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Насrощая меюдrка распросtрапяеrcя Еа хрматографы лонвые Dionex Iпtефоп
п Dionex lntcgrion RFIC, взготавливаемьо< Тhеrmо Fiфеl Scientific Iпс, ClIЪ п устанав-
лlаает uетодку шх п€рвЁ.rвой и перпомческой поверк.

Мехшов€рщьfr иrrт€рвал - l гол.

l ОIIЕРАIИИ ПОВЕРКИ

l . l ПрЕ прведеЕrrr поверки выполвяют операции, указаrlные в таблrце l .

2 СРЕДСТВА ПОВЕРКИ

2.1 Прr прведенпи поверкIt прltuеЕяют оrcдlющие средства пов€рки:
- ГСО 7793-2000 сосгава Ептрат-цоЕа массовая коЕцсптрация яптрат-иоЕов 1,00

мг/смЗ, отвосrт€львёl погрешпостъ tlolo;
- ГСО 7775-2000 состава ионов BfipE , Maccoвar концентрацця lrопов ватрlя 1,00

мг/смЗ. отцосrrЕльна, погреrдно€ть tlyo;
- СО ЭМ 

'GO8.12.00l 
состава гJпокозы, коЕIIеЕтраrпя гJIюкозы 1,00 гiв/;

- Вола лешояизирмяная, ГОСТ 25б1-8З.
.Щочускасгся прп'rевение ан,цогr.lllьD( средств повsрк{, обсспсчхвirющrх опреде-
jleвEe мfiрлогпческих характеристхк поверяемшх СИ с т€6уемой точносгъю

3 условиJt повЕрки и подготовкА к нЕЙ

3.1 Пщ шрвелеlrrrи повер|сt соблодаrот cJleд.rotmle условшr:

- тЕмпераryр окружаюцего воздва"С 2З +5

- ат!dосФрпо€ давлевке, кПа 84+ 106,7

- 0тЕосЕтеJБная вrrФквость воздух4 Уо 30 + 90

- Еапряженпе переrrеrтпою тока, В 220 !22
- частота сЕтr, Гц 50t l

Нар,rенованпе опФацrr Номер
пувкта ilетодlкrl

BEermt* осмотD 4.1

овробоваже: 4.2

- пmвеокд rлеггrriьпкыrпоrrмп ланпо< По 4-2.1

- опlrедепевЕе vDовця tьrчкгчацвовкъпr пчмов ltчлевого сптяала 4.2.24.2.з

- опоеделевЕе дD€Йба вчлевого сЕгвalла 4.2.4

Определевие мgгролоп{tlескlrх хараIсеристпк: 4.з

- определеЕие относrrcльаого средЕего квадратr{ческого откло-
Еевltя вьD(оrшъD( сшrналов 4.з.1-4.3.з

- определ€яЕе относитепъного изменевшI вьD(одllьD( сllmалов за
8 часов ЕепDеDьвЕой Dаботы 4.з.,1-4.з.5



З.2 Подrотовш€шtше работн вьЕrолlяот в соотв€rствr{и с rЕструкцпей по экс-
плуsгацпrl хрм8югрФа.

З.З Перед прведешем Еоверкп кrmвят коЕгрльные рстворы, вазЕачеЕЕ€ в со,
держаffхе аааJIrзrру€мых комповеЕтоЕ а коrcрю( прЕв€деЕш в таблцце 2.

З.4 Прцеryра пршгоmвлсЕпя коЕтрrБЕшх растворв прпв€деrlа в приложении l.

Табlцца 2

4 провЕ,щниЕ повЕрки

4.1 Ввецшld осмот
Прrt вЕешвеra octdoтpc ycтagaвJlxвatoт:

- cooтBeтcтBlle коI\dIIлекгвосгr хрмаmграфа пsсЕоршнм дацвыr{;
_ чстrость маркЕро8кп;

- испрiвностъ MexaEE}}ioB r крепеrGьп дЕгале'
- отсутствие протечек lкщкостsоm Факта хрrrаюграф.

4.2 Опробовавltе
4.2.I. Пров€рца идеrтификациоrrlrш( данЕьп прФаrд{rrого о6€спеченЕя хрмато-

графв. Илсrгrфш<шдоЕше дапЕцс ПО долхоrы тФляце 1 описани,
твпа. ИлеrгификачяоцЕые сведеЕия о прграмме располагакугся по сдедaющему rfm:

Help -> About Сhrоmеlеоп.
Коrтрошвая с)T дrа выЕrслясrся по фаriлу сhюmеlеоп.ехе.
Фувrспrоlurрвавие програrашою обеспечеЕrя цдеmrФщЕруется отображсgrеra

!а экраЕе аозможаостп редакrЕрваяlя достуDпьц облаФ€й даеIrьD(
4.2.2 Прводяг опредеJIеЕIIе урвяя флукrуашrоrшьо{ щумов я дlеiфа нулевою

свттала" ,Щ.ля сбор лавlшо< псвользуrст OQЛQ шаблоны ПО Сhtоm€lеоп ЕJIп Есцоrь,
зукtт прце.ryры автоматllзацяп отч€та по Прrложеншо 2

Опрбованrrе прпзводтт при условпж, Fа]дlяъЕ( в таблrце 3. в соотвgrgгвни с
пвстукщей по экспrryатачrи хриаmграфа

Изrrерешя проводяг прв откrпочешоl колоЕке и цодавителе. ,II,ш згого междt
нlюосоц и rпr(eкюрм устаIiалIIlвакrт кцплляры, сa€дlвцв lfx 8ддIпЕрrr: кrдвJчIяр с
вrrуIр€I|8иц дrамЕIрм 0.075 мм дли8оЁ около 1 м желюго Фgга (слухоrт дл, имrв-
чич рбочсго давлеввя хрмаmгрфа) и кашrллrр с вЕуIреЁЕцм дамегрlr 0.25 мм
дrшной ве менее б м - червого швета (есть r комIцекте ди устаrIовки хрмrюграфа).

Для элеrгрхrrмических дет€кторв: устаIlавJtивают Ац-смеrдъй ипи полируемьй
электрод, р€жх rнт€ФIrровацаý амперометрlщ волrа AAd фН, Ag/AgCl реферевс,
ЕыЯ элекIрд).

После вьD(ода хроматогрsфа яа реrоý| з8lrЕсывalют в течевце часа аулевой свгвлr
детекшр&

КоЕгрольЕьfr
р8сгЕор

массовая
коЕцеltтрацrrl

коlrповеrrгл мг/.вr3

объем
пробы,
юJ

Элоегг Дfiектор

Раствор вrФат-
rroнoB rцl раствор
sаФrfi-иоаов

l0 25 Деrовrrзован-
нlц вода

Кошryкюмег-
рический CD

глюкоза l0 l0 50 ммоlпJдf
NaoH

ЭлекФохпмп-
чесрrе ED



Урвень флукгуа.щоЕЕв Iцумов Еулсsого сlrгвала (Ах) прЕвЕмают раввым мак-
сцмаJБцоlбу зЕачеппю аi{цJ!ЕгуrЕI Еоаюряющrrхся колебаrd шулевою спг,аала с перЕ-
одом не более 20 с.

Звачеяпя лрйфа нулевого сшгвала приlrимаlот paшýlм смеце!lию rулевого сЕг-
ЕаJIа в течевие l час&
т з.

Условия повсрrи
ДетGrюры

Коlrs/ктометрrчеоос cD ЭлекФохимrческие ED

Э,:поевт ДеиоIlйзоваЕЕая вода 50 iшолъ/д,l] NaOH
скорость потока элоснта 1.0 crr'/MKB 0.25 сtt'/мив

4.2.З Знач€Еrя },роввя фlrукгуаtшокlъоt !хумов Еулевоr0 сшвала пе до,пжвы пре-
вышать, соответств€ЕЕо:

4.2.4 3начепия дрейфа шулевого сlтrrала Ее доJDкЕъr щ)евыцвтц cooTBeTcTBelIEo:

4.3 Определевие метрдогическцх xapaкTepxcTllK

4.3.1 Определешrе oтЕосцтеJьвоm сре.щсго квадIвтцчеaкого откlIоцеЕЕя выход-
Еою сшлlала.

ИзмереЕпя прsодff после прцедФ опробоваш, и вш<ола хроматогрфа ва р-
,mt. Условня выпоlшешя вмереsЕ' доrтrr(Eы соотвеrcтвовать п.3.1.

4,3.2 Кокгро,lъвъ,й раствор (табл.2.) вводят в хрrrатограф ве менее l0 раз, вме-
ряtот зsачеЕIiя вьцодпою сцпrала (времеви удерхиванця ц шIощадlt пика) вычпслпот
срелвее арпфмсгичсско€ звачекцс вьцодного сштала ( Х ).

4.3.3 Огносrгеьнос сре,]цое квsдрsппеское откпоЕение вьD(одsого сЕrвала рас-
счrгывают по формуле:

,=,g.1/щ

Х; - i--oe звачевие парlшсIра выхо,щого сигвала (площа,щ пlпса, времеЕЕ удержr-
вания).

Дстекaоо хrоrктеопс]пкl

коflдуктометрлtческие o-2.10{ см

элекгDохимrчесd ED 0,05.10' кл

Детектор XrDrKrcDrcTBrcr

КоЕдуктомfiDrrчесI@е 20. l 04 см/час

элекгDохцмЕчесюtй ED 60.10a кл/чдс



3вачекця сrтвосцтсшвоm срешею tсвадратrчесхоп) отклоЕеЕпя вцхоJЕоm сиг_
slrпа rr€ до;тIоtý ЕЁвыIцаъ Hopii, црцведсшD( в табIЕце 4.

4,3.4 Определевrе отrIосптеJъЕого lлзмсЕевця выхо.шого сппппа за 8 сов Ее-
прерыпrоfi работы,

Услов9.' rзrrереЕd аЕlrлогпчшй оIIЕсапЕым в п.3.1. Прволят trовторяо оцсра-
щ, цо п,4.3.2.

Огносrrrс.rъвое измевеЕяс вьDФдного спгЕаJIа }l 8 часюв вепрръввой рабсrrш
хроматографа рассчтгьваюг по формуле:

i -i4 =..,:.. .l00

где Е - ср€JЕее Фпфrrсrпческое звачеЕrе вьо(о.щоrо сЕтIiала через 8 часов вепрs-

рьввой рабmы.

4.З.5 ЗЕачешя отIrосЕтеJБIIог0 ЕзмеЕсlIпя въоФдlоm сиt!Еца яе доJDквы цревы-
вать IIорм, ЕриведсЕцых в табrще 4.

тбJщд4

5 ОФОРП4jIЕНИЕ РЕЗУJЪТАТОВ ПОВЕРКИ

5. t Резуьтаты поверlси хр!dатогрФов запосгг в црюкол.
5.2 Поло)ig{тешЕые резуrьтаты повФкЕ хроматоФафоs оформлff(rг вьцачей свц-

детеJIютм в соотв€тстЕrЕ с црдк оri Мlrппрt4торга РФ Шs l8l5 от 02.07.2015.
5.З Хромsюfрафц Ее удовлегворяющие трбоваипr вастояrшш рекомФдашй, к

экспJryатаIцr Ее доIryскасrrся. Хрматографы Еtымаются из обращФпlя. СввдсгеrБсгво
о повsрке пзыlrаtот я вьцatlот llзвещ€llис о Еепрrr0.щости с yкa&rвxeм црlltrчв в соот,
ветствиt{ с прпказом Млвпрлпорга РФ Nэ l8l5 от 02.07.2015.

5.4 Послс ремовта хроматографы подвергаrсrr поверке.

Начаrьквк лабораюрш 009 фr Е.В. Куlrябrва

Д9т€ктор Огноситсльное средFее квад)атll.Iескос
отклоневие аы)Ф.щьD( сигвалоs (%)

отЕосЕт€Jьцое Езмецеша
вьD(о.щого сишала площад

ВрGмя удер)rо{sашя Площадь ш<а
rпr{l1 Ja о ичU! пЕцFршпч!

рsботы (О/Ф

cD 0.1 0,5 з.0

ED 1.0 з,0 з.0

Ведщий шrжеБер ФГУП (ВНИИМС) фr? О.Н. Мелкова



Приложение 1

мЕтодикА приготовлЕниrI АттЕстовАнных рАстворов

Методика преднеlначена дJuI приготовления aTTecToBaHHbIx водньгх растворов
кофеина, нитрат-иона, натрий-иона, раствора глюкозы.

l СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ, ПОСУДА, РЕАКТИВЫ
l. 1 ГСО 7793-2000 состава раствора нитрат-ионов;
1.2 ГСО 7775-2000 состава натрия;
1 .3 СО 08.12.001, состава водного раствора глюкозы;
1.4 Весы лабораторные по ГОСТ 24104-0l, с верхним пределом взвешивания200

г.
1.5 Мера массы (гири), 2-0l класс точности, ГОСТ 7З28.
1.6 Колбы мерные наливные 2-|00-2 по ГОСТ |770-74
1.7 Пипетки градуировaнные 1-2-24,5по ГОСТ 29227 (l)
1.8 Стаканы В-1-50ТС по ГоСТ 25ззб
1.9 Вода деионизированнаrI, ГОСТ 25661-83.

2 процЕдурА приготовлЕниrI

2.1 Приготовление раствора нитрат-ионов с массовой концентрачией 10 мг/дмЗ
1 см3 раствора ГСО с массовой концентрацией нитрат-ионов l мг/дм3 пипеткой,

вместимостью 1 см3 вносят в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят содержи-

мое колбы до метки деионизированной водой.
ОтносительншI погрешность аттестованного значения массовой концентрации

нитрат-ионов в растворе не более |,2Уо.

Контрольный раствор используют дJIя определения метрологических характери-

стик всех кондуктометрических детекторов.
2.2 Приготовление раствора натрий-ионов с массовой концентрациеЙ 10

мг/дм3
1 см3 раствора с массовой концентрацией натрий-ионов 1 мг/дм3 пипеткой, вме-

стимостью 1 см3 вносят в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят содерхимое

колбы до метки деионизированной водой.
относительная погрешность аттестованного значения массовой концентрации

натрий-ионов в растворе не более 1,2o^.

КонтропьНый раствОр используют для определеЕия метрологических характери-

стик всех кондуктометрических детекторов и зарядового детектора) в сJryчае, если нет

ГСО нитрат-иона.
2.4 Приготовление коЕтрольного раствора с массовой концентрачией глюкозы 10

мг/дм3
0,55 смЗ мсО раствора гJIюкозы пипеткой вместимостью 1 см3 переносят в мер-

ную колбу вместимостью 100 см3 и доводят содержимое колбы до метки деиоfiизиро-
ванной водой.

Относительная погрешность приготовления контрольного раствора + |,5 Уо,

Контрольный раствор используют для определения метрологических характери-

стик электрохимического детектора.



Приложение 2

ПРИМЕР ОБРАБОТКИ МЕТРОЛОГИЧЕСКИХ ХАРАКТЕРИСТИК
В ПО CHROMELEON

.Щанное приложеЕие преднtвначеfiо для упрощения и автоматизации процеДУры

расчета метрологических характеристик.
- для расчета шума и дрейфа:
1 Для сбора данньтх дJuI расчета шума и дрейфа создают последовательность (se-

quence) с одной пробой в списке образцов. Хроматографирование производят без ин-

жекции, дJuI этого в програIчrме Chromelon в последовательности устанавливtlют тип
образца Blank (Бланк). В программе фgm) устанавливrlют соответствующую скорость
потока элюента и длительность сбора данньIх сигнала детектора- 60 мин, прочие уста-
новки соответствующего детектора по таблице 3.

2. Запускают последовательность
2. После окончания работы последовательности, двойньтм кликом по хромато-

грЕlluме, по которой ведется расчет шума и дрейфа, открывается отчет. Выбирают
вкJIадку Summary и добавляют новую колонку, нажав прtlвую кЕопку мыши (рис l).
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Рис. l Окно Summary



2.1 ,Щобавляют характеристики дJIя расчета дрейфа согласно рпс.2.
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Рис.2 Настройка расчета дрейфа в интервале 60 минут

2.2 Аналогично п.2.1. добавляют колонку дJuI расчета шума с окном 20 секунд.
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Рис. 3 Настройка расчета шума с окном 20 секунд.

2.3 В таблице на рис. 4 даны значения лрейфа (рS/мин) и пять значений шума (pS)
с окном 20 секунд.
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,Щля получения результата модуль значения дрейфа в дztнном случае рrS/мин пер-
водят в рS/час (умножив на 60). .Щля других детекторов значения сигнала приводят в
единицЕlх, указаЕньIх в методике поверки. Значение шума выражают в единицах, ум-
занньIх в МП для соответствующего детектора. При расчете шума для предела детекти-
рования берут значения в тех единицах, в которых определяют высоту пика контроJъ_
ного вещества.

Полученные данные можно распечатать или сохранить в формате Excel.
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Рис. 4 Пример расчета зЕачений дрейфа и шума

- для расчета относительного СКО выходного сигнаJIа:
l Для сбора данных для расчета СКО вьIходного сигнала создают последователь-

ность (sequence) с не менее 10-ю пробаil{и в списке образцов. В поспедовательности

устанавливают тип образца unknown (неизвестная проба). В программе фgm) устанав-
ливrlют соответствующую скорость потока элюентц длительность сбора данных сигна-
ла детектора- обычно З мин, прочие устalновки соответствующего детектора по таблице
3.

2. Запускают последовательность
3. После окончания работы последовательности, сочетанием кJIавиш Ctrl и левой

клавишеЙ мыши вьцеJUIют хроматогрЕlпdмы, по которым ведется расчет СКО, нажимаем
прtlвую кJIавишу мышц открывается меню, выбираем Соmраrе (сравнить), кuшЕUI детек-
тора (например, CD_l). Открьвается отчет. Выбираем вкJIадку Summаrу.

4. По.гryченные данные можно распечатать или сохранить в формате Excel.
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