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насгоящая мсюдrка распростраяяется па хрмаm-riасс-спе(тр}lетры
(Autoýpoc PremierD фЕр!6I (wаtеБ CoФoration>, ClIИ (лаrее - хрмато-масс-
спектрмсгрш) r устанавливаsт мgтод{ку их пФвшчlой ц пер!о.щr€екоf, пов€рки.

I,lЕт€рвsл между пов€ркаrrи - l тод.

l оIIЕрлIпIи повЕрки

Прti прЕедсшrlи пов€ркr выпоJIЕякrт оперцrи, указа8аше s таблпце l.
Таблпца 1

Нашlсвовацrе операцш, Номер шункга мсгодиrсr

l Ввешяий

2 Опробованхе (определенис отношепrrя сrтпrа,л/чrlT r,
пика 2с

6.1

6.2

3 Опрлслевие мегрлогичсских характерrrсп{к:
_ опредедевие отвосЕт€JБвого средtего квадlитиче-

скопо откпоЕеЕця выходною сЕгвала (площлцr шll(а);
- опредеJIеЕпе относйтеIБЕого laзмеаеЕIl! вцходпок)

сrrгвала (площа,ш пякs) за 8 часов Еепрерьввой рботц.

6.з

6,3.1

6.з.2

2 СРЕДСТВЛ ПОВЕРКП

2.1 Прв првелевrrи поверки прхr.еняют сJIед/юцЕ€ средстЕr поверкв:

- расгвор 2,3,7,8-тэтрахлордибензо,r-дцоксина в.юлуоле по ГОСТ З252G20l З (по

кагалогу Suplco с массовой концеrтрадяей l 0 Mr(г/cM') шtи СОП N9 05 l 2,03 с массовой
концеЕграцией 50 м!с/с#;

- тоrrуол rФ. (ЧДАr, по ГОСТ 5?89-78;

- колбн мервые вмесгямосгью 2-1 0G-2, 2-5Ь2, 2-1 0-2 по ГОСТ l7'l0-74i

- шrцеткя град/ирвавllыс вместиltdосtъю 1-1-2-1 по ГОСТ 29227,9l.
2.2 Допускасrся прrмеrr€Еи9 друг}rх ср€дстЕ шмср€вий, обеспsчlвающкх опреде-

леЕ8с метрологшrеских xapaкTepиcTrtx с требуемой то,пrосгъю.

З ТРЕБОВЛЯИЯ БЕЗОIIЛСНОСТИ

Тр€6оЕаЕия бвопасвости доJпоlы соотвgrствовать рекомсrrд8lцп., llзлох(€вным

в руководстве по эксп.lтуаташr ва прrбор.

4 условItя повЕрки

При прrедеЕtrи пoвeprcr сюблолают слелуючше усJIовцяi_0^
- температура окр}лкающея среды, ,L

- ОТНОСШСJьВаЯ ВЛаЖIrОсгЬ, Уо

от l5 до 30,
до 80.

5 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ

5.1 ПодготаалЕвают прибор к рбоrc в сооtDетсtвии с требоsацхя,tп руковод-
ства по эксп.IryатацtrЕ.



5.2 Готовят коЕФоJьrrый раствор 2,3,7,8-тетраr<.lrордибензо-й-дrоксшв в соот-
ветс1вЕп с пршлоr(сцием l. Погрешпость прriготомеrцtя коrгрольвого раствора ве бо-
rcе l12o/o

6 IIровп,цпниЕ повЕрки

6.1 Вgешций осмот.
При внешпем осмотре устzшавлiкlют:
- соотастствпе комплектЕости хрмато-масс-спекгрометIrа техtlической докулtен-

тащ;
- четкость маркцрвкЕ;
- исправвость механизмов Е крепежЕьD( детмей,
Не лопускаются лефекты, которые могут повлилть яа работоспособвосrь прибора.
6.2 Опрбовавие.
При опробовдflrи опредеjIяют отвошеЕие сЕгна,rшщ, прцведенfiое к ширице пи-

ка 2с (S/Nlnpo 1), с Еспользовацием l(оtfтрJшtого раствора 2,3,7,8,тетрахлоршбензо-л-

.щоксцllа прt усдовил(, указаЕшD( в таблице 2.

6.2.1 С помошю шлрmв вrrп аатоrlцжекюра вводlт в капиллярн}tо хрм8тоrра,

фЕческую колоцку l мкл коггро.lьвого раствора ц проводяг аяаJIrв.

6.2.2 Вьт.шслпот отвошение сигяа.п/шрt, прЕведевIIое к шрине пшка 2с, по фор-
муле:

s/ д,*, = 
r:;* 

. s/ д.

где wlah - IIшрИЦа пика 1lа половине высотЫ, с;
Wr - цчrрява шк4 раввая 2с;
S/N - отЕоЕеше сигваJt/шум, gайдеяrrое ка{ усредIеЕие шума Peak to Peak Еа иtr-

тервале базовой JrЕЕпп ве мевее l мия}ты.
Зgачевие отЕошсвия сигЕал/шум, прЕведеgного к ширпве пвка 2с, доrпrсно быгь

ве мевее 25 : l .

2

Рехсгм иовизаtшя элекtDоЕtlьБ{ удаDом (t)

коЕrDоrБвьй DаствоD 2.з -7.8-тстDахлоD,шб€шзо-й-JIиоксиЕ в тоJIуоле

Массовая коЕцеЕrршйя коrттро]ъ-
вого вецества. m/см3 (фг/мкл) l00

Объем прбы коггро,Бяого рас-
TBoDa. мкл

ВDемя скааиDоваЕия. с 0.1

Дпалазон скацироваяия, а.е.м, 29з _ з50

ДетекгtlDчемая масса. a.e.!i. з21.89зб

хвомаmmаtьяческая колонка Hewlett_Packmd DB5 З0 м uли ацалогл.пrая

Разрешенпе хрмато-масс-
спектrюметDа

не более 10000



6.3 Олрлелекяе метрологических хараtФеристttк.
6.3.1 Определеtrие относt{теJьного средвего квад)атического отклояения (СКО)

выхо.щого сигЕаJrа (rцощади пвка).
КоЕгрольвьй раствор 2,3,7,8-тsтрахлоршбсвзо_r-дяоксltЕа объсмом l мкл вводяг

а хрмато-масс-спектрометр и измеряют звачеlIия выхо]Еого сЕгЕала (плоцади пЕка)
при условиrх, )цазацньD( в таблице 2. ИзмереЕЕя ловторяют не мевее б раз.

ОaносrгедъЕое средsе€ квадр8тическое отклонеЕпе выходЕоm сигIала (плоцади
пика) ох, 0/о, 

рассчй-rываlот по формуле ( l )

l00
"х

(l)

где Х, - i-oe значеЕие вьD(од{ого сЕгцlца (площади пика):

Х- - срелнее арифметическое звачеЕЕе выхошого сигЕма (площади пика),
Зяачеfiие отвосrtтельяого сr,едцего квадратичсского откдоItеция вьцодного сиr-

вала (плоцади rrш<а) не дOrвсно превъддать 5 Уо.
6,3.2 Определение отвосительяого измеЕепuя вьD(одцого сш!ала (площади шпtа)

за 8 часов Еепрерыsвой работы,
Черз 8 часов пепррьввой работы хрмато_масс_спекФоidетра измеренllя повто-

р,пот по п. 6.З.l. Отяосительное измеtlеflие вьйодtоrо сшъша за 8 часов Еепрсрьвяой

работы прrбора d, , %, рассчитывают по формуле (2)

(2)

гле Х, - срднее арифмегическое значенlле вьD(одпого сигваJIа (площади пика) чер€3 8

часов непрерыввой работы хромато-масс-спекгромета;
Х - срлнее арифметцческое зirачеllие вьD(одяого сигflала (ллоцади ппка).
Значение относrгельЕого измеliевия аьцо.щого спгЕала (площашл пrша) за 8 ча-

сов Еепр€рьвной работы хрмато-масс-спекгромета Ее долж{о превышать + 5 Уо.

7 ОФОРМЛЕНПЕ РЕЗУЛЬТДТОВ ПОВЕРКИ

7.1 Результаты поверки хромато-масс-спекцюме,Iра заносят в пртокол.
7.2 ПолоrФтеrБные !,езультаты поверкЕ хромато-масс-спекФомета офорпдLЕот

вцдачей свЕлетеJьства.
7.З Xpoмaю-Macc-cIteктpoмeTp, яе удовлетворяющий тебовшrиям яастоящих ре-

комендащ.rй, к эксцJtуатацЕп яе доцускзlются. Прибор изыr.rают ш обращепия. Свпде-
Te.llbcтBo о поверке изымают п вьцают йзвецеltие о вепрЕгодности с указанием причлп.

7.4 После ремоЕв хромато-масс_слекФометр по,щергаlют поверке.

НачаJьЕш( секгора ФryП <BНИИМСr)

Инlсенер 3-й кат. ФГУП кВНИИМС>

О. Л. Ругенберг

С. 3. Караалов

L(x,-T)'

_z



ПРИЛОЖЕНИЕ 1

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНОГО РАСТВОРА

Методика преднд}начена для приготовления контрольного раствора 2,З,7,8-
тетрахлордибензо -и-диоксина.

1

1.1

1.2

1.3

|.4

СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ, ПОСУДА, РЕАКТИВЫ
Раствор 2,3,7,8-тетрахлордибензо-и-диоксина в толуоле по ГОСТ З2526-20|З
(по ката_гtогу Supelco с массовой концентрацией 10 мкг/см3) или СОП }Ф 0512-03
с массовой концентрацией 50 мкг/см3.
Толуол кв. <Ч,ЩА>> по ГОСТ 5'789-78.
Колбы мерные вместимостью 2-1002,2-50-2,2-|0-2 по ГОСТ |770,74.
Пипетки градуированные вместимостью 1-1-2-1 по ГОСТ 29227-9l.

2 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВЛЕНИЯ
2.1 Приготовление контрольного раствора из раствора 2,3,7,8-тетрахлордибензо-

,?-диоксина в толуоле с массовой концентрацией 50 мкг/см', СОП Jф 0512-03.
2.1.1 Приготовление раствора 2,3,7,8-тетрахлордибензо-и-диоксина с массовой

концентрацией 0,5 мкг/см3.
1 см3 раствора с массовой концентрацией 50 мкг/см3 переносят в мерную колбу

вместимостью 100 см3 , доводят до метки тоJryолом.
2.|.2 Приготовление раствора 2,3,7,8-тетрахлордибензо-п-диоксина с массовой

концентрацией 5 нг/см3.
1 см3 раствора, приготовленного по п.2.1.1, переносят в мерную колбу вместимо-

стью 100 см3 и доводят до метки толуолом.
2.1.3 Приготовление контрольного раствора 2,З,7,8-тетрахлордибензо-п-диоксина

с массовой концентрацией 100 пг/см3 (100 фг/мкл).
-?
1 см'раствора, приготовленного по п. 2.1.2, переносят в мерную колбу вместимо-

стью 50 см' и доводят до метки толуолом.
Погрешность приготовления контрольного раствора не более + |2%.

2.2 Приготовление контрольного раствора из раствора 2_,З,7,8-тецахлордибензо-
и-диоксина в толуоле с массовой концентрацией 10 мкг/см3, Ns 48599 по каталоry
Supelco.

2.2.1 Приготовление раствора 2,З,7,8-тетрахлорлибензо-и-диоксина с массовой
концентрацией 0, 1 мкг/см3.

1 см3 раствора с массовой концентрацией 10 мкг/см3 переносят в мерную колбу
вместимостью 100 см3 

" доводят до метки тоJryолом.
2.2.2 Приготовление раствора 2,З,7,8-тетрахлордибензо-и-диоксина с массовой

концентрацией l нг/см3.
l см3 раствора, приготовленного по п. 2,2.1, переносят в мерную колбу вместимо-

стью 100 см3 
" доводятдо метки толуолом.

2.2,З Приrотовление контрольного раствора 2,3,7,8-тетрахлордибензо-п-диоксина
с массовой концентрацией l00 пг/см3 (100 фг/мкл)..з

1 см'раствора, приготовленного по п. 2.2.2, переносят в мерную колбу вместимо-
стью 10 см' и доводят до метки толуолом.

Погрешность приготовления контрольного раствора не более + 12oA.


