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Таблица 1
Значевиенаименование ха ки

0,5

ка)

пи о-опол жительяоотыкислияванп дел детекгироре
вкихм детектороотоблго отно дqя етричесволь фковысоностиляр

3см н болеемкгJотни шениио
Предел детекгrrрования хJIорид-ионов (при оцичательной полярности

высоковольтного блока) для фотомсгрических детекторв при отно-

3: l , мкг/см3, не болеешении с
2

Прелел лопускаемого относительного
кJIонепия (СКО) вьп<о,шtого сипtала по

среднего квадратического от-

времени миграции (по б после-

%довательным изм
J

Предел допускаемого относ
кJIоIIения (СКО) вьшо.шtого

ительного средпего квадратического от-

сигнала по площади пика (по б последова-

тельньIм из , 
о/о

10000:1
Отношепие сигна.lt/шум
возбуждением, при ввод

(s/n) флуоресчентного детектора с лаз_ерным

е флуЪресrrеина концентации 3,б,10-t г/см3,

не менее
10сигнапагооовьгхенияизмго дненительноосотнп елред

%в,всехд,Iячаса4капи зоп опл щади

ОБЩИЕ ПОЛОЖЕНИЯ
Настоящая методика распрострllпяется на системы кiшиJIJUIрного элекгрофореза

р/дсЕ MDQ Plus (лалее - системы) <дВ Sciex Pte. Ltd>, Сингаrryр, и устанавJшвает ме-

тод{ку их перви.пrой и период{ческой поверlсл.

первичная поверка проводится после ввода Си в экспlryатацию.

периодическая поверка прводится по истечению межIIоверочного интервarла а

тalкже сродств измерний, повторно вводимьD( в экспJryатацию после их дштеJIьного

хрalнения (более одlого межповерчного интерва.па) и после ремонта,
используемые средства ,rовер*r, обеспечлвают прослеживаемость систем к Гпэ

ед{ницы массы (килограмма) ГЭТ 3-2020, тго обеспечlваgгся посредством использо_

вalния повереЕньD( средств измерний: весов и MepHbD( колб через неразрьвЕую цепь

поверок 
" 

йоr"ar.dпrп с ГПС для СИ массы, угверlценной прикff}ом Росстандарта Nч

l62i от 04.0'1.2022 r. и ГПС для СИ массы и объема lrсlдкости в потоке, объема хсlщо-

сти и вместимости при статических измеренпл(, массового и объемного расхода жид-

кости, угвержДенной приказОм Росстандарта Ng 2356 от 26,09,2022r, Применяемъй

гсо 55-04-9-0 удельной эпергии сгорzlния (бензойная кислота К-3) прослеlшвается так_

же к гпэ единиц массовой (моrrярной) доrпl и массовой (молярной) концентрации ком_

понента в жищих и твердьD( веществах и материалах ГЭТ 176-2013,

Применяемьй гсЬ 11708_2021 состава водlого раствора фrryоресчеина просле-

живается к единшllм веJшtшн (моJlярная конценцацйя) и (массовая концентацшI),

воспроизводимьD( Государственным первичным эталоном ед{ниц массовой (моlrярной)

долrr и массовОй (молярной) концентрации компонентов в жи,щих и твер,щ,D( веществФ(

и материzшllх на основе спокгрiшьпьD( методов ГЭт 196_2015,

Применяемьпi гсо 668,t-9зl6689-93 состава водньD( растворов хJIорид_ионов про-

слеживается по аттестованной мgтодике измерений цсо 01.04.02_2018 к единицам си:
массы (кг), объема (м3), УЭП жл,дкостей (Cru/M) и температуры (К) в соответствии с

утвержденными поверчными схемztми.

в результате поверки дол;кны бьггь подгверltсдены следующ{е метрологические

требования, приведеIfitые в таблице l.

бензойной (при

1

1,0

допускаемого
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Наименование операции Номер
пунIсга

метод{ки перви.пrой
поверке

периодической
поверке

l. Внешний да да

2. Подготовка к кеио ,7
да да

3. Проверка програItrмного обеспечения сред-
ства изм иц

8
да да

4. Определение метрлогических характери-
стик и подгверщдение соответствия метрло-
гическим

9 да да

5. Определение предела дsтекгировllнЕя для
отом ических д в

9.1_9.5 да да

6, Опрелеление отношения сигна:/шрt (s/n)

флуоресчентного детектора с лазерным воз-

б ением

9.6 да да

7. Определение относительного среднего
квадратического откJIонения вьD(одного сиг-
нала по площа,ди пика и ени

9.7 да

8. Опрелеление отпоситеJъного изменения
вьD(одного сигнала (по площади пика) за 4
часа

9.8 да да

1 ПЕРЕЧЕНЬ ОПЕРЛЦИЙ ПОВЕРКИ

1.1 При провелении поверки выполняют операции, указаЕные в таблице 2.

Табrпrца 2

1.2. Перви.пlая поверка проводится для всех детекторов, которыми укомплектова-
на система.

1.3. При эксIUryатшши меньшего количестм детекторов, чем входит в комплекта-

цrо, ,*"rrrryчrчции в одной поJIярности, допускается проведение периодлческой повер-

ки в сокращённом объеме на меЕьшем tшсле детекторв и (или) только при положи-

тельпой ,n" оrрпцчr"*пой полярности. В соотвgгствии с приказом Миrrпрмторга РФ

м 2510 от з1.07.2020 г, поверка в сокращенном объеме прводlтся па основании пись-

менного зtulыIения владельца средства измерений или JIиII4 предстaвившего средство

измерений на поверку, оформленного в произвольной форме, а ипформшrия об_объеме

провёденвой поверки передается в Федераьньй информационньй фонл по обеспече-

нию единства измерний.

2 ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ

при проведении поверки в лаборатории доmюrы собrподаться следующие норммь-

з

Проведение операции при
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3. ТРЕБОВЛНИЯ К СПЕЦИАЛИСТАМ, ОСУЩЕСТВЛЯЮЩИМ ПОВЕРКУ

к првелепlтю поверкп систем кzшиллярного элекгрофореза допускаются лицц изу-

чившие экспJryатационIrые док}, rепты на пrх, имеющие достаточпые знапия и опыт

работы с пими и аттестовllнные в качестве поверrтеJIя.

4. МЕТРОЛОГИrIЕСКИЕ И ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ К СРЕДСТВЛМ
повЕрки

4.1 При проведении поверки применяют основные и вспомогательные средства

поверки, указанные в табrпrче 3.

Таблица 3
Перечень рекомеп-
дуемьD( средств по-
верки

Метрлогические и технические требования к
средствilI\{ поверки, необходимые для поверки

Операции
поверки,
требующие
применение
средств повер-
ки

Измеритель комби-
нированньй Testo
176-Р1, рег.
]tф8550_1l

Средства измерний температуры окр}Dкающего
возд}ха. !иапазон измерний температуры от 0

до + 50 ОС, предеJш доtryскаемой абсоrпотной
погрешпости измерний + 0,5 ОС

срлства измерений отrrосительной влажности
окрУжающею возд}ха в дlaшазоне от 5Оlо до
95% прлелы лопускаемой абсо.lпотной погреш-
]frggп-й !2Уц средства измерений атмосферного

даыIения в диiшазоне от б00 до l l00 мбар, пре-

деJIы доrryскаемой абсотпотной погрешности
+3

Мультпметр циф-

ровой Fluke 8845А

рег. JФ 36395-07

Срдства измерний напряжепия псремеЕпого
токц д,Iапазон измерений напряжения от
l ,lOJ В до 1000 В, относительная ПГ от
+0,00з5% до +0 0055 %

п. 7.3 Проверка

условия прове-
дения поверки

Весы CPA225D-
0СЕ, рег. М54З9l-
lз

Срелство измерений массы по Г

200 г класса то,пrосм l - специальнъй

ост OIML R

Срдство измерений рН с диапазоном
до 12,00, абсоrпотная погршность а 0

рН от 1,00

,05 рН

25,50 100 мл

Колбы мерные
вместимостью 10,

Срелства измерений объем
25, 50, 100 мл,2-го класса

а вместимостью 10,

точности с притертой
кой по ГоСТ |'l'l0-'74

Стаканы Ь1-50ТССрлстм измернпй объема вместимостью
мл со шкшlой по ГоСТ 253з6-82

50

.Щозаторы пипеточ-
ные Еррепdогf
Research Plus одно-
каяаJIьяые с пере-
менным объемом
дозирования от l00
мкл до 1000 мкл и

Срлства измерений переменного о

мкл до 1000 мкл и от 1 мл до l0 мл, прлел ло-
пускаемого отпоситеJIьЕого q)еднего кмдрати-
ческого откJIонения фшспlческого объема дозы
|,0 О/о

бъема от l00

7.2 Подготовка
KoHTpoJIbHbD(

растворов -
Приложеяие А

4

76-|-20|1 с верхним пределом взвешивания

Анализатор много-
парамегрический
настольпый Edge
рег.Ns 57240-14



Перечень ркомен-
дуемьD( средств по-
верки

Метрлогические и техJtические требования к
средствам поверки, необходтмые для поверки

Операчии
поверки,
требующие
применепие
средств повер-
ки

от l мл до 10 мл
Рег. Ns55543-13
ГСо Ns 5504-90

удеJьной эцергии
сгорапllя (бензой-
ная кислота К-3)

Стаплартньй образец cocTtвa раствора бепзой-
ной юлслоты с аттестов:lнным значепием мtюсо-

вой копцентации бензойной кислоты
1,00 мг/смЗ, границы относительной погрешно-
сти аттестовaшного значения 1,0 7о р=0,95%

Гсо N9б687-
9зl6689-9з

Станлартньй образеч cocтtвa водньD( растворов
х.лорид-ионов с аттестовalнными значеЕfiями
массовой концентрации хлорид-ионов 1,00б;

0,503; 0,1007 г/диЗ и границiлми относитеJьной
погрешности аттестоваЕного значения СО при

доверительной вероятности 0,95, +0,5%, +0,6%;

+0 6%.
гсо 11708-2021
cocтarвa водlого
раствора фrrуо-
ресцеина натия

стаlиартньй образеч состава водяого раствора

фrrуорсчеина натрriя с атгестовtlЕЕыми значе-

ниями массовой концентации фrryоресчеина
натрия, 1,0 мг/дrrЗ. моrrярной концекграции

флуоресчеина натрия 0,0028 ммоль/дr,l' с отно-
стиеrьной расширнной неопр€деленностью ат-

тестоваfi ного значенлля 2,2О/о и k:2 и Р:0 95

вспомогательное обо овzшие:
м по ГоСТ Р 58144-2018деионизвода ди

водяная баня от +3ОС до +80ОСт
BarI ванЕау

Пробирки полипропиленовые с крыrпкой объемом 1,5 мл типа "Эп-

п
х-ч. по ГоСТ 4з28-7'lг ксид на

Соляная кислота х.ч, по ГосТ 3 I18-1,7

Нат тет-425
,7

0-8оп б_ту 09-сJIыики стандаонии рт-титртетрабор
l4почхия сятиво дньй,т де

кислота по ГоСТ 965б-75
ьй, ry -09 846н 9 1опа.ом кислво ч.д.

етилzlJt{монии АБ по ТУ 6-09-13-452

Светофильтры с длиной волны 200 и 254 tlM чlя trV детекгора; апер-

тура для LIF детекгора
п. 9 определе-
ние ivD( СИ и
полIверждеЕие
соответствЕя
метрологиче-
ским требова-
ниям

,I[опускается использомть при поверке др}тие угвержденные и

эт,lлоны единиц велиIшн, средства измерений угвержденного типа и поверенЕые,

угвержденногО типа стандартные образчы, удовлетворяюIш,Iе метрологи.Iеским требо-

в таблице.вalниям

ат,гестовtшные

5

99-76
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5 ТРЕБОВАНИЯ (УСЛОВИЯ) ПО ОБЕСIIЕIIЕНИЮ БЕЗОПЛСНОСТИ
провЕ.щ,ния повЕрки

5.1 Требования безопасности должны соответствовать рекомендациям, изложен-

ным в р}ководстве по экспJryатаIии на прибор.
5.2. При выпоJIнении поверки соблюдают правила техники безопасности при ра-

боте с химическими реактив.lми по ГоСТ 12.1.007-76, требования элекгробезопасности

по ГОСТ 12.1.019-79 и пожарбезопасности по ГОСТ 12.1.004-91.

6 ВНЕШНIЙ ОСМОТР СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
При BHermreM осмоте устанавJшвalют:

- соответствие комплектности системы требовzшиям технической документации;

- четкость маркировки;

- испрalвность механизмов и крепежньп< дета;rей.
Не допускаются дефекгы, которые могуг повJIиять на работоспособность прибора.

7 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ И ОПРОБОВАНИЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
7.1 Подготавливают прибор к работе в соответствии с требованиями руководства

по экспJIуатации.
7.2 Готовят контрольные растворы бензойной кислоты и тетраборатного буферного

раствора дUI систеМ с положительной поrrярностью источника высокого нaшряжения;

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

стью источпика высокого напряжения в соответствии с Приложением А,
7.3 Проверяот условия проведепия поверки.

7.4 Опробование -проверка общего функщионировilния, Вктпочают систему, дожи-

дalются окончalния иншшtrлизацИИ И ImKJIa Сillt{опроверки и выдерш{Еlют её во вкlпо-

чённом состояНии до начала пОверки в течение 45 миrrуг. Результаты опробокrния сIш-

тают положительными, если после вьD(ода системы Еа режим не появJIяются ипформа-

ционные сообщения прграммного обеспечения, у(азымющие на возниrшовение фа-

тальньD( ошибок.

8. провЕркл прогрлммного оБЕспЕrIЕнI{я срЕдствл измЕ-
рЕниЙ

Проверка идентификационньп< данньп< ПО
8.1.НомерверсииПоопределrпотслеД}тошимобразом:вглzlвномокнепрогр:м.

мы в ком:lндной строке выбрать Help.
В открыэшемся окне щелкнугь мышью по стоке АЬочt 32 Karat Sоftwше, в ре-

зультате откроеIся окно, в котором приведены нllименов,lние ПО и помер версии, Копия

экрана с окном приведена на рисунке l.

6
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Рисрок l - Окна с названием и номером верии ПО

8.2. Проверка контроrьной суruмы файла CSMain.exe осущестыIяется по алго-

ритму MD5.
Вьгчrrсление контрольной СУIt{МЫ МОЖНо выпоJIнить с помоIщю встроенньD( пр-

грамм CMD (Комшrшая строка) иrш Windows Роwеr Shell,

.Д.rrя вытrсления контрольпой СУIt{МЫ с помощью CMD:
-находятпр',о*.''"СоmmшrdРrоmрtчерезстокУпоискаиливмеrпоПУск

и запускают его.
- В появившемся окне задают команду

certutil -hashfile "С:\32Кrrаt\СSМаiп,ехе' MDS
- Сwrьвают выJIaшное командой значепие Iшфрового илеrrтификатора ПО,

об ц окон с комшrдой и льтатом п иведён на Ри

Йсlнок 2 - Поrryчение цифрового идеrплфикатора ПО с помощью командной

.щля вьrшаслепия контрольной суммы с помощью windows Роwеr shell:

- находят приложение windows Роwеr shell через стрку поиска EJm в меню

Пуск и запускаlот его.

- В появившемся окве зад:lют комапду
Get-Filehash -Path C:L32Karat\CSMain.exe -Algorithm MDS

,7

С: \Usегs\чsег>сеrtчtiI -hashfile
ltD5 hash оF с: \32кaгat\csmain. ехе
17743ff saз6lbfdlfo37d 1]иf 65о58Ь9
еrttftil: -hashfile соrппапd comJ d

5

S

€:\Usегs\чsег>сегtчtil -hashfile "
MDS hash of с : \32Кагаt\с smain. ехе:
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Образец окна с командой и

Рисунок 3 - Полу.lепие чифрового идентификатора ПО с помоIцью Windows
power shell

Совпадение идентификационньD( дtlнньD( заrryщепного ПО с данньши, приве-

дённьшvи в таблицс 4, являегся положительным резуJътатом проверки идеrтификшц-
онньпr данньш ПО.
Таблица 4 - Иденти ного обеспечения.данные

9. ОПРЕ.ЩЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИЧЕСКИХ ХАРАКТЕРИСТИК СРЕДСТВА
ИЗМЕРЕНIЙ И ПОЛГВЕРЖШНИЕ СООТВЕТСТВПЯ МЕТРОЛОГШIЕСКИМ

ТРЕБОВАНИЯМ

9. 1 Опрлеление предела детектирования лля фотомстрпческrх детекторв
В зависимости от поJIярности источника напряжения системы измерения прово-

дгг с использовzшием:
- бензойной кислоты и боратного буферного раствора дIя систем с поло)lс{теJIь-

ной полярностью источника высокого нzшряжения;
- хJIорид-ионов и хроматного буферного раствора для спстем с отрицательнои по-

JUIрностью источника высокого нzшряжения.

.щля измерний испоJьзуют картридж с кварцевым Еепокрытым к{шиJIJUIром,

внутреЕним диlметром 75 Mrol, общей длиной б0 см, эффекгrrвпой дшной 50 см и опти-

ческой аперryрой l00 х 800 мкм.
П p-ui е ч анuе : Насmояrпельно peKoMeHdoBaHo uспользоваmь dва разных карп-

рudэtса dля uзмеренu в полоасumельной u опрuцапельной полярносmu,

Перед измереНием все растворы перемеIIIивают и дегазир},ют в ультразвlковой
ванне (lý мпнуг) и/или дегаз},ют чентрифугирвапием (скорость вршления - 5000

об/мин, время 10 мин).
Перел нача:Iом проведеншI измерний промывают капиJIляр согласно Приложе-

нию Б.
РекомендrЕтсЯ перед ЕачалоМ прведеншI поверки поJIуIштъ пробнlто элеrгрофо-

реграмму, по которй моясrо опредеJIить время мЕграции пика рабочего вещества. Время

"napurrr, 
(Т*rr, МИП) пика бензойной кислоты не долlIспо превышать 10 мин, пика хло-

рид-иоЕов - б мин. При невьшrолнеЕии эти)( условий промьвку к:шиJIJIяра прдолжают,
После регистации пробной элекгрофореграммы переходят к п, 9,2 в сJrrlае по-

ложительпой поJlярности источника напряжепия системы капиJUUIрного электрофореза

или к п. 9.3 в сrryчае отицательной полярЕости истощика напряжепия системы,

9.2Вьшолнениеизмеренийприположительнойполярностиисточникавысокого

Значениедaшные
32 КшаtИдекпл икшионное нitименовшrие ПО

Не lшже 10.3l0.210.1версии (илентифrп<ашоtпъй
по

Номер
н

dе991е5895ЬЪ
Ь582е9е564581

5с0342

1e3c9eOfcbfd7a
8e25457d76bad

9d094

17743ff80361
bfttlФ

37dl4df6605
8ь9

Цифрвой илеrrпrфш<атор ПО

MD5MD5MD5А.шорlтп.r выrшсленшI lшфровою иден-

т.rфикатора

( :\32Ka.at\cs.ain. еrс(E9!nE5a95aZ88582E9E56a5 al5(o],{?

Р5 c:\Use.з\Лdri пi 5trltor> GGt-Еi'lёtlБh -Path С: \]zКвгаt\сsпа-|п. сх. -Algo.itln НtБ

AlqEith. lьh

- С.п.tтьвают вьцанЕое командой значение чифрового идентификатора ПО.
}ia J.
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напряжения.
В соотвgтствии с Руководством по экспJryатации системы регисцируют б элек-

трофореграмм поверочного раствора бепзойной кислоты, приготовлешlого по п.А.3.7 в

условиях, }казанньп< в таблице 5.

Рекомендуемая проrрамма метода при положитеJIьной полярностп (рис.4):
. 2 мин}ты прмывки раствором гидркспда натпя по п.А.2.1 прп 20 psi;
. 2 минугы промывки боратньпл буферньпr,r раствором по п.А.3.4 при 20 psi;
. 10 сек. гидродшillмический вкол раствора бензойяой кислоты по п,Д.3.6 при 0,5

pSt;

время вьцержки нzшрлкенпем с б до l0 минуг.
После регистрацип капилляр промr,lвают по п. Б.З.

3атем переходят к обработке результатов.

;}т kr.E ,&rl€ rDлo-.Евь*r ig г-вв l

. б минуI электрофоретическм миграция в буферном растворе по п.А.3.4 под

напряжением 30 кВ
. на 2 минуге применrгь обнуление сигнarла детекtора
Есrш пик не успевает появиться на электрофорецрtмме, то допускается }ъеличить

.:,.i rcrc.,tr Я mroaclr*rcc,tr |ф гrп"оr

Ii&r--l

Е Фн вdытr.r) 8о |oJa Бqrý тгr|

Е!.r!dэФФ й tн.
Pffiffil
D.r.l* lТl*
s--rгьijБ- ь Jй- _
Еb.tфпl'ф dml d..
о..а- |ilя,

д.о-t n 1,o w.фt l.diai
.,.rlrd cn ra Н Н

сь,,.1:РГЕ-lrо--
ФЕ,.2 г г 15. li-
ойзt г г lE- liГ-

w-*"g, lб- -
srЁ,ad, hО -

e..r*rd г г lГ lй-

тоlшика высокого

Рис. 4 - Рекомендуемьй метод и схема расстановки реактивов при поло)шlтельной

полярности в пргр:l}.tме 32 Karat

Таблица 5. Условия проведения пзмерепшi при положительной поrrярпости ис-

]
в0 А22

з
BOAl 017нйl p- drпСгd.ФФOкчоф

2m
6

Значениенаименование ul}.{

Бензойнм кислота п.А.3.7рабочее вещество
Кварчевьй, непокрытъй, внугренний .Iшамстр

обцм длина 60 см,
75 Mnr,

длина 50 см
Капил:rяр

l00 х 800оптическая ап мкм
200 цли 214а волны, нм
п directо

4Частота ди Гц

Гидролинамический, давление 35,5 мбар (0,5psi), врмя
10 с

ввод пробы

з0 вьD(ода на заданное 0 t7 миникВ
тныи по п.А.3.4

Т*,.г + l

9

lъ

х
х

Сигна,т абсорбции

Температура капилляра, ОС 25

Ведущий
Время шrализц мин



9.3 Выполrение измерений при отицательной полярности источпика высокого
напряжения.

В соотвЕтствии с Руководством по экспJryатации спстемы ргистрируют б элек-

трофорграмм поверчного раствора хJIорид-ионов, прRтотовленЕого по п.А.4.5 в усло-
виях, указzшньD( в табrпrце 6.

П р uM е ч ан ue :BBudy нuзкой сmабuльносmu фоновоzо элекпролutпа u ezo кон-

mамuнацuu образцом прu повmорных вколв, необхоdчма зсlJvена фоновоzо элекпролumа
каэlсdые 4-6 вколов

Рекомендуемая прграмма миода при оlрицательной полярности Фис.5):
. 1 минла прмывки раствором гидроксида нация по п.А.2.1 при 20 psi;
. 3 минlты промывки буферттьп,r раствором по п.А.4.3 при 20 psi;
. 12 сек. гидродинallr{ический вкол раствора хJIорид-ионов при 0,8 psi;
. 5 минуг электрофоретическая миграция в буферном растворе по п.А.4.3 под

н:шряжеЕием 20 кВ (обратная полярность), интервал вьD(ода на заданное напря-

жение l мин
. после сбора данньл< 1,5 минуты промытъ дистиJIJшров:шноЙ водоЙ при 20 psi;
. на 1,5 миrrуге пршr.rенить обнуление сигнала детекIора
Если пик не успевает появиться на элекгрофореграмме, то доrryскается увелиtп{тъ

времJI вьцержки нaшряr(ением с 5 до б минlт.
После регистрации к:шиJIJIяр прмывают по п.Б.3.
Затем переходят к обработке рзультатов.

,ai krdc-r_l€ Fo^oЁtlb*l ý rlbor 
I

,.]; ridcodct Я rодD-"rе.aсс,&. |ё) rьфФ-l

во (c!!tn Bu'l.. Tltr|

9ffi|
o..re Еl,о
s*.вr-liГ ь lб- -
ab.фrg-.Ь.rJ ad.

о.r.п& IalH.
aФ*i В-G vr..r$ Впшi
-.r5 dtt ьi н

ойl1: Ё г lEl lio
о5.а Г г l_-з lЙ- v},rd. J.Ф *

в.оt Fо -

,6ф
',9

БЁ--л

o*l1 г г lE-- lii-

ь*.Е г г Т Fъ ' 
(trП &a6. T.ry)

Рис. 5 - Рекомендуемый метод при отрицательвой поJIярности в прогр:lмме З2Капt
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Таблица 6. Условия прведения измерний при отрицательной полярности источ-
Еика высокого

9.4. Обработка рзультатов
на поrryченньп< элекгрофореграммаr( проверяют правltJьность автоматической

р:rзметки пиков рабоrлоr веществ и, есrш пеобхо,щмо, коррекгир}тот её.

п р u' i 
" 

о н u е : Парамеmры разrlепкu поdбuраюпся mакuм образом, чmобы

крапковременные лвмененuя Bt lxodqozo cuzHuta, лlJуaеюlцuе харакпер оduночных uмпуль-

сов, рсtспознаваrluсь про2рсlмллнылl обеспеченuем как неrlменованные пuкll u прu оценке

уровня ньй овн сu2нма не ucb.

N.{Tlcd Peaký Groar I

5

0,m0
0,ш 0,m

0.2

50

l-

0,m
2 тhеsЬи

рис. б. Примерные настройки автоматической разметки для поло)юпельной по-

лярности
t

.пярности

ИспоrьзуЯ ПРОГРllllrМНОе обеспечение, с помощьЮ встроепвой фунщии SN
(ASTM) находяг соотlошение спгн:ш-шум (SД,I)i для каждой элекгрофорграммы, Со-

гласно алгоритму ДSТМ, }?овень ф.rryrгуачионньп< шуi{ов Irулевого сигIlала (Ni) прини-

мается равным амплитуде колебапиЙ сигнала оп{оситеrьно базовой линии, вы.п,rсленной

методом наименьшIr( квадратов, на 30-секун.шlом rIастке элеrгрофорограммы, пред-

шествующеМ вьпrоду пика рабочего вещества, за значение уровня сипlала Si ПРипrТМает-

ся высота пика рабочего вещества.

Namcd Pe.ks GloJpý

рис. 7 - Прпмерные настройки автоматпческой р:rзметки для отрицательной по-

ЗначениеНаименовшrие параI,rетра

рабочее вещество
Кварчевьrй, непокрытьй, вIrутенний диамстр 75 мкм, об-

щая длина 60 см, ая длина 50 см
кaшилJUIр

100 х 800Оптическая aшерт}рц мкм
254,Щлина волны, нм

Сигнал абсорбции
25Температ}р4 ОС

дипамический, давление 55,5 0,8 12сВвод пробы
20 вtlл вьжода на заданноеиНапряжение, кВ
Б по п.А.4.3Ведущий электролит
Т*". * lВремя анмиз4 мин

fiтirЁlD
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мь TilЁЁl
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2l!

sloo тir.Stdt Tif.л Ever*
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2fi]з 50t]1,5102

з
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,1

О,5,.r.яYr 0t
Рис. 8 - ПринчИп определения Высоты пика Si и уровшI флукryачиИ ШУ"!а Ni

СфFrrd

Рис. 9 - Меrпо прогрiл}lмированшI вьr.Iисления соотношения сигнаJI/шум

9.5 ДШ каждой элекгрОфорграммЫ выtшсJIяюТ предел детектирвания при от-

ношении сигнаJI/ш}ъ{ 3:l (Caa,i, мкг/см3) по формуле:
л з.с
Cart,i = б, (l)

где (S/Г9i - соотношение сигнаJI/шр{ на Ёой элекФофореграмме (' = 1,",, 6);

С - массовая ко_нцентация поверчного раствора бензойной кислоты (или х,JIорид-

ионов), мкг/смJ.

за прдел детекгиров:lния бензойной кислоты (или хлорид-иопов) (Ca"t, мкг/смЗ)

принимают наибоlьшее из значений.
Результаты прверки сIштаются положитеJIьIIыми при поJrrlении значений пре,

делов детектированпя:
- бензойной кислоты (при полоrюлтельной _по,тярности высоковольтного блока)

при отношениИ сигна.п/шрr 3:l, не более 0,5 мкг/см',
- хJIорид-яопов (при отицатеJIьпой поJrярЕости высоковольтного блока) при от-

2яsDMin! PdfiElal
1

2
э
1

sл ASTM]

l2

' sy*Gm fuit ыityS.tup-W-2!дпrtl

t-

12l ]qQфqщL]]



ношении сигIrаJI/шум 3:1, не более 1,0 мкг/см3.

9.б Опрделение отношеЕия сигпа;r/шум фlryоресчентного детекгора с лазерным
возбуrr<дением

В соответствии с Рlководством по экспJryатации системы рсгистрrтруют б элек-

трофорграмм поверочного раствора фlryорсцеина натllя, приготовлеЕного по п.А.5.3 в

условияr(, указанньо< в таблице 7.

Рекомендуемая прграi.{ма метода Фис.l0):
. 2 микугы промывки борапrьь,r буферньь,r раствором по п.А.3.4 при 30 psi;
. 5 сек. гидродинамичесrотй вкол раствора фJryоресцеина по п.А.5.3 при 0,5 psi;
.5 микуг элекгрофорегическrrя миграцшr в буферном растворе по п.А.3.4 под

напряжением 10 кВ

a]'lЁсФ&.l* Емвсоfiс, ý lbfug-|

l
2 вO_А1

з сф ]00Kv 0 1 7 Мп l.Ф, ЕIЁ 9d.ry

ili t,talccrco,r t Uf otc!l,idc,!&t |ý) TiDftq-l

Pffit
o9*-y |iЫ-l пгч

.*.c.rB {jЕБ--l

L_/L dEa&.l .iJ*r.rn ,s
Eir-,ýirй 166 ,
r*,,.rr..a. IБ- -

60a

a Hii|d&l
b*,a,bt ПЕJ----Тi

[Eln &itЙ.iiiп&lc|
Edfr,_-Ldt |Г _
в.*,.о*я. lй- м

Bo*,a-tb [il н,

tr фв BJil T,.r,) во loй Bdbr Tr.y|

1

op*-g |iБ-l яя;

Рис. 10 - Рекомендуемый метод для фrrуоресчеина в прграмме 32 Karat

табrплца 7. Условия проведенпя измерений для фJryоресцентного детектора с лазерЕым

После ргистршши кlшиlIJIяр промывают по п.Б.З.

На поrтученньп< элекгрофорегралп{llх проверяют пр:виJьЕость авюматической

разметки пиков рабочrо( веществ и, если пеобходпмо, коррекпrруют её.

Нмменование парамЕтра Значение
Ф сцеинрабочее вещество
Кварчевьй, непокрьгьй, вIrугренний диамgrр

обцая дlшна 30,2 см
50

мкм, длина 20 см
Капилляр

Оптическая aшерт}рц мкм
,520 -488 - возб.Щлина волньr/ нм

Сигнал ции
100RFUдиапазон
25Температур4 ОС

е 3 5,5 мба в0 5Ввод пробы
l0Напряжение, кВ

по п.А.3.4
5Время аяа;rиз4 мин

lз

LIF-апертура

5с



Bd. lD Е lSTD.lD sмь, TiЕN..rЁ lD
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FluoIesceine

П р u м е ч а н lt е : Парамепры размеmкu поdбuраюmся tпакuм образом, чtпобьt

краmковременные uзмененлlя BblxodHozo cuzцMa, лмеюlцuе харакmер оduночных urlпуль-

сов, распознавмuсь проzрамrлныJrl обеспеченuем как неuменованные пuкu u прu оценке

уровня флукпуацuонных lцумов нулевоzо cuzцMa не учuпывсдuсь
Nfiied P..k. Grorд 

|

0

fl Ever,l stat TiTE stф ТЬ
1 Width 0,000 0,000 0,

Tlтcshoв 0,000 0 0002

з

помощью

Рис. l 1 - Примерные настойки iлвтомати.Iеской разметки для LIF-детекrора

.Щ-ш калслоЙ элекгрофореогрlllt{МЫ ОПРеДеJIяют соотношеЕие сигнал-шрl (SN)i с
ого итма S/N (AS анмогиIfilо п. 9.4.

С_фроrЁ

Рис. l2 - МенЮ проrраммировaния выIшсления соотношения сигнал/шуIt{ дя LIF-

детектора

за соотношение сигнiлл-шу { детектора принимается наименьшее из полr{енньD(

значсний.
Результаты проверки сtштzlются положительными, если поJгr{еЕное соотношение

SД.{ составляет не менее 10000:1.

9.7 Опрелеление отпосительного среднего квадратического откJIоненЕя вьD(од-

HbD( сигнalлов (по площади пика и времени мигрщии)
.Щ,гrя проверки относитеJIьного среднего квадратического откJIонения вьD{одного

сигнала используrот элекгрофореграммы, зарегистировilпные по 9.2, 9,3 ц9,6,

При помощ,r прогрlлммного обеспечения опредеjrяют значения вьD(одньD( сигна-

лов х; (времени миграции или площади шrка) на всех элекгрофоРеГРаI\Д{ах поверочного

раствора контоJьного вещества.

Выщлсл.шm среднее арифметическое вьD(одньD( сигналов (Х) и относительное

СКо:

Z\х,-хr
(2)

п-|
гдео-отпоситеJIьноесреднеекВадратиIIескоеоткJIовеЕиевьD(оДIогосигнала'

Х - i-oe значение вьD(одного сигна:rа (времени миграции иJпl площади пика);

Х - срднее значеЕие вьD(одного сигнала;
ll - число измерепий.
9.8 Определение относитеJIьного изменения вьD(одlого сигЕала (по площа,шл пи-

ка) за 4 часа работы
Условия измереrrия аналоги.Iны ош{с lЕым в п. 9.2 -9,З u 9.6, Проводят измере_

ния по 9.2 -9.3 и 9.6. Черз 4 часа непррьвной работы повторяют измерения по 9,2 -9,з

и 9.б.

l00
х

Min мё(л
]

2
з

1шi
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10000s/N (AsTMl
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П р u м е ч а н lt е : В связu с нuзкой спабuльносtпью фоновоzо элекmролulпа по

п,Д,4.3 , переd повmором uзлеренuй в опрuцалпельно помрноспu необхоDltмо заново
прлеоmовuпь расtпвор по п.Д.4.3

В связч с нtlзкой сmабuльносmью рабочеzо расmвора по п. Д.5,2, переd повmором

uзмеренuй на LlF-demeKmope необхоdлlмо заново прu2оmовuпь распвор по п. Д.5.2

Относительное изменение вьD(одного сигнала за 4 часа нспрерьвной работы рас-
сIштывiлют по формуле (3):

lт, -тlj = L-___1 . 160 (з)
х

где d - относительное изменение выходlого сигвал4 %о;

r - срлнее зна"епие вьD(одlого сигнала в исходной серии измерений;

Х t- СРеДНее ЗНачение вьD(одlого сигнала в серии измерений черз 4 часа;

9.9 Система считается прошедшей поверку, есJIи выпоJIIIяются условия, изложен-

ные в п}ъктаr( 9.9.1-9.9.5.
9.9.1 Условия поверки доJDкны соответствовать п. 5.

9.9.2 Прлелы летектиркшЕя фотометрпческих детекторв доJDкЕы составJlять:

- для бензойной rmслоты (при положительной п<rлярпости высоковоJIьпlого бло-

ка) при отношении сигна:r/шулr 3:1, не более 0,5 мкг/смЗ,
- дш хлорид-ионов (при оцицате.тьноЙ _поJlярности высоковоJIьтного блока) при

отношении сигна.п/ш}тrt 3: l, не более 1,0 мкг/смЗ.
9.9.3 отношение сигна.п/шулl (SД,I) флуоресцентного детектора с лазерЕым воз-

буждением долr<но состаыuть не менее 10000:1.

9.9.4 Значения ошlоситеJIьпого среднего квад)атического oTKJIoHeHIл вьD(одIьD(

сигналов по детекторalм не доJDкны пр€вышать:
- по времеЕи миrрымп2 О/о,

- по площади ппка 3 Yо.

9.9.5 Значения относитеJьного измененItя вь,D(одIьD( сигналов за 4 часа непр-

рьвной работы яе долrсrы превьшать 10 О/о.

l0 ОФОРМJIЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ

l0.1 Результаты поверки з:tносят в протокол @риложение В).
l0.2 Полохс{тельЕые резуJьтаты поверки системы оформллот в соответствии с

прикlвом Минпромторга РФ Ns 25l0 от 31.07,2020 г.

10.3 При отицатеJIьньD( результатaD( системы признаются непригодными к при_

менениЮ в сфеР государтвеннОго реryлиров:lния обеспечепия ед{нства измерний и

оформляют рЪзуп"rаты поверки в соответствии с приказом Минпрмгорга РФ J,lg 2510

от 3l .07.2020 г.
10.4 Сведения о результата( поверки передаются в Федера:tьньпi информацион-

ньй фонд по обеспечению едипства измерений.
l0.5 При налиIши письменного заявления вJIадеJIьца или Jшца предоставJIяющего

системУ на поверку, свидетеJIьство о поверке СИ иrпr извещение о непригодяостя к

применению СИ оформллотся на брлажяом носителе иJIи в виде электронного доку-
мента (при наJIиIши техяической возмоlrсrости)

НачаIьник лаборатории 009 ФГБУ (ВНИИМС> Е.В. Кулябина
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Приложение А
(обязательпое)

А.1 ДлЯ приготоы]ениЯ KoHтpoJrьHbD( растворВ использ},ют следующие средства

измерений, реактивы и вспомогательные устрйства:
Весы лабораторные по ГоСТ OIML R 76-1,2011, класс то,пrости - I

рН-метр, лиапазон рН от 1,00 до 12,00, погрешность * 0,05;

Термостат (водяная баня);
Ультразвlковая ванна;
пробирки полипропиленовые с крьппкой тrrпа "эппендорф" объемом 1,5 мл;

Стакан вместимостью 50 см3 по ГОСТ 253З6-82;
Колбы мерные вместимостью 10,25, 50, 100 по ГоСТ l7'10-'l4;

дэтоматическИе пипеточные дозаторЫ переменного объема 100-1000 мкл, 1-10

Приготовление коIггрольньD( растворов

мл;
Вода дистил;tированная деионизиров:lннм по ГОСТ Р 58144-2018;

Гилроксид натрия, х.ч. по ГОСТ 4328-71;
Соляная кислота х.ч. по ГОСТ 3 l 18-77;

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

натрllя десятивощьй, х.ч. по ГОСТ 4199-76;
Борная кислота по ГОСТ 9656-75;
Натрий хрмовокислый, ч.д.а. по ТУ 6-09-91-84;

I-|етиrrгриметиламмоний бромил (IfТАБ) по ТУ б-09-1 3452;
гсо 5j04-90 удельной энергии сгор.lния (бензойпм кислота К-З), молярная лоля

99,990%;
ГСО 6687-93/6689-93 состава водrьD( растворов хлорид-ионов l г/д\{З;

гсо 1 1708-202l состава водпого раствора флуоресцеина патриJr;

А.2 Приготовление растворов для промывки кiшиJIJrяра

Все растворы готовят с испоJъзов:lнием д,IстиJlJшров,lнЕой деионизированной во-

ды, госТ 6'709-72.

д.2.1 Распвор zudpokcuda напрuя dля промывкu капшlмра
В мерную колбу вместимостью 50 см3 помещают l г гидроксида Haтpиll доводят

до межи дпъr"п*ро"*ной водой и тщательно перемешив{lют. Молярнм концентацшl

раствора 0,5 моль/дrл3.

Срок храrения в посуде из полиэтилена б месяцев,

Д.2.2 Распвор соляной кuслоmьt dM промывкu капlдмра
В стакап из термостойкого стекJIа вместимостью 50 cMJ помещшот 23 см'дистил-

лированной воды, затем приливают 2 смз соляной кислоты и перемешивают. Молярная

*оrrоa*.р*r" p*r"opu прпб*зlттельно l моль/дr,r3.

Срок хранепия пе ограничен.

А.3 ПриготовлеЕие растворов для проведения испыганий при ПОЛОЖИТЕJЬ-
НОЙ полярности источника высокого напряжеЕия

А.3,l Расmвор наtпрttя пеmраборнокuслоlо, момрнм конценmрацчя 0,05 моль/di
РаствоР готовят из стапдарт,тита по прилагаемой к нему инструtщии, Раствор

хрalнят В полиэтилеЕовОй посуде в условиях, искпючающих поглощевие диоксшIа угле-

рола. Срок хранения б месяцев.
iT р u-, е ч а н u е.. .Щопускается приготовление раствора из l0-ти водrого тетра_
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бората натриЯ NаzВцоz. 10Hzo, навеска котоРого составJIяеТ 0,995 г. Навеску добавляют в

мерную колбу 50 мл, растворяют водой и доводят до риски.

Д.3.2 Расmвор борно кuслопы NЬl, 100 мМ борной кuслоmьt

В мерную колбу вместимостью 50 см3 помещают 0,309 г борной кислоты, доводят

до метки,щстил;шрванной водой и тщательно пер€мепlивают.
Молярнм коIrцентрацшя раствора прибrпrзптеJъно 0,1 моrь/дм3,

Срок хранения l месяц.

Д.3,3 Распвор борной кuслопьt NЬ2, 50 мМ борной кuслоmы

В мерную *опбу Ъr".*rостью 50 см3 добаэляют 25 смЗ раствора борной кислоты

Nl (п,Д.3.2), доводят до метки дистиJIлированной водой и тщательно перемецшвают.' 
Молярная концентрация раствора прибrплзительно 0,05 моль/диЗ.

Срок хршения l месяц.

Д,3.4 Борапный буферньtй расmвор, рН 8,5
В цrстьй сцоr ciaKaH "r"a-roario 

50 см] добавл.шот з смз раствора натрия

тетраборнокислого, приготовленного по п.д,з.l и 19 смЗ раствора борной кислоты N!2,

прraоrоЪпa""о.о ,rо п.д.з.з,тщаrельно перемешивают, Измерлот значение рН раствора.
Буферньй раствор испоJIьзуется дш проведения поверки при положительной по-

Jlярпости источника высокого нlшрлкения.
Срок хранения l месяц.

Д.3.5 Прltzоtповленuе запасноzо расmвора бензойной кuслоmы Nel (массовм кон,

ценпрацчя 1000 мк!см3 )- - 
Навеску беязойной кислоты массой 100 мг растворяют в дистиJlJшровalнной воде

np" 
"ч.р""ч"йи 

на водяной баrrе, переносят в мерн},ю колбу вместимостью 100 смз

охJI N(цalют до компатной температуры, доводят до метки д,rстиJIлирванной водой и

тщательно перемешивают.
Срок хранения раствора в холодаJIьнике l месяц.

iрчrrчанllе..,ЩопускаетсяприготовлениераствораJ,,ЛЬlизбензойнойкисло-
ты ч.д.а. по ГоСТ 10521-78

Д.3.6 Прuzоmовленuе запасно?о расmвора бензойной кллслоmы Nэ2 (мас_совм кон-

цr"лроii Пб iarrr) В мерную колбу вместимостью 50 смз помещают 5 см] запасного

раствора Nчl (п.А.3.4), доводят до метки дистиллировalнной водой и тщательно переме-

Iпивают-
Срок хранения раствора в холодиJIьнике 1 месяц.

Д.3.7 Прuzоповленuе поверочноzо расmвора бензойной кuслопы (мас^совм кон-

цrr-рiii Ц i"l"r) В,.р"уо колОу 
"Йсппrостью 

25 см] добавлrпот l см] запасного

раствораNч2(п.А.3.5),доВодятдометкидистиJшироВапнойводойитщаТельнопереме.
шивают.

Раствор используют в день приготовлениJI.

А.4 ПриготовлеЕие растворв для проведеншI поверки при ОТРИШтЕльноЙ
поJIярности источпика высокого нlшряжепия

А,4. l Распвор хромовокuслоzо наmрчя, момрнм конценmрацuя 0, 1 моль/dмЗ

В мерную *олбу 
"rесrоrостью 

l0 см3 помещают Errвecкy 0,162 г хрмовокислого
нация, раствоРяют в 5 - б см3 длстиJIлированной воды, затем доводят до метки дистил_

rпrрованной водой.
срок храпения раствора в плотно закрытом полиэтиленовом сосуде не огрilничен,
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Д. 4.2 Расmвор цепш.mршцепuлсlммонuя бромudа (ЦТДБ), молярнм концеwпра-

цlв 0,01 моль/d,лf
В мерную колбу вместимостью l00 смЗ помещают 0,364 г ЦТАБ, добавляот

примерЕо 50 смЗ д.lстиллированной воды, вьцерживают на водяной бане при 40ОС до
полного растворения, доводяI до метки дистиJшированной водой и перемешивают.

срок хршения раствора в пластиковой посуде в условиях, исключalющих погло-

щение }тлекислого газа из воздуха в холодиJIьнике - б месяцев.
при послелующем использовапии нужно прогрегь раствор перед применением,

чтобы растворить образующиеся кристalJlлы,

Д. 4,3 Хромаtпный буферный расtпвор
В мерную колбу вмеiтимостью 25 см3 помещают 1,25 см3 раствора хромовокис-

лого натрия, приготовленного по п.Д.4.1, 1,25 см3 раствора I-{ТДБ, приготовленного по

п.д.4.2, и доводят до метки дистиJIJшрованной водой. тщательно пере_мешивtlют и цен_

трифупаруют 10 минуг. Приготовленньй раствор содер''оrт 5 мlйдлr3 хрмовокислого
натия и 0,5 мIч{/дrl] ЦТАБ.

Буферньй раствор пспользуется для проведениJI поверки при отицательнои по-

Jlярности источника высокого напряжен}tя.

Срок хранения 4 часа.

Д.4.4 Прuzоmовленuе запасно2о расtпвора Mopud-uoHoB Nsl (массовм конценпра-

цuя l00 мк!см3)
В мерную колбу вместимостью 50 см3 добавrrлот 5,0 см3 гСо состlша раствора

хлорид-иояов, доводят до метки дистиJlлированной водой и пер€мешивают,

Срок хранения раствора в холодильнике 1 месяц.

i р u м е ч а н ue; .щопускастся приготовление раствора М 1 из хлорила натрия

(NaCl), навеска которого состllвпяЕт 165 мг в мерной колбе вмеспlrrлостью 1000 см'
А.4.5 ПрtлzоtпоВленuе поверочноzо расmвора хлорй-uонов (массовм конценmра-

цчя 4 мкz/смЗi В мерЕую колбу вместимостью 25 см3 помещаот добавл-пот l см'зшlас-
ного раствора Nчl (п.Д.4.4), доводят до метки дистиллЕрованной водой и тщательяо пе-

ремешивatют.
Растворы используют в день приготовления.

А.5 ПриготовлеЕие растворов для проведеЕия испьпаний фrryоресчентного детек-

тора с лЕверным возбуждением (LIF летектора).

А.5,1 Прuzоmовленuе запасно2о распвора флуоресцеuна напрttя NэI (массовм

конце нпрацuя LxlU7 z/cM1)' 
R мерную колбу вместимостью 1 см3 добавляют i,0 см] гсо состава водного рас,

,"ора флуоtеiчеина натрия концентрацией 1 мг/д'rЗ, доводят до метки дrстиJIJIирв.ш-
ной водой и тщательно перемешивllют.

Раствор использ},ют в день приготовленЕя,
П р u м е ч а н lle .,,Щопускасгся приготовJlение раствора флуоресцеина из фlryо-

ресцепн нациевой соJш по ту 2463_289_00204197-2003), навеска которого составляет l
мг в мерной-колбе вместимостью l000 смЗ

Д.5.2 Прtлzоmовленuе поверочно2о расmвора флуоресцеuна наmрuя (массовм кон-

ценпрацчя 3,6,] tt 2/см3 ), , 
Ё мерную колбу вместимостью l0 см3 добавллот З,6 см] зшrасного раствора Nчl

(п.Д.5.1), доликtют до метки боратньш буфером по д.3.4 и тщательно перемешивают.

Срок хршrения раствора - l час.
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Приложение Б
(обязательное)

Подготовка капилляра

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

.:: r,*a со,а,о l о W D.{.d.. lrti.J с_dЁi,* ij ть в"9- 
|

жительной полярности в прогрzlJt,tме 32 Karat

:i r,*Hc..вixoiQ W D.r.rrc ldid cлdli,,r q) тьп"9.n 
I

а{пЬВйъ.ТltY) 8О (О!rh ВdфrТ у)

Рис. Б,1.1 Рекомендуемый метод подготовки пового капиJIJIяра к работе в поло-

сordliй яli м.ь пл

]N
*h w*r iro ырlу vi'l

Nd}H rto

(в0

Рис. Б.1.2 Рекомепдуемьпi метод подготовки нового кzшиJIляра к работе в отица-
тельпой поJIярности в проФамме 32 Каrаt

Новьй капилляр последовательно промыв,lют:
. 5 минуг раствором соJIяIIой кислоты по п,А,2,2 при 80 psi;
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. 5 минуг дистиJширвrшЕой водой при 80 psi;

. 5 минуты раствором гидроксида натрия по п.А.2.1 при 80 psi;

. 5 миrгуг дистил.ltированной водой при 80 psi;

. l минуга раствором гидроксида натрия по п.А.2.1 при 20 psi;

. 3 минугы конд{ционирование под давлением с раствором гидроксида натрия по

п.А.2.1 при 1 psi;
. 2 минугы прмывка раствором гидроксида натрия по п,А.2.1 при 20 psi;

.10 минуТ кондиционироВarние нIшряжеНием с раствором гидроксида натиJI по

п.А.2.1, вьцержать напряжение 10 кВ;
. 1 минра буферным раствором по п.А.3.4 или А,4,3 при 20 psi;

. 3 миrrуш *оодпцr,rо"про"*ие дalвлением с буферньш раствором по п,А,3,4 иrпr

А.4.3 при 1 psi;
. 2 мЙн}ты прмывка буферньш раствором по п,А,3,4 или А,4,3 при 20 psi;

.l0 минуг кондиционирование под напряжением с буферньш раствор_м по

п.д.3.4 или д.4.3, вьцержать tlaшряжение 25 кв (полоlrсrтельнzlя полярность для борат_

ного буфера и отрицательЕм поJUlрность для хроматного буфера);

П р ч м е ч а н u е ., Рекомендов:lно использовать два разньD( картридка для поло-

хительной и отицательной полярности.

Б.2 Промывка ранее использовllнного
:..i l,*.lc-,aа'Id wo.*,,"i с** ф ТЬПоса, 

I

капилляра (Рис . Б.2.1,Б.2.2 и Б.2,3)

Рис. Б.2.1 Рекомендуемый метод промывки ранее использов,шпого к,шиJIJIяра пе-

ред работой в положI;IтеJIьной полярности

.1:i r.*а ыь"" | О W o.fi.l! l.tic ссЁirв ф Ti- B"9", 
I

vB

Рис.Б.2'2РекомепДУемьймстодпромыВкиравееисполЬзоВанногокапиллярапе.
ред работой в отицательЕой полярности

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

.ЩляУстановленияр.lвноВесиянавнУгреннейповерхностикапи,лляравыJ(ержатъ
п*р"*йrп. 25 кВ ме:r<лу'буферньши pacTBop,l ,rи в течение l0 миrrуг (положительнм

пойр"о"r" * боратногО ОiфЪра И отицательнаЯ полярность для хроматного буфера);

Б.3 Промывка капиJIJuра по окончании серии измерний
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По окопчании серии измерений капиJIJIяр промывают по схеме:
. 5 минуr дистиJIлированной водой при 20 psi;
. 5 минуг растворм соJUIной шtслоты по п.А.2.2 при 20 psi;
. 5 минут дистиJIлирвапной водой при 20 psi;
. 5 миrrугы раствором гидроксида натlrя по п.А.2.1 при 20 psi;

. 5 мин)ц дистиллированной водой при 20 psi;

Б.4 Промывка капилляра по окончtlнии поверки
,:':] r,лrь,ь'n|О w Dщ ltýJcфdi,l ф ТЬПч," 
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По окончании поверки, д,lя хр:lнения капилляр прмьвilют llнмоги.Iно оконча-

нию серии измерений с дополнительным шагом:
, 5 мину. промка воздухом(пустые виалы) при 20 psi,
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ПРИЛОЖЕНИЕ В
(ркоменлуемое)

ПРОТОКОЛПОВЕРКИ

Система капиллярного элеrгрофореза Р/АсЕ MDQ Plus-

!ата вьшуска

.Щата поверки

Условия поверки:

температ}ра окружающего воздуха

относитеJIьнaц влаrкяость

РЕЗУЛЬТАТЫ ПОВЕРКИ

l. Результаты внешнего осм

2. Результаты опрбования_
3. Результаты прверки программного обеспечения_
4. Результаты определения пр€дела детекгировirния для фотомегрических детеюоров

5. Результаты определения отношения сигна;r/шум (s/n) флуоресчентного детеюора с

лазерньшrr возбуждением

6. Результаты определения относительного среднего квадратического откJIонения вы-

ходlого сигнала (по площаД{ пика и времени миграчии)

7. Результаты определения относительного изменеЕия вьD(одIого сигнала (по плоrчали

пика) за 4 часа работы

8. Заключение

Поверитель
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%


