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1 Общие положеЕпя

Настоящая методика поверки распространяется на хроматографы жидкостные SCION
LСб000 Sегiеs (далее по тексту - хроматографы) и устанавливает методы и средства их по-

верки.

Требования по обеспечению прослеживаемости поверяемого хроматографа к государ-

ственным перви!шым эт:L,Iонам единиц величин выполняются пугем реarлизации на хромато-

графе методик измерений с применением стандартньtх образцов угвержденного типа, просле-

живаемьrх к комплексу государственньtх первичных эталонов единиц массовой (молярной)

доли и массовой (молярной) концентрации по ГОСТ 8.735.0-2011 <Государственн.UI поВеРОЧ-

ная схема дJIя средств измерений содержания компонентов в жидких и твердыХ ВеЩеСТВalХ И

материалах. Основные положения):
ГЭТ 217-2018 ГПЭ единиц массовой доли и массовой (моlrярной) концентрации неор-

ганических компонеIIтов в водных растворах на основе грalвиметрическОгО И СПеКТРatЛЬНОГО

методов;

ГЭТ l76-2019 ГПЭ единиц массовой (молярной, атомной) доли и массовоЙ (молярноЙ)

концентрациИ компоЕентоВ в жидкиХ и твердьrХ веществаХ и материа".Iах на основе кулоно_

метрии;

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

трации компонентов в жидких и твердьш веществах и материалах на осЕове спектрtlльньD( ме-

тодов;

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

трации органических компонентов в жидких и твердых веществах и материалах на основе

жидкостной и газовой хромато-масс-спектрометрии с изотопным разбавлением и гравимет-

рии.

метод, обеспечивающий реализацию методики поверки - прямое измерение поверяе-

мым средством велиr{иЕы, функционально связанной с величиной, воспроизводимой стан-

дартным образцом,

первичнм поверка до ввода в эксплуатацию проводится с теми детекторами, которые

входят в cocTulB комплектации хроматографа в соответствии с заказом.

,Щопускается возможность проведения периодической поверки хроматографа с мень-

шим количеством детеIсгоров (из числа входящих в его комплектацию).

ПримечаЕия
1 . При пользовании настоящеЙ методикоЙ поверки целесообразно проверить действие

ссьшочньfхдок)'N{ентоВпосоотВетстВ}'юЩеМУУказатеJтюстандарТов,сосТаВлеЕномУпососто-
янию на l января текущего года и по соответств},ющим информационньrм указателям, опуб-

ликованньIм в текущем году.

2. Если ссьl,,rочный документ заменен (изменен), то при пользовании настоящей мето-

дикой следует руководствоваться заменяющим (измененньп,л) локрлентом. Если ссылочный

док}ъ(ент отменен без замены, то полохение, в котором дzlна ссылка на него, примеЕяется в

части, не затрагивающей эту ссьшку.
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Наименование операции

Проведение операции при

поверке

Номер пункта методики

поверки, в соответствии

с которым выполЕяется

операция поверки
первичнои периодической

Внешний осмотр .Ща Да
,7

Подготовка к поверке и опро-

бование
Да Да 8

Проверка соответствия про-

граlN{много обеспечения Да Да 9

Определение метрологиче-

ских характеристик:

_ определеЕие предела де-

тектирования;

- Определение относитель-

ного среднего квадратиче-

ского откJIонения вьD(од-

ного сигнаJIа хроматографа

- определение относитель-

Еого изменения вьD(одlого

сигнала за 4 часа непрерыв-

ной работы.

Да

!а

Да

Да

Да

Нет

l0.1

10.2

Подтверждение соответствия
хроматографа метологиче-
ским требоваяиям

Ща .Ща 1l

3 Требования к условиям проведения поверкп

При проведении поверки соблюдшот следующие условия:

- темперац,ра окружающего возд}ха от 17 до 28 'С;

- относительнм влажItость возд!ха не более 75 %.

4 Требования к специдлистам, осуществляющим поверку

4.1 Поверка хроматографов должна проводиться юрид{ческими лицами или

иIIд,IвидуальнЫми предприниМателями, аккредитованЕыми на право оказания услуг в об-

ласти обеспечения единства измерений, в установленном действующим закоЕодательством

порядке.
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2 Перечень операций поверки

При проведении поверки долхны выполняться операции, указанные в таблице 1.

Таблица 1 - Операции поверки
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4.2 К проведению поверки допускalются лица, допущенные к выполЕеЕию по-

верки по данному виду измерений, изг{ившие методику поверки и р}ководство по эксплу-

атации хроматографов, прошедшие инструктаж по технике безопасности в установленном
порядке.

5 Метрологические и технические требоваппя к средствам поверки

5.1 При проведении поверки применяют средства поверки по таблице 2.

Таблица 2 - Средства поверки

Перечень рекомендуемьrх средств

поверки
Метрологические и технические

требования к средствarм поверки,

необходимые для проведения по-

верки

Прибор комбинированный Testo

608-Н1 (регистрационный номер в

ФиФ J\b 5з505-13)

Раздел З Требова-

ния к условиям
проведения по-

верки

Средства измерений температуры

окружающей среды в диапilзоне
измерений от 0 до -50 ОС. абсл.по-

грешность не более *1,0 ОС.

Средства измерений относитель-

ной влажности возд}ха в диапа-

зоне не более 85 %о, абсл.погреш-

ность не ý6л99 + 5 О%.

Стандартньй образец состава рас-
твора антрацена в ацетонитриле

ГСО 8749-2006 (массовая концен-

трация от 0,19 до 0,21 мг/см3, гра-

ницы относительной погрешности

! 2 %) (лля спектрофотомет-

рического детектора с изменяемой

длиной волны UV-64t0, спектро-

фотометрического детектора на

диодной матрице DA-6430 и флу-
ориметрического детектора FL-
б440),

Стандартный образеч состава са-

харозы ГСО 1|886-2022 (массовая

концентрация сахарозы

от 95,00 % до 100,00 Уо, допускае-
маJI абсолютная погрешность

t 0,9 %) (дrrя рефрактометриче-
ского детектора RI-6460).

Стандартные образцы состава рас-
твора антрацена в ацетонитриле

(массовая концентрация антра-

цена: от 0,19 до 0,21 мг/см3, отно-

сительная погрешность не более t
з,0 %)

Стандартные образцы состава са-

харозы (массоваJI концентрация

сахарозы от 95,00% до 100,00 %,

абсолютнм погрешЕость не более

+2,0%)

Раздел 10 Опреде-

ление метрологиче-

ских характеристик
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Операции поверки,

трбующие пршме-

нение средств по_

верки

Мегрологические и технические
трбомния к средствirм поверки,

необходимые для проведенrrя по-
верки

Перчень ркомендуемьD( средств
поверки

Приложение А.
Приютовление по-

двиtlшой фазы и
КОНТРОЛЬНЬD(

растюров

Колбы мерные 2-го класса точно-
сти вместимостью 50 и 100 смз по
гост 1770_74

Пипgгки градуирмнные 2-ю
кJIасса точности вместимостью 1,

5 смз rпобого типа и исполненЕя по
гост 2922,1-91

Щилиядры мерные 2-го класса

точности вместимостью 250 см3

любого исполнения по Гост
1770-,74

стаканы вместимостью 25 смз

В-1_50ТС по ГОСТ 25336-82:

Срлства измерний массы, диапа-
зон измерний не менее чем от
0,010 до 50 г, абсолютяая погреш-
ность не более +0,0005 г

Колбы мерные 2-ю класса точно-
сти вместимостью l00 см3 по
гост l770-74
Пипетки градуирванные вмести-
мостью l и 5 см3 2-го класса точ-
ности по ГоСТ 29227-9l лrбою
типа и исполнения

Цилиндры мерньй вместимостью
250 см3 2-го класса точности по
ГоСТ l770-74 любого исполнения

Стаканы вместимостью 25 см]
В-1-50ТС по ГОСТ 2533б_82;

Весы лабораторные специalльною
КJIаССа ТОЧНОСТИ ПО ГОСТ OIML R
76-|-201l
(рг. номер в Федера.lIьном инфр-

мационном фонде по оftспечению
единства измерений 72З58-1 8)

5.2 Трбования к растворителям, используемым для приютовления коЕтроль-
ных растворов, приведены в приложении А к настоящей методике.
5.3 ,Щопускается применение других средств поверки, обеспечивающих опреде-

ление метрологи.Iеских характеристик поверяемьD( хроматоФафов с требуемой точно-
стью.

5.4 Все срдства измерний, используемые при поверке, долхны быгь пове-

рены, а стандарrные образчы иметь действ},юIщrе паспорга.

б Требоваппя ýсгIовня) по обеспеченпю безопасностr,r проведеппя поверки

При проведении поверки хроматографов следует соблюдать требомния безопасности
при работе с химическими реаюиваItrи по ГОСТ 12,1.007 -'76, правил по охране труда при экс-
плуатации электроустановок, уIверхденньп< Приказом Минтрула России от 15.12.2020 Ns
903н, а также трбования безопасности, содерхащиеся в Руководстве по эксплуатации хрома-
тографов.

7 Внешнпй осмотр

7.1 При внешнем осмотре устанавливalют соответствие хроматографов следую-
щим требомни-пu:

- отс}тствие внешних повреждений (трщ.lн, вмягин и др.), влияющID( на работоспо-
собность;

- исправность органов управления;
- соответствие маркирвки трбованиям эксплуатационной документации.
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7 .2 Хроматографы считают вьцержавшими внешний осмот, если они соответ-

ств},ют указаIlньтм выше требовalниям.

8 Подготовка к поверке и опробование

8.1 Подготовка к поверке

8.1.1 Перед проведением поверки следует из)п{ить Руководство по эксплуатации хро-

матографа (да"тее - РЭ) и настоящlто методику, а тzкже обеспечить выполнение требованиЙ

техники безопасности согласно разделу б и выполнение условий проведения поверки согласно

разделу З методики поверки.

8.1.2 Подготавливают средства поверки, перечисленные в разделе 5.

8.1.3 Приготавливаот подвижн},ю фазу (элюент) и контрольные растворы согласно

Приложению А. Подвижную фазу (элюент) подготzlвливает владелец хроматогафа.

8.1 .4 Подкrrючают хроматограф к сети, включают электропитание и прогревают хро-

матограф в течение 30 минlт и устанaвливllют условия регистрации хроматограI!{м в соответ-

ствии с Приложением Б.

П р и м е ч а н и е -,Щопускается проведение проверки соответствия программriого

обеспечения (см. раздел 9), не дожидаясь окоrгIания времени прогрева хроматографа.

8.2 Опробование

Опробование хроматографа проводится в автоматическом режиме после вкJIючениЯ

питания. Результаты опробования считilют положительными, если в процессе автотестирОва-

ния не возникло сообщений об ошибках,

9 Проверка соответствия программногообеспечепrrя

9.1 Запускают ПО CompassСDS стандартными средствами операционной си-

стемы, в главном меню выбирают элемент Помощь/О CompassCDS (Help/About CompassCDS)

при этом появится окно с информацией о версии метрологически значимой части ПО..Щля

закрытия окна нажимают кнопку <ОК>. См рис 1.
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Рис.1 Проверка версии метологически значимой части ПО

9.2 Результат проверки считают положительным, если номер версии ПО соот-

ветствует идентификациоЕным данным, указанным в разделе (программное обеспечение)

описания типа средства измерений или выше.

10 Определение метрологическпх характериgтпк

l0.1 Определение пределадетектировttния

l0.1.1 Определение предела детектирования вьшолняют с использовzшием контроль_

ньж раствороВ приготовленЕьIr( согласно Приложению Д, с каждьшr,t детектором, входящим в

состав хроматографа.

10.1.2 после вьтхода хроматографа на режим зzшисывtlют нулевой сигнал в течение

15 мин. УсловИя регистации Сигнalла долп<нЫ соответствовать Приложению Б. Уровень флук-

туационньD( ш},N!ов хроматографа определяется как максимальньrй размах колебшощихся по-

казаний нулевого сигнала с периодом не более 20 сек. Полуtенное значение используется при

расчете предела детектировiшия по формуле 1 .

Примечания
l . .Щопускается определение уровня флуктуационньгх шр!ов хроматографа непосрел-

ственно на хроматогрall,iме контольного вещества Еа r{астке с минимальным количеством

выбросов, с периодом не более 20 сек.

2. Если программное обеспечение позвоJlяет подсчитать sб - срлнее квадратическое

откJIонение флуктуационньп< шумов нулевого сигнала хроматографа, то уровень флукryачи-
онньж шумов может быть оценена как 4SE.

a
a a
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10.1.3 Затем вводят в хроматограф б раз (п: 6) контрольньй раствор по Приложению

А. Условия регистрации хроматогрzll\{м выбирают в соответствии с Приложением Б.

10.1.4 Регистрируют хроматогрalммы для кФкдого ввода и при помощи программного

обеспечения опредеJIяют площаль хроматографического пика. При этом проверяют автомати-

ческую разметку пика и при необходимости корректируот ее вручную.

10.1.5 Рассчитывают предел детектирования (С,nп, г/смЗ) дJ,Iя последнего ввода пробы

по формуле:

2.^х .G
(1)

S.V
Где: С min - предел детектирования, г/смЗ

А Х - уровень флукryачионньп< шумов, Б, ед.рефр.или у,е. (в зависимо-

сти от типа детектора), шlъ.r берется из рабочей хроматогрчl {мы на ровной
части базовой линии;

G -масса контрольного вещества, г. (G : объем введенной пробы хконцен-

трация введеЕого компонента);
S - площадь под пиком, Б, ел.рефр. или у.е. (в зависимости от типа детек-

тора) хс;
V - скорость потока ( расход) элюента, смЗ/с.

10.2 Определение отIiоситеJIьного среднего квадратического откJIоЕения выходного

сигнала хроматографа

10.2.1 При определении относительЕого ореднего квадратического откJIонения вьrход-

ного сигнала хроматографа (далее - ОСКО) использ},ют результаты, пол)ленные по п.10.1,4.

при помощи программного обеспечения на каждой хроматогрilмме фиксирlтот значения вы-

ходного сигнала хроматографа - время удерживания хроматографического пика контрольного

вещества (1, мин) и его площадь (ý).

|0.2.2 Вычисляют среднее арифметическое поJryченных значений площади ,r"*u ý,
времени удерживания 

':

, j=1 .S
(1)

i=1

с

s

t I
п

п
LI

и ОСКО выходного сигнtlла по формулам:

100 Xl=r(st - S-)' 
.ss-

(2)

(3)
п-1s
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s
100 xilr(t; - i)' (4)

где Ss - оСКо площади пика на хроматограмме, 0/о;

& - ОСКО времени удерживания пика на хроматограмме, О%;

п - число измерений (и > 6).

l0.3 Определение относительного изменения вьIходного сигнала за 4 часа

непрерывной работы

Через 4 часа после определения относительного СКО вьйодньD( сигналов лроводят по-
вторные измереЕия, вводят в хроматограф 2 раза (п=2) контрольньй раствор по Приложению
А. Условия регисlрации хроматогрalмм выбирают по Приложению Б. Регистрацию хромато-
грамм проводят по 10,1.4 и рассчитывают среднее значение площади пика. Относительное из-

менение вьtходного сигнала за 4 часа непрерывной работы хроматографа (Е, О%) рассчитывают
по формуле:

5=Х'__Х xtOO,И (3)
х

где: Х - среднее значение пара rетров вьrходного сигнzrла (площади пиков) в послед-

них двух измерениях первой серии.

Хт - среднее значение парarметров вьIходного сигнала (площади пиков) во второй
серии,

П р и м е ч а н и е - Не допускается отключение хроматографа от сети питztния до за-

вершения повторIIьD( измерений.

10.4. Операции по п.l0.1_ п.10,3 вьшолнлотся дJlя кzlждого детектора, зaцвленного на

поверку.

1 1 ПодтверlмеЕие соответствия хроматографа метрологическим требованпям
Хроматограф соответствует метрологическим требованиям, указанным в его описании

типа, если полrlенные значения ОСКО площади пика, ОСКО времени удерживания и предела

детектировalния соответствуют значениям, укzlзalнным в таблицм 3 и 4, а относительное из-

менение выходного сигнаIIа (площади пика) за 4 ч непрерывной работы не превышает значе-

ний указанньrх в таблице 4.

Таблица 3 - Нормированные зЕачения пределов детектировalния антрацена и относи-

теJьного изменения вьIходIlого сигнала за 4 часа вепрерывной работы

тt

Тип детекгора Предел детектирования, г/см3, не более

!етектор спектрофотометрический с изменяемой

длиной волны UV-6410 2,0 . l0-9

.Щетектор спектрофотометрический с диодной мат-

ричей DA-6430

.Щетектор флуориметрический FL-6440 1,0. 10-12

,Щетектор рефрактометрический RI-6460 2,0 . 10'

Стр. 9 из l9
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Наименование детектора

По времени

удержива-
ния, О/о

По пло-

щади
ППКа, Уо

Пределы допускаемого
значения относитель-

ного изменения выход-

ного сигнала (площадь

пика) за4 ч непрерыв-

ноЙ работы, 
О%

.Щетектор спектофотометрический с из-

меняемой длиной волны UV-6410

1,0 2 0 tз

,Щетектор спектофотометрический с ди-
одной матрицей DA-6430

1,0 2,0 tз

.Щетектор флуориметрический FL-6440 2,0 J 0 +4

,Щетектор рефрактометрический RI-б460 )п 3 0 t4

Таблица 4 - Пределы допускаемых значений ОСКО выходного сигнalла хроматографа

12 Оформление результатов поверки

12.1 .Щанные, полr{енные при поверке, оформляются в форме протокола в соответ-

ствии с требованиями, устtшовленньми в организации, проводящей поверку. Рекомендуемая

форма записи результатов измерений, вкJIючаемых в протокол поверки, приведена в Прило-

жении В.

l2.2 Хроматограф, удовлетворяющий требованиям настоящей методики поверки, при-

знается годным к применению. Хроматограф, не удовлетворяющий требованиям настоящей

методики, не допускается к применению.

12.З Сведения о результатах поверки СИ перелают в Федеральный информационньй

фонд по обеспечению единства измерений в соответствии с порядком проведения поверки

средств измерений, предусмотенньrм действующим законодательством РоссийскоЙ Федера-

ции.

|2.4 При положительных р€зультатах поверки по зzлJIвлению владельца хрматографа

или лица, предстzlвившего хроматограф на поверку оформляют свидетельство о поверке, под-

тверждающее соответствие хроматографа обязательным тебовalнилtt к средствам измерений

в соответствии с действующим законодательством Российской Федерации. Нанесение знака

поверки на хроматограф не предусмотрено.

12.5 При отрицательньD( результатах поверки хроматограф к применению не допус-

кают, по зfulвлению заказчика вьцЕlют извещение о Еепригодности с указаЕием причин в со-

ответствии с действующим законодательством Российской Федерачии.
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ПРИЛОЖЕНИЕ А
(обязательное)

Приготовлепие подвижной фазы и контрольных растворов

1. .Щля приготовления контольньD( растворов следует применJlть:

l .l Стандартные образцы и средства измерений:

- СО состава сахарозы (сахароза СО УНИИМ) ГСО 11886-2022;

- СО состава раствора антрацена в ацетонитиле ГСО 8749-2006;

-колбы мерные 2-го класса точности вместимостью l00 см3 по ГОСТ 1'170"741;

-пипетки градуировапные вместимостью l и 5 см] 2-го класса точности поГОСТ 29227-

9l либо дозатор пипеточньй одноканальяьй с допускаемой систематическоЙ составЛЯЮЩеЙ

основной относительной погрешности gе более 2 Yoi

-цилиндры мерные вместимостью 250 смЗ 2-го кJIасса точности по ГОСТ |'7'10-7 4:

-стаканы вместимостью 25 смЗ В-1-50ТС по ГОСТ 25336-82;
_ весы alпilлитические специalльного к.ласса точности , диапазоIl измерения Не Менее Чем

от 0,010 до 40 г, абсолютнМ погрешность не более 0,0005 г (например: весы электронные Е,

мод.Е5OS, рег.NоФИФ |60'12-97,, весы лабораторные AS, PS, РМ, рег. J'{b ФИФ 72358-18).

1.2. Растворители:

- вода дистиллировш{нм по ГОСТ Р 58144-2018 (или ана.погичная с удельной электо-
проводностью, удовлетворяюЩей требовшrиям гост Р 58144-2018 по электропроводности).

Приготовленная вода должна хранится в стекJIянной таре с закрьпой пробкой в темЕом месте.

Срок годности - не более 24 часов с момента приготовления.

-ацетонитил, сорт 0 или сорт l по ТУ 26З4-002-54260861-201 3 торговой марки кКрио-

хром)),

А.1 Подготовка стекrинной посуды

Посуду длЯ приготовленшl и хрaшениЯ элюента и конто.пьньD( растворов моют только

коЕцентированной серной кислотой (без применения других моющих средств), тщательЕо

ополаскивают дистиллированной водой и с),шат 1 5-30 мин при температуре l05"C.

А.2 Приготовление подвижной фазы (элюента) - для детектора спекгрофотометри-

ческого с изменяемой длиной волны uv-641 0, детекгора спеrгрофотометрического с диодной

матрицей DA-6430, детектора флуориметрического FL-6440.

Тщательно вымьrгьй согласно п.Д.1 цилиндр вместимостью 250см3 ополаскивают

примерно 20 смз ацетонитрила. Отмеряют с его помощью 200 смз ацетонитрила и переносят в

заранее подготовленную плотно зiжрывающуюся стекJUIнную емкость для постоянного хране-

}tия подвижной фазы. Этим же цилиндром отмеряют 50 см3 дистиллированной воды, вьши-

вают в тУ же емкостЬ и тщательЕО перемешивtlюТ. Недопустимо использование резиновьD(,

корковых и полимерньD( пробок (за искJIючением фторопластовьо<).

Перед использованием элюент вьцержив:lют дIя дегазации Ее менее 4 часов, либо про-

водят Вакууt{ирование с помощью вакlумной колбы, либо поместив емкость с элюентом на

ультразвуковую баню.

Приготовление подвихсrой фазы производится владельцем хроматографа.

Срок хранениЯ в условиях, искJIючarющих испарение компонентов смеси - б месяцев,
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д.3 Приготовление подвижной фазы (элюента) - для детекгора рефрактометриче-

ского RI-6460

Тщательно вьпльпьтй согласно п.Д.1 цилиндр вместимостью 250 см3 ополаскивают

примерно 20 см3 воды дистиллированноЙ. Отмеряют с его помощью 250 см3 дистил;rирован-

ной воды и переносят в заранее подготовленн}.ю плотно закрывalющуюся стеклянную емкость

для постоянноГо хранеЕиЯ подвижной фазы. НелопуСтимо использование резиновых, корко_

вых и полимерньп< пробок (за исключением фторопластовых).

перед использованием элюент вьцерживают для дегarзации не менее 4 часов, либо про-

водят в:к}умировапие с помощью вак}умной колбы, либо поместив емкость с эJIюентом на

ультразвуковую баню.

Приготовление подвитсrой фазы (элюента) производится владельцем хроматографа.

Срок хранения в услов|,1ях, искJIюччlющих испареЕие компонентов смеси - 24 часа,

А.4 Приготовлениеконтрольньнрастворов

А.4.1Прuzоmовленuерасmвораанпраценавпоdвuасноitфаземассовойконцен-
mрацuu ] мкz/смЗ

При помощи градуированной пипетки номинальной вместимостью 1 смЗ переносят

0,5 см] стандартного образча состава раствора антршlена в ацетонитиле с номивalльным зна_

чением массовой концентации 200 мкг/см] (действительное значение указано в паспорте) в

мерную колбу с притертой пробкой вместимостью l00 см3, р.oбавляют до метки подвижной

фазой, приготовленной по п.Д.2 и перемешивzlют. Срок хрalнения раствора в холодильнике - 1

месяц.

ДействительнОе значение массовоЙ концентрациИ антацена в растворе (Cl, мкг/см3)

вычисляют по формуле:

Vл

Q = со.;!-, (A.l)
V к,7

где Со - аттестовапное значение массовой концентрации для стандартного образца со-

cтalвa раствора антацен4 мкг/см3;

ио - объем исходного раствора, использованньй для приготовлени,l данного рас-

твора (0,5 смЗ);

И*.r - объем приготовленного раствора (100 см3),

относительная погрешность массовой коЕцентрации антрацена в приготовленном рас_

творе не превьrшает + 3 %о.

Контрольный раствор 1 мкг/см3 ацетонитила в подвижноЙ фазе испоJIьз},ют для

поверки след},ющих детекторов:

-детектор спектрофотометрический с изменяемой дтпrной волны uv_64l 0

-детектор спектрофотометрический с диодной матрицей DA_6430
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д.4.2 Прuzоmовленuе расmвора анmрацена в поdвuэtсной фазе массовой концен-

mрацuч 5 MKz/dM1

в мерную колбу с притертой пробкой вместимостью l00 см3 при помощи градуирован-

ной пипетки номинальной вместимостью 1 смз переносят 0,5 смз раствора антацена в по-

.щижпой фазе массовой концентации 1 мкг/см3 по п. д.4.1, разбавляют до мgгки подвижной

фазой, приготовленной по п,д.2, и перемешивllют. Раствор используют в день приготовления,

.Щействительное значение массовой концеятации антацена в растворе (С2, мкг/дм2)

выIIисJIяют по формуле:

V,
Cz= 1000.Cr.*, (А.2)

V к,2

где И - объем промехq/точного раствора антацена массовой конценцации С/,

мкг/смз, приготовленного по п. д.4.1, использовilнньй для приготовления

данного раствора (0,5 смЗ);

И*,z - объем приготовленного раствора ( l00 смЗ).

1000 - коэффициент согласования ре}мерности единиц объема,

относительнм погрешность массовой концентрации антацена в приготовленном рас_

тВоре не ПРевышаеТ t 3 Уо.

Контрольный раствор 5 мкг/дм3 ацетонитрила в подвижной фазе использl,tот дJUl по-

верки фrryориметрического детекtора FL-6440.

А.4.3 Прuzоповленuе распвора ссlхарозьl в Bode массовой конценmрацuч 200 мкz/смз

взвешивают 20 мг стандартного образца состава сахарозы в стакане объемом 25 см3 добав-

ляют 20 смЗ дистил.lпlровtшной воды, перемешивают. Полrlенный раствор переносят в мер-

н},ю колбу с притертой пробкой вместимостью 100 см3, ополаскивают стакан дистиллирован-

ной водой, содержимое cтitкaнa перевосят в туже мерЕую колбу, содержимое колбы разбав-

Jlяют дО метки д-IстиJIJIированной водой. Раствор используют в день приготовления,

Содержшrие

сз
и*,. . 10-з 0,1

(А.3)

где m-

Vьз -

10-3 -

масса навески стандартного образца состава сахарозы, мг

объем приготовленного раствора (100 см3).

коэффичиент согласования размерности единиц массы.

контрольный раствор сахарозы в воде массовой концентрачии 200 мкг/смз ис-

польз},ют для поверки рефрактометрического детектора RI-6460
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ПРИЛОЖЕНИЕБ
(обязательное)

.Щетектор спектрофотометрический с изменяемой длиной волны - UV-б410

,Щетектор с диодной матрицей - DA-6430

Рестриктор, создающий давление в насосе
5-15мПА (50-150 бар) или любая колонка
со стациона нои азой С-18

Колонка l)

l 20Yо Вода800% ацетонПодвижная Mobile phase 2)

Расход элюента Flow rаtе
20 мкл

1с
комнатная при отс}тствии термостата ко-
лонок и 40оС п его наличии

Темпераryра колонки (Column temperature)

250 нмина волны Wavelen
l00 mseriodПе од снятия показаний Sam li
Ачtоzеrособьпие на ста инжекции Base Event

п имечания: l)2)- едоставляются владельцем мато а

Рестриктор, создаюIщлй давление в насосе

5-15мПА (50-150 бар). Либо любая ко-
лонка со стациона ои й с-18

l 20О/о Вода800й ацетонobile phaseПодвижнм
/минlРасход элюеrrта Flow rate

20 мклОбъем дозирования пробы (Injection vol-

4сотклика дете ав
комнатная при отсугствии термостата ко-
лонок и 40оС его на]ичии

Температура колонки (Column temperature)

250 нмволны Wavel
360 нм

1.0 спостоянная в ени Time constant
Соrшеина щели slit width
4нмШирияа спектральной полосы пропуска-

D2&WmodeРежим аботы ламп Lam
AutoZeroсобытие на ст иЕжекции Base Event

имечания: ltr )_ п ап я владельцем х омато
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.Щетектор флуориметрический - FL-6440

,Щетектор рефрактометрический - RI-6460

Рестриктор создающий давление в насосе

5-15мПА (50-150 бар). Либо любм ко-

лонка со стациона ои азой С-18

Колонкаl)

l 20о/о вода807о arreTOHПодвижнм obile phase 2,

/мин0,5 сlow rаtеРасход элюента
20 мклОбъем дозирования прбы (Injection vol-

ume
4сnse tlmeав отклика
KoMHaTHzuI при отсугствии термостата

коло-
нок и 40оС п его нtlличии

Температура колонки (Column temperature)

248 нм.Щлина волны возбуждения (Excitation
wavel

396 нм,Щлина волны эмиссии (Emission wave-

le
100 мсodп иод снятия показаний Sam l
Широкм (Wide)Ширина щели эмиссионного KalHaJIa

SSs on
0

lumс еднееialмтение РМТНап
AutoZeroсобьtтие на ста е инжекuии Base Even1

владельцем х-пимечания: матоп

Рестриктор создающий давление в насосе

5-15мПА (50-150 бар). Либо любая ко-

лонка, предназначенншr для разделения са-

ха ов.

Колонка

BaHHful вода100о% дистиллиподвижная аза Mobile phase

/мин1сРасход элюента Flow rate
20 мклОбъем дозирования прбы (Injection vo

ume

l-

tlmeeSв емя отклика детекто
комнатнtц при отс}тствии термостата

коло_
ноки40оСп его наJIичии

Темпераryра колонки (Column temperature )

+ или - в зalвисимости от поJIярности полу-

чаемого пика
Полярность сигныrа (Роlаritу)

64апазон сигнала
l000Период снятия показаний (Acq

riod
uisition ре-

Включено onАвтоматическое обн ление Ачtоzеrо
40 ос

Темпе tчrеа ячеики Cell
имечания: ltr N{aтoп владе хе\{авIяютсят льцс
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ПРИЛОЖЕНИЕ В
(рекомендуемое)

ппотокол измепений Л! от

Наименование СИ: хроматограф жидкостный SCION LC6000 Series

Регис,трационный номер в ФИФ ОЕИ зав.Jф принадтехаший

Обозначение методики поверки

.Щетекторы

Температура окружающей среды, ОС

Относительная влажпость, Уо

Условия проведения измерений

Средства измерений

Раствор В 

-, 

массовarя концентрация _ г/см], приготов-

Термогигрометр_
Результаты поверкш

1. Внешний осмот

2. Наимепование и версия автономного прогрzммного обеспечения

3. Опробование

4, Определение метрологических характеристик хроматографа

4. 1 Определение предела детектирования

етекто с ский с изменяемой длиной волны UV-6410\{

,Щопускаемое
значение пре-

дела детекгиро-
вапия, г/смЗ, не

более

Предел детекти-

рования, макси-
мальное значе-

ние, г/см3

Предел детеrги-
рования, г/см3

Площадь
пика ý,

ед.выход-
ного сиг-

ЕаJIа.с

].lЪ

1

2

J

4

5
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!етектор спектрофотометрический с диодной матричей DA-6430

.Щетектор флуориметрический FL-6440

.Щетектор рефрактометрический RI-6460

м Площадь
пика ý,

ед.выход-
ного сиг-

нала.с

bhb
ед.вьrход-
ного сиг-

Еала

Предел детекти-
рования, г/см3

Предел детекги-
рования, мaжси-
MzL,IbEoe значе-

ние, г/см3

.Щопускаемое значе-
ние предела детек-
тирования, г/см3,

не более

1

2

3

4

5

Ns Площадь
пика ý,

ед.выход_
ного сиг_

нала.с

^h,,ед.выход_
ного сиг-

нала

Предел детекги-
рования, г/смЗ

Предел детекги-
рования, макси-
мальное значе-

ние, г/смЗ

.Щопускаемое значе-
Еие предела детек-
тирования, г/смЗ,

не более

1

2

3

4

5

N9 Площадь
пика ý,

ед.выход-
ного сиг_

нма.с

bh"
ед.выход-
ною сиг-

нала

Предел дgтеrги-
рования, г/см3

Предел детекги-
ров{lния, макси-
мальное значе-

ние, г/смЗ

.Щопускаемое значе-
ние предела детек-
тирования, г/смЗ,

не более

1

2

3

4

5
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4.2 Определение относительнок, среднею квадратического откJIонения выходнОгО СИГНаЛа

.Щетекго \t с изменяемой длиной волны UV-6410

.Щетектор спектрофотометрический с диодной матричей DA-6430

,Щетектор флуориметрический FL-6440

относительное Ско вьulодного сигнала, 7о

Прелельное допускаемое
значение, не более

Результаты расчета

Значение вьtходного

сигнz}ла

По пло-

щади пика
По пло-

щади пика

По времеяи

удерживания

По времени

удерживания

N9

ti, мин

l
2

з

4

)

м Значение вьподного
сигнала

относительное Ско вьтходного сигнала, 7о

Результаты расчета Прелел

ti, МИН Si По времени

удерживания

По пло-

щади пика

По времени

удерживаIrия

По пло-

щади пика

1

2

3

.1

Jф Значение вьD(одною

сигнаJIа

Относительное СКО вьrходного сигнала, Уо

Результаты расчета Преrе.r

ti, мин S; По времени

удерживания

По пло-

щади пика

По времени

удерживilния

По пло-

цади пика

l

2

J

4

5
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.Щетектор рефрактометрический RI-6460

Измерения провел:

Выводы о соответствии результатов определения метологических характеристик (МХ) хро-

матографа предъявляемым требованиям (отметить ниже):

П метрологические характеристики соответствуют предъявляемьш требованиям;

П метрологических характерИстик не соответств}.ют предъявJIяемым тебоваIrиям.

N9 Значение вьIходного

сигнала

Относительное СКО вьrходного сигн:rла, 9/о

Результагы расчета Предел

ti, мин По времени

удерживания

По пло-

щади пика

По времени

удерживания

По пло-

щади пика

l

2

J

5
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