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1 общпе положения

Настоящая методика поверки распространяется на хроматографы жилкостные ионные

CIC-DI80 (дшlее по тексту - хрматофафы) и устанавликtет методы и средстм их поверки.

Трбомния по обеспечению прослежимемости поверяемого хроматографа к государ-

ственным первичным эталонам едиЕиц величин выполняются пугем реarлизации на хромато-

графе методик измерний с применеЕием стандартньD( бразцов угвержденного типц прсле-
живаемьIх к комплексу государственньD( первичньD( эталонов единиц массовой (молярной)

доли и массовой (молярной) концентации по ГОСТ 8.735.0-20l l кГосудартвенная поверч-
HzUl схема дш средств измерний содержания компонентов в жидких и твердьD( вещесткrх и

материЕцirх. Основные положения):
ГЭТ 2l7-20l8 ГПЭ единиц массовой доли и массовой (молярноЙ) концентрации неор-

ган}тческих компонентов в водньD( растворах на основе гравиметрического и спекгрального

методов;

ГЭТ 176-2019 ГПЭ единиц массовой (молярной, атомной) доли и массовоЙ (молярноЙ)

концентрации компонентов в жидкю( и твердьD( вещестмх и материiцlж на основе кулояо-

метрии;

ГЭТ 196-2019 ГПЭ единиц массовой (молярной) доли и массовой (молярной) концен-

цации компонентов в жидких и твердых вещесткrх и материалах на основе спеIсграJIьньD( ме-

тодов;

ГЭТ 208-2019 ГПЭ единиц массовой (молярной) доли и массовой (молярной) концен-

трации органических компоЕентов в жидких и твердых вещесткlх и материапах на основе

жядкостной и газовой хромато-масс-спекгрометрии с изотопвым разбавлением и гравимет-

рии.

метод, обеспечимющий ремизацию методиюr поверки - прямое измерение поверяе-

мым средством вел}rчины, функционально связанной с величиной, воспризводимой стан-

дартным образчом.

Примечания
1 При пользовании настоящей методикой поверки целесообразно прверить действие

ссылочных доКр{еIrтов по соОтветств},ющемУ указателю стандартов, составленному по состо-

янию на 1 янмря текущею юда и по соответствующим ияфрмационньшr 1казателям, опуб-

ликованным в текущем году.

2 Если ссы-тtочньй док}т,rент заtt{енен (изменен), то при пользомнии настоящей мето-

дикой следует руководствокrться зilменяюпшм (измененньм) документом. Если ссьlлочный

докр(еят отменен без за.тrлены, то положение, в котором дана ссылка на нею, применяется в

части, не затрагимющей эту ссьшку.

2 Перечепь операцпй поверки

При проведении поверки должны выполняться операции, указанные в таблице 1.
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Наименование операции

Проведение операции при

поверке

Номер пункта методики

поверки, в соответствии

с которым выполЕяется

операциJr поверки
первичной периодической

Внешний осмотр .Ща !а 7

Подготовка к поверке и опр-
бомние

!а Да 8

Проверка соответствия про-

граI\4мною обеспечения .Ща !а
Определение метрологиче-
ских характеристик:
- определен ие предела детек_
тирования
- определение относительного
СКО вьrходного сигнаJIа;
- определение относительного
изменения вьD(одного сигнzчIа
за 4 часа непрерывной работы

!а

Да

fla

.Ща

Да

Нет

10.1

10,2

Подтверждение соответствия
хрматографа м етроло гиtIе -

ским требованиm,r
!а Ща l1

Оформление результатов
поверки

Да .Ща |2

5 Метрологические и техяпческие требования к средствам поверки

5.1 При проведении поверки применяют средстм поверки по таблице 2.
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Таблица 1 - Операции поверки

3 Требовапия к усJrовиям проведения поверки

При проведении поверки соблюдают след},ющие условия:

- температура окружшощею возд}ха от 17 до 28 "С;

- относительнм влажность возд}ха не более 75 7о.

4 Требоваппя к специаJIистам, осуществляющим поверку

4.1 К проведению поверки допускzlются лица имеющие навыки работы с хроматогра-

фами.
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Перчень ркомендуемьD( средств
поверки

Метрлогические и технические
трбования к средсткrм поверки,
необходимые дlя проведения по-

верки

Операции поверки,
трбlтощие приме-
нение средств по_

верки

Прибор комбинирмнный Testo
608-Н1 (ргистрационньй номер в
ФИФ Nq 53505-13)

Раздел 3 Трбова-
ния к условиям
проведения по_

верки

Срлства измереЕий темперт}ры
окружающей среды в диапазоЕе
измерний от +10 до +40 "С, абсл,
погрешность не более +1,0 ОС.

Срдства измерний относrтель-
ноЙ влажности воздуха в диапа-
зоне не более 85 %, абсл. погреш-
ность не более + 5 9/о.

Стандартньй образец состам рас-
твора нитрат-ионов ГСО 7454-98

Стандартньй образец состава рас-
твора иовов нация ГСО 74З9-98

Стандаргный образец состава рас-
твора ницат-ионов с массовой
концеrrграцией от 0,5 до 1,0 г/д,,rЗ

и относительной погршностью не
более 2,0 Yо.

Стандартный образеч состава рас-
твора ионов натрия с массовой
концегграцией от 0,5 до 1,0 г/дмЗ

и относительной погршностью не
более 2.0 Уо.

Посуда мерная лабораторная стек-
лянная по ГоСТ l 770 2 класса точ-
ности: колбы мерные наливные
вместимостью 50 смЗ; l00 смЗ;

1000 см3.
Пипетки градуирванные по
ГоСТ 2922'7 -91 2-го класса точно-
сти кJIасса точности, вместимо-
стью 0,5; 1,0; 5,0 см3, либо дозатор
пипеточньй одноканальный с до-
пускаемой систематической со-
ставляющей основной относи-
тельной погрешности не более 2

%.

Раздел 10 Опрле-
ление метрологиче-

ских характери-
стик-

Приложение А

Таблица 2 - Срдства поверки

5.2 ПрИ приготовлениИ контрольньD( раствороВ в качестве растворителя используется

вода деионизованная.

5.3 ,щоrryскается применение других средств поверIоr, обеспечивающих определение

метрологп.Iеских харакгеристик поверяемьD( хроматографов с трбуемой точностью,

5.4 Все средства измерний, используемые при поверке, должны бьпь поверны, а

стандаргные образцы иметь действ}тощие паспорта
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6 Требования (устовпя) по обеспеченпю безопасностr.r проведения поверки

При прведении поверки хрматографов следует соблюдать трбомния безопасности
при работе с химиtlескими реакгимми по ГОСТ 12.1.007-76, Правил по охране туда при экс-
плуатации электроустановок, угвер)lценньD( Приказом Миггрула России от 15.12.2020 Ns

903н, а также трбования безопасности, содержащиеся в Руководстве по эксплуатации хрома-
тографов.

7 Впешппй осмотр

7.1 При внепIнем осмотре устанавJIив:lют соответствие хроматографв следуощrlм
трбованиям:

- отсугствие внешних повржлений (трещин, вмятин и др.), влиJIющшх на работоспо-
собность;

исправность органов управления;

- соответствие маркирвки требованиям эксплуатационной докуuевтации.

7.2 Хроматографы считают вьцержавшими внешний осмотр, если ояи соответств},ют

указанным выше требованиям.

8 Подготовка к поверке п опробованпе

8.1 Подготовка к поверке

8.1.1 Перл проведением поверки следует изуrить Руководство по эксплуатации хро-

матографа (далее - РЭ) и настоящlrо методику, а также обеспечить выполнение требомний
техники безопасности согласно разделу б и выполнеЕие условий прведения поверки согласно

разделу 3 методики поверки.

8.1.2 Подютавливают средства поверки, перечисленные в разделе 5.

8.1.3 Подютавлимют контрльные растворы согласно Приложению А.

8.1.4 Подютавлимют хрматограф к работе в соответствии с РЭ. Подключают хро-

матограф к сети, вкJIючают электрпитание и прогревают хроматограф в течение 30 мин

8.1.5 Подютавливают к приему даЕЕьD( компьютер и прогрalммное обеспечение (ла-

лее - ПО) согласно Руководству пользователя программного обеспечения.

8.1.6 Перед выполнением операций по п. l0 настоящей методики поверки требуется

удirлить хроматографическую колонку, установить вместо колонки капиJrляр со следующими
параметрами: 0,1 (внугр. диаметр) х 1850 мм (ллина) либо другоЙ, гарIrтирующиЙ создание

соответствlтощего противодавления. ,Щопускается использование хроматографической ко-

лонки, если это позволяет специфика эксплуатации оборудования и колоЕки.

П р и м е ч а н и е - .Щопускается проведение проверки соответствия программного

обеспечения (см. раздел 9), не дояс.rдаясь окон.iания времени прогрм хроматографа.

8.2 Опрбование

Опробование хроматографа проводится в аRгоматическом ре)ю{ме после вкJIючения

питания- Результаты опробования счит!tют положительными, если в процессе авютестирова-

ния не возникJIо сообщений об ошибках.
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9 Проверка соответствпя программного обеспеченlrя

9.1 Запускают ПО стандаргньши средств:rми операциоrrной системы. В главном окне

ПО последовательно выполняют следуощие команды:

НеlрэАЬоuЕэвкладка (внизу) System Files "",открыв:lется таблица, в которой вы-
брать строку Versus of application, в которой указана верия ПО.

9.2 Результат проверки считilют положительным, если номер версии ПО соответствует

идентификационным данным! указанным в разделе кПрграммное обеспечение> описания

типа средства измерний> или выше.

l0 ОпредегIешие метрологических характерпgгпк

l0.1 Опрлеление относительного СКО вьD(одною сигнаJIа

10.1.1 Залить в виаIIы для автосемплера контрльЕые растворы нитрат-ионов и ионов

натрия с массовой концентрацией 1,0,10-2 мг/см3; произвести б последовательньж измерений

(объем вводимой пробы 25 мкл). В слуrае отсугствия автосемплера ввод контрольною рас-
твора осуществляется с помощью микрошприца для хроматографии.

10.1.2 С помощью программного обеспечения хроматографа рассчитать площади пи-

ков и время удержимния контрльньrх веществ.

10.1.3 Обработать поученные результаты в соответствии с указаниями, приведенными

в п.п. l0.1.4 - l0.1.5.
10.1.4 Используя данные, пол)п{енные в п. 10.1.3 рассчитать оСКо вьrходного сиг-

нма по площади пиков с помощью электронньD( таблиц (например MS Excel) либо врр-
Hlro по формуле 1. При этом недостоверные результаты измерний. которые можно оценить

как выбрсы (см. ГОСТ Р ИСО 5725-1-2002, п. 3.21; ГОСТ Р 8.736-2011), отбраковымются и

не }п{итыв{lются в расчетах. В слlчае обнаружения выбросов проводят необход1,Ilr.tОе дОпОЛ-

нительное число измерений.

л l00
х

I(x, -х)'
п-\

где: Xi - рзультат i-го измерния вьD(одного сигнала (площади пика или времени удержим-
ния);
Х - срднее значение параметра вьtходною сигнапа (площади пика иJIи времени удержим-
ния).
n - число измерний.

10.1.5 Используя данные, полrlенные в п. 10.1.3, рассчитать ОСКО времени удержива-
ния с помощью элекгрнньD( таблиu (например MS Excel) либо вр1^lную по формуле l. При

этом недостоверные результаты измерний, которые можно оценить как выбросы (см. ГОСТ
Р ИСО 5'125 -| -2002, п. З.2l; ГОСТ Р 8.736-20l l), обраковываотся и не rlитыв.lются в рас-
четах. В слуrае обнаружения выбросов проводят необходимое дополн14гельное число изме-

рний.

(l)
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l0.2 Опрделение предела детекгиIювания

l0.2.1 Используя программу управления хрматографом определrтtь уровень (размах)

флуктуационньrх ш}ъrов нулевого сигнала ( Ах ) на rlастке хроматограммы, предшествую-

щем вьD(оду контрльного вещества. За урвень флуктуационньD( шумов нулевого сигпalла

принимают максимalльн},ю амплитуду повторяющихся колебаний нулевою сигнаJIа с перио-

дом не более 20 с (при этом единичные выбросы не 1^rитываются).

10.2.2 Заllить в виilлы для автосемлера контрльные растворы нлпрат-ионов и ионов
натия с массовой концентрацией 2,0,10{ мг/см3 (объем вводимой пробы 25 мкл); про}rзвести

2 последомтельных измерения.
10.2.3 С помощью пргр:lJ\{много обеспечения хрматографа рассчитать llлощади пи-

ков и врсмя удержикrния контрльных веществ.
10.2.4 Щля расчета предела детектирования использ},ют среднее значение площади

пика вьD(одного сигяала Х.r, пол)п{енное в пунюе 10.2.3 и значение уровня флукгуацион-
HbD( шу\{ов Дх поrryченное в пlиrге 10.2.1 .

Прдел детеюирования в г/смЗ рассчитывают по формуле:

2хлххG
мин - хс хv

(2)

где:

АХ - уровень флукryационньп< шуN|ов, мкСм/см;
V - скорость элюента, см3/мин;

G - масса контрольною вещестм в граl}.rмirх, G : С,Vд-;
С - массовая концентрация контрльною вещестм в мг/дмЗ;

Vооз - объём вводимой пробы контрльного вещества, дtrЗ;

Х* - срлнее значение площади пика, мкСм/см , мин.

l0.3 Опрделение относrтельною rl'зменения вьD(одною сипiала бt за 4 часа непррыв-
ной работы.

10.3.1 После вьшолнения операций по гtуIIктам 10.1 и 10,2 хрматограф не выкJIючать в

течение 4-х часов.
10.3.2 Черз 4 часа непррывной раfoты хроматографа повтор,пот измерения в соот-

ветствии с пунктом |0,1 .2 ll пунктом l0.1 .3. Огносительное изменение вьD(одного сигнМа За

4 часа непррывной работы хрматографа рссчитыкlют по фрмуле:

й: (х_Е.100/х (3)

где: Х - срлнее значепие площади пика (n=6) в начапrьный момент времениl
Xt- средн€е значение площади пика (п=б) через 4 часа непррьгвной работы.
П р и м е ч а н и е - Не допускается отключение хроматографа от сети питания до за-

вершения повторньн измерний.

1 l Подтверяцепие соответствпя хромдтографа метрологическпм трбованЕям

Хроматограф соответствует метрологическим тр€бованиям, указанным в егО ОПИСаНИИ

типа, если полуlенные значения ОСКО площади пика, ОСКО врмени удерживания и предела

детекгирмнлtя соответствуют значениям! указанным в таблице 3.

с
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таблица 3 - Прдельные допускаемые значения метрологических хараюеристик

Наименование характеристики
Предел детекгирования. г/см]. не более:
-по нитрат-ионам
-по ионам ия
Предел допускаемого относительного среднеквадратичного
откJIонения вьтходного сигнмц О%:

_по времени удерживания
-по площади пика

2,0
)п

Пределы допускаемого относительного изменения вьD(ол-
ного сигнаJIа хроматогрфа (по площади пика) за 4 часа не-

внои bl, Уо

+7,0

12 Оформлепие результатов поверкп

12.1 .Щанные, пол)ленные при поверке, оформляются в форме протокола в соответ-
ствии с требованиями, устаноыIенными в организации, проводящей поверку.

12.2 Сведения о результатiж поверки СИ передают в Федеральный информационньй
фонд по обеспечению единстм измерений в соответствии с порядком проведения поверки
средств измерний, предусмотренньм действующим законодательством Российской Федера-
ции-

12.3 При поло)ю4тельньD( результатах поверки по змвлению владельца хроматографа
или лица, предоставившего хIюматограф в поверку. оформляют свидетельство о поверке, под-
тверждающее соответствие хрматографа метрологиt{еским трбованиям в }кa}занным в опи-
сании типа. Нанесение знака поверки на хроматограф не предусмотрено.

l2.4 При отицательных результатах поверки хроматограф к применению не допус-
кают, по зiU{вJIению заказчика вьцают извещение о непригодности с }казанием причин в со-
ответствии с действующим законодательством Российской Федерации-
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1 .Щля приготовления контрльньD( растворв следует применягь следующие стан-
дартные образцы и средстм измерний:

- стандарньй образец состава раствора ионов натрия (ГСО 7439-98)
- стандартный образец состава раствора Еитрат-ионов (ГСО 7454-98).
- посуда Mepнiul лабораторная стеклянная по ГОСТ 1770 2 класса точности: колбы

мерные наливные вместимостью 50 см]; l00 смЗ; 1000 см3;

- пипетки градуированные по ГОСТ 29221 -91 2-го класса точности K.llacca точности,
вместимостью 0,5, 1,0, 5,0 смЗ, либо дозатор пипеточный одноканальньй с допускаемой си-
стематической составляющей основной относительной погрешности не более 2 Yо;

- вода деионизованная.
,I[опускается применять д,lя приютоыIения коЕтрльньD( растворов другие средстм

измерний и стандартЕые образчы, позволяющие приготовить контрльные растворы с отно-
сительной погрешностью не хуже, чем указано в таблице А1.

2 Приготов,rение ко нтрол bHbD( растворов.
2.1 Используя формулу (А.1), призводят расчет объема стандаrлного образца и объ-

ема воды, необходимьтх для получения основною раствора с массовой концентрацией опре-

деляемого иона 0,l мг/см3.
2.2 lanee, используя формулу (А. 1 ), основной раствор вторично разбавляют до мас-

совой конценцации, трбуемой дш поверки (см. таблицу А1). При помощи градуирванной
пипетки или дозатора переносят рассчитанный объем основного раствора в мерную колбу с
притертой пробкой вместимостью l00 смЗ (или l000 см3), доливают до метки водой и пер-
мешикlют.

2.3.Щействительноезначениемассовойконцентрацииионаврастворе(СI,мкг/смЗ)
вычисляют по формуле:

Vo
(A.l)с1

Vк
с (,

где Со - действительное значение массовой концеlIтрации ионов в стандаргном об-

разце (основном раствор) г/см3.

% - Объем стандартною образца (основного) раствора использованньй дIя при-
ютовления даЕною раствора.

И* - общий объем приготовltенного раствора (100 см3 или l000 смЗ).
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Таблица А1 -Ко

Приготовленные контрольные растворы должны быгь использокlны в течение 24-х часов по-

сле приготоыIения.

Наименование контроль-
ного раствора

назначение
Контрльного раствора

Концентрация
контрольного

раствора

относительная
погршность, 7о,

не более

Раствор нитрат ионов
Опрделение предела

детеюирования
2.0 ,10а мг/см] +5,0

Раствор нитрат ионов
Опрделение относительного
СКО вьп<одною сигнalла и из-
менения выходного сигнала за

4 часа непррывной работы

1,0,10-2 мг/см3
+3,0

Раствор ионов натрия
Опрделение предела

детекгирования
2,0,10a мг/см3 +5,0

Раствор ионов натрия

Опрделение относительного
СКО вьп<одною сигнaUIа и из-
менения выходного сигн:tла за

4 часа непрерывной работы

1,0,10-2 мг/см3
+3,0
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наименование Си:

Регистрационньй номер в ФИФ ОЕИ

Приложение Б
(ркомендуемое)

Форма протокола измерний

Протокол No от

зав.Лb принадлежащий

Обозначение методики поверки

Условшя проведения поверкп

Температура окрускающей среды, ОС

Относительнм влажность, 7о

Средства поверки

Результаты поверкп

l . Внешний осмотр

2. Наименование и версия автономного прграммного обеспечения

3. Опробомние

4. Определение метрологических характеристик хроматографа

4.1 Определение относительного среднего квадратическою отIOIонения вьD(одного сиг-

Таблица l - огносительное СКо вьIходною ситна"та

нaиа

N9

Значение вьIходного

сигнала

Огносlтгельное СКО вьп<одною сиrнмц О/о

Результаты расчета
Прдельное допускаемое

значение, не более

ti, МИН Si По врмени

удержимния

По пло-

щади пика

По врмени
удержимния

По пло-

щади пика

l

2

J

4

5

6
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4.2 - Определение предела детектирокlния

Таблица 2- Прдел детекгирования

Измерния выполнил:

Вьтводы о соответствии результатов определения метрологических харакгеристик (МХ) хро-
матографа предъявJIяемым требованиям (отметить ниже):

П метрологические харакгеристики соответствуют предъявляемым требованиям;

П мsтрологическID( харакгеристик не соответств},ют пр€дъявляемым треfuваниям.

Контрольное
вещество

(кончентрачия)

объем вво-
димой

прооы. мм-
(мкл)

Масса
введенн
контр.
веще-
cTKl. г

Уровень
флукгуа-
ционньD(
шр{ов

(^*),

мкСм/см

Площадь вы-
ходною сиг-

нала,
мкСм/см,мин

Скорость
элюента.
см3/мин

Прлел
детекгиро-_
вания- г/см'

нитпат-ионы
12.1dr мг/смr)

Ионы натрия
12,10а мг/смJ)
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