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ОБЩИЕПОЛОЖЕНИЯ
Настоящм методика распросташlется на Системы капиллярного элекгрофореза

сESI 8000 Plus (ла"rее - системы) фирмы <ДВ Sciex Pte. Ltd.>, Сингапlр, и устllнltвли-
вает методику их перви.пrой и периодической поверки.

Первичная поверка проводится после ввода СИ в экспJryатацию.
Периодическая поверка проводится по истечению ме)шIовероIшого иЕтеркrлц а

также средстВ измерений, повторно вводимьD( в экспJryатацию после их длительного
хранения (более олного межIIовероtшого интервала) и после ремонта.

используемые средства поверки обеспечиваlот прослеживаемость систем к Гпэ
единицы массы (килограмма) ГЭТ 3-2020, ,по обеспечивается посредством использо_

вalния поверенньD( средств измерений: весов и мерньж колб через нерalзрывн},ю цепь

поверок в соответствии с ГПС дrя СИ массы, утвержденной приказом Росстандарта

м 1622 от 04.0'1.2022 г. и ГПС для СИ массы и объема жидкости в потоке, объема жид-

кости и вместимости при статических измерениях, массового и объемного расхода
жидкости, угвержленной приказом Росстандарта Nэ 2356 от 26.09.2022 г. Применяемьrй

гсо 5504_90 удельной энергии сгорапиJl (бензойная кислота К-3) прослеживается так-

же к ГПЭ единиц массовой (молярной) доли и массовой (молярной) коIlцентрации ком-

понента в жи.щлlх и твердьD( веществaж и материrrлах ГЭТ l7б-2013.
Применяемьй гсо l1708-2021 состава водного раствора флуоресtrеина просле-

живается к единицаý{ веJIичиII (молярнаJl концентдlиJI) и ((массовtlя концентрация),

воспроизводимьоt Государственным первичным этalлоном единиц массовой (молярной)

доли и массовОй (молярной) коItцентациИ компонентоВ в жидоD( и твердьD( веществzlх

и материалм на основе спекгральньD( методов гэт 196_2015,

Примсняемый гсо 6687_93/6689-93 состава водньж растворов хJIорид-ионов про-

слеживается по аттестованной методике измерений ЦСО 01,04,02-2018 к единицам СИ:

массы (кг), объема (м3), УЭП жидкостей (См/м) и температ}ры (К) в соответствии с

утвержденными поверочными схемаIrи.

1 IIЕРЕЧЕНЬ ОПЕРАЦИЙ ПОВЕРКИ

l .1 При провелении поверки вьшолняют операции, указанные в таблице l ,

Таблица l
Проведение операции при

периодической
поверке

Номер
пункга

метод{ки первиrшои
поверке

Наименование операции

дада61. Внешний осмо

дада72. Подготовка к пов ваниеио
дада

83. Проверка прогрal},rмного обеспечения сред-

ства изме

дада94. Опрелеление метрологи.Iеских характери_
стик:

дада9.1-9.55. Опрелеление предела детектировtшия дJIя

ких д в}l

дада9.6б. Определение отношения сигяа.l/шlш (s/n)

флуоресчентного детектора с лазерным воз_

б ние}l

дада9;7ение относI{геJIьного с его7
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квадратического отклонения вьD(одного сиг-
нала (по плоцади пика и времени миграции)

8, Определение относптельного изменения
вьD(одного сигпала (по площади пика) за 4
часа работы

9.8 да да

9. Подтверждение соответствия метрологи-
ческим требовшrиям

да да

1.2. ПервичяаЯ поверка проводитсЯ дJUI всех детекгоров, которыми укомплектова-
на система.

1.3. При экспJIуатации меньшего количества детекторов, чем входит в комплекга-

цию, эксплуатации в одной поJIярности, допускается проведение поверки в сокраIцён-

ном объеме - только используемьD( детекторов и только в рабочем диапазоне значений
(одrой полярности). В соответствии с приказом Минпромторга РФ Ns 2510 от

з1.0'l .2020 г, поверка в сокращенном объеме проводится на основarнии письменного за-

явлениЯ владеJIьца средства измерниЙ или JIиц4 представившеГо средство измерений

на поверку, оформленного в произвольной форме, а информаrия об объеме проведеп-

ной поверки передается в Федеральньй информачионньй фонл по обеспечению един-

ства измерений.

2 ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ПРОВЕДЕНI[Я ПОВЕРКИ

При проведении поверки в лаборатории дол)lс{ы соблюдаться следующие нормаJIь_

ные условия измерений:
- температ}та окружающеи среды, (-

- относительнaц влшкность воздуха,7о, не более 80
198 до l42

- содержание вредньD( веществ в возд}хе в месте проведения поверки не должно

превышать предельно допустимьD( копчентраций по ГоСт 12,1,005_88,

3. ТРЕБОВАНИЯ К СIIЕЦИАЛИСТЛМ, ОСУЩЕСТВJlЯЮЩИМ ПОВЕРКУ

К проведению поверки систем капиJUlярного электофореза допускаются лиц4 изу-

тмвшие экспJryат:ulионные документы на них, имеющие достаточные знанlUI и опьтт

работы с ними и аттестовaшные в качестве поверитеJIя,

4.МЕтРоЛоГичЕскиЕиТЕхниЧЕскиЕтРЕБоВлнItяксРЕДсТВдМ
повЕрки

4'lПрипроведенииповеркиприменяютосноВныеиВспомогательныесреДства
поверки, указlшные в таблице 2,

Таблица 2
Перечень рекомен-
дуемьж средств по_

верки

Метрологические и технические
средствalI\,t поверки, необходимые для поверки

требования кОперачии
поверки,
требl.tощие при-
менение средств
по ки

Измеритель комби-
нированньй Testo
176-Р1, рег.
N948550-11

Рабочие средства изменений температlры
окружatющего воздуха по ГПС в соответствии
с ГОСТ 8.558-2009. .I[иапазон измерений тем-

пераryры от 0 до + 50 ОС, предел допускаемой
ний+0ости измпо

ос

п. 7.3 Проверка
условия прове-
дения поверки

з
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Рабочие средства измерений относительной
влФкности окружзlющего воздуха в ди:шазоне
от 5 до 95% предел доIryскаемой абсолютной
погрешности +2%, рабочие средства измере-
ний атмосферного давления в ди:шазояе от
б00 до 1 100 мбар предел допускаемой абсо-
rrютной погрешности *3 мбар

7.2 Подготовка
контрольньн
растворов -

Приложение А

Срелство измерений массы по ГОСТ OIML R
'7 6-|-201l с верхним пределом взвеIIIиваIIия
200 г класса точности 1- специа:ьньй

Весы CPA225D-
0СЕ, рег. N954391-
13

Средство измерений рН с диапазоном рН от
l,00 до 12,00, погрешность + 0,05

Многопара.rетро-
вьй настольньй
ана:lизатор Edge
рег.Jt 57240-14

Средства измерений объема вместимостью l0,
25, 50, 100 мл,2-го кJIасса тоIшости с притер-
той пробкой по ГОСТ 1770-74

Колбы мерные
вместимостью 10,
25,50, l00 мл
Стаканы B-1-50TC

Средства измерений переменного объема 100-
1000 мкл, предел допускаемого относительно-
го среднего квадратического отклонения фак-
тического объема дозы 1,0 Ой

,Щозаторы пипеточ-
ные Еррепdоrf
Research Plus одно-
капальЕые с пере_
меЕным объемом
дозирования
(100...1000) мкл
Рег. Ns55543-13

станлартньй образеч состава раствора бен-
зойной кислоты с аттестованным значением
массовой концентрации бензойной кислоты
1,00 мг/см3, грalницы относительной погреш-
ности аттестовlшного значения 1,0 % при
р=0,95 %

гсо },{ъ 5504_90

удельной энергии
сгорания (бензой-
яая кислота К-3)

станлартньй образеч состава водньD( раство-
ров хJIорид-ионов с ат,гестовttнным значением
массовой концентрации х.Jlорид-ионов с атге-
стованЕыми зЕачеЕиями массовой концентра-
чии 1,006; 0,503; 0,1007 г/дrlЗ и границал,ли от-
носительной погрешности аттестовaшIного зна-
чения СО при доверительной вероятности
0,95, +0,5%, +0,6Vо; +0,6 Yо.

гсо Jф6687-
9з/6689-9з

Станлартный образеш состава водного раство-
ра флуоресчеина натрия с аттестованными
значениями массовой концентрачии флуо-
ресцеиЕа натрия, 1,0 мг/дtлЗ, молярной коя-
цент{щии фrryоресшеина натрия 0,0028
ммоль/.Фл3 с отностиельЕой расширенпой не-
определенЕостью аттестоваЕного значения
2,2О/о прu k:2 и Р=0,95

гсо 11708_202l
состава водного
раствора флуо-
ресцеина натиrI

Вспомогательное оборудование :

вода дистиллировtшнм деионизиров.lнн.tя по ГОСТ Р 58144-2018

4

Средства измерепий объема вместимостью 50
мл со шка;lой по ГоСТ 25336-82



водянм баня от пJIюс 3"С до + 80ОСостат
Уль oBiUI ваннааз

Пробирки полипропиленовые с крьшкой объемом 1,5 мл типа
пенд

"Эп-

г х.ч. по гост 4328_77ксид на ия,
Соrrяная кислота х.ч. по госТ з||8-'77
Натрий тетраборнокислый, стшrдарт-титр по ТУ 6-09-2540-87 илл

14 799- 6оп тгоссятивоия дныид
Бо кислота по ГоСТ 9656-75

мовокислыи ч.д.а. по ТУ б-09-91-84иих
иметиламмонии АБ по ТУ 6-09-13-452мид

Светофильтры с лпrrной во.гпьт 200 и 254 шr для UV детекгора;
аперт}ра для LIF детеrгора

п. 9 Определе-
ние метрологи-
ческих характе-

ристик средств
из\1 ии

.Щопускается использовать при поверке другие }тверждеЕные и аттестовzlпные

этЕtлоны единиц веJшlIив, средства измерений угверждеЕного типа и поверенные,

уIвержденногО типа стандартНые образцы, удовлетворяющие метологическим требо-

в таблице.ваниям

5,1 ТребованиЯ безопасностИ должпЫ соответствоваТь рекомендациям, изложеЕ-

ным в руководстве по эксплуатации на прибор.

Ъ.Z. Прп выполнении поверки соблюдают правила техники безопасности при ра-

боте с химическими реaжтивilltи по ГоСТ |2.1.007-'16, требования электробезопаспости

по ГОСТ 12.|,O1g-'7g и пожаробезопасности по ГОСТ 12,1,004-9l,

6 ВНЕШНШЙ ОСМОТР СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ

5 ТРЕБОВАНИЯ (УСЛОВИЕ ПО ОБЕСIIЕЧЕНИЮ БЕЗОIIАСНОСТИ
ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ

При внешнем осмотре устанавJIивauот:

- соответствие комплектности системы требовшrи-лrл технической документации;

- четкость маркировки;

- исправность мех!lнизмов и крепежньIх деталеи,
НедопУскаютсядефекгы,коТорыемогУгповлиятьнаработоспособностьприбора.

7 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ И ОПРОБОВАНИЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ

7.1 Подготавтпrвают прибор к работе в соответствии с требовшrиями руководства

по эксплуат Iии.
7.2ГотовггкоптоJIьныерастворыбензойнойкислотыитетраборатногобУферного

раствора для систеМ с положительЕой полярностью источника высокого напряжениJI;

хлорид-ионов и хроматного буферного раствора для систем с отицатеJIьной полярно-

стью источника высокого напряжеЕия в соответствии с Приложением А,

7.З Проверлот условия проведения поверки,

7.4 Опробование -проверка общего функчиоlтирования, Вкпочttют систему, дожи-

даются окончaшия инициализшIии и цикJIа саý{опроверки и вьцер}оlвают её во вклю_

чённом состоянии до начала поверки в течение 45 мин}т, Результаты опробования cш,r-

тают положительЕыми, если после вьD(ода системЫ на рожим не появJIяются информа-

циоЕные сообщения програп,tмного обеспечения, указьшzlющие на возникновение фа-

5
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тальньD( ошибок.

S. ПРОВЕРКА ПРОГРАММНОГО ОБЕСПЕЧЕНIП.Я СРЕДСТВА ИЗМЕ-
рЕниЙ

Проверка идентификациовньп< данньл< ПО
8.1, Номер версии ПО определяют следующим образом: в главном окне прогрil},t-

мы в командной строке выбрать Help.
В открьlвшемся окне щелкнугь мышью по строке About 32Karat Softwme, в ре-

зультате откроетсЯ окно, в котоIюм приведены идентификационное нaввaшие ПО и номер

версии. Копия экрlша с окном приведена на рисунке 1.

[Xl З2 K.l.t Ъftwar.

File Edit vi.$, Toot, .

Ё &фfl, lXiI Hclp торkз

счrrcпt locati

ТhG Entefpri5e

я@
Ё service support

About 32 K.r.t sofмrrc х

I,ffi
з2 Кааa sdмд.
Vнсiл 1&3
вuи 20

Еiэоиiфt е 2fi В АВ SOe( Rе, Ltd

Д dlЛs leJarvod.

рисlпок 1 - окно с названием и номером версии По

8.2. Проверка контроJIьной с},]\{мы файла CSMain.exe осуществJUlется по алго-

ритму MD5.
вьrшлсление контрольной с}ммы можно выполнить с помощью встроенньж про-

гра}.rм CMD (Команлная сцока) или Windows Power Shell,

.Щля вьгчlлсления коптроJIьной суммы с помоцью CMD:
- нarходят приложе;ие Соmmапd prompt черз строку поиска или в меIrю Пуск

и заrryскают его.
- В появившемся окне задают комzlнду

certutil -hashfile "C:\32Karat\CSMain,exe" MD5
- Считывают выдllнное комаядоЙ значение цифрвого идентификатора ПО,

Образеu окна с командой и результатом приведён на Рис}тrке 2,

Еi Соm.папd Prompt

Рисlъок 2 - получение цифрового иде

строки

6

нтификатора ПО с помощьrо командной

About 32 K.rat softwэrЕ...

l0к

-hashfile 'с: \зzкагаt\fgmаiп. ехе' 1,105

hash of ,file с: \]2Кarat\csпain. ехе:

-hashfile сопцпапd cofipleted successfully,

Hi ndo}rs
геsегчеd.

1о.о.l4з9]]Ivег5iоп
A1l гightsilticro5oft2о16 Соrрогаtiоп.



.щля вьтчисления контрольной суммы с помощью windows power shell:
- нtlходят прllложение windows Роwеr shell через стоку поиска или в меню

Пуск и запускают его.
- В появившемся окне задают ком{lнду

Get-Filehash -Path С:\32Каrаt\СýМаiп.ехе -Algorithm MDS
- Считывают вьцzlнное комдцой значение цифрвого идентификатора ПО,

Образеч окна с командой и результатом приведён на Рис}ике 3.

Рисlнок 3 - полуrение чифрового идентифш<атора По с помоIшю Windows
power shell

Совпадение идентификациОнньD( дtlпньD( запущенного ПО с данньпr,rи, приве-

дённьпrли в таблице 3, является полохительным резуJIьтатом проверки идентификачи-

онньп< данньrх ПО.

Таблица 3 - Иденти икационные данные ого обеспечения.

9. ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИIiЕСКID( ХАРЖТЕРИСТИК
СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИИ

9. 1 Опрелеление предела детектирования дIя фотометрических детекторов

В зависимости от поJlярЕости источflика нчшряжеЕиlI системы измеренrrя прово_

дят с использованием:
- бензойной кислоты и боратного буферного раствора для систем с положитель_

ной по:rярностью источника высокого напряжеЕия;

- хJIорид-ионоВ и хроматногО буфе|ногО раствора для систем с отрицательной по-

JIярностью источника высокого напряжения,

fuя измерений используют картридж с кварцевым непокрьпым кlшиJIJlяром,

u"lrp."nn" лиаметром 75 мкм,Ъбщей длиной 60 см, эффеюивной дrшной 50 см и опти-

ческой апертlрой l00 х 800 мкм.
П p'ui е ч а н 11 е : Насmояmельно peKoMeHdoBaHo uспользовапь dBa разньlх карп,

pudaca diя uзмеренuй в полож,lлпельной u опрuцаmельной полярносmu,

Ilерел измерением все растворы перемеIIIивают и дегазир},ют в ультразвуковой

вшrне (l5 минlт) и/или *.*уо, ,,."р,6у,"ро"анием (скорость вращения - 5000

об/мин, время 10 мин).
Перед нача.пом проведения измерений промывЕlют кllпиJIляр согласно Приложе-

нию Б.
Рекомендуется перед началом проведенЕя поверки поJrrшть пробнуто электрофо-

реграмму, по коiорой можно определить время миграции пика рабочего _вещества, 
Время

"lrrpuun, 
(T*n., МЙВ) пика бензЬйной кислоты не должЕо превышать 10 мин, пика хло-

рид]ионов - б мин, При невыполнении эткх условий промывку капилJIяра продолжают,

после регистрации пробной элеrсгрофореграммы переходят к п, 9,2 в слrlае по-

ложительной полярности источника нЕшряжениJr системы капиJIJUIрного электрофореза

,|
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или к п. 9.3 в случае отрицательной полярности источника напряжения системы

9.2 Вьтполнение измерений при положительной по;rярности источЕика высокого

напряжения.
В соответствии с Руководством по экспJryатации системы регистрирJтот б элек-

трофореграмм поверочного раствора бензойной кислоты, приготовленного по п.д.3.7 в

условиях, указанньrх в табличе 4.

Рекомендуемм программа метода при положительной полярности (рис,4):

. 2 минугы промывки раствором гидроксида натрия по п.А.2.1 при 20 psi;

. 2 минlты промывки боратньшл буферньпrл раствором по п.А.3,4 при 20 psi;

. l0 сек. гидродинzlмический вкол раствора бензойцой кислоты по п.Д.3.6 при 0,5

pS1;
. б минуг элекгрофоретическая миграция в буферном растворе по п.А.3.4 под

напряжением 30 кВ
. на 2 минуге применить обнуление сигнала детектора
Если пик не успевает появиться на электрофореГРаI\{Ме, то допускается увеJIичить

время вьцержки напрлкением с б до 10 минуг.
После регистрации капилJIяр промывшот по п. Б.З.

Затем переходят к обработке результатов.
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рис.4 - Рекомендуемый метод и схема расстановки реактивов при положительной

цолярности в програIt{ме 32 KaTaI

Таблица4.УсловияпровеДенияизмеренийприположительнойполярностиис-
точника высокого н

] BL}2-
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Бензойная кислота п.А.3.7рабочее вецество
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см05анктивншI длиэ60о см,бцая длина
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4частота ди дции, Гu
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Велущий элекгролит Боратньй раствор по п.А.3.4
Время ана,rиза, мин T"n. * 1

9.3 Вьшоrпrение измерений при отрицательной полярности истош{ика высокого

напряжения.
в соответствии с Р}ководством по эксплуатации системы регистрир}ют б элек-

тофореграмм повероtшого раствора хJIорид-ионов, приготовленЕого по п.А.4.5 в усло-
виях, указанньD( в таблаце 5.

п р u м е ч а н u е :BBudy нuзкой спабuцьносmu фоновоео элекmролuпа u ezo кон-

mамuнацuu образцом прu повпорньа вколах, необхоdu]|ла замена фоновоzо элекmролumа

каэlсdьlе 4-6 вколов
Рекомендуемм прогрill,tма метода при отицательной поJuIрности Фис.5):
. l минlта промывки раствором гидроксида натия по п.А.2.1 при 20 psi;
. 3 миrтугы промывки буферньшл раствором по п.А.4.3 при 20 psi;
. 12 сек. гидрод{наNrический вкол раствора хлорид-ионов при 0,8 psi;
. 5 минуг элекгрофоретическruI миграция в буферном растворе по п.А.4.3 под

нaшряжением 20 кв (обрашая поrrярность), интервал вьгхода на задalнное нzшря-

жение 1 мин
. после сбора данньrх 1,5 минугы промыть дистиллировzlнной водой при 20 psi;

. на 1,5 минlте применить обнуление сигнiша детеюора
Если пик не успевает появиться на электрофорегрall\,rме, то допускается увеJIиtшть

время вьцержки напрrDкением с 5 до б мин}т.
После регистрачии капIJIJIяр промывают по п.Б.З,

Затем переходят к обработке резуJIьтатов.
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Рис. 5 - РекомендуеЙый метод при офичательной поJlярЕости в прогр{lмме 32 Karat

Таблица 5. Условия прведения измерений при отрицатеJIьЕой поJIярЕости источ-

9

оfrt.dа

5

aт

10

:,

ид-ионырабочее вещество
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см05длинаэ60 См,длинаобшая
капилляр

l00 х 800оптическая ап мкм
254.Щлин а волны, нм

indirectатныицииСигнал

ника высокого нап

буферньй

ни,



Температура, ОС 25
Ввод пробы Гидродинамический, давление 55,5 мбар (0,8psi), время 12

Напряжение, кВ 20 вал вьrхода на заданное - 1 мин

Ведущий электролит по п.А.4.3
Время анализа, мин Т*", * l

9.4. Обработка резуJътатов
на полуrенньп< элекгрофореФаммах проверяют правильность arвтоматической

разметки пиков рабочих веществ и, если необходимо, корреIсгир}ют её.

П р ч м i 
" 

а н u е : Парамеmры размепкu поdбuраюmся mакuм обрсl:,ом, чmобьl

краmковременные uзмененllя выхоdноzо cuz\aJla, uмеюlцuе харакmер оDuночных лlмпуль-

сов, распознавФIuсь проzрtluL||ным обеспеченuем как неlцленованные пuкu u прu оценке

уровня blx ов сuzнсuа не ьlваJIuсь.

N rЁd Penk! оцлс l

5 0,5 0

0 0с0

2 ThIeSho]d
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Рис. б. Примерные насlройки автоматической раlметки дJUI положительной по-

JUIРНОСТИ

ности

a

N.m€d Peaks Gto4l

з,1 01

рис. 7 Примерные настройки :lвтоматической разметки для отицательной поJUIр-

ИспользуЯ програJ\.rмное обеспечение, с помопФЮ встоенной функчии SД,{

(дSтм) находяг соотношение сигнаJI-ш}ъ{ (SД.I)i для каждой электрфореграммы. Со-

inu"oo Ь.орrr"у ДSТМ, },рвень флукгуачионньпс шр!ов нулевого сигнала (N) приlти-

мается равным амплитуде колебаний сигнала относительно базовой rшнии, вьтчисленной

методом наименьшrх квадратов, на 30-секlтrлном )п{астке элекгрофореогрФ,tмы, пред-

шеств},ющем вьD(оду пика рабочего вещества. За значение уровIIя сигнала Si принимаgт-

ся высота пика рабочего вещества.
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Рис. 8 - Принцrтп определения высоты пика Si и уровня флукгуачии шуil{а Ni

Рис. 9 - Меню Программированиrl вьгIисления соотношения сигнаrr/шум

9.5 ДлЯ ках<дой элекгРфореграl,,п,rЫ вы.мсJUIюТ предел детектировtlнtiя при от_

ношении сигна.п/шуru 3:1 (Caa,i, мкг/см3) по формуле:
з,с,,:-r,' (s/iv)i

где (SAI); - соотношение сигнаrr/шум на i-ой электрофореграмме (' = l,.", 6);

С - массоваЯ колIIцентрациJI повероrIногО раствора бензойной кислоты (или хJIорид-
ионов), мкг/см'.

За предел детектироваIrЕя бензойной кислоты (и.пи хлсрид-ионов) (Ca"t, мкг/см3)

принимают нмбольшее из значений.
Результаты проверки сIмтzlются положительными при поJryчении значений пре-

делов детектировапия:
- бензойной кислоты (при пололtотельной по.гrярности высоковольтного блока)

при отношении сигна.п/шрл 3:1, не более 0,5 мкг/см3,
- хлорид-ионов (при отицательной поJlярности высоковоJтьтного блока) при от_
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ношении сигн:ш/шуI\{ 3:1, не более 1,0 мкг/см3.

9.6 определение отношения сигна.п/шlтл флуоресцентного детекгора с лазерным
возбуждением

В соответствии с Руководством по эксшryатации системы регисцируют б элек-
трофореграмм поверчного раствора флуоресчеина натрия, приготовленного по п.А.5.3 в

условиях, yкtr:}alнHbD( в таблице б.
Рекоменд5rемая прогр.lмма метола (рис. 1 3):
.2 минугы промывки боратньш буферньш раствором по п.А.3.4 при 30 psi;
. 5 сек. гилродинамический вкол раствора фJryоресцеина по п.А.5.3 при 0,5 psi;
. 5 минуг элеrгрофоротическФI миграция в буферном растворе по п.А,3.4 под
напряжением l0 кВ
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Рис. l0 - Рекомепдуемый метод для фrryоресчеина в прогрrмме 32 Karat

Таб.rица 6

После регистрации кzшилляр промывают по п.Б.З.
На полу.rенньrх электофореФаммах проверяют пр:вильность автоматической

разметки пиков рабочих веществ и, если необходимо, корректируют её.

П р u м е ч а н u е : ПарсlJvеmры размеmкu поdбuраюmся пa<llv обрсlзом, чtпобьt

краmковременньaе цзмененuя вьаоdноzо сuzн(ма, uмеючluе хараюпер оduночньtх ur|пуль-

l.ofr

рабочее вещество Флуоресцеин натрия
Капилrrяр Кварчевый, непокрытый, внутенний диаметр 50

мкм общм длина 30 2см KTиBHZUI длина 20 см

Оптическая tшертура, мкм LIF-ап а

.Щлина волньr/фильтры, нм 520 - ия

Сигна,r абсорбции п ои direct

.Щинамический диzшtLзов l00RFU
Температура, ОС 25

Ввод пробы е35 ný Sl 5с
Напряжение, кВ 10

Вед}цций электролит Б ныи по п.А.3.4
Время анализа, мин 5

l2

В|О loq{.l Blg'trnry|

488 - возбуждения,



Bel, lD s lsT0.lD tlD мЬ, Tin.fl
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сов, распознаваlluсь проzрамrrным обеспеченuем как неuменованньaе п1цкu u прu оценке

уровня флукmуацuонньlх шуп,лов нулево2о сuzнсuа не учulпывмuсь.
Namrd Pcaks Grоаз 

|

0.5 0!

Рис. 1 1. Примерпые настройки автоматическоЙ разметки дIя LIF-дЕтеIсгора

Для каждоЙ элеlrrрофореогрtммы опродеJIяют соотношение сигнал-шупл (S/N)i с

SN апаJIогично п. 9.4.
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помощью ого

СФтоиd

Рис. 12. - Меню программировtшия вычисления соотношепия сигнаJ/шуtu для

LIF-детектора

За соотношение сигнzrл-ш} детектора принимается нaмменьшее из полr{енньD(

зЕачений,
Результаты проверки сIштzlются поло)юпельными, если полученное соотношение

SД{ составrrяет не менее 10000:1.

(2)

9.7 Определение относительного среднего квадрати.Iеского откJIонениJI вьD(од-

EbIx сипlaшов (по площали пика и времени миграции)

.Дrчя проверки относительного среднего квадратического откпоненЕя вьD(одного

сигнала используют электрофоРеГРllJt{МЫ, зарегистированные по 9,2, 9,3 и 9,6,

При помоrчИ прогрчlммЕого обеспечения опр€депяют значеItия вьD(одньD( сигна-

лов xi (времени миграции иJш площади пика) на всех элекгрофореграммах поверочного

раствора контольного вещества.

Вычисляют среднее арифметшIеское вьD(одпьD( сигнalлов ( Х ) и относительное

СКо:

i00
х

,k, -rI

где d - относительное среднее квадратическое откJIонение вьD(одного сигналц

Х - i.ое значение вьD(одlого сигна.па (времеЕи миграции иJтя площад{ пика);

Х - средrе" знаrение вьtходного сигIl:ша;
й - число измерений.

9.8 Определение относительяого изменения вьD(одного сигЕала (по площади пи-

ка) за 4 часа работы
Условия измерения аналогичны описанным в п, 9.2 -9.3 и 9.6. Проводят измере-

ния по 9.2 -9.3 и 9.6. Через 4 часов непрерывной работы повторяют измерения по 9.2 -9.3

и 9.6.
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прчмечан11 е : В связч с нuзкой спабuцьносmью фоновоzо элеюпролulпа по

п,д.4.3 , переd повпором ttзмеренuЙ в оmрuцапельной полярноспu по 7,3.1,2 необхоdtlмо

заново прu?оmовuпь расmвор по п.Д.4.3
В связu с нuзкой спабllльноспью рабочеzо расmвора по п, д,5,2, переd повtпором

tlзмеренuй на LIF-dеmекmоре необхоdлlмо заново прuaоmовumь расrпвор по п. д,5,2

относительное изменение вьIходного сигнalла за4 часа непрерьrвной работы рас-
считыв:rют по формуле (3):

lT, -тl5=t 1.100 (3)
х

где d - отяосительIlое изменение вьD(о,щого сигна;l4 7о;

Х - срелп"е зrrа"ение вьD(одного сипiала в исходrой серии измерений;

Х r- СРеДНее значение выходного сигнала в серии измерений через 4 часа;

10 ПОДТВЕРЖДЕНИЕ СООТВЕТСТВИЯ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ МЕТ,
РОЛОГИЧЕСКИМ ТРЕБОВАНИЯМ

Начальник лаборатории 009 ФГБУ сВНИИМС> ý l
l4

Е.В. Кулябина

Система считаsтся прошедшей поверку, есJIи выпоJIнr{ются условия, изложенные

в п}нктах l0.1-10.5.
10.1 Условия поверки должны соответствовать п. 5.

10.2 Предешr детектиров:lния фотометрических детекторов должны cocTaBJUITb:

- для бензойной кисльты (при положительной полярности высоковольтного бло-

ка) при отношении сигна.г/шула 3:l, не более 0,5 мкг/смЗ,
- для хлорид-ионов (при отрицательной_поJUIрности высоковольтного блока) при

отношеItии сигна.л/шум 3:1, не более 1,0 мкг/см3.
l0.3 отношение сигна.п/шрt (S/}Г) флуоресчентного детектора с лазерным воз_

буждением должно составJIять не менее 10000:1,

10.4 Значения относительного среднего квадратического откJIонениrl вьD(одньD(

сигналов по детекторам не долкны превышать:
- по времеЕи миграчии 2 О%,

- по площади пика 3 Уо.

10.5 Значения относительного изменения вьD(одньIх сигнttлов за 4 часа Еепрерыв-

ной работы ве должны превьшlать 10 7о,

1l оФормлЕниЕ рЕзультАтов повЕрки

l l .1 Результаты поверки заносят в протокол @риложепие В).
11.2 Поло>rс,rтельные результаты поверки системы оформляют в соответствии с

приказом Минпромторга РФ Ns 25l0 от 31,07.2020 г.

11.3 При отицательньD( результатarх системы признаются непригодными к при-

менению в сфере государственного реryлировtu{ия обеспечения едивства измерений и

оформляют результаты поверки в соответствии с приказом Минпромrорга РФ Ns 2510

от 31.07.2020 г.
11.4 Сведения о результатах поверки передаются в Федеральньй информацион-

ный фонл по обеспечению единства измеревий.



Приложение А
Приготовление контольньD( растворов

А.1 ДлЯ приготовлениЯ KoHTpoJrьHbD( раствороВ использ},ют следующие средства
измерений, реактивы и вспомогательные устройства:

Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1-20l l, класс точности - I

рН-метр, лиапазон рН от t ,00 до l 2,00, погрешность + 0,05;

Термостат (водяная баня);
Уль,гразвутовая вшrна;
Пробирки полипропиленовые с крышкой типа "Эппендорф" объемом 1,5 мл;

Стакан вместимостью 50 см3 по ГОСТ 25336-82;
Колбы мерные вместимостью l0, 25, 50, l00 по ГОСТ |770-74;

двтоматические пипеточные дозаторы переменного объема 100-1000 мкл, 1-10

мл;
Вода дистиллиров.шн.u деионизировilннtц по ГоСТ Р 58144-2018;

Гилроксил натия, х.ч. по ГОСТ 4328-77;
Соляная кислота х.ч. по ГОСТ 3l 18-77;

Натрий тетраборнокисльй, стандарт-титр по ТУ 6-09-2540-87 или тетраборат

натрия десятиводньй, х,ч. по ГОСТ 4199-76;
Борная кислота по ГОСТ 9656-'15;

Натрий хромовокислый, ч.д.а. по ТУ 6-09-91-84;
I]етилтриметиламмоний бромил (I_{ТАБ) по ТУ 6-09-1 3-452;

гсо 5504_90 удельuой энергии сгор:lниJI (бензойная кислота К-3), молярная лоля

99,990%;
гсо 6687-93/6689-93 состава водньD( растворов хлорид-ионов 1 г/д,,l3;

гсо 1 1708-2021 состава водного раствора флуоресцеина натриJI;

А.2 Приготовление растворов для промывки к!шиJIJIяра

Все растворы готовят с использовilнием длстIUIJIированной деиовизированной во-

ды, ГоСТ 6'709-72.

Д.2.1 Расmвор zudpoKcuda напрuя dля промьtвкu капu]ulяра

в мерную колбу вместимостью 50 смз помещают 1 г гидроксида нат}rя доводят

до метки д,rстиллированной водой и тщательно перемешивtlют. Молярная концентрация

раствора 0,5 моль/дмЗ.
срок хранения в посуде из полиэтилена б месяцев.

Д.2.2 Расmвор соляной кuслоmы dля промьtвкu капuJlJlяра

В стакан из термостойкого стекJIа вместимостью 50 cMJ помещают 23 см'дистил-

лированноЙ воды, затем приливают 2 см3 соляной кислоты и перемешивчлют. Молярная

*оrцaпrрччr," раствора прибrмзительно 1 мо.lьl,щ,r].

Срок хранения не ограничен.

А.3 Приготовление растворов для проведения испьrганий при ПОЛОЖИТЕЛЬ-
НОЙ полярности истоIшика высокого напряжени,l

A.3.1 Распвор напрuя mепраборнокuслоzо, молярнм конценпрацчя 0,05 моль/dлf

Раствор готовят из стандарт-тита по прилагаемой к нему инструкции, Раствор

хрalнят в поJIиэтиленовой посуде в условиях, искJIючzlющих поглощение диоксшIа угле-

рода.
Срок храневия б месяцев.
п р u м е ч а н u е :,щоrryскается приготовление раствора из l0-ти водного тетра-
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бората натрия NazB+O7.1QHzO, нaвеска которОго состaвJlяеТ 0.995 г. Навеску добав.тrяют в

мерную колбу 50 Drл, растворяют водой и доводrг до риски.

Д.3,2 Распвор борной кuслопьl lФI, l00 мМ борной кuслоmы
В мерную колбу вместимостью 50 смЗ помещают 0,309 г борной кислоты, доводят

до метки дистиJIJIированной водой и тщательно перемешпвают.
Молярнм котпlентрация раствора приблизитеJьно 0,1 моль/дмЗ.

Срок хранения 1 месяц.

Д,3,3 Расmвор борной кuслопы Nэ2, 50 мМ борной кuслоmьt

В мернlто *опбу Ъ"есrп"остью 50 смЗ добавляют 25 смЗ раствора борной кислоты

Nчl (п.А.З.2), доводrг до метки дистиллированной водой и тщательно перемеIIIив.Iют.

Молярная концент.uшя раствора прибпlзитеJIьно 0,05 моль/дмЗ.

Срок хршrения l месяц.

Д.3.4 Бораmный буферньt расmвор, рН 8,5
В .шстьй сlхой стакан u"aar""oariro 50 см] добавrrяют 3 см] раствора натрия

тетраборнокислого, приготовленного по п.д.з.1 и 19 смЗ раствора борной кислоты Nе2,

приготовленного по п.Д.3,3,тщательно перемешивllют. Измеряют значение рН раствора.
Буферньй раствор используется дJUI проведения поверки при положительной по-

Jlярности исто!шика высокого нaшряжения.
Срок хршrения 1 месяц.

Д.3.5 Прuzоповленuе запасноzо распвора бензойной кллслоmы Nэl (массовая кон-

ценmрацчя 1000 мк!см3 )
Навеску бензойной Iсiслоты массой 100 мг растворяют в дистиJIJIированной воде

np" 
"ч.рa"*йи 

на водяной бане, переносят в мерrrуIо колбу вместимостью l00 смз

оiпаждао.1 до комнатной температ}ры, доводят до метки дистиJIлиров:lпной водой и

тщательно перемеIIшвают.
Срок хранения раствора в холодильнике 1 месяц.

П р u м е ч а н u е:.Щопускается приготовление раствора N 1 из бензойной кисло-

ты ч.д.а. по ГоСТ l0521-78
Д.3.6 Прuzоmовленuе запасно?о расmвора бензойной кuслоmы Nэ2 (мас_совм кон-

ценпрацчя tOb мк!см3;1В мерную колбу вместимостью 50 см3 помещают 5 смз заrrасного

раствора Nчl (п.Д.3.4), доводяТ до меткИ дистиJIJшрованпой водой и тщатеJIьно переме-

шивают.
Срок хранения раствора в холодЕJIьнике l месяц.

Д.3,7 Прuzоmовленuе поверочно?о распвора бензойноi кuслоmы (мас_совая кон-

ценmрацuя 4 iKlcMl ) В мернlто копбу вrЪсrимоiтью 25 смЗ добавляют 1 смз запасного

раствора Nэ2 (п.Д.3.5), доводят до метки дистилJпФованной водой и тщательно переме-

шивaлют.
Раствор использ},ют в день приготовления.

А.4 Приготовление растворов для проведения поверки при ОТРИЩАтЕJьноЙ
полярности источника высокого нzшряжения

Д.4. l Расtпвор хромовокuслоZо напрч|, молярная конценmрацuя 0, ] моль/dм3

В мерrrую *опбу .r""rимостью l0 смЗ помещают навеску 0,162 г хромовокислого

натия, раствоРяют в 5 - 6 см3 дистиллИрованной воды, затеМ доводят до метки дистил-

лированной водой,
Срок хранениЯ раствора В плотно закрытом поJшэтиленовом сосуде Ее ограничен,
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Д. 4,2 Расmвор цепuлmрuмепuла]ll]rлонtlя бромudа (цгдБ), молярнм конценпра-

цuя 0,0l моль/dfi
В мернуЮ колбу вместиМостью 100 см3 помещают 0,364 г ЦТАБ, добавляют

примерно 5б смз .щlстиллrrрованпой воды, вьцержив.ют на водяной бше при 40ос до

полного раствореЕия, доводяг до метки дrстиJlлировalнной водой и перемешивают,

срок хранения раствора в пластиковой посуде в условиях, искJIючalющЕх погло_

щение }тлекислого г&tа из воздухц в холодильнике - б месяцев.

При послелlтощем использовании HyжIro прогреть раствор перед применением,

чтобы растворить образуюlшиеся кристzIJlлы.

Д. 4.3 Хромапньtй буферньtй распвор _

В мерную полбу urеЪтrrостiю 25 iM3 помещшот 1,25 смЗ раствора хромовокис-

лого натия, приготовленного по п.д.4,1, 1,25 смз раствора ЩТДБ, приготовленного по

п.А.4.2, и доводят до метки дистиллированной водой. Тщательво пере_мешивают и цеЕ-

трифlтируют 10 минуг. Приготовленньй раствор содержит 5 мIr,VдмЗ хромовокислого

натия и 0,5 мlWд\{3 ЦТАБ.
Буферный раствор используется для проведения поверки при отрицательнои по-

лярности исто!шика высокого нaшряхениJI.

Срок храневия 4 часа.

А.4.4 ПрtлzопоВленuе запасноzо расmвора Mopud-uoHoB М] (массовм конценmра-

цuя l00 мк!см3)
в мерную колбу вместимостью 50 смз добавляют 5,0 смз гсо состава раствора

хJIорид-ионов, доводят до метки дистиJIлировzшной водой и перемешив,lют,

Срок хранения раствора в холодиJьнике 1 месяц,

П р u М е ч а н че ;,I[опускается приготовление р_аствора Nэ l из хлори,чаlнатриJI

(NaCl), навеска которого сост:lвляет 1б5 мг в мерной колбе вместrплостью 1000 см'
А. 4, 5 П рuzоmовленuе пове рочно?о расmвора хлорud,uонов (мас с овм ко нце нmра,

цuя 4 MKz/cM3) В мерную колбу вместимостью 25 см3 помецают добавляот l см' запас-

ного раствора J\ЛЪl (п.Д.4.4), доводят до метки дистиJlJIировtlнной водой и тщательно пе-

ремешивают.
Растворы используют в день приготовления,

А.5 Приготовление растворов для проведения испыганий флуоресчентного детек_

тора с лазерным возбуждением (LIF детектора).

A.5.I Прuzоповленuе запасноzо расmвора флуоресцеuна напрuя Nol (массовая

конце нmрацuя 1xlt7 !см3)' 
Rмерную колбу вместимостью l смЗ добавляют 1,0 смз гсО состава вод{ого рас-

твора фrryоресчеина натия конценцацией 1 мг/дrл], доводят до метки д{стиJUмров.н-

ной водой и тщательно перемеIIIивают.
Раствор используют в деЕь приготовлеЕи,I,
П р u М е ч а н че : .ЩопускаетсЯ приготовлени_е раствора флуоресчеина из флуо-

ресцеин натриевой .опп ,ro'iу i46 з-289-бо20419'|-200З), навеска которого составляет 1

мг в мерной-колбе вместимостью 1000 смЗ

А,5,2 ПрuzоmоВпенuе поверочНо2о распвора флуоресцеuна наmрuя (массовм кон-

ценmрацlхl 3,6,1t8 !смЗ 1, , 
Ё мернlто колбу вместимостью 10 смз добавляют З,6 смЗ зшlасного раствора Nчl

(п.А.5.1), доливают дО метки боратнЫм буфером по А,3,4 и тщательно перемешивают,

Срок храпения раствора - 1 час.
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Приложение Б
Подготовка капиrшяра

Б.l Подготовка нового кzшиJIJIяра к работе (рис. Б1.1 и Б1.2)

+! r,*rcctbBiO wD.Ed'ыidcсfь.в q) ТЬВо9ап 
|

но fro

N Hcl ixo Фрlу

l-

iтe wrh ct oп.t мbJl.'

a adct Бurr., Tr.Y) ф (Оiфlв.]lt 
'Тпу)

Рис. Б.1.1 Рекомендуемьй метод подготовки нового кtшилJIяра к работе в поло-

в0

в0 вз

жительной поrярности в программе 32 Кагаt

# r,;ьа соltt"" t О w D.bcE ldid cctdilв ф ТЬ Вw," 
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Рис. Б.1.2 Рекоменд)rемьrй метод подготовки нового капиJIJIяра к работе в отрица-

тельной поJIярности в програ rме Э2 Karal

Новьй капиrшяр последоватеJIьво промывtlют:
. 5 миrrл раствором соJIяной кислоты по п.А,2.2 при 80 psi;
. 5 минуг дистиллированной водой при 80 psi;
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. 5 минугы раствором гидроксида натрия по п.А,2.1 при 80 psi;

. 5 минуг дистиллированной водой при 80 psi;

. l мин}та раствором гидроксида натиrl по п.А.2.1 при 20 psi;

. 3 минугЫ кондиционироВание поД давлениеМ с раствороМ гидроксида Еатрия по

п.А.2.1 при l psi;
. 2 минугы промывка раствором гидроксида натиJI по п.А.2.1 ПРИ 20 PSi;
.10 минуг кондиционирование нlшря)кением с раствором гидроксида натия по

п.А.2.1, вьцержать напряжение 10 кВ;
. 1 мин}та буферным раствором по п.А.3.4 цли А,4.З при 20 psi;
.3 минугы коЕд,rционирование дzвлением с буферньш раствором по п,А,3,4 итпl

А,4.3 при l psi;
, 2 ,ин}"u, промывка буферным раствором по п.А.3,4 или А,4,3 при 20 psi;
.l0 минуг кондиционирование под н:шряжением с буферньпt раствором по

п.д.3.4 или Д.4.3, вьшержать нiлпряжение 25 кВ (положительнм полярность л.пя борат-

ного буфера и отрицательнzrя поJUrрность для хроматного буфера);

П р u м е ч а н u е : Рекомендовано использовать два разньD( картриджа для поло-

жительной и отрицательной полярности.

Б.2 Промьвка ранее использовalнн
J r,Шс-gЬo.rid W od.do.ltt с-dЁiпr ý Ti* P,"gf" l

ого капиJшяра (Рис. Б.2.1, Б.2.2 la Б,2.З)

Рис. Б.2.1 Рекомендуемый метод промьвки ранее использованIlого кzшиJIJUlра пе_

ред работой в положительItой полярности
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Рис. Б.2.2 РекОмендуемьшi метод промьвки ранее испоJIьзованного капиJIJUIра пе-

ред работой в отрицательной полярности

Все операции промывки проводят при 1,38 бар (20 psi) при темпераryре 25ОС,

.Щля установления рzlвновесия на внутренпей поверхносfi кzшиJIляра вьцержать

"urrp"*anna 
25 кВ межлу буферньши растворами в течение 10 минуг (положительuм

пй"о"ru *" боратного ЬiфЪрч и отицательнаJI поJlярность для хроматного буфера);

Б.3 Промывка капилJUlра по окончzшии серии измерений
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По окончании серии измерений капиJшяр промывают по схеме:

va

ипh N.OH rto

. 5 мин}т .щrстиJuшрованной водой при 20 psi;

. 5 минуг раствором соляной кислоты по п.А.2.2 при 20 psi;

. 5 минуг д.Iстиппrrровшrной водой при 20 psi;

. 5 мин}ты раствором гидроксида нация по п,А.2,1 при 20 psi;

. 5 мин}т дrстилrпrровапной волой при 20 psi;

Б.4 Промьвка капилляра по окопчaцlии поверки
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По окончшrии поверки, для хрtlнения каIIилJUIр промьвают аналогично oкolпa_

нию серии измерепий с дополнительным шIгом:
. 5 nлrn"y. проду"ка возлром(пустые виа;ш) при 20 psi,
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ПРИЛОЖЕНИЕ В
ПРОТОКОЛ ПОВЕРКИ

Системы капилJuIрного электрофореза CESI 8000 Plus

Зав. номер

,Щата вьтпуска

,Щата поверки

Условия поверки;

температура окружаюцего возд}ха

отЕосительнм влФкность

РЕЗУЛЬТАТЫ ПОВЕРКИ

1. Результаты внешнего

3. Результаты проверки програI\,rмного обеспеченv,я_
4. Результаты определения предела детектирования для фотометрических детекторов

5. Результаты определения отношения сигна.п/шуlшл (s/n) флуоресчентного детектора с

лазерным возбуждением

6. Результаты определения относительного средrего квадратического откJIонения вы_

ходIого сигнала (по площади пика и времени миграuии)

7. Результаты определения относительного изменеЕшl вьIходlого сигпа,,rа (по площади

пика) за 4 часа работы

8. Закпочение

Поверитель

ос

%


