrr}^rенньй раствор в
мерную колбу вместимостью 50 мл. Повторяют операцию 2-3 раза для полного переноса
контрольного вещества в колбу. Доводят объём раствора в колбе до метки гекс:tном.

2.1.2 Приготовление контрольного раствора с массовой концентрацией гексадекша
200 мг/дмЗ.

Обирают с помощью пипетки 2 мл раствора с массовой концентацией гексадекана
1000 мг/дмj и переносят его в мерную колбу вместимостью 100 мл. Доводrг объём раствора
в колбе до метки гексalном. Раствор используют для поверки хроматографов с детектором
потеплопроводlости (ДТП).

Контрольный раствор может храниться в герметично зtкрытом сосуде не более
30 дней.

2.1.3 Приготовление контрольного раствора с массовой концентрацией гексадек {а

20 мг/дмЗ.
ffiирают с помощью пипетки 1 мл раствора с массовой концентрацией гексадекана

l000 мг/дм3 и переносят его в мерн}.ю колбу вместимостью 50 мл. Доводят объём расгвора в
колбе до метки гексаном. Раствор использ},ют дJuI поверки хроматографов с детектором пла-
меЕно-иоЕизационньь.r (ПИ.Щ).

Контрольный раствор может храниться в герметиtIно зчжрытом сосуде не более
З0 дней.

2.1.4 Для поверки хроматографов с детеюорzцttlл, ТИД, ПФД испоJIьзуют
ГСО 1105б-2018 состава метафоса (метилпаратиона) с массовой концентрацией 2 мг/д}t'ли-
бо готовят аналогичный раствор разбавлением указаяного стаЕдартного образца с болъшей
концентацией.

Контрольный раствор может храниться в герметично закрытом сосуде не более
l0 дней.

2.1.5 Приготовление контрольного раствора с массовой концентрацией линдана
l0 мг/дм3.

В бюкс, помещённьй на чашку анirлитических весов, помещzлют 5 мг ГСО 7889-2001
состава линдzlна. Пипеткой вместимостью 2 мл добавшпот в бюкс 2 мл гексана. Переrшвают
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полгlенный раствор в мерIrую колбу вместимостью 500 мл. Повторяют операцию 2-З раза
для полного переноса контольного вещества в колбу. .Щоводят объём раствора в колбе до
метки гексчlном.

2.1.б. Приготовление конц)ольного раствора с массовой концентрацией линдана
0,05 мг/дмз.

Обирают с помощью пипетки 1 мл раствора с массовой коЕцентрацией JIиндана
l0 мг/дlrЗ и переносят её в мерную колбу вмiстrтмоЪтью 200 мл..Щоводят оЪъём раствора в
колбе до метки гексilном.

Раствор линдiша в гексzlне преднzвначен для поверки хроматографов с детекm
ром микро-эз.щ. Контрольньй раствор может храниться в герметично закрытом сосуде не
более l0 дней.

2.2 ПРИГОТОВЛЕНИЕ РАСТВОРОВ ДЛЯ ПОВЕРКИ ХРОМАТОГРАФОВ С МАСС-
СЕЛЕКТИВНЫМ ДЕТЕКТОРОМ

2.2.1 Приготовление р:ютвора с массовой конценцацией гексахлофензола 200 мг/д,l3.
в бюкс, помещённый на чашку аналитических весов вносят l0 мг гексахлофензола

(ГСО 9106-2008). Пипеткой вместимостью 2 мл добавл_пот в бюкс 2 мл изоокт:lна' после чего
переливttют полученную смесь в мерную колбу вместимостью 50 мл. Повторлот дitпную
операцию 2-З раза для полного переноса контрольного вещества в колбу. .Щоводят объём
смеси в колбе до метки изоокгilном.

2.2.2 Приготовление раствора с массовой концентрацией гексахлофензола 2 мг/дv3.
1 мл раствора, приготовленного по 2.2.1. обирают пипеткой вместимостью l мл и пе-

реносят в мерную колбу вместимостью 100 мл. Доводят объём раствора в колбе до метки
изооктаном.

2.2.З Приготовление смеси с массовой конценlрацией гексilхJIорбензола 10 мкг/дм3
(10 пг/мкл).

Отбирают с помощью пипетки l мл раствор4 приготовленною по 2.2.2 и переносят его
в мерную колбу вместимостью 200 мл. !оводят объём раствора в колбе до метки изоокта-
яом.


