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Методика поверки

Н астоящ ая м етодика  распространяется  на хром атограф  "Х р ом а тэк -  Кристалл 
9000" ТУ  438 1 -0 10 -1 29086 09 -08  (далее -  хром атограф ) и уста нав л и вает м етоды  и 
сред ства  его  первичной и периодической  поверок.

В случаях, не п редусм отре нны х д анной м етодикой, поверка вы полняется  в с о о т­
ветствии с норм ативной докум ента цией  на п рове дение  анализа  (ГО С Т, РД, М У, ТУ, 
М ВИ и т.д .).

М еж поверочны й интервал -  1 год.

1 ОПЕРАЦИИ ПОВЕРКИ

1.1 При проведении первичной и периодической  поверок вы полняю т операции, 
указанны е в та блице  1 .1 .

В случае прим енения м но гоколо ночны х (м ульти детекторны х) схем  п оверку  вы ­
п олняю т в соответствии с  реком ендациям и прилож ения А.

П оверку  хром атограф а с м асс-спектром етри чески м  д етекто ром  (М С Д), вы полняю т 
в соответствии с указаниям и прилож ения Б.

Таблица 1.1 -  О перации поверки

Наименование
операции

Номер
пункта
методики

Проведение операции при

выпуске 
из произ­
водства

выпус­
ке из 
ремонта

периодиче­
ской
поверке

В неш ний осм отр 6 . 1 Д а Да Да

О пробование : 6 . 2

- проверка сопротивления 
электрической изоляции

6 .2 . 1 Д а Да Да

- определ ение  уровня 
ф луктуаци онны х ш ум ов

6 .2 . 2 Д а Да Д а 1

- определ ение  дрейф а 
нулевого  сигнала

6 .2.3 Д а Да Д а 1

- определ ение  предела 
д етектирования

6 .2.4 Да Да Д а 1
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П родолж ение таблицы  1.1

Наименование
операции

Номер
пункта
методики

Проведение операции при

выпуске 
из произ­
водства

выпус­
ке из 
ремонта

периодиче­
ской
поверке

О пределение метрологических 
характеристик:

6.3

- определ ение  относи тел ьного  С КО  
вы ходного  сигнала

6.3.1 Да Да Д а 1

- определ ение  изм енения 
вы ходного  сигнал а  за  48 ч 
непреры вной работы

6.3.2 Нет Да Д а 1

- определ ение  погреш ности 
(составляю щ их погреш ности) 
результатов изм ерений

6.3.3 Нет Нет Д а 2

- определ ение  погреш ности 
коэф ф ициента  деления 
вы ходного  сигнала

6.3.4 Д а 3 Д а 3 Д а 3

1) При отсутствии утверж денной в установленном  порядке НД на М ВИ по ГО С Т 8.563- 
96. При соответствую щ ем  обосновании допускается  ум еньш ать время непреры вной 
работы .

2) При наличии НД на М ВИ.

3) При работе с  сам описцем  и отсутствии  НД на М ВИ.
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Методика поверки

2 СРЕДСТВА ПОВЕРКИ

2.1 При проведении поверки п рим еняю т сред ства  поверки (приборы , о б ор уд ова ­
ние, м атериалы  и реактивы ), указанны е в та бл ице  2 .1 .

Табл ица 2.1 -  С редства  поверки

Номер
пункта
методики

Наименование и тип
Обозначение
нормативного
документа

Технические
характеристики

6 .2 .1 М егаом м етр  М 4101/3 Т У  24-04-2130 -78 Кл. точн . 1,0, 
напряж ение 500 В

6 .2 .2 , 
6 .2.3, 

6 .2.4 , 6.3

У стро йство  контроля и
регистрации
Ф Щ Л -501-08*

Т У  25-7217 .9009-89 Кл. точн. 0,25, диапазон  
измер. (0 -10) мВ

Т о ж е С екунд ом ер типа  
С-11-16*

Т У  25-1819 .0021-90 Класс II

" Л инейка
метал лическая*

ГО С Т 427 -75 (0-300) мм

" Л упа  изм ерительная 
ЛИ-3-1 ОХ*

ГО С Т 25706-83 Ц ена дел ения  0,1 мм

" М икро ш пр иц  типа 
MLU-10M

5 Е 2.88 3 .1 06Т У О бъем  10 мкл

СО  состава газовой см е­
си пропан -  азот**

ГСО  3961-87 О бъем ная  доля 
пропана  0 ,2  %. Абс. 
п о греш ность 0 , 0 2  %

" СО  состава  газовой 
см еси водород -  азот

ГСО  3910-87 О бъем ная дол я  во д оро ­
да  от 0,6 д о  1,0 %. Абс. 
п о греш ность 0 ,03  %

СО  состава  газовой 
см еси серо водо род  -  
азот

ГСО  8368-2003 О бъем ная дол я  серо во­
д ор од а  от 0 , 0 0 0 1  до 
0 ,002 % . О тн. погреш ­
ность ± 1 0  %

" Бензол ГСО  7141-95 99,92  %
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П родолж ение таблицы  2.1

Номер
пункта
методики

Наименование и тип
Обозначение
нормативного
документа

Технические
характеристики

6 .2 .2 , 
6.2.3, 

6 .2 .4 , 6.3

Гептан ГО С Т 25828-83 99,85  %

Т о  же Линдан ГСО  7889-2001 99,50  %

» П аратионм етил ГСО  7888-2001 99,40  %

" М етаф ос ГСО  185 4-9 1П 99,40  %

" Гексан Т У  6 -09-4521-84 М арка "Х Ч " (99,00 %)

О ктан Т У  6-09-661-76 М арка "Х Ч " (99,80 %)

*) И спользуются при отсутствии у потребителя ПК.

**) Или пропан в азоте (гелии) в соответствии с Т У  6 -16-2956-92 в диапазоне  объем ной 
дол и пропана от 0,18 д о  3,3 %  с относительной погреш ностью  не более ±10 %.

2.2  При проведении поверки прим еняю т вспом огательны е м атериалы  и обор уд о ­
вание, указанны е  в та блице 2 .2 .

Таблица 2.2 -  Вспомогательны е материалы, оборудование

Наименование и тип
Обозначение
нормативного
документа

Технические
характеристики

Вольтметр В7-28 Тг2 .710 .003 Т У Д и апазон  изм ерений от 0 до  
10 В, погреш ность 
± (0 ,025+ 0 ,005U n/U x) %

Б ар ом е тр-анерои д  БАММ -1 Т У 25-04-161 8-7 2 Д и апазон  (80-110) кПа

Психрометр аспирационный 
МВ-4М

Т У 2 5 .1607.054-85
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Методика поверки

Продолжение таблицы  2.2

Наименование и тип
Обозначение
нормативного
документа

Технические
характеристики

Т ер м ом етр  лабо ратор ны й  Т Л -4 Т У 2 5 -2 0 2 1.003-88 Д и апазон  от 0 д о  55 °С, цена 
дел ения  0,1 °С

Весы лабораторны е рычажные ГО С Т 24104-88 Кл. точн . 2, предел 
взвеш ивания 2 0 0  г, цена 
дел ени я  0 , 2  м г

Б ю ретка типа 1-2-100-0 .2 ГО С Т 29252-91 К л .то ч н . 2, ном инальное 
значение  объем а 1 0 0  мл

Колбы  м ерны е Г О С Т 1770-74 Кл. точн . 2, вм естим ость 25, 
50, 100, 500 мл

Пипетки ГО С Т 29227-91 Кл. точн. 2, номинальная вме­
стимость 0 ,1 ; 1 ,0 ; 2 ,0 ; 1 0 , 0  мл

А зо т особой чистоты ГО С Т 9293-74 Д о пуска ется  зам ена  на п ове­
рочны й нулевой газ (ПНГ)

Гелий газообразны й м арки А Т У  51-940 -80 99 ,995  %

А ргон  газообразны й вы сш ий сорт ГО С Т 10157-76 99 ,992  %

В о дород  те хни чески й* ГО С Т 3022-80 М арки А

В оздух класса за грязненно сти  Г * ГО С Т 17433-80

А д со р б е н т -  о кси д  алю м иния 
активны й м арки АОА-1

Г О С Т 8136-85 Ф ракция  от  0 ,25  д о  0,50 мм

Н оситель -  хром атон 
N -AW  DM C S

Ф ракция  от  0 ,125  д о  0 ,160 мм

М олекулярны е сита С аА  (5 А) Ф ракция  от  0,2 д о  0,4 мм

Н епод виж ная  ж идкая ф аза  SE-30 (5 -1 0 )  % раствор

Колонки газохроматограф иче­
ские*** насадочные (стеклянные 
или металлические)

Д л ина  от  1 до  3 м, внутрен­
ний д и ам е тр  от  2  д о  3 мм



214.2.840.073Д

П родолж ение таблицы  2.2

Наименование и тип
Обозначение
нормативного
документа

Технические
характеристики

Колонки газохром атограф ические 
капиллярные

В соответствии с 
тр ебова ни ям и  настоящ ей 
м етодики  или МВИ

*) Или генератор  водорода 214 .4 .464 .014 .

**) Или ком прессор  воздуха 214 .2 .933 .002 .

***) При наличии норм ативной докум ента ции  на М ВИ по ГО С Т 8 .563 -96  технические  
хара ктери сти ки  коло но к дол ж ны  соответствовать требованиям  раздела о ср е д ­
ствах изм ерений М ВИ. Д о пуска ется  проводить п оверку  на капилл ярны х колонках, 
п еречисленны х в разделе  сред ств  изм ерений М ВИ, с учетом  указаний, приведен ­
ны х в соответствую щ их разделах настоящ ей м етодики .

2 .3  П рим еняем ы е при поверке  сред ства  изм ерений дол ж ны  бы ть поверены  в со ­
ответстви и с ПР 50 .2 .006-94 ; м атериалы  и реактивы  дол ж ны  соответствовать тр е б о ва ­
ниям, указанны м  в соответствую щ их сертиф икатах.

2 .4  Д о пуска ется  использовать д руги е  сред ства  поверки с соответствую щ им и те х ­
ническим и характеристикам и.

3 ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ПОВЕРИТЕЛЕЙ

3.1 П оверителем  хром атограф а м ож ет бы ть ф изическое  л и ц о  -  сотруд ник органа 
Государственной м етрологической  служ бы  или ю ридическо го  лица, а ккредитованного  
на право поверки, непосредственно  проводящ ий п оверку  и прош ед ш ий аттестацию  в 
порядке, установленном  П Р 50.2 .012-94.

3.2 П оверитель дол ж ен  пройти специал ьную  подготовку  по поверке  и градуировке 
хром атограф иче ских п риборов и им еть соответствую щ ее свидетельство .

3.3 П оверитель д ол ж ен  бы ть ознаком л ен  с эксплуатационны м и докум ента м и  на 
поверяем ы й хром атограф .
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4 ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ

В Н И М А Н И Е : НЕ О З Н А КО М И В Ш И С Ь  С У КА З А Н И Я М И  М ЕР Б Е ЗО П А С Н О С ТИ , 
И З Л О Ж Е Н Н Ы М И  В Д А Н Н О М  Р А ЗД Е Л Е  И Н И Ж Е П Е Р Е Ч И С Л Е Н Н Ы Х  Д О К У М Е Н ­
ТАХ, К П О В Е Р КЕ  НЕ П Р И С ТУП А Т Ь.

4.1 Х ром а тогра ф  д ол ж ен  устанавливаться  в за кры ты х взры во- и пож а робезо пас­
ны х л аб о ратор ны х  помещ ениях, обор удова нны х п риточно-вы тяж но й вентиляцией.

4 .2  При проверке хром атограф а  дол ж ны  соблю даться  д ей ств ую щ ие  "П равила 
устройства  эл ектроустановок" (П УЭ ), "П равил а  те хни ческо й  эксплуатации эл е ктр о уста ­
новок п отребител ей" (П ТЭ Э П ), "М еж о трасл евы е правила по охране  труда  (правила 
б езопа сности) при эксплуатации электроустановок" (П О Т Р М -016-2001 ), "П равила 
устройства  и безопасной эксплуатации сосудов, работаю щ их под д авлением ", "Г и ги е ­
нические  требования  к устр ойству  и эксплуатации рад иои зотопны х приборов" (С анП иН  
2 .6 .1 .1015-01), "О сновны е санитарны е правила обеспечения  рад иационной б езопа сно ­
сти" (О С П О Р Б -99).

4 .3  И сточникам и опасности  хром атограф а являю тся:

- источни к бета-излучения  (при наличии в составе  хром атограф а д етекто ра  ЭЗД);

- токовед ущ и е  части, находящ иеся под напряж ением ;

- газовы е м агистрали вы сокого  давл ения  (до 1,25 М Па);

- внутренние поверхности термостатов хроматографа, имеющие высокую температуру;

- газообразны й водород.

4 .4  В детекто ре  Э З Д  установлен  рад ионуклидны й источни к бета-излучения . Д е ­
те ктор  оплом бирован  навесной м етал лической  плом бой.

Х а ракте ристики  источника  излучения:

- закры ты й источни к И Б И Р ЗН -63 , тип II б Т У  7016-056-41805307-2002 ;

- а ктивность источника не боле е  12-10 8 Бк;

- м ощ ность  дозы  излучения источни ка  на поверхности  хром атограф а  не п р евы ­
ш ает уровня природного  рад иоактивно го  ф она.

В Н И М А Н И Е: Д Е Т Е К Т О Р  Э З Д  НЕ РА ЗБ И Р А ТЬ . П Л О М Б У  НЕ С Р Ы В А ТЬ !

4 .5  С оставны е части хром атограф а, им ею щ ие сам осто яте льное  подклю чение  к 
сети 220 В, дол ж ны  бы ть зазем лены . З азем ление  осущ ествляется  с пом ощ ью  сетевой 
вилки и клем м ы  доп олнительного  зазем ления . Контакт "1 "  сетевой розетки  для под­
клю чения д ол ж ен  бы ть зазем лен  (соединен  с  контуром  внеш него  за зем ления) с  пом о­
щ ью  м едного  провода  сечением  не м енее 1,5 мм2.
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Д о пол ни тел ьное  за зем ление  (М С Д, ком пью тер  допускается  доп ол нител ьно  не за ­
зем лять) осущ ествляется  соед инением  клемм  доп олнительного  за зем ления  составны х 
частей  с контуром  за зем ления  (с помощ ью  кабел ей зазем ления, входящ их в ком плекты  
ЗИП со ставны х частей).

4.6  При откры ты х верхней кры ш ке и д в ерке  те рм о стата  запрещ ается  прикасаться  
рукам и к нагреты м  частям  терм о стато в , а та кж е  производ ить за м ену колонок, д е те кто ­
ров и т.д . д о  их полного  осты вания.

4.7  При работе с водородом , проведении анали зов  горю чих, вредны х и а гр е сси в ­
ны х вещ еств дол ж ны  соблю даться  меры пож арной безопасности  и правила  техники 
безопасности , п редусм отренны е в специал ьны х инструкциях, разрабаты вае м ы х потре ­
бителем  в соответствии со сп ециф икой п рим еняем ы х вещ еств.

4.8  О тбор газа из баллона должен производиться через редуктор, предназначенный 
для данного газа. По окончании работы вентиль на баллоне необходимо плотно закрыть.
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5 УСЛОВИЯ ПОВЕРКИ И ПОДГОТОВКА К НЕЙ

5.1 При проведении поверки дол ж ны  соблю даться  сл ед ую щ ие условия:

- те м пература  окруж аю щ ей среды  (20±5 ) °С;

- относител ьная  влаж ность от  30 д о  80 %;

- атм осф ерное  д ав л ение  от  84  д о  106 кПа, изм еняю щ ееся  в процессе поверки не 
более чем  на ±5  кПа;

- напр яж ение  перем енного  то ка  (220±5) В;

- частота  перем енного  то ка  (5 0±1 ) Гц;

- м еханические  воздействия, внеш ние эл ектрические  и м агнитны е поля, вл ияю ­
щ ие на работу  хром атограф а, дол ж ны  отсутствовать.

5.2 П еред проведением  поверки дол ж ны  бы ть вы полнены  след ую щ ие под готови ­
те льны е работы :

- подготовлены  соответствую щ ие контр ольны е растворы  (пробы ). И нструкция по 
п риготовл ению  контрольны х растворов приведена  в реком ендуем ом  прилож ении В;

- подготовлены  колонки в соответствии с  норм ативной д окум ента цией по п рове ­
д ению  анализа. П одготовка  колонок описана  та кж е  в части 2 руководства  по эксплуа ­
тации хром атограф а 214 .2 .840 .073Р Э 1;

- проведена  проверка герм етичности  газовы х линий согла сно  части  2  руководства 
по эксплуатации на хром атограф  214 .2 .840 .073РЭ 1.

П ри наличии норм ативной докум ента ции  на М ВИ по ГО С Т 8 .563 -96  п одготови­
те льны е работы  дол ж ны  бы ть проведены  в соответствии с тр ебова ни ям и  раздела о 
подготовке  к проведению  изм ерений М ВИ.
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6 ПРОВЕДЕНИЕ ПОВЕРКИ

6.1 Внешний осмотр

6.1.1 При внеш нем  осм отре  устанавливаю т:

- соответствие  ком пл ектности  хром атограф а и ном еров  блоков ф орм уляру;

- исправность м еханизм ов и крепеж ны х деталей ;

- четкость м аркировки .

6.2 Опробование

6.2.1 Д ля проверки сопротивл ения  электрической  изоляции сил овы х эл ектри че ­
ски х  цепей хром атограф а  за м ы ка ю т перем ы чкой контакты  сетевой вилки и вклю чаю т 
тум блер  С Е ТЬ. И зм еряю т сопроти вл ени е  м егаом м етром  м еж ду контактом  "1 "  вилки и 
перем ы чкой . С опротивление  эл ектри ческой  изоляции д ол ж но бы ть не м енее  20 М Ом.

Примечание -  Покупные сертиф ицированны е изделия, входящ ие в состав хром ато­
граф а, данной проверке не подвергаю т (компью тер, МСД).

6 .2 .2  О пред еление  уровня ф луктуаци онны х ш ум ов и дрейф а нулевого сигнала  д е ­
те кторо в  проводится  с  пом ощ ью  програм м ы  "Х р ом а тэк П оверка". П орядок работы  с 
програм м ой описан в руководстве  пользователя  214.00045-51 И. При проверке уровня 
ш ум ов задается  ф ильтрация  -  1 Гц.

Все подклю чения, за дание  реж им ов работы  при этой и п оследую щ и х проверках 
вы полняю т в соответствии с руководством  по эксплуатации на хром атограф .

Хром а тогра ф  вклю чаю т, за д аю т парам етры  поверки согласно  та бл ице  6.1.

При наличии нормативной документации на МВИ по ГОСТ 8.563-96 параметры поверки 
должны соответствовать требованиям раздела о порядке проведения измерений МВИ.

Таблица 6.1 -  Параметры поверки

Д етектор Н а им енование  парам етров
Значения

парам етров

Д ТП Т ем ператур а  терм остатов, °С:

- колонок 60+20

- детектора 130+30

- испарителя 160+20

Р асход  газа-носител я  (гелий), мл/мин 25+10
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Методика поверки

Продолжение таблицы  6.1

Д е тектор Н а им енование  парам етров
Значения

парам етров

дтх Т ем ператур а  терм остатов, °С:

- колонок 50±20

- детектора 1 2 0 ± 2 0

- испарителя 160+20

Р асход  газа-носител я  (гелий), м л/мин 25±10

пид Т ем ператур а  терм о стато в , °С:

- колонок 60±20

- детектора 160±10

- испарителя 150± 10

Р асход  газа-носител я  (азот), м л/мин 25±10

П Ф Д Т ем ператур а  терм остатов , °С:

-  колонок 2 0 0 ± 2 0

- детектора 2 0 0 + 2 0

- испарителя 250+20

Расход газа-носителя (азот или гелий), мл/мин 2 0 ± 1 0

тид Т ем ператур а  терм остатов , °С:

- колонок 190±20

- детектора 300±50

-  испарителя 250±20

Р асход  газа-носител я  (азот или гелий), м л/мин 25+10

Ф ИД Т ем ператур а  терм остатов, °С:

- колонок 60±20

- детектора 180±20

- испарителя 160±20

Р асход  газа-носител я  (азот или гелий), м л/мин 25±10
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П родолж ение таблицы  6.1

Д етектор Н а им енование  парам етров
Значения

парам етров

Х Л Д -S Т ем ператур а  терм о стато в , °С:

-  колонок 35±5

- конвертера 600±10

- испарителя 70±10

Р асход  газа-носител я  (гелий), м л/мин 8 + 2

эзд Т ем ператур а  терм о стато в , °С:

- колонок 190+20

- детектора 250+20

- испарителя 250+20

Р асход  газа-носител я  (азот), мл/мин 30+10

П римечания.

1 Р асходы  всп ом огательны х газов (воздух, водород , поддув га за -н о си те л я ) за даю т 
в соответствии с  указаниям и руководства  по эксплуатации хром атограф а  для 
соответствую щ их детекторов.

2 Режимы проверок, указанны е в таблице, приведены для справок и могут быть 
изменены в процессе поверки. При этом оптимальны е режимы проверок ф иксирую тся в 
хром атограм мах первичной поверки, поставляемы х с  хром атограф ом (см. 
214.2.840.073Ф О ).

Д р ейф  нулевого  сигнала  и уровень  ф луктуаци онны х ш ум ов оп ред ел яю т чер ез 2 ч 
после задания  соответствую щ его  реж им а.

У ровень  ф луктуаци онны х ш ум ов оп ред ел яю т след ую щ им  образом .

П рои зводят за пи сь  ш ум ов в те чение  10 мин (сни м а ю т хром атограм м у без ввода 
пробы ) для каж дого детекто ра . Значения уровней  ф луктуаци онны х ш ум ов нулевы х си г­
налов д етекто ров  ПИД, ПФД, ТИ Д , Ф И Д, Х Л Д -S в ам пе рах и детекто ра  Д Т П  и Д Т Х  в 
вольтах определ яю тся  в програм м е "Х ром атэк П оверка" по ф ормуле
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Методика поверки

где А * -  м аксим ально е  значение  ам плитуды  повторяю щ ихся  колебаний нулевого 

сигнала  с полупериодом  (длительностью  им пульса), не превы ш аю щ им  1 0  

с, зареги стри рова нное  на вы ходе усил ите ля  вы ходного  сигнал а  детектора , 
при этом  колебания, им ею щ ие характер  оди ночны х им пульсов д л и тел ьно ­
стью  не более 1 с, не учиты ваю тся, В.

К пр-  коэф ф и цие нт преобразования  усил ителя  вы ходного  сигнала:

- для  д етекто ров  ПИД, ТИ Д , Ф И Д  К „ р = 3,9 Ю 9 В/А;

- для д етекто ров  ПФ Д, Х Л Д -S К пр = 1,0 10е В/А;

- для д етекто ров  Д Т П  и Д Т Х  К 11р = 1 , 0 Ю 3 В/В.

Значения уровня ф луктуаци онны х ш ум ов нулевого сигнал а  детекто ра  Э ЗД в а м ­
перах в програм м е определ яю тся  по ф ормуле

А ' “  г ,  ’ (6 .2 )

где U eblx -  вы ходной сигнал усилителя, В;

К пр = 0 ,4-10 ' 9 В /О м  -  коэф ф ициент преобразования усилителя вы ходного сигнала.

Д л я  проверки уровня ф луктуаци онны х ш ум ов и дре йф а нулевой линии с помощ ью  
сам описца , наприм ер, ти па  Ф Щ Л -501-08 , его  подклю чаю т к разъ ем у В Ы Х О Д  хром ато ­
граф а. Реком енд уем ая  скоро сть  д и аграм м ной ленты  0,167  м м /с (600  мм/ч). У станав л и­
ваю т предполагаем ы й коэф ф и цие нт аттеню ации (обы чно "х 1 ") в соответствии с у каза ­
ниями руководства  по эксплуатации хром атограф а.

Д л я  оп редел ения  уровня ф луктуаци онны х ш ум ов п роизвод ят за пи сь  ш ум ов ка ж ­
д ого  д етекто ра  на д и аграм м ную  ле н ту  сам описца  в те чение  1 0  мин.

С помощ ью  линейки  (при необходим ости  -  лупы ) изм еряю т на ди аграм м ой  ленте  
максим альное  значение  ам пл итуд ы  повторяю щ ихся колебаний нулевого сигнала  с по ­
л упери одом  не более 1 0  с, при этом  ед и ничны е вы бросы  дли тел ьностью  не более 1 с 
не учиты ваю т.

Значения уровня ф луктуационных шумов нулевого сигнала детекторов ПИД, ПФД, ТИД, 
ФИД, ХЛ Д-S в амперах, а детекторов ДТП и ДТХ в вольтах рассчитывают по ф ормуле

А ' = -
Д „  К л,

(6 .3 )
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где К у -  коэф ф и цие нт дел ения  вы ходного  сигнала  (коэф ф и циент аттеню ации).

Уровень  ф луктуаци онны х ш ум ов нулевого  сигнала  Э ЗД в ам пе рах оп ред ел яю т по 
ф ормуле

V  '  - А  -к„р
A .v -  • (6.4)

Значения  , при использовании сам описца , рассчиты ваю т по ф ормуле

и 0 - Lд =
(6.5)

где Г/ вых -  верхний предел используем ого  поддиапазона  сам описца, В;

L  -  изм еренное  на д и аграм м ной ленте  м аксим альное  значение  ам плитуды  по- 
вторяю щ ихся колебаний нулевого  сигнала, мм;

d  -  ш ирина д и аграм м ной ленты , мм.

У ровень ф луктуационны х ш умов нулевого сигнала должен бы ть не более:

- с  ДТП • М О 7 В;

- с Д Т Х 6  10 е В;

-С П И Д 2-10 "14 А

- с ПФ Д 2 -1 0-11 А

- с Т И Д 2 -1 0 "13 А

- с Ф И Д 1 10 13 А

- с  Х Л Д -S 2 -10 *11 А

- с  Э ЗД 1 -1 0 ‘ 12А

6.2 .3  За д ре йф  нулевого  сигнал а  п риним аю т наибольш ее см ещ ение уровня н ул е ­
вого сигнал а  в те чение  1 ч.

Д р ейф  нулевого сигнала  А  у оп редел яю т след ую щ им  образом .
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Методика поверки

В течение  1 ч сним аю т хром атограм м у без ввода пробы.

Значения дре йф о в нулевы х сигнал ов  д етекто ров  ПИД, ПФ Д, ТИ Д , Ф И Д , Х Л Д -S  в 
А /ч, а детекто ров  Д Т П  и Д Т Х  в В/ч определ яю тся  в програм м е "Х р ом а тэк П оверка" по 
ф ормуле

д /  Д ,
, (6 .6 )

^пр

где Л у -  см ещ ени е  уровня нулевого  сигнала, зареги стри рова нное  на вы ходе усил ите ­

ля входного  сигнала  детекто ра , В.

Значение  дре йф а  нулевого сигнал а  Э З Д  в А /ч  определ яется  по ф орм ул е

Л/ ^ у  * к„р
A . v = — г Т —  ■ (6 -7 )

вых

П ри поверке  без использования  П К контроль изм енения уровня нулевого  сигнала 

детекто ра  ( ^ _ у )  п роизвод ят в те чение  1 ч (ф и ксирую т наибольш ее и наим еньш ее зн а ­

чения уровня) по дисплею  панели управл ения  или, при использовании сам описца, по 
ди аграм м ной  ленте.

П ри контроле  по дисплею  значения  дре йф о в рассчиты ваю т по ф орм ул ам  6 .6 , 6.7.

П ри использовании сам описца  д рейф ы  нулевы х сигнал ов  д етекто ров  ПИД, ПФД, 
ТИ Д , Ф И Д, ХЯ Д-S в А /ч, а д етекто ров  Д Т П  и Д Т Х  в В/ч рассчиты ваю т по ф ормуле

К пр

для  Э З Д  в А /ч  -  по ф ормуле

Л /  А * К у ' к п р

А У =  v  • (6-9)

18



Значения ^ у  , при использования сам описца, рассчиты ваю т по ф ормуле

214.2.840.073Д

где L y _  изм еренное на ди аграм м ной  ленте  значение  разности м аксим ального  и 

м иним ального  уровней  нулевого сигнала , мм.

Д р ейф  нулевого сигнала д ол ж ен  бы ть  не более:

Д Т П 2 -1 0 ' 5 В/ч;
дтх 1 ,2 -10-4 В/ч;
ПИД 4-1СГ13 А/ч;

ПФ Д 4 -1 0‘1° А /ч;

тид 2 -1 0 ‘ 11 А /ч;

Ф И Д 2 -1 0‘ 1 'А /ч ;

хлд-s 4 -1 0 ' 10 А/ч;

эзд 8 -1 0 '"  А/ч.

П рим ечания

1 В случае, если на хром атограм м е  не наблю дается  увеличения  дрейф а , д о п ус ­
кается сокращ ать время проверки д о  20 мин. При этом  производ ится  перерасчет (в 
програм м е -  автом ати чески ) изм еренного  значения  д ре йф а  на 1 ч.

2 П роверку  дре йф а  нулевого си гнал а  д опускается  совм ещ ать  с  п роверкой  уровня 
ф луктуаци онны х ш ум ов. При этом  для расчета уровня ш ум ов вы бирается  участок хр о ­
м атограм м ы  п родолж ительностью  не м енее 1 0  мин.

6 .2 .4  Д ля определ ения  предела детекти рования  вводят в хром атограф  пять или 
б оле е  раз соответствую щ ий прове ряем ом у де те кто р у  контрольны й раствор  (газовую  
см есь) в соответствии с та блицей 6 .2. Ж идкие  пробы  вводят при пом ощ и д озато ра  а в ­
том атиче ско го  ж идко стного  или м икрош прица типа  MLU-10, газовы е -  газовы м  краном - 
д озато ром  или д озато ром  автом ати чески м  газовы м.

О бъем  вводимой ж идкой пробы  (2±1) мкл, объем  газовой -  о т  0 ,125  д о  2 ,0  мл. П а­
рам етры  поверки -  в соответствии с таблицей 6 .1 .
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Табл ица 6.2 -  Контрольны е растворы  (газовы е см еси)

Методика поверки

Д етектор П р о б а ,ко н ц е н тр а ц и я Н апол нение  колонки

Д Т П , ПИД

Гептан в октане, (0 ,5 -1 ,0 ) мг/мл
Х ром атон  N -A W -D M C S  
SE-30

П ропан в азоте  (гелии) от  0,18 до 
3 ,3  об. %

О ксид алю м иния АОА-1

Д Т Х
В одород в азоте от  0,6 до 
1 , 0  об. %

М олекулярны е сита С аА  (5 А)

ПФ Д, ТИ Д
П аратионм етил  (метаф ос) 
в гексане , 1 ,0 -1 0 '2 м г/мл

Х р ом а тон  N -A W -D M C S  SE-30

Ф ИД Бензол в октане, 0,1 мг/мл Х р ом а тон  N -A W -D M C S  SE-30

Х Л Д -S
С ерово дород  в азоте от 0,0001 
д о  0 , 0 0 2  об. %

Колонка капилл ярная  НР-1 
30 м х 0,53 мм х 5 мкм

Э ЗД
Л индан в гексане, 
(4 ,0 -5 ,0) 10 ' 5 м г/мл

Х ром атон  N -A W -D M C S  SE-30

В вод контрольны х раствор ов  вы полняю т, сохраняя  те м п  ввода, время нахож дения 
иглы в испарител е  и т.д.

П роверку  допускается  совм ещ ать  с  определ ением  предела доп ускаем ого  зна ч е ­
ния относи тел ьного  СКО.

В програм м е "Х ром атэк П оверка" пределы  детекти рования  д етекто ров  ^ m in  ) г/с, 
(кром е Д Т П , Д Т Х ) рассчиты ваю тся  по ф ормуле

r , _ 2  AX G
‘-rnin “  ^  , (6 . 1 1 )

для  Д Т П  и Д Т Х  в г/мл -  по ф орм уле

2 A - G
С „ , „  -  -  ( 6 1 2 )
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где q  -  м асса контрольного  ком понента , г;

‘^  -  сред нее  ариф м ети ческое  значение  площ ади пика, В с;

у  -  расход  газа-носителя, мл/с.

М асса контрольного  ком понента  при использовании ж идкой пробы  ( С ж ) о п р е ­

дел яется  по ф ормуле

G = V  С С  <6 1 3 >Ж  Ж  Н О )

где у  -  объем  ж идкой контрольной см еси, мл;
ж

q  -  концентрация  контрольного  ком понента , г/мл;

q  -  коэф ф ициент, учиты ваю щ ий содерж ание  ф осф ор а и серы  в
° п арати онм е тил е  (метаф осе), равны й соответственно  0 ,118  и 0 ,1 2 2 .

В остальны х случа ях коэф ф и цие нт приним ается  равны м  единице.

При использовании газовой пробы  м асса контрольного  ком понента  ( )  о п р е ­

дел яется  по ф ормуле

0,01 Р - М - С . - С 0 
- R(t + 273) ' <614>

где у  -  объем  газовой пробы , мл;
г

р  -  а тм осф ерное  давление , Па;

М  -  м олекулярная  масса. Д л я  пропана  М  = 44  г/моль, для

серо водо рода М  = 34 г/м оль, для водород а М  = 2 г/моль;

q  -  коэф ф ициент, учи ты ваю щ ий содерж ание  серы  в серо водо роде  (Со =
0 0 .941). В о стал ьны х случаях коэф ф и цие нт приним ается  равны м е д и ­

нице;

q  -  объ ем ная  доля контрольного  ком понента  в газовой см еси, %;
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Р  n _ o , m t  П а -м л
А  -  газовая постоянная, л  — o , o - iu  ;

м о л ь ' град.

I  -  те м пература  окруж аю щ ей среды , град.

При использовании сам описца  уста навл и ваю т скоро сть  д и аграм м ной ленты  
0 ,5  м м /с (1800 мм/ч).

В ы соту  пиков h  , мм, изм еряю т с пом ощ ью  линейки  по ди аграм м ной  ленте , ш и­

рину пиков на половине его  вы соты  Т 0  5 . мм, с  помощ ью  изм ерительной лупы .

П ределы  детекти рования  д етекто ров  C m in , г/с, (кром е Д Т П  и Д Т Х ) оп редел яю т 
по ф ормуле

„  _  2  L G
пип т  ~  (6 .15)

h - K y -ju

где -  сред нее  ари ф м ети ческое  значение  вы соты  пика, мм;

^  или ;

f l  -  ш ирина пика на половине его  вы соты , с, опред ел яю т по ф ормуле

Методика поверки

/ /  -  т° 5М ~ —  (6 .16)
В ч

где п  -  скоро сть  д иаграм м ой ленты , мм/с.
ч

П редел детекти рования  ^ m in  , г/мл, (для Д Т П , Д Т Х ) оп ред ел яю т по ф орм ул е

2  L - G
rnin Т  77 , (6 .1 7 )

П ■ К  у ■ /Л ■ Угн '

где V  -  расход  газа-носителя, мл/с.
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П редел д етектирования  С щ т  , об. % оп ред ел яю т по ф орм уле

2 . q . A x
min , 9 (6 .18)

k i

где -  предел детекти рования  по ком понентам  газовы х см есей, об. %;

С /  -  концентрация  i-ro  ком понента  в эталоне  сравнения, об. %;

h t -  усред нённая  по результатам  ш ести изм ерений вы сота  пика ком понента  на 

хром атограм м е , В.

П редел д етектирования  при работе со сбросом  пробы  (поверка с  использованием  
капилл ярны х колонок) оп редел яется  по ф орм ул ам  6 .1 1 -6 .1 8  с  учетом  то го , что объем

вводим ой в коло нку  пробы  (масса контрольного  ком по не нта) будет в К дп  раз м еньш е

объ ем а пробы  (м ассы  ком понента), вводим ого  в испаритель, т.е. G в этих  ф орм ул ах 
приним ается  равны м

a -  G "и ~  и- , (6 .19)
^дп

где q  -  м асса контр ольного  ком понента , вводим ого  в испаритель; 

-  коэф ф и цие нт дел ени я  пробы.
^ дп

К оэф ф ициент К-дп Для ручного расчета равен

V
к ,  = 1 + - ^

где у  -  расход  газа-носител я  чер ез капилл ярную  колонку, мл/мин;

у  -  расход  газа-носител я  на сброс пробы , мл/мин.
сб

(6 .20 )
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Коэф ф и циент К-дп рассчиты вается  с  помощ ью  програм м ы  "Х р ом а тэк А нали ти к" в 

зависим ости  от парам етров колонки (длины , ди ам е тра), давления  (скорости, расхода) 
газа-носител я  на входе в капилл ярную  колонку.

П редел детекти рования  д ол ж ен  бы ть не более:

- с  Д Т П 2 -1 0 'э г/мл;

- с  Д Т Х 8  1 0 " 10 г/мл;

- с  ПИД 2 Ю "12 г/с;

- с  ПФ Д-Р 2-10 -13 гР/с;

- с  П Ф Д -S Т 1 0 "12 rS/c;
- с  ТИ Д 2-10 14 гР/с;
- с  Ф И Д 2,5  10 ‘ 13 г/с;

- с  Х Л Д -S 5-1 (Г13 rS/c;

- с  ЭЗД со о р

6.3 Определение метрологических характеристик

6.3.1 О тносительное  С КО  вы ходного  сигнал а  оп ред ел яю т в програм м е "Х р ом а тэк 
П оверка" (при отсутствии П К -  с  помощ ью  сам описца).

П ри п роверке  с помощ ью  сам описца  скорость диаграм м ной  ленты  для  о п р ед ел е ­
ния С КО  по площ адям  пиков -  0,5 м м /с  (1800 мм/ч); д л я  определ ения  С КО  по вы сотам  
пиков и временам  удерж ивания  допускается  скоро сть  0 ,167  м м /с  (600 мм/ч). Время 
удерж ивания  (с) оп ред ел яю т с пом ощ ью  секундом ера (с м ом ента ввода пробы  до  м о ­
м ента достиж ения  м аксим ум а пика), вы соту пика (мм) -  с  пом ощ ью  линейки , ш ирину

пика на половине  его вы соты  ^ о .5 (мм ) -  с  помощ ью  изм ерительной лупы , площ адь 

оп ред ел яю т ум нож ением  вы соты  пика на ш ирину пика на половине  его  вы соты .

О тносительное  СКО  опред ел яю т при условиях, указанны х  в таблице  6 .1, кон ­
тр ольны е  растворы  приведены  в та бл ице  6 .2 .

П роверку  допускается  совм ещ ать  с определ ением  предела д етектирования .

О тносительное  С КО  вы ходного сигнала  оп редел яю т для всех инф орм ати вны х па­
рам етров вы ходного  сигнала, для  которы х эту  хара ктери сти ку  норм ирую т: времени

удерж ивания  ( t ) ,  вы соты  ( h  ) или площ ади пика ( S ) .

В хром атограф  вводят пробу 5-10  раз. П рограм м ой определ яю тся  значения  вы ­

ходного  сигнал а : ( >  tj ? ), находятся  их сред ние ариф м ети ческие  значения  ( h , t , S

)-
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1 0 0
\ Y i h - t ) 2

п  — 1
(6 .21 )

1 0 0
1 ( А - / 0 2

п - 1
(6 .2 2 )

T ( s , -  - s ) 2
1 0 0  r - f  '

■ <6-23)

где п - число наблю дений , полученное  после исклю чения аном альны х результа ­
тов наблю дений.

Д ля определ ения  аном альны х результатов  определ яется  сред нее  кв ад ратиче ­
ское  откл онение  инф орм ати вны х парам етров вы ходного  сигнал а  x(h, t, S) по ф ормуле

| 2 > , . - . v ) 2

--------------------  (6 .24)
П -  1

где у  -  среднее  ари ф м ети ческое  значение  инф орм ати вного  парам етра вы ходного 
сигнал а  (h, t, S).

Н аходится  отнош ение для п одозреваем ого  в аном альности  результата наблю де­
ний U(h, t, S)

(62S|
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Р езультат сравнива ется  с величиной |3 из таблицы  6 .3  для данного  объ ем а вы ­
борки.

Методика поверки

Табл ица 6 .3  -  П редельны е значения  р

N 3 4 5 6 7 8 9 1 0 11

Р 1,15 1,46 1,67 1,82 1,94 2,03 2 , 1 1 2,18 2,23

П род олж ение таблицы  6.3

N 1 2 13 14 15 16 17 18 19 2 0

Р 2,29 2,33 2,37 2,41 2,44 2,48 2,50 2,53 2,56

Если U i  >  Р  , то  результат наблю дения аном ален. 

О тносительное  С КО  д ол ж но  находиться  в пределах:

- с  Д Т П 2 %

- с Д Т Х 2 %

-С П И Д 2 %

- с ПФ Д 6  %

- с Т И Д 4  %

- с Ф И Д 5 %

- с  Х Л Д -S 6 %

- с  Э ЗД 4 %

О тносительное  С КО  для всех ти по в  де те кто р о в  (кром е П Ф Д -S) при поверке  с ка ­
пиллярной колонкой  д ол ж но бы ть не более 6  % ; относи тел ьное  С КО  П Ф Д -S  не д ол ж но 
превы ш ать 1 0  %.

6 .3 .2  О пред еление  изм енений парам етров вы ходного  сигнал а  хром атограф а  (вы ­
сота  или площ адь пика и время удер ж и вания) за 48  ч непреры вной работы  вы полняю т 
след ую щ им  образом .

П роводят операции по 6.3.1 и оп ред ел яю т сред ние ари ф м ети ческие  значения 
инф орм ативны х парам етро в  вы ходного  сигнал а  -  X(h, t, S). Контрольны й раствор  вво ­
д я т не м енее пяти (п) раз.
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Ч ерез 48  ч непреры вной работы  ком плекса снова проводят изм ерения по 6.3.1 и 
о п ред ел яю т сред ние  ари ф м ети ческие  значения  парам етро в  Xt(h, t, S).

И зм енения парам етров вы ходного  сигнала  $ г , %, за  48 ч непреры вной работы  

ком плекса  (вы сота или площ адь пика и время удер ж и вания ) опред ел яю т по ф орм уле

8 ,  =  — — —  • 1 0 0  

X
(6.26)

И зм енение  вы ходного  сигнала 5, за  48 ч непреры вной работы  д ол ж но  находиться  

в пределах:

■с Д Т П  

-с Д Т Х  

■С П И Д

■ с ПФ Д 

■ с Т И Д  

- с Ф И Д

- с  Х Л Д -S

■ с ЭЗД

±5 %; 

±10 % 
+5 %; 

± 1 0 % 

± 1 0 % 

± 1 0 % 

± 1 0  % 

± 1 0 %

6.3.3  О пред еление  случайны х составляю щ их погреш ности  результатов изм ерений 
проводят в условиях и на образцах для контроля, указанны х  в НД на МВИ.

На вход хром атограф а подаю т образец  для контроля.

Р езультат изм ерений содерж ания (добавки) контрольного  ком понента  (С) д ол ж ен  
удовлетворять  условию

с - с ч < к ,  <6 -2 7 )

где C q -  дей ствите льное  значение  содерж ания (добавки) ком понента;

К -  норм атив оперативного  контроля точности .

6 .3 .4  П роверку  относи тел ьной погреш ности  дел ения  вы ходного  сигнал а  (8 Mi) ат­
те ню ато ра  вы полнить следую щ им  образом .
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1) П ереклю чател ь каналов аттеню ации с панели управл ения  хром атограф а уста ­
новить в полож ение  "П ов ерка ", п ереклю чатель коэф ф ициента  дел ения  аттеню а тора  -  
в полож ение  "х1" (M i).

2 ) За дать  такое  поверочное  напряж ение  "Повероч.11" (U i)  на панели управления 
хром атограф а чтобы  напряж ение  на вы ходе аттеню а тора  (Ц )  бы ло равно (9±0 ,1 ) мВ. 
Н апряж ение  контролирую т на разъем е ВЫ Х О Д  хром атограф а во льтм етром  с пом ощ ью  
кабеля подклю чения  сам описца  6 .644 .060  из ком пл екта  ЗИП хром атограф а.

3 ) З а ф и ксировать значения  U i и Ц .

4 ) П овторить действия  по перечислениям  2), 3 ) для  каж дого значения  коэф ф и ци­
ента дел ени я  сигнал а  Mi; за ф и ксировать  значения  Ui и Li.

О тносительную  погреш ность дел ени я  сигнал а  (5M i) аттеню а тора  оп ред ел ить  по 
ф ормуле

L i-M i-U i
6 M i = (1  ------------------ ) х  100 %. (6.28)

L i M i Ui

П огр еш ность  коэф ф ициента  дел ения  вы ходного  сигнал а  аттеню а тора  долж на 
находиться  в пределах + (0 ,2+ 0 ,0025x2 "), где п (от 0 д о  10) -  сте пень  коэф ф ициента  
дел ения  вы ходного  сигнала.
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7 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ

7.1 П оложительны е результаты  первичной поверки хроматограф а оф орм ляю т запи­
сью  в ф ормуляре, удостоверенной подписью  и клеймом поверителя. К  ф ормуляру прила­
гаю т тестовы е хром атограм мы  (с указанием  режимов анализов, колонок, проб, доз и т.п.), 
полученные при поверке. При этом в ф ормуляр заносят результаты  поверки.

7.2 Результаты  п ериодической  поверки хром атограф а за но сят в протокол  по 
ф орм е  прилож ения Г. К протоколу п рилагаю т хром атограм м ы  полученны е при поверке.

7.3  При полож ительны х результатах п ериодической  поверки оф орм ляется  сви д е ­
те льство  установленной ф орм ы  по ПР 50 .2 .006-94 . В ф орм ул яре  хром атограф а произ­
водится  за пи сь  о прохож дении периодической  поверки, заверенная подписью  и кл ей ­
мом поверителя.

7.4 На хром атограф , не вы держ авш ий поверку, вы дается  извещ ение по ПР 
50 .2 .006-94  с указанием  причин непригод ности . Такой хром атограф  к эксплуатации не­
пригоден, о чем  необходим о произвести  за пи сь  в ф ормуляре , а хром атограф  подверг­
нуть ремонту.

П еречень  пр ин яты х сокр ащ ени й

В настоящ ей инструкции приняты  сл ед ую щ ие сокращ ения:

Д ТП д етекто р  по теплопроводности ;

Д Т Х д етекто р  терм охим ический ;

мед м асс-спектром етри чески й  детектор;

пид плам енно-ио ни заци онны й детектор;

П Ф Д -S п л ам енно-ф отом етр иче ский  д етекто р  (серны й канал);

П Ф Д-Р п л ам енно-ф отом етр иче ский  д етекто р  (ф осф орны й канал);

тид терм о ионны й  детектор;

Ф ИД ф отои ониза ционны й детектор;

хлд-s хем илю м инисцентны й д етекто р  серы ;

Э ЗД электронозахватны й  детектор;

кд конструкторская  докум ентация;

М ВИ м етодика  вы полнения изм ерений;

НД норм ативная  д окум ентация ;

ПК персональны й ком пью тер;

по п рограм м ное обеспечение;

С КО сред нее  кв адратическое  отклонение;

со ста нда ртны й образец.
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П Р И Л О Ж Е Н И Е  А  
О пераци и  по вер ки, реж им ы  и средств а поверки  

при сп еци ал ь н ы х ан ал изах

С пециальны м и являю тся  анализы  при проведении которы х прим еняется  газовая 
схем а хром атограф а, собранная  на пред прияти и-изготовителе  и предназначенная  для 
оп редел енного  анализа  в соответствии с  норм ативной д окум ента цией (ГО С Т, РД, МУ, 
ТУ , М ВИ  и др.).

С пециальны е анализы :

1 ) анализ м но гоком по нентны х см есей -  проводится  при одноврем енном  вводе 
пробы  (посл едовательно  или параллельно) в д в е  (или более) хром атограф иче ские  ко ­
л онки  (при необходим ости  разделения ком понентов пробы  на нескольких  хр о м а то гр а ­
ф ических колонках);

2 ) анализы  м етодом  реакционной хром атограф ии -  проводятся  при п реобразова ­
нии вещ еств разделенны х хром атограф иче ской  колонкой  каталитическим  реактором  -  
м етанатором .

1 О п роб о ван ие

1.1 У ровень  ф луктуаци онны х ш ум ов и д ре йф  нулевого  сигнал а  хром атограф ов, 
п редназначенны х для  специал ьны х анали зов  оп ред ел яю т по ф орм ул ам , приведенны м
в 6 .2 .2 , 6.2.3.

1.2 У ров ень  ф л уктуаци онны х ш ум ов и д ре йф  нулевого  сигнал а  детекто ра  ПИД в 
составе  хром атограф ов, предназначенны х для проведения специал ьны х анализов 
(м етодом  реакционной хром атограф ии), определ яется  с м етанатором , работаю щ ем  
при пониж енной тем пературе .

В протокол  поверки хром атограф а  вносится  уровень ф л уктуаци онны х ш ум ов и 
д ре йф  нулевого сигнал а  детекто ра  ПИ Д с м етанатором , рабо таю щ ем  при пониж енной 
тем пературе .

1.3 Д ля определ ения  предела детекти рования  детекто ра  ПИ Д с м етанатором  
вводится  проба в соответствии с та блицей 2. П редел обнаруж ения  рассчиты вается  в 
соответствии с ф орм улой 6.18. М аксим альное  значение  ам пл итуд ы  повторяю щ ихся 
колебаний нулевого  сигнал а  оп редел яется  при рабочей те м пературе  м етанатора.

П редел детекти рования  детекто ра  П И Д  с м етанатором  д ол ж ен  бы ть не более 
1 -1 0 "4  об. % оксида  или д и оксид а  углерода.

В протокол  поверки хром атограф а  вносится  значение  предела д етектирования  
детекто ра  ПИ Д с м етанатором , при рабочей те м пературе  и значение  рабочей те м п е р а ­
туры  м етанатора.
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2 О п ред ел ен ие м е тр ол огических хар актери стик

2.1 М етрологические  хара ктери сти ки : относи тел ьное  С КО  вы ходного  сигнала, из­
м енение  вы ходного  сигнал а  хром атограф а  за 48  часов о п ред ел яю т в соответствии с 
подразделам и 1 .1  и 6.3.

2 .2  П огреш ность результатов  изм ерений определ яется  со гла сно  6.3.3.

3 Р еж им ы  поверки

3.1 Д ля оп редел ения  предела д етектирования  вводят в хром атограф  пять или б о ­
л е е  раз соответствую щ ую  прове ряем ом у де те кто р у  пробу в соответствии с та блицей
6 .2  или с та блицей А 2 . Ж ид ки е  пробы  вводят при помощ и доза то р а  ав том атическо го  
ж идко стного  или м икрош прица типа  М Ш -10М , газовы е -  газовы м  краном -дозатором  (6 - 
ти или 1 0 -ти портовы м ), газовы м  ш прицем  или д озато ром  автом ати чески м  газовы м. 
О бъем  вводим ой ж идкой пробы  (2±1 ) мкл, объем  газовой -  о т  0 ,125  до  2 ,0  мл. Предел 
детекти рования  оп ред ел яю т по ф ормулам , приведенны м  в 6.2.4.

В ремя переклю чения  колонок, реж им ы  анализа  для хром атограф ов с  перекл ю че­
нием колонок приводятся  в те сто в ы х  хром атограм м ах, полученны х при проведении 
первичной поверки на предприятии-изготовителе .

3.2 Р ежимы  поверки приведены  в та бл ице  А2.

3.3 Р ежимы  поверки при програм м ировании тем пературы  терм остата  колонок 
приведены  в таблице  А 1 .

Таблица А1 -  Режимы поверки при программировании температуры  термостата колонок

Н аим енование  парам етров
Значения
парам етров

Т ем ператур а  первой изотерм ы  те рм о стата  колонок 

В рем я первой изотермы  

С корость  изм енения те м пературы  терм остата  

колонок в режиме программирования 

Т ем ператур а  второй изотерм ы  терм остата  коло но к 

Т ем ператур а  те рм о стато в  детекто ров  

Расход газа-носителя

(60±20) °С 

(5+1) мин 

(10±5 ) °С /м ин

(1 8 0 ± 2 0 )°С  

(200±20) °С 

(20±5 ) мл/мин

3.4 В реж им е програм м ирования  те рм о стата  колонок на хром атограм м е  не д о л ж ­
но бы ть пиков, м еш аю щ и х опред ел ению  ком по не нтов  ста нда ртны х образцов.
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4 С р едства поверки

4.1 Д о пол ни тел ьны е  сред ства  поверки хром атограф ов, п редназначенны х для 
специал ьны х анализов , и реж им ы  поверки приведены  в та бл ице  А2.

Табл ица А 2 -  Д опол ни тел ьны е  сред ства  и реж им ы  поверки хром атограф ов для 
специал ьны х анализов

Д етектор
П роба, концентрация .* 
Газ-носитель, расход

Наполнение колонки.** 
Тем пература колонки, 
детектора, метанатора

ПИ Д (с м етана- 
тором )

ПГС оксид  углерода  в азоте 
(аргоне), о т  0 , 0 1  д о  0 , 1  об. %. 
Газ-носитель аргон  (азот, гелий, 
водород), (25±10) м л/мин

М олекулярны е сита СаА, NaX. 
Тем пература : 
колонки (60±20) °С; 
детекто ра  (1 8 0 ± 2 0 )°С ; 
метанатора  от  310 д о  330 °С 
(100  °С )***

ПИ Д (с м етана- 
тором )

ПГС д и оксид  углерода  в азоте 
(аргоне), о т  0 , 0 1  д о  0 , 1  об. %. 
Газ-носитель аргон  (азот, гелий, 
водород), (25±10) м л/мин

H ayesep (Porapak). 
Тем пература : 
колонки (60+20) °С; 
детекто ра  (180+20) °С; 
метанатора  от  310 д о  330 °С 
(100  °С )***

ПИД ПГС пропан в азоте  (гелии), от 
0,15 до  1,5 об. %.
Газ-носитель аргон  (азот, гелий, 
водород), (25±10) м л/мин

H ayesep (Porapak). 
Тем пература : 
колонки (60+20) °С; 
детекто ра  (1 8 0 ± 2 0 )°С

ДТ П ПГС пропан в азоте  (гелии), от 
0,15 до  1,5 об. %.
Газ-носитель гелий (водород), 
(25±10) м л/мин

H ayesep (Porapak). 
Тем пература : 
колонки (60±20) °С; 
детекто ра  (180+20) °С

ДТ П П ГС  во дород  в аргоне , от  0,01 до  
0,5 об. %.
Газ-носитель аргон,
(25±10) мл/мин

М олекулярны е сита СаА, NaX. 
Тем пература : 
колонки (60+20) °С; 
детекто ра  (1 8 0 ± 2 0 )°С

ДТ П ПГС азот в гелии (м етане), о т  0,01 
д о  1,5 об. %.
Газ-носитель гелий (водород), 
(25±10) м л/мин

М олекулярны е сита С аА, NaX. 
Тем пература : 
колонки (60+20) °С; 
д етекто ра  (180+20) °С
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П род олж ение таблицы  А 2

Д е тектор
П роба, концентрация.* 
Газ-носитель, расход

Наполнение колонки.** 
Температура колонки, 
детектора, метанатора

Ф И Д  ПГС бензол  в азоте  (воздухе), от Х р ом а тон  N -AW  DM C S 
(5 -10) %  SE -30. 
Тем пература : 
колонки (80±20) °С; 
детекто ра  (1 8 0 ± 2 0 )°С

0,0001 до  0 ,005  об. %. 
Газ-носитель гелий (азот, аргон, 
водород ), (2 0 ± 1 0 ) мл/мин

ПФ Д ПГС серо водо род  в азоте, от H ayesep (Porapak). 
Тем пература : 
колонки (60±20) °С;
детекто ра  (180+20) °С

0 , 0 0 2  д о  0 , 0 2  об. %. 
Газ-носитель гелий (азот), 
(40±20) мл/мин

*) П оверочны е газовы е см еси (П ГС ) дол ж ны  соответствовать Т У  6 -16-2956-92 . О тноси­
тельная  п о греш ность концентрации ком понентов не более +10 %. П оверку  хром ато ­
граф ов, п редназначенны х для  сп ециал ьны х анализов , допускается  проводить по 
у казанны м  в таблице  ком понентам . У казанны е  ком поненты  м огут содерж аться  в 
ста нда ртны х обра зцах м но гоком по нентны х см есей, (например, государственны е 
ста нда ртны е образцы  состава природного  газа м агистрального  ГС О -П ГМ , им итато­
ры природного  газа И П Г) аттесто ванны х в уста новленном  порядке. При этом , д и а ­
пазон концентраций ком понентов д ол ж ен  соответствовать  диапазону, указанно м у в 
таблице.

**) Колонки насадочны е м етал лические  или сте клянны е  д ли ной от 1 до  3 м, внутрен­
ним ди ам е тром  от  2 д о  3 мм. Д о пуска ется  прим енение хром атограф иче ских коло­
нок, поставляем ы х п редприяти ем -и зготови теле м  с  хром атограф ом , об еспечи ваю ­
щ их тр ебуем ое  разделение поверочны х см есей. Х ром а тогра ф и чески е  колонки 
дол ж ны  им еть паспор т (см. п рилож ение  Д ) с  обязательны м  прилож ением  хр о м а то ­
грам м ы . Д о пуска ется  проводить п оверку  на капилл ярны х колонках  с  учетом  у каза ­
ний, приведенны х в соответствую щ их разделах настоящ ей методики .

***) Указаны : рабочая те м пература  м етанатора  и те м пература  м етанатора  при о п р е ­
дел ени и  уровня ф луктуаци онны х ш ум ов (в скобках).

4.2 Эффективность колонок, указываемая в паспорте на колонку (приложение Д), рассчи­
тывается по формуле

N = 5,545
(1)а
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где N эф ф ективно сть  колонки, тт/м ; 

tyfl время удерж ивания , с;

А  ш ирина пика на половине его  вы соты , с;

L длина  колонки, м.

4 .3  При наличии норм ативной д окум ентации на М ВИ  по ГО С Т 8 .563-96  режимы 
п оверки дол ж ны  соответствовать  требованиям  раздела  о порядке проведения  изм е р е ­
ний М ВИ. В соответствую щ ем  разделе  протокола  поверки хром атограф а указы ваю тся 
данны е  о реж им ах поверки, хром атограф иче ских колонках  и контрольной пробе.
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П Р И Л О Ж Е Н И Е  Б 
О пераци и, реж и м ы  и средств а по вер ки  хро м атограф а  

с м асс-спектр о м етр и чески м  д етекторо м

1 О П Е Р А Ц И И  П О В ЕР КИ

1.1 В данном  прилож ении указаны  операции, реж им ы  и сред ства  поверки хром а­
то граф а с  д етекто ром  М СД.

1.2 При поверке все подклю чения, задание  реж им ов работы  вы полняю т в с о о т­
ветствии с  руководством  по эксплуатации на хром атограф  214 .2 .840 .073Р Э  и инструк­
цией по м онтаж у, пуску  и проверке на М СД 214 .2 .840 .068И М .

При проведении первичной и периодической поверок вы полняю т операции, у ка ­
за нны е в та бл ице  1 .

Табл ица  1 -  О перации поверки

Номер
пункта
методики

П роведение  операции при

Н а им енование  операции вы пуске из 
произ­
водства

вы пуске 
из ре­
монта

перио диче­
ской
поверке

Внеш ний осм отр 2 . 1 Да Да Да

О пробо вание  -  определ ение 
предела д етектирования

2 . 2 Да Да Д а 1

О пред еление м етрологических  
характеристик:

2.3

определ ение  относител ьного  СКО  
вы ходного  сигнала

2.3.1 Да Да Д а 1

определ ение  изм енения вы ходного  
сигнала  за  8  ч непреры вной 
работы

2.3.2 Нет Да Д а 1

1) При отсутствии утверж денной в установленном  поряд ке  НД на М ВИ  по ГО С Т 
8 .563-96. При соответствую щ ем  об основании д опускается  ум еньш ать время 
непреры вной работы .
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2 П Р О В Е Д Е Н И Е  ПО В ЕР КИ

2.1 В неш ний осм отр

2.1.1 При внеш нем  осм отре  д ол ж но  бы ть установлено : 

соответствие ком плектности хром атограф а, М СД данны м  ф ормуляра; 

чёткость  м аркировки ;

исправность м еханизм ов и крепеж ны х деталей.

2.2  О п р о б о ван ие -  о п р ед ел ен и е пр едела детекти р о в ани я

2.2.1 Д л я  определ ения  предела д етекти рования  (чувстви тельно сти) уста на в л и ва ­
ю т реж им ы  работы  хром атограф а  и М СД, приведенны е в таблице  2.

Т абл ица  2 -  Режимы  работы  хром атограф а и М СД

Н аим енование  парам етров
Значения

парам етров

Х р ом атограф

Т ем ператур а  испарител я °С

Т ем ператур а  те рм о стата  колонки в реж им е 
програм м ирования:
- начальная тем пература
- конечная  тем пература
- скоро сть  нагрева

Режим  ввода пробы

Р асход газа-носител я  (гелия) чер ез колонку

(220-300) °С

(40-90) °С -  1 мин; 
(225-250) ° С - 5 мин; 
(10-30) °С /мин

"Б ез дел ения  потока" 

(1-1 ,5) м л/мин

М С Д

Режим  ионизации 

И нтервал сканирования 

Время сканирования 

Т ем ператур а  переходной линии 

Т ем ператур а  ионного  источника

Э лектронны й удар 

от  200  до  300 а.е.м. 

0 , 2  с

(2 0 0 -2 6 0 ) °С 

200  °С

П рим ечание  -  Р ежимы  проверки, указанны е в таблице , приведены  для  сп раво к и 
м огут бы ть  изм енены  в процессе  поверки. При этом  опти м ал ьны е реж им ы  провер­
ки ф иксирую тся  в хром атограм м а х первичной поверки, поставляем ы х с хр о м а то ­
граф ом  (см. 214 .2 .840 .073Ф О ).
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2.2 .2  В водят в хром атограф  1 мкл октаф торнаф тали на  (или 1 мкл гекса хлорбен ­
зола) концентрацией 1 п г/м кл в изо-октане  не м енее пяти раз.

2 .2 .3  С помощ ью  систем ы  обработки  д анны х  из ком пл екта  поставки  М С Д  о п р е д е ­
л я ю т ш ирину хром атограф иче ско го  пика на полувы соте  и отнош ение  сигнал  /  ш ум по 
м асс-хр ом а тогра м м е на м олекулярном  пике M /Z  272 для  октаф торнаф тали на  (для ге к­
сахло рбензола  -  на м олекулярном  пике M /Z  284).

2 .2 .4  Значение  ш ирины  хром атограф иче ско го  пика д ол ж но  бы ть не более 4 с, зн а ­
чение  отнош ения  сигнал /ш ум  не м енее 75:1 с  насосом  п роизвод ите льностью  70 л /с  и 
не м енее 100:1 с  насосом  п роизвод ительностью  250 л/с.

2 .3  О п р ед ел ен ие м е тр ол огических хар актер и сти к

2.3.1 О пределение относительного СКО  отклонения параметров выходного сигнала.

При проверке п рим еняю т контрольны е растворы , приведенны е в та бл ице  АЗ с 
концентрацией 1 0 0  пг/мкл.

У станавл иваю т реж им ы  работы  хром атограф а и М СД, приведенны е в та бл ице  А2.

В хром атограф  вводят контрольны й раствор  не м енее 5 раз.

С помощ ью  п рограм м но го  обеспечения  М СД для  каж дого  ввода контрольной см е ­
си оп ред ел яю т время удерж ания  и площ адь пика Xi  по м асс-хр ом а тогра м м е на м оле­
кулярном  пике M /Z  272  для октаф торнаф тали на  или на м олекулярном  пике M /Z  284 для 
гексахлорбензола.

В ы числяю т сред нее ари ф м ети ческое  значение  парам етров вы ходного  сигнал а  X  
: времени удерж ивания, площ ади пика.

О тносительное  С КО  парам етров вы ходного  сигнала  рассчиты ваю т по ф ормуле:

где а  - о тноси тел ьное  СКО  врем ени удерж ания  или площ ади пика; 

п -  чи сло  вводов пробы;

Xi -  текущ ий результат изм ерения врем ени удерж ания  или площ ади пика;

X  -  сред нее  ари ф м ети ческое  значение  врем ени удерж ания  или площ ади пика.

Значение  относи тел ьного  С КО  парам етров вы ходного  сигнал а  не д ол ж но  п ревы ­
ш ать 6  %.

2 .3 .2  О пред еление относител ьного  изм енения парам етров вы ходного сигнал а  за 
8  часов непреры вной работы .
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П роводят операци и по 2.3.1.

Ч ер ез 8  часов непреры вной работы  повторяю т операци и по 2 .3.1 . О тносительны е 
изм енения парам етров вы ходного  сигнала  за  8  часов непреры вной работы  рассч иты ­
ва ю т по ф ормуле:

х  * - Х  ш п  Si = —= — хЮО
X

где X  и .Г, -  сред ние  ариф м ети ческие  значения парам етров вы ходного  сигнал а  в 

начале  и конце непреры вной работы  за 8  ч.

Значения относи тел ьного  изм енения парам етро в  вы ходного  си гнал а  не дол ж ны  
превы ш ать 5 %.

3 С Р Е Д С Т В А  П О В ЕР КИ

3.1 С редства  поверки для хром атограф а с м асс-спектром етри чески м  детектором  
(М С Д ) приведены  в та бл ице  АЗ.

Табл ица АЗ -  С редства  поверки для хром атограф а с  М СД

Номер
пункта

методики
Н аим енование  и тип

О бозначение, 
норм ативны й докум ент

Т ехнические
хара ктери сти ки

2.2, 2 .3.1 , 
2 .3.2

Колонка  капиллярная R T X 5 M S (R estek) 
или аналогичная

Д л ина  15 м, 
внутренний 
ди ам е тр  
0 ,25  мм, то л ­
щ ина пленки 
ф азы  0,25 мкм

2 . 2 О ктаф торнаф тал ин  
в изо-октане  (из ком плекта 
поставки)

или
октаф торнаф тали н

или
гексахлорбензол

G S /M S  T E S T  KIT 
O F N & BZPH 
P/N KIT: 120150-TE S T 
K it No: 289 71 -86E 
Lo t No: E R 101703-02A

O cta fluo ron aph ta le ne  
(O FN ) 1 pg/m kl 
Part. No. 8500-5441 
(К атал ог A g ile n t)

ГСО  7495-98

Концентрация 
1 пг/мкл. 
Р астворитель: 
изо-октан,
1 , 2  мл

Концентрация 
1 пг/мкл. 
Р астворитель: 
изо-октан, 1 мл

99,8  %
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П род олж ение таблицы  АЗ

Номер
пункта

м етодики
Н а им енование  и тип

О бозначение, 
н орм ати вны й докум ент

Т ехнические
характеристики

2.3.1 , 2 .3.2 О ктаф торнаф тал ин
в изо-октане
(из ком пл екта  поставки)

или
гексахлорбензол

или
гексахлорбензол

G S /M S  T E S T  KIT 
O F N & BZPH 
P/N KIT: 120150-TE S T 
K it No: 289 71 -86E 
Lo t No: E R 101703-02A

H exach lo rbenzene  1ng/m kl 
2 am poules, 10 pg/m kl 4 
am poules, (Part. No. 8500- 
5808)
(К атал ог A g ile n t)

ГСО  7495-98

Концентрация 
1 0 0  пг/мкл. 
Р астворитель: 
изо-октан,
1 , 2  мл.

К онцентрация 
1 0 0  пг/м кл. 
Р астворитель: 
изо-октан,
1 мл

99 ,8  %. 
Растворитель 
изо-октан или 
гексан

3.2  При проведении поверки п рим еняю т в качестве  газа-носител я  гелий газооб ­
разны й м арки "60" по Т У  2114-001 -4 59057 15 -02  или по Т У  0271-001 -4 59057 15 -02  (объ ­
ем ная доля гелия не м енее 99 ,9999  %).

П рим ечания.

1 Д о пуска ется  изм енение приведенной в настоящ ем  прилож ении посл ед овате л ь­
ности испы таний.

2 Значение характеристик по 2.2, изм еренны х при периодической поверке, могут 
отличаться  от значений, изм еренны х при первичной поверке, но не более чем в 5 раз.

3 При наличии норм ативной докум ента ции  на М ВИ по ГО С Т 8 .563-96  реж им ы  по­
верки дол ж ны  соответствовать требованиям  раздела о поряд ке  проведения изм ерений 
М ВИ. В хром атограм м а х поверки указы ваю тся  данны е  о реж им ах поверки, хром ато ­
граф ических колонках и контрольной пробе.
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П Р И Л О Ж Е Н И Е  В 
И нструкц ия по п р иготов л ени ю  кон тр о л ь н ы х растворо в

Н астоящ ая инструкция уста нав л и вает м етод ику приготовл ения  контрольны х рас­
творов , предназначенны х для  контроля м етро логически х хара ктери сти к хром атограф а.

Диапазон содержания контрольного ком понента -  от 5-10 ' 5 до  10 мг/мл. О тноситель­
ная погреш ность массовой концентрации контрольного компонента не превы ш ает 1 0  %.

С редства  изм ерений, м атериалы  и реактивы  приведены  в разделе  2 настоящ ей 
метод ики  поверки.

1 П р оцедура пр иготовл ени я растворо в

1.1 Растворы  в ди апа зоне  от  1 д о  10 мг/мл п риготавл иваю т объ ем но -  весовым  
методом . М ассовую  концентрацию  контрольного  ком понента  ( C j )  оп ред ел яю т по ф ор­
муле

где mi -  масса контрольного  ком понента, мг; 

v  -  объем  п риготовл енно го  раствора, мл.

1.2 И сходны е вещ ества , используем ы е для приготовл ения раствора, вы д ерж и­
ваю т не м енее 2  ч в лабораторном  помещ ении.

1.3 Т ем ператур а  окруж аю щ ей сред ы  при приготовлении контрольны х растворов 
не д ол ж на  изм еняться  более, чем на 4 °С.

1.4 О пред еляю т м ассу (m-i) м ерной колбы  вм естим остью  100 мл. Р езультат взве ­
ш ивания за пи сы ваю т до  первого  десяти чного  знака.

1.5 В м ерную  колбу вносят от  100 до  1000 м г контрольного  ком понента  и вновь 
взвеш иваю т колбу (m 2 ).

1 . 6  В ы числяю т м ассу контрольного  ком понента  ( т )  в мг

т  =  т 2 —т х.

1.7 В колбу с контрольны м  ком понентом  вводят о т  20  до  25  мл растворителя, пе ­
рем еш и ваю т содерж им ое и д ов од ят объем  раствора до  100 мл. Т щ ател ьно  перем еш и­
ваю т раствор.

1.8 Р а ссчиты ваю т м ассовую  концентрацию  контрольного  ком понента  по 1.1.
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1.9 Растворы  с содерж анием  контрольного  ком понента  от  5 -1 0 "5 до  1 м г/м л п риго ­
та вл и ваю т объем ны м  м етодом  путем  последовательного  разбавл ения боле е  концен ­
трированны х растворов. М ассовую  концентр ацию  контр ольного  ком понента  рассчиты ­
ваю т по ф орм улам

214.2.840.073Д

С, =

с, =

С 0 -Ух 

1 0 0

С, - у2 
1 0 0

с  - к
100

где п -  ном ер ступени разбавл ения исходного контрольного  раствора  с концен ­
трацией  Со.;

V-i, У2, V n -  аликвотная  дол я  раствора с  концентрацией ;

Со, C i, Сп-1 -  соответственно , мг/мл.

1.10 П еред каж ды м  разбавл ением  рассчиты ваю т значение  аликвотной дол и рас­
твора  (V i, V 2 , V n), исходя из за д анно го  значения  концентрации контрольного  ком по не н­
та (Со, C i, C n -i)  и концентрации разбавл яем ого  раствора.

1.11 В м ерную  колбу вм естим остью  100 мл вносят аликвотную  дол ю  разб авл яем о­
го раствора, д ов од я т объем  п риготавл иваем ого  раствора до  1 0 0  мл и тщ ате льно  пере ­
меш иваю т.

2 Х р ан ен и е кон трол ьн ы х раств оро в

2.1 Контрольную  см есь хранят в чисты х сухих  скл я нках с  хоро ш о притерты м и
пробкам и, вдали от источни ков  огня  и нагревате льны х приборов при те м пературе  от 4 
д о  8  °С.

С рок хранения  исходного раствора от 3 до  5 дней , см еси м еньш их концентраций 
хранению  не подлеж ат.

41



Методика поверки

П Р И Л О Ж Е Н И Е  Г 
Ф орм а п р отокол а поверки  хро м атограф а

П ротокол  №  _
поверки хром атограф а, принадлеж ащ его

наименование организации

И зготовитель
П орядковы й ном ер по систем е нум ерации изготовителя _ 
Н аим енование  и ном ера б л о ко в _________________________

Год изготовления  _

Условия  поверки:
тем пература  окруж аю щ его  воздуха _ 
атм осф ерное  д а в л е н и е ____________
о тноси тел ьная  вл аж ность _ 
напряж ение п и та н и я ______

К (°С)
кПа
%
В

1 О пред еление  сопротивл ения  электри ческой  изоляции

Н а им енование блока Значение  сопротивления
хром атограф а по ТУ дей ствите льное

2 О пред еление  уровня ф луктуаци онны х ш ум ов и дре йф а  нулевого  сигнала

Д етектор
Значение уровня ш умов Значение  дрейф а

по ТУ дей ствите льное по ТУ дей ствите льное

3 О пред еление  предела д етектирования

Д е тектор З начение  вы ходного З начение  предела д етектирования
сигнала по ТУ дей ствите льное
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4 О пред еление сред него  квадратического  отклонения  вы ходного  сигнала

Д е тектор
З начение  вы ходного  
сигнала

С реднее ариф м етиче­
ское значение 
выходного сигнала

С реднее квадратическое  
откл онение вы ходного 
сигнала

tj hi Sj t h S «И CHi

5 О пред еление  изм енения вы ходны х си гнал ов  за  48  ч непреры вной работы  (для 
М С Д  за 8  часов)

Д е тектор

Значение
вы ходного
сигнала

С реднее  ари ф ­
м етическое  зн а ­
чение  вы ходного 
сигнала

Значение 
по ТУ

Д е йствител ьное
значение

tti hti S ti tt ht s t 5t,t 5t.h §t,s 5t,s 5t.t St.h

6  О пред еление  погреш ности результатов  изм ерений

Значение  содерж ания 
(добавка) контрольного  
ком понента, полученное  при 
изм ерении вы ходного  сигнала

Значение  содерж ания 
контр ольного  ком понента  
по п а сп о р ту (р а сче тн о е  
значение  добавки )

Н орм атив оперативного  
контроля погреш ности по 
Н Д на М ВИ

7 О собы е отм етки  (пробы , реж имы , колонки и др.)

8  П рилож ение (хром атограм м ы , полученны е при поверке) 

З аклю чение  по результатам  п о в е р ки ______________________________

Вы д ано сви детельство  (извещ ение о непригод ности)

№ __________________________ о т _________________________ 2 0 _______г.

П оверку п р о в о д и л ________________________________
подпись

" _____" ____________________2 0 ______ г.
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Методика поверки

П Р И Л О Ж Е Н И Е  Д  
Ф орм а паспор та на кол он ку  хр о м ато гр аф ическую  насадочную

КО Л О Н К А  Н А С А Д О Ч Н А Я

П аспорт

1 ТЕ Х Н И Ч Е С К И Е  Д А Н Н Ы Е

М атериал 0  внутренний 
колонки, мм

Д лина, м 0  наруж ны й (присо­
единительны й), мм

Носитель, ф ракция Ф аза

А д сорбент, ф ракция Т  m ax, °С
Партия сорбента, №

Т  m ax, °С 
Время, ч

Э ф ф ективность, тт /м  
Проба

Кондиционирование :
Газ-носитель 
Расход, м л/мин

Д е тектор
Расход  Г-Н, м л/мин

2 С В И Д Е Т Е Л Ь С Т В О  О П Р И Е М К Е

Колонка хром атограф иче ская  насадочная зав. №  ____________________ изготовлена  и
принята в соответствии с  тр ебова ни ям и  действую щ ей те хни ческо й  докум ентации 
__________________________________________________ и признана годной для эксплуатации .

Н ачальник О ТК

МП _________________  _______________________  __________________
личная подпись расшифровка подписи год, месяц, число

3 ГА Р А Н ТИ И  И З ГО ТО В И ТЕ Л Я

3.1 Гарантийны й срок эксплуатации три  м есяца со дня  ввода в эксп л уатацию  при 
средней интенсивности эксплуатации 8  ч в сутки, но не более 1 2  месяцев со дня приемки.

ВН ИМ АНИ Е: В Х О Д КО ЛО Н КИ О БО ЗН А ЧЕН  БИРКОЙ С У КАЗАН И ЕМ  Н О СИ ТЕЛЯ С НЕ­
ПО ДВИ Ж Н О Й  Ж И ДКО Й  Ф АЗО Й (ИЛИ А Д С О РБЕ Н ТА ), Д И А М Е ТР А  Ф РАКЦ ИИ, ДАТЫ .
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Л и ст регистрации изм енений

Изм.

Н омера л и стов  (страниц)
Всего 
листов 
(стра­
ниц) 
в докум .

№
докум .

В ходящ ий 
№  сопро ­
во дитель­
ного 
докум . 
и дата

Под п. Д атаизме­
нен­
ных

зам е-
ме-
нен-
ных

новы х анну-
лиро-
ван-
ны х
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