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Государственная система обеспеченпя единства измеренпй.
Хроматографы жпдкостные ЕХ1800. Методика поверки.

мп 12-251_2023

1 Общпе положения

1.1 Настоящая методика поверки распрост:rняется на хроматографы жидкостные
ЕХ1800 (далее - хроматографьD, вьшускаемые фирмой <Shanghai Wufeng Scientific Instruments
Со., Ltd.>, Китай. Хрматографы подлежат первичной и периодической поверке. Поверка
хроматографов должна производ{ться в соответствии с требовапиями настоящей методики.

1.2 При проведении поверки прослеживаемость хроматографов обеспе,павается:

- к ГЭТ 208-2019 кГосуларственньй перви.+тьй эт.rлон ед{ниц массовой (моrирноЙ) доrпl
и массовой (молярной) концеЕФauши оргчlнических компонентов в жидФrх и твердьD( веществах и

материалzrх на основе lш,rд<оспrой и газовой хрмато-мrrсс-спектрметрии с изотопным

разбавлеrшем и гравиметрии в соответствии с приказом Росстаrrларга Российской Федераrши от
10.0б.2021 г. J',lЪ 988 кОб угвержлении Госуларственной повер.шой схемы д,lя средств измереrrий

содержrlния орпlниtrеск}тх и элемекгорганиtIеских компонеЕтов в )Iс,lд(их и твердьD( веществах и

матери{rлах )
и(шм)
-к ГЭТ 1'76-2019 кГосударственный первичньй эталон ед{яиц массовоЙ (молярноЙ,

атомной) лолл и массовой (мо:lярной) концекграции компонеIIтов в жидс{х и твердьD( веществах и

мzпериалarх на основе кулонометрии)) в соответствии с прикaвом Россганларга РОССИйСКОй

Федерации от 19.02.2021 г. Ns 148 <Об угвержлении Госуларсгвенной поверо,пtой схемы дIя
средств измерений содержшrия компонеЕтов в жидсD( и твер.ФD( веществах и материалах)
посредством применения стrlндарtньп< образцов }тверждёшrьD( типов.

1.3 В настоящей методике поверки реализована поверка методом прямых измерений.
1.4 Настоящая методика поверки примеЕяется для поверки хроматографов,

используемых в качестве рабочих средств измерений. В результате поверки должны быгь
подгверждены метрологические требования, приведенные в таблицах 1-3.

таблица l - Метрологические характеристики хрматографов с детекторами
спекгрофотометиIIескими моделей Ех1800 UvD, Exl800 UГv vIS, Ех1800 IJV и диодrо_

Exl800 PDA
ов с детематоЗначение дIя и

Ext800
Uv

Ех1800
PDA

Ех1800
UVvIS

Наименование хараюеристи ки

от 200
до 800

от 190

до 700
от l90
до 800

от l90
до 900Спектра:rьный диапазон, нм

2

0,5

Предел допускаемого относительного
среднего квадрат}IIIеского откJIонения

результатов измерений, 0%

- площади пика
ияени де

l0-55 0
Уровень флlктуационньrх шрлов нулевого
сигнаjIа }.:254 нм Б, не более

1,0 . 10-з
.Щрйф нулевого сигна;lа (}"=254 нм),
Б/ч, не более

1,0. 10-9

1,0.10-8

Предел детекгирования
- по антацену
- по кофеину

г/см

l) По одно сленньrх компонентовизп

4

Ех1800
UvD



Наименование характеристики Значение
Спектральный д,Iilпaвон длин волн возбуждения JIюминесценции, нм от 200 до 650
Спекгральньй диапазон дпин волн регистрiulии JIюминесценции, нм от 200 до 650
Чрствительность (по антрацену), мВ . с/г, не менее l 0 l08
Предел допускаемого относительного среднего квадратического отк;lоIlения

результатов измерений, 0%

- площади пика
- времени удерживания

2
0,5

Таблица 2
иl

Метрологические харrrктеристики хроматографов с детектором
Exl800 FLD

Таблица 3 - Метрологические характеристики хроматографов с детектором
ическим EXl800 RID

2 Нормативные ссылки

2.1 В настоящей мЕтодике поверки испоJIьзов:lны ссьшки на следующие документы:
- Приказ Росстапдарта Российской Федерации от 10.0б.202l г. Nр 988 кОб рвержлении

Государственной поверочной схемы дJIя средств измерений содержания органических и

элементоргzlнических компонентов в жидких и твердьrх веществах и материала(>;
- Приказ Росстапдарта Российской Федерачии от 19.02.2021 г. Ns l48 <Об рверждении

Госуларственной поверочной схемы для средств измерний содержания неоргalнических
компонентов в жидких и твердьrх веществм и материалах);

- Приказ Министерства труда и Социагьной защиты РФ от 15.12.2020 ]Ф 903н <Об

угверждении Правил по охршrе тяа при экспJryатации электроуст:lновок));

- ГОСТ Р 52501-2005 Вода для лабораторного анаJшза. Технические условия;
- ГОСТ 1'770-'74 Посуда мерная лабораторнм стекJIянная. I]илиндры, мензlрки, колбы,

пробирки. Общие технические условия;
-ГОСТ 29227 -9ll Посула лабораторнzlя стеклянная. Пипетки градуировilппые. Часть 1.

Общие требования;

- ГОСТ 12.2.00'7 .0-75 Система стандартов безопасности труда. Изделия
элекгротехнические. Общие трбоватия безопасности;

_ ГОСТ OIML R '16-|-2011 Государственнlutr система обеспечения едипства измерпиЙ.
Весы неавтоматического действия. Часть 1. Метрлогические и технические требования.
Испьггания;

- ТУ 6-09-14-2l б7-84 Ачетонггрил (особой частоты д'rя жи.щостной хроматографии).

3 Перечеrrь операций поверки средства измеревпй

3 . l При поверке должны быть выполнены операции, указ{шные в таблице 4 .

5

ЗначениеНмменование характеристики
от 1,00 до 1,75!иапазон измерений показателя преломления

6,0 . 10-9Уровень флуктуачионньтх шумов нулевого сигнаJ,Iа, не более

ДеИф нуllевого сипrап,а чJ, не более 6,0. 10J
Предел детектировzlния (по сахарозе), г/см3 1,0.10-7

2
0,5

Предел допускаемого относительного среднего квадратического отклонения

результатов измерений, %о

_ площади пика
_ времени удерживания



Обязательность проведения
операций при

первиrшои
поверке

периодической
поверке

Номер раздела (пункта)
методики поверки, в

соответствии с которым
выполняется операция

поверки

Наименование операции

8Внешний осмотр да да
да 9Подготовка к поверке и опробование да

10да даПроверка програLlмного обеспечения

l1да да
Определение метологических
характеристик средства измерений

l 1.1да
Определение уровня флутryационных
шрлов и лрейфа нулевого сигнала

да 11.2Определение предела детектиров:lния да
l1.3да даОпределение чувствитеJIьности

да 1l,4

Определение относитеJIьного среднего
квадратического откJIопения

резуJIьтатов измерений вьD(одпого
сигнала и времени удерживания

да

12да да
Подтверждение соответств[tя средства
измерений метрологическим
требовапиям

Таблица 4 - оп иип ки

3.2 В слуrае невьшолнения требований хотя бы к одlой из операчий, поверка

хроматографа прекращается, и выполняются операции по п, l3 настоящей методики поверки.
3.3 Конструктивно хроматографы вьшолнены в виде настольньп блочных приборов,

компоновка которьD( осуществJUIется в зllвисимости от комплекта постzвки, состав поверяемогО
хроматографа указан в паспорте хроматографа. Проводится поверка только тех детекторов,
которые устzlповлены на поверяемом хрматографе.

3.4 На основании письменного зiшвления владельца хроматографа или JIица
представившего хроматограф на поверку, оформленного в произвольной форме, в случае
нмиtмя нескольких детекгоров на поверяемом хроматографе допускается проведение

периодпческой поверки отдельньD( детекгоров с }казанием в сведениях о поверке информачии
об объёме проведенной поверки..Щанная информация приводится в свидетельстве о поверке (в

cJ1rlae его оформления) и в сведениях, нaшравJIяемьD( в Федера:lьпьй информациопный фонл
по обеспечению едипства измерений.

4 Требования к усJIовиям проведенпя поверкп

4.1 При проведении поверки должны бьrь соблюдены следующие условия:

- температура окружающей среды, ОС от + 15 до + 25

- относительной влажности,7о, не более 80

5 Требоваппя к специаJIпстам, осуществJtяющпм поверку

5.1 К проведению работ по поверке хроматографов допускilются лица, прошедшие
обуrение в качестве поверителя, из}чившие руководство по экспJIуатации (ла,,lее - РЭ) на

хроматографы и настояlцую методику поверки.

6
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6 Метрологпческпе п техпические требовапия к средствам поверкп

6.1 При проведении поверки применяют оборудование согласно таблице 5.

Таблица 5 - по

Перечень
рекомендуемьD(
средств поверки

Операчии поверки,
требутощие

применения средств
поверки

Термогигрометры
электронные
<CENTER> моделей
зl0, зl l, 313, зl4,
зl5,316
(рг.Nе 22l29-09)

п. 9 Подютовка к
поверке и
опробовшrие
средстм измерений

Срдства измерений температуры окружающей
среды в диапазоне измерений от плюс 10 ОС до
пrпос 30 "С с абсолютной погрешностью не
более l 'С;
Средства измерений относительной влажности
воздуха в диaшztзоне от 10 Vо ло 90 О/о, с
абсолютной погрешностью не более 3 7о

Контрольные растворы, приготовленные в
соответствии с Приложением А настоящей
методики поверки

Вода д,тя
лабораторяого
анализа 1-ой степени
очистки по
гост р 52501_2005

Вода для лабораторного анализа 1-ой степени
очистки по ГосТ Р 52501-2005

Ацетонитрил по ТУ
26з4-002-54260861-
2013, <Криохром >

Ацетонитрил, огпическ:UI плотность на длине
волны 200 нм не более 0,025

Hawach scientific
HPLC Соlчmп С18-
Universal, срелний

размер частиц 3 мкм,
диаметр 4,6 мм,
длина150 мм

Колонка для ВЭ)ОVУВЭ)Ifr (C-l8) лтпtной от
3 до 25 см, внутренним диаметром от 2,1 до
4,6 мм, размером частиц нaшоJIнителя от 1 ,9 до
5,0 мкм

Hawach scientific
HPLC Column CN,
срелний размер
частиц 3 мкм,
диаметр 4,6 мм,
длина150 мм

п.l1 Определение
метрологических
хар:жтеристик
средстм измерений

Колопка для ВЭжх,rУВЭЖх (CN) ллиной от 3

до 25 см, внугренним ди:метром от 2,1 до
4,6 мм, размером частиц напоrпrителя от 1,9 до
5,0 мкм

гсо 8749_2006
(СО-Ант)

Стандартный образеч состава антрацена в
ацетони,триле, иЕгерв{rл допускаемых
аттестованн ьгх значений массовой
концентрации антацепа от 0,19 до 0,21 мг/смЗ,
границы допускаемой отпосительной
погрешности атtестованного значения + 2 %о

при Р:0.95
Стандартный образеч состава кофеин4
интервал допускаемьD{ аттестованньrх значений
массовой доли кофеина от 97,00 % до 99,99 %,

границы допускаемых значеЕий абсоrпотной
поФешности аттестованного значения + 1,0 О%

при Р:0,95

Приложение А

7

Метрологические и техяические цебования к
средствчlм поверки, необходлмые д;rя

проведения поверки

гсо,t18,72-2022
(Кфн СО УНИИМ)



Перечепь
рекомендуемьD(
средств поверки

Операции поверки,
требlтощие

применения средств
по

Метрологические и техниЕIеские требования к
средствам поверки, необходимые для

проведения поверки

гсо l1886-2022
(Сахароза СО
униим)

Стшrдартньй образеч состава сахарозы,
интерв:UI допускаемьD( атfестовашпьD( значений
массовой доли сахарозы от 95,00 % до
100,00 %, границы доrryскаемьrх значений
абсолютной погрепшости атгестованного
значения +0,90 oZ п р:0,95

Градl.ированные
пипетки
вместимостью 1,0 и
5,0 см3 1 класса
точности по ГоСТ
2922,7-9|

Гралlr,rрованные пипетки вместимостью 1,0 и
5,0 см3 не хlске 2 класса точности по ГОСТ
2922,7-9|

.Щозатор
механический
одноканальньй
BIOHIT Рrоliпе
варьируемого объема
в диrrпазоне от 100 до
1000 ммз

Одноканальные механические дозаторы
варьируемого объема дозировalния в д{aшазоне
от 100 до 1000 мм3

Вода для
лабораторного
:ultlлиза 1-ой степени
ОIМСТКИ ПО

гост р 52501_2005

Вода дrя лабораторного анализа 1-ой степени
очистки по ГоСТ Р 52501-2005

Ачетонитрил по ТУ
26з4-002-54260861-
2013, (к ио )

Ацетонитрил, оптическая плотностъ на длине
воrпrы 200 нм не более 0,025

Весы лабораторные
ХР Anall.tical ХР205

.J,lЪ 44573-10

Весы лабораторные, диапазон измерений от
0,00l до 200 г и первьпл специальным кJIассом
точности по ГоСТ OIML R 7б-1-201 1

Прчмечанuе - ,Щопускаеmся uспользоваfпь прu поверке dpyzue уmверэtсdенные u

аmmеспованньlе эпмоны еduнuц велuчuн, среdсtпва uзмеренuй уmверэюdенноzо muпа u

поверенные, уdовлепворяюuluе мепролоzuческuм пребованuям, указанньlJуl в tпаблuце, а mak)lce

б.2 Средства измереЕий, применяемые при поверке, должны бьrь 1твержденного типа
и поверены, ст{lндартные образцы (да,rее - Со) аолжпы бьrrь }твержденного типа и иметь

действующий паспорт.

7 Требовапия (условия) по обеспечению безопаспости проведения поверки

7.1 При проведеции поверки должны быгь собтподены требования Приказа
Министерства трула и Сочиапьной защиты РФ от 15.12.2020 Nq 903н <Об 1твержденИИ ПРаВИЛ

по охране труда при экспJryатации элешроустаноВок>, требования ГоСТ |2.2.00,7.0, а т.!кже

рекомеЕдации, изложенные в РЭ на хроматограф.

8

п. l .2 насmоящей мепоduкu поверкu.



8 Впешпий осмотр средgгва пзмереппй

8.1 При внешЕем осмотре устапавливzlют:

- соответствие внешнего вида блоков хроматографа сведенrrям, приведенным в

описaшии типа;

- отсугствие видимьrх повреждений блоков хроматографа;

- соответствие комплектЕости, указанной в паспорте хроматографа и РЭ;

- наличие обозначений и заводских номеров блоков хроматографа, наличие заводского

номера хроматографа в паспорте, четкость маркировки, а также отсутствие повреждений и

дефектов, ыIияющID( на работоспособность хроматографа.

9 Подготовка к поверке п опробоваппе средства пзмерений

9.1 Проволяr контроль условий поверки с помощью термогигрометра в соответствии с

п.6 настоящей методики поверки.

9.2 Перел прведением поверки хроматограф готовят к работе в соответствии с РЭ,
проверяют работоспособность оргllнов упрrrвлен}rя и реryлирвки блоков хроматографа.

9,3 При вкJIючении хроматографа должны отсугствовать сообщения об ошибках.

9.4 Станлартпые образцы готовят к поверке в соответствии с их паспорт:l!lи.

9.5 Готовят контольные растворы в соответствии с Приложепием А к настоящей

методике поверки.

l0 Проверка программЕого обеспеченпя средства пзмерепий

l0.1 Проволят проверку идентификациоЕньD( дiмньD{ пргра}rмного обеспечения
(лмее - ПО) хроматографа: в строке комапд выбир.rют пункт <Справка> (<Help>); в

открывшемся меню выбрать п}цкт (о ПО> (<АЬочtф - откроется окяо, содержащее номер
версии ПО и идентификационное н:мменование ПО. Наименование и номер версии ПО
хроматографа лоJDкны соответствовать требованиям, приведенньшл в таблице 6.

таблица б - Иденти икa Iионные данные По х мато а

11 Опредоrенпе метрологпческшх характеристпк средства измеренпй

l 1 .1 Опрелеление урвня фrryrсгуачионньп< шlrvов и лрейфа Еулевого сигнала
Определение уровня фlryкгуачионньrх шуi{ов и дрейфа нулевого сигнarла проводят дJrЯ

детекторов моделей Ех1800 UvD, Ех1800 Uv vIS, Ех1800 Uv, Ех1800 рDд, Exl800 RID.
1 1.1.1 в по хроматографа за,дают параI\.rетры метода измерений, }казанные в таблице 7.

ЗначениеизнакиИде икационные данные (

EX-Claritvикационное нмменование ПОИденти
8.1 .0.7бОННЬIИ НОМНом ии иде по не ниже

Щифровой идентификатор ПО
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Элюент
Скорость
потока"
с#/мин

Ko;roHKa
наименование

детектора
Параметры .шетектора

Вода

1) Лампа: дейтериевая
2) Частота опроса: 10 Гц
3) Время
интегрирования: 10 мс
4) .I[лина волны: 254 нм

.Щетектор
диодно-
матричньй
Exl800 PDA

1) Частота опроса: 10 Гц
2) Постояннм времени: l с
3) Лампа: дейтериевая
4) .Щлина волны: 254 нм

Вода

Капилляр из стали
нержавеющей или

рЕЕк
Фекомендуемые

парilметы:
внутренний диttметр
0,1 мм, длина 4 м),

создающий
противодarвлеЕие в

диапазоне от 2 до
10 МПа на скорости

потока l см3/мин

.Щетектор

рефракго-
метрический
Ех1800 RID

1) Частота опроса: 0,4 Гц
2) Полярность: Еормальнм
3) Температура ячейки: 35"С

Вода

1

Табпlца 7 - Параметры метода измереIlий при определении уровItя ф;ryr.уационньп< шумов и
н ,1евого сигнала

l1.1.2 Измерения уровня флукryачионньп< шр{ов и лрейфа нулевого сиIнала проводят
при снятой разделительной колопке. Вместо колонки устltнавливают кiлпилJulр с парчlметр:lми в
соответствии с таблицей 7.

l1.1.3 Запоrшлот водой аншlитический TpziKT хроматографа, ожидаот вьrхода
хроматографа на режим и стабилизацию базовой линии. Рекомендуемое время стабилизацrтя -
не менее б ч.

11.1.4 Обнуллот сигнал детскгора и проводяг зчшись хроматогрirь{мы без инжекции в
течение не менее 80 мин.

11.1.5 Опрлеление уровня фrryктуационньrх шуtlrов и лрйфа нулевого сигн:ша для
детектора фrтуоресцентного EXl800 FLD не проводится.

l 1.2 Определение предела детектирования
Определение предела детекгировilния проводят дIя детекторов моделей ЕХ1800 UVD,

Ех1800 UV vIS, Ех1800 Uч, Ех1800 PDA, Exl800 RID.
l 1.2.1 Предел детектирв:lния опредеJIяют с использовalнием контрльньD( растворов,

приготовленньrr( в соответствии с Приложением д настоящей методики поверки. Измерепия
проводят с уст:lповленной анмитической колонкой в соответствии с таблицей 5 настоящей
методики поверки.

11.2.2 В зaвисимости от поверяемого детекIора задalют инстр}а{ентttльI$Iе условия,
указанные в таблице 8. При нали.rrrи термостата рд}делительньD( колонок в комплекгности
хроматографа задают температуру термостатирования 40 ОС. Ожидают вьD(ода хроматографа яа

режим и стабилизацию базовой линии не менее 1 ч.

1 1.2.3 После вьD(ода хроматографа на режим проводят ввод коЕтрольного раствора в

хроматограф, регистируют хроматограмму.

l0

.Щетекторы
спектрофото-
метические
моделей:
Ех1800 [IVD
Ех1800 t'V vIS
Ех1800 Uv



КолонкаПараметры детектора Эпоент
Скорость
потока,
см]/мин

наименование
детектора

Контрольный

раствор

,Щетекгоры
спектрофото-
метиIIеские
моделей:
Exl800 UvD
Exl800 Uv vIS
Exl800 Uv

1) Лампа: дейтериевая
2) Частота опроса: 10 Гц
3) Время
интегрирования: 10 мс
4) .Щлина волны: 254 ttM

.Щетекгор
диодно-
матричный
Ех1800 PDA

Раствор кофеипа
в воде

с концентрацией
от 5 до 20 мкг/см3

или

раствор tlнтрацеЕа
в ацетони,триле

с концентрацией
от 1 до l0 мкг/смЗ

1) Частота опроса: l0 Гц
2) Постоянная времени: 1 с
3) Лампа: дейтериевая
4) .Щлина волны:254 нм

Cl8
СНзСN
/ HzO+,
80/20

l ) .Щлина волны
возбуlцения: 3б0 нм
2) .Щлина волны
эмиссии: 450 нм
3) Чувствительяость:
срелняя (MED)
4) Усиление: 1

.Щетекгор

фryори-
метрический
Ех1800 FLD

Вода

от 0,5

до 1,2

Раствор сахарозы
в воде

с концентрацией
от l00 до 300

мкг/см3

1) Частота опроса: 0,4 Гц
2) Полярность: EopмaлbнaJl
3) Температура ячейки:
35,с

!етектор
рефракто-
мецический
Ех1800 RID

* СНзСN - ацетонитрил, HzO - вода

Таблица 8 - Условия яи для о ения вания

l 1.3 Опрлеление чувствитеJIьпости
Определение чувствитеJIьвости проводгt тоJIько для детеrсгора фrryориметрического

Ех1800 FLD.
11.3.1 Задают инст1ъ{ентальные условия, указанные в таблице 8. При наличии

термостата раздеJIительньD( колонок в комплектЕости хроматографа задают температ}?у

термостатировдIия 40 ОС. Ожидают вьD(ода хроматографа па режим и стабилизацrдо баЗОВОЙ

линии не менее l ч.
11.3.2После вьrхода хроматографа на pe)rcrм проводяг ввод коятрольного раствора

фаствора антрачена в ацетонrгриле) в хроматограф, регистрируют хроматогр:ш,tму.

l1.4 Определение отвоситеJIьного средЕего квадратического откJIонения результатов
измерений вьD(одlого сигнала и времени удерживания

1 1.4.1 Проволrг процедуры по п. 1 1 .2.3 и п. 1 1 .3.2 Ее менее десяги раз.

12 Подтверrrцение соответствпя средствr измерений метрологическшм
требовапrrям

12.1 УровенЬ флуктуачионпЬп< ш}, rоВ нулевого сигнала принимают рaвЕым il]\{плитуде

повторяющ}fiСя колебаниЙ нулевогО сигнала с периодоМ не более 20 с. За лрейф нулевого

сигнaша припимают смещение нулевого сигнала в течение 1 ч.

При помощИ ПО хроматографа проводят обрабожу хроматограпrмы, поlryченной по

п. l1.1.4, в следующей последовательности:
- отцрывают хроМаТОГРillt{Му в модуле по, прдназначенной дtя обработки

хроматогрaмм;

ll

Раствор антацена
в ацетонитриле

с концентрацией
от U,) до ) мкг/см'

cN



- в меню (ХроматограммаD ((Cfuomatogram>) выбирают кШум и дрейф> (<Noise &
Drift>), затем: l) <Оценка ш}а{а по ASTM) (<ASТМ Noise Evaluation>) лля расчета ш}ъ{а;

2) <Оченка KDrift Evaluation> для чета ок l);

с L,- <t

Ёta{йa

tt*.r*i..l
$Ft*hп

' 
|пýtпл.пt 1 _ a_]7_]зl3 11_uý_58 А$ , o.t.(lo, в

н!.яrt olltarкa

g.t ýigEa llim..,,.

E!ýJi€ t.n{rя.5 
':ý..l

Hoda ЁlaЬatьп

^ýм 
шoý. brdtr.lton

ii9в xcir. ЁidtЛlоп

л
л
d
д
о
д
дд

Ф
Ф
Ф

-2

{

c.l

рисунок l - Процед}ра определения флуктуачионньrх ш}ъ{ов и дрейфа нулевого сигнала

- для оценки ш}ъ{а и дрейфа первые 10-20 мин хроматогрtl!,{мы не rштыв.rются;
- выбирают у{асток на хроматогрtlп{ме продолжительЕостью около б0 мин, где

необходимо провести оценку шуtirа и дрейфа;
- считыв:lют резуJIьтат в окне кРезультаты> (<Results>).

л ýq*R.rлтё 0лd,!ЁrЁt 1,a_i-rд ll_c_sE л)
ь:сы в . дirх ц* Ф.lr{, Я,rt): o.BlD hYt Й Ф,0!10.6r it} а( llil [rdД]

l
2

з

Рисунок 2 - Отображение резуJIьтата определевия флукгуачионньп< шумов и лрйфа нулевого
си гнirла
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Записьrвают в протокол произвольной формы значения }ровпя флlкryачионньтх шlмов
и дреЙфа нулевого сигЕала. Поrry.rенные значения 1ровня флlктуационньD( шрлов и лрейфа
нулевого сигнала должны соответствовать дalнным таблиц 1 и 3.

12.2 Из поrrrlенЕой хроматогрallr,Iмы по п. 11.2.3 рассчитьваlют предел детектирования
С-;r,, г/смЗ дIя кон,Фольного компонента по формуле

g_ _ -2' 
ЬХ '9_t'V ' 0,06, 

(1)aln s.19
где Дr - уровень фrrусгуационяьu< шуN{ов, определенньй по п. 12.1;

С; - массовая концентрация компонеЕта в контрольном растворе, г/смЗ;
И - объем пробы, ммЗ;
S - площадь гпrка контрольного компонента;
19 - скорость потока эJпоента, см3/мип.

Прtьuечанuе - о размернослпu Iвпперяемых велuчuн в ПО хромапоzрафов ЕХ1800.
Размерносmь 1лровня флуюttуацuонньlх tuyMoB Ьх, dрейфа нулевоzо сu2нма u ruаоtцаDu

пuка S dля dепекпоров спекmрофопомепрuческlu моdеле Ж1800 WЩ ЕХ1800 W ТЦS,

EXt800 W оmображаеmся в ПО - tпДt], mДU/h u mАIJ,s, сооmвеmсlпвенно. ] mДU : 1,1tr3 Б,

1 mдt]/h : 1.Ltз Б/ч, ] mдU.s : t.ttз Бс.
Размерносmь уровня флукmуацuонных ulyMoB Дх, dрейфа нулевоzо cu?Ha|la u tutоtцаdu

пuка S dля dеmекmора duоdно-маmрuчноzо ЕХ]800 РDД опобраэlсаеmся в ПО - mV, mV/h u

пV.s, сооmвепсmвенно, 1 mV: 1,1аз Б, 1 mV/h: 1,1t3 Б/ч, ] mV,s : ],](Iз Бс,
Размерносmь уровня флукпуацuонньtх ulyMoB Ьх u пuоtцаdч пuка S dля dеmекmора

флуорuмепрuческоzо EXt 800 FLD оtпобраэrcаеmся в по _ a.u. u а.u, .S, сооmвеmсmвенно. ] а.u. :
1MB, l a.u..s: ] MBc.

Размерносmь уровня флукmуацuонньlх ulyMoB Ьх, dрейфа нулевоzо сuzншlа u ппоtцаdu

пuка S dля dеmеюпора рефракmомепрuческоzо EXt800 ND оmобраэrаеtпся в По - tпV, tпV,h u

пV.s, соопвепспвенно. 1пV:1.104, 1mV/h: ].](Гб ч'l, 1tпV.s: ].t(Iб с. Показаmель

преломленuя, реZuспрuруемЫй рефракtпомепрuческлL|l dепеюпором, являеmся безразмерной

фuзuческой велuчuной.

полrrенное значение предела детеIсгирования должно соответствовать данным
таблиц l и 3.

12.3 Из полrrенной хроматогрzl}.lмы по п. 11.3.2 рассчитьвчlют чрствительность, 0,

(мВ.с)/г для аu{тр.ulена по формуле
s. 1000о - 

- 

l.L|
" - со,v '

где Со - массоваЯ концентация анlрацена в контоJIьном растворе, г/см3;

И - объем пробы, мм3;

S - площадь пика антацена;
Полученное значеЕие чрствительности дол)юlо соответствовать дzlнным табrшцы 2.

12.4 Используя данные, поJI)чеЕные в п. 11.4, рассtштьвают относительное средIее

квадратическое откJIонение результатов измерений пJIощади пика контрольного компонента dý,

7о, по формуле

,L,(ý - s],
п-|

(3)

и - количество измерений;
Sl - площадь пика контрольного вещества при j-oм измерении;

100,s
где

lз



S - сре.шrеарифметическое значение результатов измерений площадей пика
контрольного вещества:

s , n
i=1 s

(4)
п

Полl"rенное значение относительного среднего квадратического oTKJIoHeHIrl

результатов измерепий вьIr(одного сигнала должно соответствовать данным таблиц 1-3.
l2.5 Используя дzlпные, пол)ченные в п, 1 1.4, рассtштыв.rют относительное средпее

квадратическое откJIоЕение результатов измерений времени удерживания кокгрольного
компонента ot, % по формуле

100ot=-T I]'=1(ti - D'
п-t

(5)

где й- коJIичество измерений;
t, - время удерживания контоJIьного компонента при 

'-oM 
измерении, мин;

Г- среляеарифметическое зпачение результатов измерний времени удерживalния
контроJIьного компонента, мин

XlLr ti
п

(6)t

Пол1,.rенное значеЕие относительIlого среднего квадратического откJIонения

результатов измерений времени удерживalния должно соответствовать данным таблиц 1-3.

13 Оформление результатов поверкп

1 3. 1 Результаш поверки оформlrяются протоколом в призвольной форме.
13.2 При полоIо{тельньD( результатах поверки хромагоФаф признalют приюдным к

применению.
13.3 Нанесение знака поверки на хроматограф не предусмотено. Пломбирование

хроматографа не предусмотрено.
13.4 При отрицательньD( результатах поверки хроматограф признают непригодным к

применению.
13.5 По заявлению владельца средства измерений или лица, представившего его на

поверку, ilккредптовzlнное на поверку лицо, проводившее поверку, в сл)пrае положительньD(

результагов поверки вьцает свидетеJIьство о поверке, оформленное в соответствии с
требованиями к содерж:lнию свидетельства о поверке, }твержденными действlтощими на
момент проведения поверки нормативно-пр:вовыми tlктами в области обеспечеНИЯ еДИНСТМ

измерений или в случае отицательньtх результатов поверки вьцает извещение о неприЮднОСТИ

к применепию средства измерений.
13.6 Сведения о результат:ж поверки перед:lют в Федеральньй информационньй фонл

по обеспечению единства измерений в соответствии с установленным порядком. В СвеДеНИЯХ О

результатах поверки приводят дапные о состllве поверенного средства измерений.

Ведущий инжепер лаб.25l УНИИМ - филпала
ФГУП (<BНИИМ шм.Д.И,МендеJIеевд>) А.С. Засухпн
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ПРИЛОЖЕНИЕА
(обязательное)

Прочелура приготовленпя контрольных растворов
А. 1 Для приготовления контольньD( растворов испоJIьзуются:

- стaшдартные образцы по п. б настоящей методики поверки;

- мерные колбы вместимостью l0,0 смЗ, 100,0 см3 не хrже 2 класса точности по
ГОСТ l770-74;

- градуиров:lнные пипетки вместимостью 1,0 см] и 5,0 смЗ не хуже 2 класса то.пrости по
ГОСТ 2927-91;

- однокапальные механические дозаторы варьируемого объема дозировilния в
диапазоне от 100 ло l000 мм3;

- весы лабораторные с диапазоном измерений от 0,001 до 200 г и первьш специальным
кJIассом тоltности по ГосТ OIML R 76-'t-2011:

- вода для лабораторного анализа l-ой степени оIшстки по ГОСТ Р 52501-2005;

- ацетонитил, оптическая плотность на дIине волны 200 нм не более 0,025.
А.2В таблице A.l приведены коЕlроJIьные растворы, используемые для поверки

хроматографов.

Табrица A.l - К

Перед проведением прцедуры поверки готовят свежие контрольные растворы.
А.3 Приготовление кокгрольвого раствора кофеина (контроrьный раствор Jt l )
A.3.1 Навеску ГСО l|8'12-2022 массой около 0,1 г, взятую на BeczD( лабораторньп с

точностью 1 мг, вносят в мерную колбу вместимостью 100,0 см3, добавляют около 50 см] воды
для лабораторного анilJIиза l-ой степени оlшсжи, тщатеJIьпо перемешивают раствор до полного

растворения кофеина. Водой доводят объем раствора до риски мерной колбы, тщательЕо
перемешиваrют по.тryчившийся раствор. Рассчитьвают массовую концентрацию кофеина в

промежуIочном растворе С9*о6, г/см3, по формуле

_ /коФ ' Пкоф
Со-о = -JЁб;Ё, (A.l)

где ?п*о4 - массд ГСО l\872-2022, r;
,4*oq - дтт€стованное значение массовоЙ доrпл кофеина в ГСО 11872-2022, О/о:

И* - объем колбы, см3.
А.3.2 От растворц приготовленного по п A.3.1, обирают l см3, помещ:lют в мерн},ю

колбу вместимостью 100,0 смЗ, водой доводят объем раствора до риски мерной колбы,
тщательно перемешивllют поrryчившийся раствор. Рассчитьваот массов},ю концеЕтрацию
кофеина в контольном растворе N9 l Сl*оЕ, г/смЗ, по формуле
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ые ы
наименоваrrие

контрольного раствора

Концентрация контроJьного
компонента

Поверяемьй детеrгор

l

-Bxl800 UvD
_ Exl800 Uv vIS
_ Exl800 Uч
_ Exl800 PDA

Раствор кофеина в воде
от 5.10{ до 2.10J г/см3

(от 5 до 20 мкг/см])

2
Раствор штрацена
в ацетониц)иле

от 1.10-6 до 1.10J г/см3
(от 1 до l0 мкг/смЗ)

з
Раствор антацена
в ацетонитриле

от 5.10-7 до 5.10{ г/смз
(от 0,5 ло 5 мкг/смЗ) - Exl800 FLD

_ Exl800 RID4 Раствор сахарозы в воде от 1 .10{ до 3.10a г/см]
(от 100 ло 300 мкг/см3)

J\b

_Exl800 UvD
_ Exl800 Uv vIS
-Exl800 Uv
_ Exl800 PDA



с,"лл =!ФЛ, (^.2)"rкoq 
V*

где И9*об - объем миквоты, обираемьй от промеrýпочпого раствора кофеина по п. А.3.1,

смЗ.

.I[опускается проводить разбавление контольного раствора при помощи
соответств},ющего эJIюента по таблице 8 (ачетонrrrрил / вода - 80 % l 20 %).

А.4 Приготовление контольt{ого раствора антрацена (контрольный раствор Nэ 2)

А.4.1 Обирают от ГСО 8'749-20Об 0,5 см3, помещают в мернlто колбу вместимостью
l0,0 см3, ацетонитрилом доводят объем раствора до риски меряой колбы, тщательЕо

перемешивilют поlry.швшrйся раствор. Рассчитьвают массов},ю концентраЦиЮ аНтацеНа В

контрольном растворе Nч 2 Cz^rrp, г/смЗ, по формуле

L2aHTp -
дантр

.Vо
антр (А.з)

V*

где
см].

Иgса* - объем аликвоты, отбираемьй от промеж)почного раствора сФ(арозы по п, А,6,1,

где z4rrro - aTTecToBllHHoe значение массовой концентации антацена в ГСо 8749-2006,

г/см3;
И6""rо- объем аликвоты, отбираемьй от ГСО 8749-2006, смЗ.

.Щоrryскается проводитъ разбавление контоJIьного раствора при помощи

соответств),ющего элюента по таблице 8 (ачетонитрил / вода - 80% /20%).
А.5 Приготовление контольного раствора ilнтацена (контольн_ьй раствор Nэ 3)

д.5.1 от раствора' ,rрп.Ьrо"о.r"ого по п А.4.1, обирают 1 смЗ, помещают в мерную

колбу вместимостью l0,0 см3, ацетонитрилом доводгг объем раствора до риски мерной колбы,

тцатеJIьнО перемешивают поrryчившийся раствор. Рассчtтывают массов},ю концентрацию

аятрацена в контрольЕом растворе NЯ 3 Сз"rrо, г/смЗ, по формуле

г _ Сzr"п'Vlr"rр /д 4\i-Зантр - V*

где И1",rr- объем zlликвоты, отбираемьй коIIтрJIьного раствора JФ2, см3,

Д.б Приготовление кокгрольного раствора счD(арозы (контрольньй раствор Nэ 4)

Д.6.1 Навеску гсо 11886-2022 массой около 0,2 г, взят}то на Beczrx лабораторяьп< с

точностью 1 мг, вносят в мерн}.ю колбу вместимостью 100,0 смЗ, добавляrот около 50 см3 воды

для лабораторного анrUшза 1-ой степени оIшстки, тщательно перемешивают раствор до полного

pu"ruop"r* сarхарозы. водой доводяг объем раствора до риски мерной колбы, тщатеJIьно

перемешивают полrrившийся раствор. Рассчитывают мiюсов},ю концентaulию са(арзы в

,rрЪ""*1.rо.оrоlrl растворе Cq."", г/смЗ, по формуле

г^ _ 1."* ' П..*_ (А.5)Locax - 100.у'
где m.r,. - масса ГСО 11886-2022, г;

,4.о.-атгестовirнЕоезначениемассовойдолисахарзывГСоl1886-2022'о/о.
i.G.Z М раствор4 приготовленного по п д.6.1, отбирают 1 cMJ, помещают в мерную

колбу вместимосi"о lb,g см3, водой доводяг объем раствора до риски мерной колбы,

тщательно перемеIIIивают полуrившийся раствор. Рассчитьвают массовую концентрацию

сахарозЫ в контрольноМ растворе Nэ 4 Са."", г/см', по формуле

г. _ Со."r'Ио.", (А.6)
L4cax - v*

.Щопускается приготовление контрольньD( растворов J,(b 1-4 путем посл€доватеJIьного

объемного разбавления исходяьD( сrrцарirr"о образuов, испоJIьзуя иной шаг разбавления, если

концентрации пол},.{еняьrх коЕтольЕьD( растворов соответств},ют таблице Таблица А,1 ,
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