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Настоящая методика поверки (далее - Методика) распространяется на Хроматографы
жидкостные высокоэффективные <Альфахром@ М-03) (далее - хроматограф), технические
требования к которым реглЕlil,fентируются техническими условиями ТУ 9443-001-11823101-
2015, и устанавливает методику их первичной и периодической поверки.

Межповерочньй интервtш - l (один) год.

1. опЕрАции повЕрки
1.1. При проведении поверки должны быть вьшолнены следующие операции и примене-

ны средства поверки с харжтеристикап,fи, укtlзЕtнными в табл. 1

Таблица 1

J\ъ Наименование операции
Jt пункта
Методики

l внешний осмоm 5.1

2 Опробование 5.2
2.1 Проверка режимов работы хроматографа, проверка режимов детекции 5.2.1

2.2 проверка идентификационньD( дalнньD( прогрчtп{много обеспечения 5.2.2
J Определение времени вьтхода на режим, лрейфа нулевого сигнала и уровЕ,

флуктуационIIьD( шумов нулевого сигнала детектора хроматографа
5.3

4 оппелеление меmологических хаDактеDистик хDоматогоафа 5.4
4,1 Определение относитеJIьного среднеквадратического откJIонения (СКО)

вьIходного сигнала хDоматографа (плоцадь пика)
5.4.|

4.2 Определение относитеJьного среднеквадратического откJIонения (СКО)
вьD(одЕого сигIIала хроматографа (времени удерживания)

5.4.2

4.з Определение относительного изменения вьD(одного сигнtша хроматографа
(площадь пика) за 8 ч непрерывной работы

5,4.з

4.4 Определение относительного изменения времен удерживzшия пиков за 8 ч
непDеDывной работы

5.4.4
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2.Все средства измерений дол}IGIы иметь паспорта и действующие свидетельства по-

3. ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОIIАСНОСТИ

Конструкция и электрический MoHTIDK хроматографа обеспечивtlют безопасность об-
служивtlющего персонала в соответствии с ГОСТ 12.2.007.0-75 по кJIассу l, "Прави-
пами технической экспJryатации электроустановок потребителей" и "Правилаlrли
техники безопасности при экспJrуатации электроустtlновок потребителей", "Прави-
л.lп,lи пожарной безопасности для учреждений, оргilнизаций и предприятий Акаде-
мии наук РФ".

При проведении поверки собrподают требования безопасности, изложенЕые в гл. 7.1
и 7.2 руководства по экспJryатации ЯПМИ 1544.7.00.00.00.00 РЭ (лалее "РЭ")

Помещение, в котором проводится поверка, оборудуют приточно-вытяжной венти-
ляцией.

4. УСЛОВИЯ ПОВЕРКИ И ПОДОТОВКА К НЕЙ
4.|. Перед проведением поверки средства поверки должны бьrгь подготовлены к работе

в соответствии с экспJIуатационной документацией, на хроматографе должны быть
выполЕоtIы подготовительные работы в соответствии с гл. 8 "Подготовка хромато-

рафа к работе" РЭ, приложением 1 к настоящей Методике и эксплуатационной до-
куIlrентацией на персонatльньй компьютер.

4.2. При проведении поверки собшодают следуюшц,Iе условия:

1) температура окружающего воздуха (20 + 2)'С;
2) относительная влажность воздуха от 30 % до 80 %;

3) атмосферное давление от 84 кПа до 107 кПа;
4) напряжение переменного тока, питающего хроматограф Z2\-_trl В;

5) частота питающей сети (50 t 1) Гч.

Примечания:

l. Во время проведения поверки колебания температуры не должны превышать * 2 ОС

,Щолжно бьrгь обеспечено отсутствие сквозняков и искJIючена возможность попадания сол-
нечного света на хроматограф.

2. Для обеспечения вышеуказанной стабильности напряжения переменного тока, при
необходимости, используют стабилизатор нЕшряжения электромtгЕитньй С - 0,5 по
ТУ 25 -05. 1 7 98-7 5 или стабилизатор с аналогиtIными харtжтеристикtlil,lи.

5. провЕдЕниЕповЕрки
5.1. Внешний осмотр

При внешнем осмотре устанавливilют:

5.1.1. соответствие хроматографа технической докрлентации в части комплектности;

5.1.2. отсугствие дефектов и повреждений, влияюtrц{х на работоспособность и приво-
дящих к нарушению требований безопасЕости, производственной санитарии и
охрuшы окружaющей среды;

5.1.3. целостность лZжокрасоIIньD( и гzlльвЕlнических покрытий.
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5.2. Опробование

При опробовiшии проверяют режимы работы хроматографа а и режимы детекции.

5.2.|. При опробовiшии проверяют режимы работы хроматографа, режимы детекции.
Опробование хроматографа проводят в соответствии с РЭ, <Подготовка к хроматографии.
Рушое упрtlвлеIIие> и <Управление хроматографом. Запуск серии zшализов).

При опробовzlнии проверяют общее фуrпсционирование хроматографц возможность пере-
хода из одIого режима работы в другой, работу в режиме ру{ного управления и т.п. В том
числе проверяют ру.пtой режим работы - режим подготовка прибора, и режим серийньпr
анализов - вьшолнение не-скольких последовательньD( анализов при изократической и
градиентЕой эrпоции, при рЕшIличIIьD( режимilх работы детектора: многоволновом и од-
новолновом, двухJIучевом и одноJryчевом режимrlх, а так же режим зtшиси спектра. Про-
верку герметичности жидкостной системы проводят в ручном режиме кzж описано в РЭ в
главе 1 2. "ГерметитIность жидкостной системы".

5 .2.2. Проверка идентификационньD( дzlнньD( программного обеспечения.

Совпадение иденшфикационньD( данньD( запущенного ПО с данными, приве-
деЕными в таблице 2 является положительным результатом проверки идентификационньD(
данньтх ПО.

абппца2 нные данные проI много об, эспечения.
Идентификационные
дtlнные (признаки)

Значение Значение Значение

ИдентификационЕое
пЕмменовtlние По

АльфаХром 1.3 АльфаСпектр 1.3 МетроС 1.3

Номер версии
(идентификационньй
номер) По

1.3 1.3 1.3

Щифровой
идентификатор По

d98445 1 035dб2ЬсЬd5
1ccd3e671525b4

555Ь96ба67Ь35се4f
84Ь150е226е4Ь7е

d764a76fъd2d144df
187185a4761c95f

Алгоритпл вьгIисления
цифрового
идентификатора По

MD5 MD5 MD5

5.3. Определение времени вьIхода на режим, дрейфа нулевого сигнала и уровня флукту-
ационньIх шумов нулевого сигнала детектора хроматографа.

Определение харчктеристик хроматографа проводят с помощью управJuIющей програлл-

мы <АльфаХром>.

5.3.1. Определение времеЕи вьD(ода на режим, дрейфа нулевого сигнала хроматогра-

фа, уровня ф.тrуr<туационньD( шуil{ов нулевого сигнала хроматографа проводят IIа

имитаторе кюветы. ,Щля этого отсоединяют штатную кювету детектора от ко-
лонки, вынимают ее и вст:лвJIяют на ее место имитатор, входящий в комплект
поставки.

5.3.1.1 В управллощей прогрtlil{ме в окне Управление \ Ручные операции в
поле Термостат задilют температуру 35 ОС и вкJIючzlют его.

5.3.1.2 В окне Настройки хроматографа выстЕlвJIяют следующий режим рабо-
ты детектора:

В окне Управление \ ýчные операции в поле,Щетектор устанавливают:

о метод измерения
о рабочая кювета

о времJI измерения
о длинаволны

- двух-гуrевой
- верхняrI

- 0,34 с
- 250 нм
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5.3.1.3 Вк.тпочшот детектор командой Начать регистрацию и зzшисывают lryле-
вой сигнал в течение 20 - 30 мин. В окне просмотра усfiшавливzlют дJIя
оптической плотности шкагrу * 0,00l. За время измерения на экрilне ком-
пьютера зzшись нулевого сигнала вьD(одит на плато (стабильный уро-
вень). Хроматографа и детектор считtlют вышедшими на рабо.плй режим.

5.З.1.4 По команде Стоп остzlнiлвливают измерениrI; д{lнные при этом чlвтомати-
чески зiшисывtlются в файл с расширением *.detx в пzшку .,.Vльфахром\
,Щеmекmор. На диаграмме на мониторе компьютера считывают время
остановки. Это время булет опредеJuIть время вьIхода хроматографа на
режим (см. п. 5.3.1.5).

5.3.1.5 Время вьD(ода на режим хроматографа должно быть не более 18 мин.
Примечание. Здесь и далее, для целей последующего просмотра и обработки эксперимен-
тальньD( файлов, следует зtшисывать полное имя файла, присутствующее в основном окне на
экране во время работы детектора.

5.З.2. Повторно зчшускают детектор на зiшись нулевого сигнапа в течение 0,5 часа.
Останавливают детектор, в программе "АлъфаХром" загружают (открьвшот)
по.тryченньй файл *.detx из пtшки ...\ Альфасром\.Щетектор и экспортируют его в

формат 
*.det (Файл\ Экспорт\ Хроматограмму в файл формат *.chr).

5.3.З. Загружают поrгуrенньй файл *.det из папки ...\ Альфахром\.Щетектор в обраба-
тывaюцtую прогрtlпilму МетроС. Работа прогрtlммы МетроС описана в п.5.5.
Вьrчисление шума и дрейфа детектора проводится одновременно по пункту
5.3.1.

5.3.3.1. Дрейф расстмтьвается KulK одностороЕнее смещение нулевого сигнала за
1 час работы в единицilх оптической плотности в час (даlrее - е.о.п./ч) по

формуле

ft=0,153l.*,, (1)

где 0,153 - безразмерньй коэффициент пересчета оптической плот-
ности на реzшьную кювету хроматоцрафа <Альфахром М-03>;

lcM - одностороннее смещение нулевого сигнала за 1 ч, е.о.п.
5.3.З.2. Дрейф нулевого сигнала хроматографа должен быть не более 5,10-5

е.о.п./ч на имитаторе кюветы.
5.3.3.3. Уровень фоу*rучцrонньD( шумов нулевого сигнала в единицах оптиtIе-

ской плотности рассrмтывalют по формуле:

Ах : 0,153,Дл*, (2)

где 0,153 - безразмерный коэффициент пересчета оптической плот-
ности Еа решьную кювету хроматоцрафа <Альфахром М-03>;

Дл* - МtlКСИМаЛЬНZlЯ ZlП{ПЛИТУДа НУЛеВОГО СИГНtlЛа, е. О.П.

5.З.З.4. Уровень флукryаuионньrх шумов нулевого сигнала хроматографа не

должен превышать 1,10-4 е.о.п.

Ф Перед проведением хроматографпческпх эксперимеЕтов выполняют следующие
операции:
о подготilвливzlют эJIюент (дегазируют) одним из методов, описЕlнньD( в РЭ в гл. 8.2

"Подготовка эJIюеЕтов и жидкостной системы", или подкJIючают на вьD(од кюветы
кJltшtlн противодtlвления ;

о устalнЕlвливают кювету детектора, зtшускают регенерацию колонки, как описано в

РЭ в гл. 8.4 "Ежедневная процедураподготовки хроматографа";
о проверяют отсутствие воздушньrх гryзырьков в жидкостной системе, как это описа-

но в РЭ вгл.l2.2 пузьФьки в жидкостной системе";

5
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. готовят контрольньй раствор М 1 (Тестовчlя смесь "Тест-3") в соответствии с мето-

дикой, приведенной в приложении l.

5.4. Определение метрологических характеристик хроматографа

Все последующие операции вьшоJIняют после вьIхода хроматографа на режим (по п. 5.3.1).

5.4.1. Определение относительного среднеквадратического откJIонения (СКО) вьгход-
ного сигнalла хроматографа (площади пика) в изократическом режиме

5.4.1.1. С помощью пипетки набирают в две пробирки по 100 мкJI контрольЕого
раствора Nчl (Приложение l), плотно зЕкрывaют их пробками. Устанавлива-
ют пробирки в гнездаl п2 tвтодозатора.

5.4.|.2. Со страницы Настройка/ Настройкп хроматографа устанавливают сле-
дующие параметры анализа:

о эJIюентыАиБ -ацетонитрил
о KoHTpoJtь давления - мин. 0,2 МПа

мtжс. 8,0 МПа
о метод измерения -двухлуrевой
о зtшуск детектора -после ввода пробы
. промывка иглы -выкJI.
. промывка инжектора -вкJI.

о рабочая кювета - верхЕяя
. использовать один метод для всей серии zlнilпизов.

5.4.1.3. Со страницы Управлепие/ Серия анаJIпзов устанавлив.lют следующие
парап{етры:

о требуемм температура -35оС
. скорость потока при регенерации - 100 мк.t/мин
. скорость потока при эJIюции - l00 мк.т/мин
о регенерация - 0 мкл, 50% Б
о начЕ}ло - 0 мкл, 50 % Б
. шlг1 -500мкл,50%Б
о время измерения - 0,18 с
о длинаволны - 250 нм
. номера анzrлизов - от 1 до 12

о номерапробирок - 1, 1, 1, 1, 1, 1,2,2,2,2,2,2
о объемпробы -5мкл

' буфер - не использовать
Прпмечание. Указшrные парап,rетры могут быть записаны в файл метода Поверка.mtd, кото-

рьй можно использовать при всех последуюцих процедурах поверки хроматографа.
5.4.1.4. Запускают вьшолнеЕие серии из |2 анализов по комЕlнде Начать анализ.

Хроматограф автоматически вьшолнит серию пз |2 хроматограпdм, дtшЕые
автоматически запишутся в файлы с расширением *.chrx в папку lль-
фаэсромVналuзьt\ П оверка \DДТЕ (гггг-мм-дд).

5.4.1.5. В программе "Альфахром" открывают 10 пз |2 поJryченньIх фйлов *.chrx

с номерами 2 - 6 и 8 - l2 и экспортируют их в формж *.chr (Файл\ Экспорт\
Хроматограмrиу в файл формата *.сhr).

5.4.1.6. Открьrвают полrIенные файлы *,chr gз пtшки Дльфаэсролl\ Дналuзы\ По-
верка \DДТЕ в прогрtlмме МетроС. Проводят математическую обработку ле-
сяти хроматограп,rм серии. Процедура расчета описана в п. 5.5.

5.4.1.7. Относительное СКО вьD(одного сигнала (v.p) в процентzlх рассчитывается
по формулаrr,r:



япми 1544.2.0.0.00 и10

":[,F)"
100u': L

J"p

(3)

(4)

(5)

(6)

где и _ число хроматограil,rм;

фl - площа,щьj-ого пика j-оЙ хроматограп{мы, е.о.п.,мкJI;
Дjср - сре\нее арифметиtIеское значение площади/-ого пика из десяти хро-
матогрчlп,lм, е.о.п.,мкJI;
V7 - относительное СКО площ4ди7-ого пика.

Результат рtюсчитывается Еlвтоматически по программе МетроС после считывания
файлов с расширением *.chr.

5.4.1.8. Относительное СКО вьIходного сигналадолжно быть не более 1,0Yo.

5.4.2. Определение относитеJьного СКО вьuсодного сигн.ша хроматографа (времен

удержив€lния) в изократическом режиме
5.4.2.|. Относительное СКО времен удерживaния Zср россчитывается из тех же

экспериментЕIльIIьD( дtlнньD(, что и СКО вьпrодного сигнала по площади пика,
по формулам:

,'*:I,F),,

':100*, j 
т,

Jrp

*tr,,-',"or
п-|

где,? _ число хроматограп,rм;

|,l - время удерживания7-ого пика длrI Ёой хроматогрЕlпdмы;
Ticp - СРеЩНее ВРеМЯ УДеРЖИВЕlНИЯ7'-ОГО ПИКа ПО ВСеМ ХРОМаТОГРаММаil,r;

f, - относитепьное СКО времени удерживания лля7-ого пика,О/u
Результат рассчитывается автоматически по програп,rме МетроС после считывания

файлов с расширением *.сhr.

5.4.2.2. Относительное СКО времен удерживания должно бьтть не более 1,0 Уо.

5.4.3. Определение изменениJI вьD(одного сигнilла (площади пика) через 8 ч
5.4.3.1. Обеспечивzlют непрерывную работу хроматографа в течение 8 ч фабоче-

го дня).
5.4.З.2. По истечении 8 часов ст.lвят 2 новые пробирки с контрольным раствором

Ns l в позиции 1 и 2 автодозатора. Повторяют эксперимент и обработку ре-
зультатов по п.5.4.1.

5.4.З.3. Рассчитывают относительное изменение вьIходного сигнала (площадь
пика) за 8 ч непрерывной работы по формуле:

6,: ]00, (A(t)*- Др)/А"р (7)

rде A(t)rp - су!{ма средних арифметических значений площадей
трех пиков серии, полrIенной в конце испытаний, е.о.п.,мкJI.;

,4.о - cplMa средних арифметических значений площадей трех пи-
ков серии, полученной в начале испытапий, е.о.п. ,мкJI;
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6" - относительное изменение вьD(одного сигнала (площадь пика) за
8 ч непрерьвной работы, 

О/о.

Значепия A(t)rp п А"р считывают из результатов расчетов по программе МетроС в ячей-
ке таблицы на пересечении строки Среднее и столбца Сигнал.

5.4.З.4. Изменение вьD(одного сигн.tла хроматографа (сумма площадей трех пи-
ков) за 8 ч непрерьтвной работы не должно вьD(одить за пределы + З Уо.

5.4.4. Определение изменениrI времен удерживzlЕия пиков через 8 ч производится по
результатам, полученным при вьшопнении п. 5.4.3

5.4.4.1. Рассчитьтвilют относительное изменение времен удерживЕlIIиrI пиков за
8 ч непрерьтвной работы по формуле:

6: ]00 ,(Г(t)з,"о - Тз,")/Тз,"р (8)

где Т(t)з,rр - среднее арифметическое значение времен удерживания
пика J\Ъ 3 (а"rрацена) в серии, полученной в конце испытшrий,
мин.;

Тз,ср - среднее арифметическое значение времеЕ удерживания пика
J\Ъ 3 в серии, поJгrIенной в начапе испьrганий, мин.;

а - относительное изменение времени удерживания за 8 ч непре-

рывной работы, 
Oй.

Значения Т(t)з,"р и Тз,rр считывают из результатов расчетов по прогрtlмме МетроС в
ячейке таблицы на пересечении строки 3 и столбI!4Тgр, Jйин.

5.4.4.2. Изменение времени удерживtlЕиrl пиков за 8 ч непрерывной работы не

должIIо вьтходить за пределы + З %.

5.5. Процедура выtIисления результатов по программе МетроС. Описание работы про-
грilммы МетроС приведено в Приложении2.

5.5.1. Входят в програп,rму МетроС двойньпл щелчком кfiопки мыши по иконке, соот-
ветствующей этой прогрtlпdме.

5.5.2, По команде Выберите хроматограммы для расчета выбирают папл<у Дль-

фаqом\ ,Щеmекmор. Выбиршот нужньй файл детектора с расширением *.det,

нzDкимtlют кнопку Открыть.

5.5.3. Повторно задают команду Выберите хроматограммы для расчета, выбиршот
директорию с файлаrrли хроматограмм Дльфмром\ Дналuзьt Wоверка\DДТЕ.
Удерживая кJIавишу Ctrl, мьrшкой помечают выбранные файлы, нtuкимают
кнопку Открыть.

5.5.4. Выбирают комzlнду Расчет метрологических характеристик. Расчет произво-

дется автоматически.

5.5.5. Выводят Еа принтер отчет нажатием кнопки с изображением принтера.

5.5.б. Результаты для лрейфа нулевого сигнала детектора, шр{а детектора, СКО вьь
ходного сигнала (площадь пика), СКО времен удерживilIIия пиков содержатся в

соответствующих рд}делtlх отчета.

б. ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛБТАТОВ ПОВЕРКИ

6.1. Результаты поверки Хроматографа жидкостного высокоэффективного <Аль-

фахромФ М-03) зilносят в протокол (Приложение 3).



6.3.

лIми 1rи.2.0.0.ш иl0
Полохшrеrъяне рзул,тагя цов€ркr ,ФомsюграФов orфpMrrпoT вцдачой свпдет9Jъ_
ствs усгавовлешой фрrбI.
Пря стршвтеlъшш pByJБlaI8x повери форrоrпm вап€rrlФfяе усmповлещой
фрrш о вепрrт,оддосrт, прЕбор б!Екуtоa, к даJБЕсйпей эхспл}ътащ Ее доIryскаtol
r ншра&'Iяют в ремоЕт. После р€моЕrа прчбор цоФ€ргаtсг поЕIOрвой прв€рr€.

Нача,lьвк паборmрш оо9 ФгУп rвниимс , цfi/f/ ь.вху,rв"*-(r

9
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Прилолсение 1

1 МЕТОДИКИПРИГОТОВIIЕНИЯКОIIТРОЛЬНЫХРАСТВОРОВ

1.1 При приготовлении контрольньD( растворов массовzul концентрация вещества (Q
опредеJuIют по формуле:

С: N.m/V,

где l/ - MaccoB:ul доJuI основного вещества (в доJurх единицы);
m - масса вещества, г;
И- объем раствора, смЗ (мл).

|.2 Погрешностъ приготовления коЕтроJьного раствора опредеJulется погрешностью,
обусловленной налиIмем примесей в препарате, поцрешностью взвешиваниrI, по-
грешностью испоJьзуемой мерной посу,щI.

Предел допускаемой погрешности ilнЕtлитических весов составJIяет 0,2 мг.

ОтносительнаlI погрешность определеЕиrI массы вещества (dlz) опрелеJIяяют по фор-
муле:

й: tдJm, (1)

rде Аr - допускаемм погрешность взвешивЕlния, мг;
,r, - навеска вещества, мг.

,ЩопускаемaUI погрешность взвешивания Ný двух измерений (пустого стаканчика и стакан-
ttиKa с навеской):

l^:lo2z * 02z:0,28 мг
ОтносительнаJI погрешность испоJБзуемой мерной посуды (6lr) опрелеJIяяют по фор-

муле:
бrr: * ДчlV, (2)

rде Дr - допускаемtUI погрешность от номинtlльной вместимости мерной посуды, смЗ

(мл);
И- объем используемого раствора, см3 (мл).

ОтносительнЕц погреuIность определения массовой доли основного вещества (dl,r) в
препарате опредеJuIют по формуле:

dлr:* дмlN, (3)

где 4,1- допускzlемая погрешность, обусловленнм содержzlнием примесей в основном
веществе, O/о;

N- массовЕIя доJUI основного вещества в препарате, Oй.

1.3 Погрешность приготовления контрольньж растворов (Ф в процентах опреде-
JuIют по формуле:

6=t100.&{r/+6^2+6l , (4)

где ft - коэффициент, равньй 1,1 при доверительной вероятности 0,95.

10
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2 Методикапрпготовленияконтрольпогораствора.I!!1

2.1 ,Щля приготовления контрольного раствора ]ф 1 используют нафталин для хромато-
графии "хч", антрацен кrlп{енноугольный "чда", пирен "для синтеза", ацетонитрил
"осч" дJuI жидкостной хроматографии.

2.1.|. На аналитических весах в стчк.lнчике СВ-14/8 (лалее по тексту - стаканчик)
взвешивают 145 мг нафталина. Навеску переносят в колбу 2-250-2.

2.t.2. Аналогично взвешивают 50 мг пирена, навеску переносят в ту же колбу.

2.|.З. Взвешивают 30 мг Еlнтрацена. Навеску переносят в колбу 2-|00-2, Прилившот в
колбу ацетонитрил (приблизитеJБно 2l3 от необходимого объема), перемеши-
вЕlют до поJIного растворения осадка. ,Щоводят объем раствора до метки ацето-
нитрилом, перемешивilют.

2.1.4. Затем из колбы 2-100-2 обирают пипеткой 7-2-1010 смЗ (l0 мл) раствора и пе-

реносят в колбу 2-250-2 (где уже имеются нафталин и пирен), приJIивают аце-
тонитрил (приблизитеJIьно до 2l3 от необходимого объема), перемешивtlют до
полного растворения осадка. Доводят объем раствора до метки ацетонитрилом,
перемешивilют.

2.2 Относительную погрешность определения массы нафтшина при взвешпванпи йNР
опредеjulют по формуле (1):

adp:+0,28/145:+0,002
2.2.1. Относительную погрешность определения массовой доли основного вещества

для нафталина (dlrЛР) в препарате опредеJuIют по формуле (3):

бР:+0,1/99,9:+0,001
2.2.2. Супшарнм отпосительнЕuI погрешность дIя массы нафталина в контрольном

растворе (d,,rр) равна:

6ro:LU*M!;1аl/t': tл/ОЩ
2.З Относительную погрешность определения массы пирена при взвешивании (ПrпРу)

опредеJuIют по формуле (1):

йРу =+0,28/50:+0,006

2.З.l. Относительную погрешность определения массовой доли основного вещества

дJIя пирена (r]tr) в препарате опредеJuIют по формуле (3):

БцРч: +2198:t0,020

2.З.2. Срлмарная отЕосительнчш погрешность дJIя массы пирена в коЕтрольном рас-
творе (dлу)равна:

6rr: t,l (а\' + (d,/)2 = + {0,0062 + 0,0202: + 0,021

2.4 Относительную погрешность определения массы антрацена при взвешиванпи бl"
опредеJIяют по формуле (1):

аl":+0,28lз0:+0,009
2.4.1. Относительную погрешность определения массовой доли основного вещества

для антрацена (6l") в препарате опредеJIяют по формуле (3):

11
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бlп-+2198:+0,020
2.4.2. Относительную погрешность используемой мерной посуды при введении ан_

трацена в контроJьньй раствор J'{b I (6l") опредеJшют по формуле (2).

2.5 ,Щопускаемiш погрешность от номинtlльной вместимости для колбы 2-100-2 состав-
JIяет * 0,2 см3 (+ 0,2 мл), для пипетки 7-2-10 составJIяет * 0,1 см3
(+ 0,1 мл).

бlп :+ (0,2/100 + 0l/10) : + 0,012

2,6 Суrлtмарная относительншI погрешность дJuI массы ЕlIIтрацена в контрольном рас-
творе j\Ъ l (6;") равна:

6,цп: tлl(j/,)2+(а#\2+ (6l\2 : + \i0,0092+0,0202+0,0I22: + 0,025

2.7 Относительную погрешность используемой мерной посуды при приготовлении
контрольного раствора Nэ 1 определяrот по формуле (2).

2.7.I. ,ЩопускаемшI погрешность от номинtIJIьной вместимости для колбы 2-250-2 со-
стtlвJIяет * 0,3 см3 (+ 0,3 мл).

бt,:*0,З1250:+0,0012

2.8 Погрешность приготовления коЕтрольного раствора Nэ 1 в процентах опредеJuIют
по формуле (4) и она равна:

d: * 1,1.100. {dлr2+6rr?+6,1п2+6l : t 1,1.100. {0,0022 +0,o2l2 +0.0252 +0.0012 : * з,6

Таким образом, погрешность приготовления контрольЕого раствора J',lb 1 составляет + З,6 Yо,

3 Методика приготовления контрольпого расгвора J\b 2

3.1 Контрольньй раствор Nч 2 готовят двойньпл разбавлением раствора аIIтрацена

0,3 мг/мл, используемого при приготовлеЕии контрольного раствораNч 1.

3.1.1. Из колбы 2-100-2, содерхащей раствор антрацена в ацетонитриле, отбирают
пипеткой 4-2-1 | смЗ 11 мл) раствора и переносят в колбу 2-250-2, заполняют ее

до метки ацетонитрилом, тщательно перемешивzlют.

З.1.2. Затем из колбы 2-250-2 отбирают пипеткой 4-2-1 l смЗ 11 мл) раствора и пере-
носят в колбу 2-100-2, заполняют ее до метки ацетонитрилом, тщательно пере-
мешивают.

З.2 Относительную погрешность определеfiия массы itптрацена при взвешив.lнии (ЙП")
опредеJuIют по формуле (l):

aln:+0,28130:+0,009

З.З Относительную погрешность определения массовой доли основIIого вещества дJIя

аптрацена (rl) в препарате опредеJuIют по формуле (3):

бIln:+2198:+0,020

|2
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З.4 ОтносительЕую погрешность используемой мерной посуды бrпри приготовлении
контрольного раствора Nэ 2 определяют по формуле (2).

3.5 ,Щопускаемая погрешность от номиIIальной вместимости для колбы 2-1000-2 со_
cTElBJuIeT t 0,2 смз (+ 0,2 мл), ди колбы 2-250-2 составJIяет * 0,3 смз (+ 0,3 мл), для
пипетки 7-2-10 * 0,1 см3 (+ 0,1 мл), для пипетки 4-2-| + 0,01 см3 (+ 0,01 мл).

бr : * (0,З 1250+2, 0,2/l 000+0, 1 /1 0+2, 0,0 1 /1 ): + 0,03 З

3.6 Погрешность приготовления контрольного раствора Nч 2 в процентzlх опредеJuIют
по формуле (4) и равна:

d: * 1,1.100. {0,0092 +0,о202+0.0332 : * 4,0

Таким образом, погрешЕость приготовления контрольного раствора Nэ 2 составляет + 4,0 О/о.

4 Аттестация контрольных растворов Jl} 1 и Jl! 2

4.1 Приготовление контрольньD( растворов должIlо осуществJIяться лицrlп,lи, аттесто-
вЕtнными на прzво приготовления KoHTpoJIbHbD( растворов, с обязательной записью
в "Журнале приготовления контрольньпс растворов".

4.2 Контрольные растворы хрulнятся в стекJIянной посуде из темного стекJIа при ком-
натной температуре пе более одного года.

ПРИМЕЧАНИЕ. Аттестованньй контрольньй раствор }lb 1 (Тестовая смесь "Тест-3") про-

дается производителем хроматографов.

1з
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Прпложенпе 2

КРЛТКОЕ РУКОВОДСТВО ПО ЭКСПЛУАТАЦИИ
ПРОГРАММЫ МЕТРОЛОГИЧЕСКИХ РАСЧЕТОВ "МетроС"

ввЕдЕниЕ
Програlrлма метрологических расчетов "МетроС" входит в пzжет дополнительного

програil{много обеспечения хроматографа кАльфахром М-03 )).

Програллма "МетроС" обеспе.п,Iвает расчеты ocEoBHbD( IIормируемьIх метрологических
парап,rетров хроматографа <Альфахром М-03>: велиtмн фlryкryачионньD( шумов и дрейфа
нулевого сигнЕIла детектора, среднеквадратического откJIонения (СКО) времен удерживания
пиков и вьIходного сигнала (площади пика) в соответствии с методикой поверки ЯПМИ
1544.7.00.00.00.00 И10 с вьцачей печатного отчета.

,Щля расчета парап,rетров необходимо выполнить все подготовительные работы и про-
вести хроматографические эксперименты в соответствии с упомянугой методикой.

Примерньй вид хроматогрЕlп,fм, файла детектора и печатного отчета приведены в дан-
ном приложении.

РАБОТА С ПРОГРАММОЙ
Программа функционирует в операционной среде

Вход в нее и вьIход осуществjulются стандартным для Windows путем.
При вызове програIчrмы на экрiше появJIяется диЕшоговое окно, изображенное на

рис. 1. Кнопки с пиктогрЕlil,lмЕlми в левой части окна обеспеtlивЕlют все упрilвление работой
прогр.lil{мы; для удобства работы они снабжены всплывaющими подсказкitпilи.

'..,*нд#*

1}зl_пв.фr 0,5з7

0,5sJ

0,555

,O,s9

{9_m4.ctl
_ffБ.сtI

5_шБ.dr
:Wt€в\rt€ТЮЕКОu.НИ l_ЦB.ctr
:Wil€v€ТЮЕ(Оu}4} 19_Ш9.dr
:\Аг#€vtЕтю\сl(цl}я-57_010.сtr
:vf #фvt|ЕТЮЮКОuЗФý_01 1,dT

Рис.1. Основное диitлоговое окно програп,rмы "МетроС"

ffi При подведении указЕrтеJIя мыши к первой rclопке возникнет подсказка "Выберите

.Щ хроматограммы для расчета", а при щеJт.Iке - откроется стtlндартноо диrrлоговое ок-
но фис. 2) чlя выбора хроматограN,lм, которые булут )частвовать в расчете СКО, и

файла детектора, на основzlIIии которого булут вьшолнены расчеты величин шуIчrа и дрейфа
детектора.

t4
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В окошке Папка надо выбрать
диск и пЕlпку в которой содержатся
хроматогрtlп.lмы. Удерживая кJItlвишу
Ctrl на кJIавиатуре, мышью пометить
необходимые хроматогрЕlI\{мы и
HrDKaTb Открыть файлы. Список
файлов появится в осIIовном окне
прогрtlммы.

,Щля получения полного отчета
о метрологических характеристикtlх
прибора рекомендуется вIIовь открыть
диirлоговое окно выбора, выбрать
папку с файлапли детектора и так же
Открыть соответствующий файл де-
тектора.

Рис.2..Щиалоговое окно выбора хроматогр{lп{м и файла
детектора

1 РАСЧЕТ МЕТРОЛОГИЧЕСКИХ ХАРЖТЕРИСТИК

При нажатии на кнопку, изображенную слева, автоматически будут вьшолнены
все расчеты, и результат расчетов булет oTptDKeH в основном окне справа.

Програtr,tма рассчитtша только на обработку таких хроматогрill\,lм, которые выполнены
в соответствии с методикой поверки, и площади пиков которьж не отпичtlются от среднеста-
тистических для этой систомы более чем на 5 процентов.

В слуlае неудачньж хроматографических экспериментов или при ошибочном выборе
хроматогрчtN{м на экране возникнет окно предупреждения с надписью "В хроматогрtlмме не
найден пик дJuI расчета:.... Хроматогрalil,lма искJIючена из расчета". С этим можно только
согласиться, HEDKIIB ОК, и поJryчить результат по оставшимся хроматогрzlп{мiлм, либо доба-
вить дополнительные хроматогрЕlп,lмы и повторить расчет.

2 ПЕЧАТЬ РЕЗУЛЬТАТОВ РАСЧЕТА

При нажатии на кнопку с нарисовtlнЕым принтером открывается окно предвари-
тельного просмотра печатного отчета. Форма отчета жестко задана и не может
бьrгь изменена. В нем предусмотрено отрzDкение всех дzlнньD( хроматографических

экспериментов (колонка, проба, режим детектора, режим эJIюции, имена фйлов и пр.) и соб-
ственно результатов расчетов с соответствующими зtlкJIючениями: "Тест СКО ..... ПРО-
ШЕЛ" или "Тест СКО ..... НЕ ПРОШЕЛ". ЗакJпочение о том, что тест прошел либо не про-
шел, делается на основtlнии соответствующих критериев, зaшисzlнньD( в методике поверки и
в ТУ на хроматограф кАльфахром М-03>.

Отчет может бьrгь записан в файл. Файл записывается в tхt-формате в ту же папку, где
нtlходятся хроматогрtlп,lмы, и впоследствии он может быть вставлен в текстовьй или графи-
ческий редЕжтор.

*;ý,ffi:,Еil],iФ;

l2-?-25_пБ.d,
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Прпмерный вид хроматограммы коЕтрольного раствора Л}1 (тестовая смесь l'TecT-3l').

Примерньй вид зЕшиси шуýrа и дрейфа детектора.
.Щопчскается нЕlличие слуrайного выброса - не более одного за период зilписи.

-:ц
q
Ф

0.0016

0.0012

0.0008

0.0004

0.0000
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отчЕт а провЕркЕ хромАтогрАфд
0triуаlлзшз СКО счзъо,о (площсOеf, lчхос) u СКО q*шпрiqm,сппrrя

Дата
0паратор Головина
Е illa.пisa

Проба
Копоrпа

Теrлrератуlа
Паtrlil{ет!Еl детехтора [лина волrпr: 250 rп.r. Ilrctвяя кЕвета

Шетод измеревия Одно-lт!пrевоЙ
зпоепlш:

д
Б

S !.Iкл

PronEoSiI-120-5-clB ДQ. N=З?17. D (tttt1 =2, L (ttлt} =?5. dP (чrп) =s

з5ос

ацетонитрил
ацеlюЕитрил

абп. гtrlалпенпа lllаг РегGх 0 1

Объем.!дс[ 0 0 500

tБО5050
Попох. rпплlrпоr 100 1ОО 100

ltarcc. лаDлеlпtе. ltПа: О, В

Успоrця tц)овелеtпIп эхсперп}lептоБ - в соответстtии с инструкцией по экспJýIатации

Резу.ьтапл расчетов:
Лёгсrца: Т, - c?e,Eree Ередсв улq)rоo*!я Ед{а

cKO(Tl - оЕtФсltтеrЕtФё СtrФ rpeler улерlо8аtsя
фa,rra.yr - qrедrяв пrDtlЕлъ тЕдсоD
скO(сrдяал) - отtlосиt!еяц{ое схп rлФtэлеr? rтдсоr

Е ПIЕЕа То СК0( Т}
шпп ъ

So cKO(s}
е. о.п*rшп ъ

L 2.29в 0.з?9 l}?,001 0r5з?
2 2.661 0,з?6 116.216 0158з
з з,020 0,з?3 5з,?40 0.555

Cyrora:
Сведнее !

14 6. 95
0. з76 0,559

(т) <It, ск0 (S) <ItУсIош ,цlо:ФlqеtшЕ тGста: СК0

Пспо,ьgоьаlrо фаЙпоD 10

D : \ЛвhаСhrоп\Ла.шlщ{СКOuЗ-06-1З_012 . chr
D : $IрhаСhrшt\Лtалпзъг\ ск0 u 2 - 0 9 - 5 З_0 0 2 . chr
D ! \ДlвhаСhrшt\Ла.шшr\СКO\12-15 -З1_00З . ahr
D : \ДlрhаСhrm\ЛаJпiзG,I\ СК0 \1 2 - 21 - 0 9_0 04 . chr
D : \ДlвhаСhrшr\Л,.пr."ъ,\СКOu2-26-47_005 . ahr
D : \LlрhаСhrшп\дrrа.шш4скOu2-32-25_00б . chr
D : \ЩрhаСhr оп\Лtа.пlзш\СК0 u2 -4З - Л 1_0 0 0 . сhr
D : \ДlрhаСhr шr\!rrап_qцr\СК0 \ 1 2- 4 9 - 1 9_0 0 9 . ohr
D : \ЩрhаСhrm\Дха.пlшфСК0\ 12-54 - 5 ?_010 . chr
D : \ДарhаСhrшrt\Лалlшr\ СК0 \1 3 - 0 0 - 3 5_0 1 1 . chr

Резу,ьтапr IцlоDЁрIgI :

Тест на СКО площадеЙ пиков проliден успешво !

Тест ва СКО времен удержиЕавия пивов проriдеЕ успецво !

ХЕоматогDаф ГOТOВ к IrспоБзоDаtпЕо

ПодIЕtсь оператора

Полtutсь отDGтстDенного

лата

[ата

|7
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Прпложепие 3
протокол }l}

Хроматограф жидкостный высокоэффектпвпый <tАльфахром@ М-03)
Тип прибора: хроматограф кАльфахром М-03>

Заводской J\Ъ

Щетектор: УФ-спектрофотометр, Ns детектора _
Вид поверки:

Принадлежит:

первиtIнм / периодическaUI

(наименоваrме организаrии)

Условпя поверки: температура окружающего воздуха_ОС, атм. давление _ кПа,

относительнм влЕDкность воздуха Yо

Средства поверки: Контрольньй раствор Nчl (Тестовм смесь "Тест-3"); Объем пробы 5 мкл;

Реrкимы поверки: в соответствии с методикой поверки ЯПМИ 1544.7.00.00.00.00 И10
Результаты поверки:

1. Внешний осмотр: соответствует mебованияrл

2. Опробование:пригоденкпDименению

иеп

IIаименованпе параметра Едшппцы Значенпе паDаметDа
измерения действптельное Доrrустимое

впемя выхола на Dежим ч 0.5

Уровень флчктуационньIх шyмов е.о.п. 1,0 *10-4

дпейф нчлевого сигнапа е.о.п./ч 5 *10J

3.

4. Определение метрологических харzжтеристик.
ние откJIонения вьD(одного сигнала

Наименование выходного спгнала Поlryченное СКО вы-
ходЕого сигналаr 7о

.Щоrrустимое СКО вьь
ходного сигнала, 7о

Воемя члеDживания 1.0

площадь пика 1.0

4.1. о

4.2. изменения вьD(одного сигнала за 8 часов непрерывной

Напменование выходного сигнаJIа Полученное относи-
тельпое измепенше вы-
ходного спгнала. Уо

,Щоrryстимое отпоси-
тельное изменение вы-
ходного сигнала,7о

площадь пика 3.0

время yдеDживilния 3.0

По результатапd поверки прибор признЕlII пригодным / непригодным к применеЕию.
(ненужное зачеркнуть)

Вьцано свидетельство / извещение о непригодЕости / }lЪ
(ненужное зачеркнуть)

Поверку провел
Фамилия И.о. Подпись

отв. исполнитель
Фамшия И.О. Подш.lсь

.Щата поверки "_ " 201_ г

l8


