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r оБщиЕположЕнI,[я
Настоящая методика распростаняется на хроматографы жидкостные LicArt 62 (далее -

хроматографы), изготовленные ООО кЛабконцепт>, РФ и устанавливает методы и средства их
первичной поверки после выпуска из производства и после ремонта и периодической поверки в
процессе эксплуатации.

Прослеживаемость поверяемого СИ обеспе,п.rвается:
- к единице массы (кг), воспроизводимой государственным первичным эталоном ГЭТ 3-

2020 в соответствии с государственной поверочной схемой для средств измерений массы,
утвержленной Приказом Росстапдарта от 04.07.2022 г. Ns 1622, с применением в качестве эта-
лонов единиц величин ГСО;

- к единице объема (м]), воспроизводимой государственным первичным эталоном ГЭТ 63-
2019, в соответствии с государственной поверочной схемой для средств измерений массы и
объема жидкости в потоке, объема жидкости и вместимости при статических измерениях, мас-
сового и объемного расходов жид(ости, уrвержленной Приказом Росстандарта от 2б.09.2022 г.

Ns 2356, с применением в качестве эталонов единиц величин ГСО.
При определении метологических характеристик поверяемого средства измерений ис-

пользуЕтся метод косвенньD( измерений.

2 ПЕРЕЧЕНЬ ОПЕРЛЦИЙ ПОВЕРКИ СРЕДСТВД ИЗМЕРЕНИЙ
2.1 При проведении поверки вьшолнJIют операции, приведенные в таблице 1 .

Таблица 1 - оп по и

2.2 Еслvl при проведеrши той или иной операции поверки пол)чен отрицательньй резуль-
тат, да.льнейшее вьшолнение поверки прекрацают.

2.3 Поверка по отдельЕому измерительному каналу (летектору) в соответствии с

порядком, угвержденным приказом Министерства промышленности и торговли РФ Np 25l0 от
З1.07.2020 г. <Об угвержлении порядка проведения поверки средств измерений, требований к

знilку поверки и содержанию свидетельства о поверке)), проводится на основании письменного
зtцвления владельца средства измерений или лица, предоставившего его на поверку.

Да

Да

Да
Да

Да

Да

!а

Проведение операции при
Наименование операции

Номер пункта
методики
поверки

периоди-
ческой

7 Да Даl Внешний осмотр
Да Да2 Подготовка к поверке средства измерений

Да
3 Проверка программного обеспечения сред-
ства измерений

9 Да

Да

Да

.Ща

Да

4 Опробование средства измерений:

- определение уровня флуктуачионных шу-
мов и дрейфа нулевого сигнала

- определение отношения сигншr/шум для
Рамановского спекгра во,щI

- определение предела детектирования

l0

10.1

10.2
l0.3

,Ща

Да

Ща

5 Определение метрологических характери-
стик и подтверждение соответствия средства
измерений метрологическим требованиям:

- определение относительIlого среднего
квадратического отклонения (СКО) вьrходно-
го сигнаJIа

- определение относительного изменения вы-
ходного сиruапа за 4 часа непрерывной рабо-
ты хроматографа

11.1

\|,2

11

.Ща Да6 Оформление результатов поверки I2

первичной

8
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3 ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ
3.1 При проведении поверки соблюдают следующие условия:
- температура окружающего воздуха, ОС

- относительная вл{Dкность возд)ха, О%, не более
от +17 до +28

75

5 МЕТРОЛОГИЧЕСКИЕ И ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ К СРЕДСТВЛМ ПО_
вЕрки

5.1 При проведении поверки применяют средства, приведенные в таблице 2.
Таблица 2 - С ап ки

Вспомогательные средства поверки:
Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1-20l1, с наибольшим преде-

лом взвешивания 200 г.
Колбы мерные наливные 2-100-2,2-|000-2 по ГОСТ 1770-74.
Пипетки гралуировzrнные 1-2-2-1 по ГОСТ 29227-9l.
Пипsтки с одной отмЕткой 2-2-1 по ГОСТ 29169-9l.
I_[илиндр мерный 1-250-2 по ГОСТ |7'10-'7 4.

Ацетонитрил дJlя жидкостной хроматографии, ТУ б-09- 14 -2167 -841'

или с zшlatлогичными характеристикаь,lи чистоты и оптического погло-
щения.
Вода дистиллиров:tнн:tя по ГОСТ Р 58144-2018.
Ацетат натрия 3-х водный по ГОСТ 199-78.
Уксуснм кислота по ГОСТ б1-69.

Операции поверки,
требующие примеЕе-
ния средств поверки

Метрологические и технические тре-
бования к средства}.{ поверки, необхо-

димые для проведения поверки

Перечень рекомендуемых
средств поверки

3.1 Средства измерений температуры
окружающей среды в диalпазоне изме-

рений от 10 ОС до 30 ОС с абсолютной
погрешностью яе более +1 Ос

Средства измерений отrrосительпой
влzDкности возд}ха в диапазоне от
20 О/о до 80 % с абсолютной погрешно-
стью не более *3 о%

Прибор комбинироваяный
Testo мод. 608-Hl,
рег. Nэ 53505-13.

10.1, l0.2 Средства измерений времепи в диапа-
зоне измерений от 0 до 60 мин с абсо-
лютпой погрешностью не более *5 с

Секунломер механический
СОСпр-3б-2-000,
рег. J',lЪ 83109_21

Контро.гьные растворы. при-
готовленные по методике,
приведенной в приложении
А, из:
гсо 8749_2006,
гсо 7101_94

Контро.тьные растворы со значениями
массовой концептрацией антацена 1;

100; 200 мг/лмЗ
Контрольнъй раствор со значением
массовой концентрации фенола
10 мкг/дr,rЗ

8 1 1 l 0 3 l 1 1 211

Хло ид по ГоСТ 4233-77

4 ТРЕБОВАНИЯ К СПЕЦИАЛИСТАМ, ОСУЩЕСТВЛЯЮЩИМ ПОВЕРКУ
К проведению поверки допускalются поверители средств измерений в соответствии с об-

ластью alккредитации организации, alккредитованной в национальной системе аккредитации на
проведение поверки средств измерепий согласно законодательству Российской Федерации об
аккредитации, прошедпие инйрукгах по технике безопасности и ознzжомленные с эксплуата-
ционными документalми.

.Щля получения экспериментtlльных данньн допускается r{астие сервис-инженера иJи
оператора, обслуживающего хроматограф.
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5.2 При проведении поверки используется следующее дополнительное оборудование

5.2.1 Колонки для высокоэффективной жидкостной хроматографии (ВЭЖХ), заполнен-
ные сорбентом с октадецилсилильными или alI\{иногруппaltч{и, например:

- Spursil С 18 (4,6 мм, средний размер частиц 5 мкм);

- Platisil NH2 (4,б мм, средний размер частиц 5 мкм).
5.2.2 Капилляр из материшrа РЕЕК или стали нержавеющей, позволяющий создать про-

тиводавление от 2 до 10 МПа при потоке подвижной фазы (вода - в слуlае обращенно- фазовых
условиЙ и н-гептtlн - в сJI)лlЕ нормalльно-фазовьж) 1 см3/мин. Рекомендуется использовать ка-
пилJuIр со следующими параI\,rетр.l .rи: 0,1 (внугр. диаметр) х 4000 мм (ллина) либо др)той, га-

раrтирутощий создalние соответствующего противодавленпя.

5.2,З ДJlя проведения поверки допускается использовать колонки длиной до 250 мм и
вн}тренним диа},rетром до 4,6 мм с размером частиц до 5 мкм. Колонка д'rя проведения поверки

должна быть подобрана в соответствии с конфиryрацией прибора.

5.3 .Щопускается применение других средств поверки, обеспечивающих определение мет-

рологических характеристик поверяемьD( СИ с требуемой точностью,
5.4 Все средства измерений, применяемые для поверки, долrIGIы быть 1твержденного ти-

па, поверены и соответствовать требованиям методики поверки. Стандартные образчы, исполь-
зуемые при поверке, должны быть угвержленного типа, соответствовать требованиям методики
поверки и срок годlости KoTopbD( не истек.

6 ТРЕБОВАНИЯ (УСЛОВИЯ) ПО ОБЕСПЕЧЕНИЮ БЕЗОПАСНОСТИ ПРОВЕ-
ДЕНИЯПОВЕРКИ

6.1 При проведении поверки выпоJшяют требования безопасности, изложенные в РЭ хро-
матографа.

? ВНЕШНИЙ ОСМОТР СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
При внешнем осмотре устанавливают
- соответствие комплектности поверяемого хроматографа требованиям эксплуатациОННОй

докр{ентации;
- четкость маркировки;
- испрlвность мехalнизмов и крепежньD( дЕта.пей;
- отсутствие видимьD( мехaшических повреждений, влияюuIих на работоспособноСть ХРО-

матографа.

S ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
8.1 Перед проведением поверки выполняют следующие подготовительные работы.
8.1.1 Готовят контроJIьные растворы, }казzшЕые в таблице 2, Методика приготовления

KoHтpoJIbHbD( растворов приведена в приложении А.
8.1.2 Хроматограф готовят к работе в соответствии с руководством по эксплуатации,
8.i.3 В зависимости от характера подвижной фазы и колонки, используемой при эксплуа-

тации хроматографической системы, выбирают лля рефракгометрического детектора условия l
или2(Таблица4и8).

9 ПРОВЕРКА ПРОГРАММНОГО ОБЕСПЕЧЕНИЯ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
.Щ,rя проверки ПО LicAп WSV и LicArt WS открывшот вкладку <i> в правом верхнем углу

экрана гл{вного окяа. В открывающемся окне высвеtIивается наименовzlние По и номер версии.

,Щ.пя проверки ПО Space CDS WS и Space CDS открьrвают вкJIадку кО программе> в пра-

вом верхвем углу экрана в модуле DAQ. В открывающемся окне высвечивается наименование

ПО и номер версии.
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Результаты операции поверки считают поло)ю,Iтельными, если идентификационные дан-
ные По соответств},ют приведенЕым в разделе <программное обеспечение> описания типа
средства измерений.

10 ОПРОБОВАНИЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
При опробоваrrии опредеJuIют уровень фтryтстуационных ш}ъ{ов и дрейф нулевого сигнfu,Iа,

отношение сигнаrr/шlтt для Рамановского спек,гра воды, предел детектирования. Перечень кон-
тролируемьD( характеристик при опробовании определяется входящими в комплект хромато-
графа детекторами. Коrrтроlп,lруемые характеристики для хроматографов с разными детектора-
ми tIриведены в таблицах 5, 7, 9.

10.1 Определение уровкя фlryктуациопньrх шуIrаов и дрейфа Еулевого сигнаlIа
Определение уровня флlктуационньD( ш},I!{ов, дрейфа нулевого сигнала выполняют для

хроматографа с детекторами спектрофотометрическим, диодно-матриtlньп.l, рефрактометриче-
ским, испарительного светорассеяния, .Щля хроматографа с амперометрическим детектором вы-
полняют определение только уровня флуктуациоrтньп< шуI\{ов нулевого сигнaша. ,Щля хромато-
графа со спектрофлуориметри.Iеским детектором значения уровня флукryационных шумов и
дрейфа нулевого сигнаlIа не нормируются. Измерения проводят после вьrхода хроматографа на
режим при условиJIх, указанЕьD( в РЭ и в таблице 4.

Таблица4-Условияизм вня ационных ови и евого сигнала

Частота опроса: l0 Hz
Режим: 0

Полярность: +

Температура ячейки: 40

Щиапазон:4

.Щетектор Эrпоент Скорость пото-
ка элюента,

смз/r"н

Условия

Спектрофотометрический
W-62

Вода 1

Режим: одна длина волны
Частота опроса: l Hz

Постоянная времени: 2 с
.Щлина волны: 250 нм
Источник изл}чения:
деЙтериевм лампа

Вода 1

Частота опроса: l Hz
Время экспозиции: Автомати-

чески
Щель: 8 нм

,Щлина волны: 250 нм
Источник изл)п{ения:

дейтериевая лампа
Рефрактометрический де-
тектор (обращенно-

фазовый режим) RID-62E,
условия 1

Вода Без потока

Рефрактометрический де-
тектор (HopMa.TtbHo-

фазовьй режим) RID-62E,
условия 2

н-гептан Без потока

Испарительного светорас-
сеяния ELSD-62 Ацетонит-

рил:вода, объ-
емное отноше_

ние 80:20

Без потока

Частота опроса: 20 Hz
Температура: 35 'С

Сифон заполнен подвижной
фазой

,Щавления газа-распылителя
350 кПа

!иодно-матричный DAD-
62 или DAD-62E



,Щетектор Э:поент Скорость пото-
ка элюента,

c"'/rrn

Условия

Испарительного светорас-
сеяния BLSD-62E Ацетонит-

рил:вода, объ-
емное отноше-

ние 80:20

Без потока

Амперометрический ED-8
Имитатор ячей-

ки

Еох=0,80 V.
.Щиапазон чувствительности

1нА

6

Частота опроса: l Hz
Температура: 35 0С

Сифон заполнен подвижной

фазой
,Щавления гrва-распылителя

350 кПа

Измерения можно проводитъ с использованием кalпилJIяра из материала РЕЕК или стали
нержавеющей, позвоJu{ющего создiвать противодавление от 2 до 10 МПа при скорости потока
воды (для обращенно-фазовьпr условий) или н-гептаIlа (для нормально- фазовьrх условиЙ), рав-
ной l см'/мин. Рекомендуется использовать капил]ир со след).ющими параметрами: 0,1 (внутр.
диамец) х 4000 мм (длина) либо другой, гарантирующий создание соответствующего противо-
давлениlI

,Щогryскаегся испоJIьзокtrъ т€рмостtширвдfl{е каIпJuIяра сопртивления при теl"шературе 40 'С.
Перед проведением измерениrI система должна бьггь тщательно промьша надлежащим

растворителем, указанным вьше. ,Ща,тее необходимо прокаtIивать поток эJIюента при скорости
l смЗ/мин д;rя стабитшзации опредеJIяемых пара},rетров не менее одного часа.

Нулевой сигнм регистрирlтот не менее 30 мип фекомендуется - 1 час), на шкале с мак-
сима.пьной чувствительностью в коордиЕатах (сигнал - время>.

Уровень флlттуационньrх ш},]|{ов нулевого сигнала ( ДХ ) принимают равным амплитуле (

й ) повторяющихся колебаний нулевого сигнaulа с периодом 20 с.
Автоматическое измерение уровня флуктуационных ш}ъ{ов проводят при помощи про-

грrl}.lмного обеспечения по tlлгоритму (ASTM>.
За лрейф нулевого сигнаJIа принимают наибольшее смещение нулевого сигнzulа в течение

одного часа при регисlрации хроматогрm{мы без ввода пробы. .Щопускается регистрировать ну-
левой сигнал в течение 30 мин с последующей экстраполяцией.

Результаты операции поверки сrмтают положительными, если значения уровня флуктуа-
ционньD( IIryMoB и дрейфа нулевого сигнала не превышают значений, приведенньгх в таблице 5.

Таблица 5 - Значения вня ационньD( ови еи ан левого сигнаjIа

,Щетектор Уровень фщктуацион-
ных шр{ов нулевого
сигнала

,Щрейф ну"T евого сигна-

ла

Спектрофотометрический UV-62 2,0.10-5 е.о.п. 6.0.10r е.о,п./ч

!иодно-матричный DAD-62 5,0.10-5 е.о.п. 2,0,10-з е.о.п./ч

.Щиодно-матри.тньй DAD-62E 1.10-5 е.о.п. 1,5,10r е.о.п./ч
Рефрактометрический детекгор (обращен-
но-фазовый режим) RID-62E, условия 1

2,0.10а ед. рефр 3,0.10-7 ел. рефр./ч

Рефрактометрический детектор (нормаль-
но-фазовьй режим) RID-62E, условия 2

6,0.10-9 ед. рефр 5,0.10-7 ел. рефр./ч

Испарительного светорассеяния ELSD-62 0,2 мВ 0,4 мВ/ч
Испарительного светорассеяниlI ELSD-62E 0,02 мВ 0,1 мВ/ч
Амперометрический ED-8 2.1гl2 А

Без потока
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10.2 Определение отношения сигнап/шут,л для Рамановского спектра воды для хромато-
графов со спектрофлуоримеlрическим детектором

Оrrределение отношеЕия сигна,т/шрл для Рамановского спектра воды хроматографа с
спектрофrrуориметрическим детектором вьшолняют после вьrхода хроматографа на режим при
условиях, указанньD( в РЭ и в таблице 6.

Определение проводят с использовzшием капиJIJUIра с вIIутренЕим диzl}.{етром 0,1 мм дли-
ной около 4 м между инжекгором и детектором.

Прогревают лампу в течение l часа. Заполняют ячейку дегазированной дистиллированной
водой, Регистрирlтот Рамановский спектр воды.

Рассчитывают отношение сигнал/шуr,л zlвтоматически с помощью ПО. Значение отноше-
ния сигнал/шрл дJu{ хроматографа со спектрофJryориметрическим детектором RF-62 выводится
на экран персонаJIьного компьютерц а со спектрофлуориметрическим детектором RF-62E на
экран детектора (рисунок 1),

S/N снЕск
**

lerTp.cTt. рп0{lл.]п
о

Высота пика Отношение сигнал/шум

Рисунок 1 - Вид экрана спектрофлуориметрического детектора RF-62Е с результатами
проверки отношения сигна.r/шlм по Рамаповскому спектру воды

ого детекто

без потока

Результаты операции поверки сIмтают положительными, если значения отношения сиг-

на,т/шlм д;rя Рамановского спектра не ниже значения, приведенного в таблице 7.

таблица 7 - Значение отношения для Рамановского сп

о

а

10.3 Определение предела детектирования
.Щля хроматографа со спектрофлуориметрическим детектором значеЕие предела детекти-

рования не нормируется,
Определение предела детектирования вьшолЕяют после вьD(ода на режим хроматографа.

укомплектовaШного аЕалитической колонкой (таблица 8) и детектором. Контрольные растворы

,Щетектор Спектрофлуориметрический RF-62 Спектрофлуориметрический RF-62E
Элrоент Вода Вода
Скорость потока
элюента, смЗ/мин

без потока

Выставллотся zlвтоматически при
активации фуякции проверки сиг-

наr/шум

Условия Начаьная дrпана воJIны спекца -

350 нм, конечнм длина волны
спекгра - 450 нм.

РМТ Vоlиgе - Medium.

ЗначениеНаименование характеристики
RF-62 RF-62EСпектрофлуориметрического детектор

650 1000Отношение сигнал/шlш дJur РаI\.{ановского спектра воды, не ме-
нее

Таблица б - Условия измерений отношения сигна,r/шlш для Рамановского спектра (лля спек-
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и условия определения предела детектирв&lия и метрологических характеристик приведены в
таблице 8. Скорость потока эJIюента l см3/мин.

Предел детектировапия не опредеJIяется для спектрофлуориметрического детектора RF-62
и RF-62E.

Предел детектиров:lния ( С.," ), г/см3, рассчитывают по формуле (1)

Таблица 8 -Условия о детект вания и огических ха

сл^=Щ, (l)
l000.S.y

- массовaц концештрациJI коIrтроJъного веществц мг/см3;

- объём вводимой пробы, смЗ;
- скорость потока элюентц 

"r3/*n";- коэффициент пересчета мин}т в секуЕды;
- площадь пика контроJъного веществ4 (е.о.п.,с, мВ,с, А,с);

- уровень флуктуачионньп< шу {ов нулевого сигпала, (е.о.п., мВ, А), определенный
после вьD(ода хроматографа на режим по п. 10.1.

истик

,Щетектор

Контрольный
раствор, мас-
совzrя концен-

трация,
мг/дмЗ

Элюент Условия Колонка

Спектрофо-
тометриче_
ский UV-62

Ацетонит-
рил:вода, объ-
емное отноше_

ние 80:20

5

Режим: одна длина вол-
ны

Частота опроса: l0 Hz
Постоянная времени: 2 с

.Щлина волны: 250 нм
Источник излуrения:

дейтериевм лампа

с18

Диодно-
матричный
DAD-62 или

DAD-62E

Раствор ан-
]фацена в

ацЕтонитриле,
1 мг/дмЗ

Ацетонит-
рил:вода, объ-
емное отноше_

ние 80:20

5

Частота опроса: 10 Hz
Время экспозиции: Ав-

томатически
Щель: 8 нм

,Щлина волны: 250 нм
Источник изJryчения:

дейтериевая лампа

Cl8

Рефрактомет-
рический де-
тектор (обра-

щенно-
фазовьй ре-
жим) RID-

62Е, условия
1

Раствор ан-

цацена в
ацетонитриле,

l00 мг/дмз

АцЕтонит-
рил:вод4 объ-
емное отноше-

ние 80:20

20

Частота опроса: l0 Hz
Режим: 0. Полярность: +

Температура ячейки: 40

!иапазон: 4
с18

где q
V
v
60

s

^,

объём
вводи_

мой
пробы,
,"]

Раствор ан-
трацена в

ацетонитиле,
1 мг/дмЗ
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,Щетектор

Контрольный
раствор, мас-
совzlя концен_

трация,
мг/дмЗ

Элюент

объём
вводи_

мой
пробы,

""3

Условия Колонка

Рефрактомет-
рический де-
тектор (нор-

мiшьно-
фазовый ре-
жим) RID_

62Е, условия
)

Раствор ан-
Iрацена в геп_

тане, l00
мг/дм3

п_гептан 20 NH:

Испаритель-
ного свето_

рассеяяия
ELSD_62

Раствор ан-
,lтацена в

ацетонитрпле,
200 мг/дмr

Ацетонит-
рил:вода, объ-
емное отноше_

ние 80:20

20

Частота опроса: 20 Hz
Температура: 35 ОС

Сифон запоrпrен по-
движной фазой
,Щавления газа-

распылитеJIя 350 кПа

cl8

Испаритель-
ного свето_

рассеяния
ELSD_62E

Раствор ан-

тацена в
ацетонитриле,

100 мг/дм3

Ацетонит-
рил:вода, объ-
емное отноше_

ние 80:20

20

Частота опроса: 1 Hz
Температура: 35 0С

Сифон заполнен по-
движной фазой
,Щавления газа-

распылителя 350 кПа

Cl8

Амперомет-
рический ED-

8

Раствор фено-
ла в элюенте,

10 мкг/дмЗ

Ацетонитрил:
ацетатный бу-

фер фН=5) в
объемном со-
отношении

32:68

20 cl8

Спектрофлу-
ориметриче-

ский детектор
RF_62

Раствор антра-
цена в ацето-

нитиле,
l мг/дмЗ

5

,Щлина волны возбужде-
ния: 360 нм

.Щлина волны эмиссии:
450 нм

Постоянная врмени 1 с.

Щель 15 нм. Напряже-
ние: среднее

с18

Спектрофлу-
ориметриче-
ский RF-б2Е

Ацетонит-
рил:водц объ-
емное отноше_

яие 80:20

)

Частота опроса: 10 Hz
,Щтплна волны возбужде-

ния: 360 нм
,Щлина волны эмиссии:

450 нм
отклик: 3

Усиление: 1 Чlъстви-
тельность: 2
Колонка С 18

cl8

Результаты операции поверки считают положительными, если значения предела детекти-
рования не превышalют зпачений, приведенньD( в таблице 9.

Частота опроса: 10 Hz
Режим: 0, Полярность: +

Температура ячейки: 40

Диапазон:4

Еох:0,80 V.
,Щиапазон чувствитель-

ности 20 нА.
Filt=l Hz.

Температура 40 ОС.

Ацетонит-

рил:вода, объ-
емное отноше_

ние 80:20

Раствор ан-
трацена в

ацетонитриле,
l мг/дм3



Предел
детектирования,

г/см3

Предел допускаемого
относительного Ско
вьD(одного сигнылц О/о

пределы допускае-
мого относительно-
го изменения вы-
ходного сигнала

(площади пика) за 4
часа непрерывной

работы хроматогра-

фа,%

времени

удержи-
вания

площади
пика

Спектрофотометриче-
ский lJV-62

3.10-'U
(по антрацену)

0,2 1 0 +) 0

.Щиодно-матричный
DАD-б2

3.10-|0
(по антрацену)

0 ) l 0 f') 0

.Щиодно-матричный
DAD_62E

1,5.10,t'J
(по антрацену)

0,5 1 0 +1 ,5

Рефракгометрический
детектор (обраченно-

фазовьй режим) RID-
62Е, условия 1

2,0.10J
(по антрацену)

0,з l 0 + l 0

Рефрактометрический
детектор (норма,тьно-

фазовьп1 режим) RID-
62Е, условия 2

5,0.10'
(по антрачену)

1,0 2,0 +4,0

Испарительного
рассеяния BLSD-62

свето- 9.10{
(по антрацену)

0 5 4 0

Испарительного свето-
рассеяния ELSD-62E

15,0.10-/
(по антрачену)

0,5 4,0

Спектрофlryориметриче-
ский детектор RF-62

0 5 2 0 +3,5

Спекгроф.гryориметриче-
ский детектор RF-62Е

0 5 2 0 +2,0

Амперометрический ED-
8

1,0.10-'0
(по фенолу)

0,5 з *3

10

Таблица 9- Значения вания и огических стик

11 ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИЧЕСКИХ ХАРАКТЕРИСТИК И ПОДТВЕРЖДЕ-
НИЕ СООТВЕТСТВИЯ СРЕДСТВЛ ИЗМЕРЕНИЙ МЕТРОЛОГШIЕСКИМ ТРЕБОВА-
ниям

11.1 Определение относительного среднего квадратического отклонения (СКО) выходно-
го сиr,IlаJIа

Определение относительного средпего квадратического откJ]онения (СКО) выходного
сигнalла выполняют на хроматографе, укомплектованном аналитической колонкой, Измерения
проводят после вьнода хроматографа на режим, с использованием контрольного раствора при

условиях, }казанных в таб.шrце 8, и в соответствии с руководством по эксплуатации.
Контрольный раствор вводят в хроматограф не менее б раз, измеряют значения вьжодного

сигнала (площади пиков и времеви удерживания) и вычисляют их среднее арифметическое зна-

чение.
Относительное среднее квадратическое откJIонение вьrходного сигнала рассчитьВаЮТ ПО

формуле

.Щетектор



ll

100

х
|{х,-Х)'

п-|
(2)

где Х - среднеарифметическое зЕачение параI\{ета вьD(одного сигнала (площми пика, време-
ни удержпвапия);

xi - значение параJ\rетра вьIходlого сигнала (площади пика, времени улерживания) при i-
ом измерении;

n - число измеревий

Результаты операции поверки считalют положительными, если значения относительного
СКО вьrходного сигнала не превышalют зЕачений, приведенньп< в таб:шце 9.

l 1.2 Определение относительIlого изменения вьIходного сигнaша (площали пика) за 4 часа
непрерывной работы хроматографа

Rля хроматографа с дчгекгором испарительного светорассеяния значение относительного
изменения вьD(одlого сигнalла (площади пика) за 4 часа непрерывной работы хроматограф не

нормируются.

Вьшолнлот операции по l1.1, измерения повторяют через 4 часа непрерывной работы
хроматографа. Относительное изменение вьIходного сигнtца (площади пика) за 4 часа непре-

рывной работы рассчитывают по формуле

(3)

где X, - среднее значение вьD(одного сигнalла (площади пика);

х среднее зЕачение вьrходного сигна,'tа (площади пика) за 4 часа непрерывной

работы;

6 - относительное изменение вьD(одного сигнала (площади пика) за 4 часа непрерывной

работы, 7о.

12 ОФОРМJIЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ
l 2.1 Результаты поверки хроматографа заносят в протокол произвольной формы.
12.2 Результаты поверки передаются в Федера.ltьньй информационный фонд по обеспече-

нию единства измереrтий. При положителъньrх результатzD( поверки оформляют свидетельство о
поверке в соответствии с действующим законодательством в области обеспечения единства из-

lх -яl
6 = I-:----!.l00 .

х,

Результаты операции поверки считllют положительными, если значения изменения вы-
ходного сигнала (площади пика) за 4 часа непрерывной работы не превышают значений, приве-
денньIх в таблице 9.



|2

мерений по письменному зlлявлению владельца или JIица, представившего средство измерений
на поверку.

12.3 На хроматограф, не удовлетворrIющий требованиям настоящей методики поверки, в
соответствии с действ}тощим законодательством в области обеспечения единства измерений
оформляется извещение о Еепригодности с указанием причин по письменному заJIвлению вла-

дельца или лица, предсгzвившего средство измерений на поверку.
l2.4 Знак поверки Еаносится на свидетельство о поверке,

Заместитель начальника отдела ФГБУ "ВНИИМС" ,Щ.А. Пчелин

Начапьник сектора ФГБУ "ВНИИМС", к.х.н. О.Л. Рутенберг

a
Инженер l категории ФГБУ "ВНИИМС' .Щ.Р. Гуммель



lj

ПРИЛОЖЕНИЕ А
(обязательное)

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ

А.1 срЕдствА измЕрЕниЙ, посудА, рЕлктивы

A.1.1 ГСО 7101-94 стандартньй образец состава фенола с атгестованным звачением мо-
лярной доли фенола от 99,З0 % до 99,98 ОZ и границами допускаемой абсолютной погрешности
+0,2 % при Р:0,95.

А.1.2 ГСО 8749-200б состам раствора ш{трацена в ацетоIrLfгриле (СО-АIfгр) с массовой кон-

центрацией антрацена от 0,19 до 0,21 мг/см3, грzшицы допускаемьD( значений относительной
погрешности аттестованного значения СО +2 % (при Р=0,95).

А.1.3 Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1-201 1, с наибольшим пределом взвешива-
ния 200 г.

А.1.4 Колбы мерпые н.лливные 2-100-2,2-1000-2 по ГОСТ |770-'14.
А.1.5 Пипетки град}ированные 1-2-2-1 по ГОСТ 29227-9l.
А.1.6 Пипетки с одной отметкой 2-2-1 по ГоСТ 29169-91.
А.1.7 Щилинлр мерный 1-250-2 по ГОСТ l770-74.
А.1.8 Ачетонитрил дш жидкостной хроматографии, ТУ 6-09-14,2|6'7-84; или с анаJIогич-

ными характеристиками чистоты и оптического поглощения.
А.1.9 Вода дистилJIированнlrя по ГОСТ Р 581,И-2018.
A.1.10, Ацетат натрия 3-х водный по ГОСТ 199-78.
А.1.1 1 Уксуснм кислота по ГОСТ бl -б9.
А. 1 . 12 Хлорил натия по ГОСТ 42ЗЗ-77 .

Л.2 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВЛЕНИЯ

А.2. 1 Приготовление контрольного раствора антрацена
A.2.2.1 Приготовлеяие раствора с 

"ассоuоЙ 
концентрацией антацена 1 мг/дм3

( l ,l 0-З мг/см]).
il,S ."' ГСО Ъо.r*ч zштацена в ацетонитриле с массовой концентр_ацией 0,2 мг/см3 гра-

дуированной пипеткой помещают в мерную *опбу 
""aar"rостью 

l00 см] и доuодя, объем до
метки раствором элюента (ацетоницил: вода с объемньь,l отношением 80: 20),

Д.2.2.2 Приготовление p"ar"opu с массовой коЕцентацией антрацена 100 мг/дмз в ацето-

нитриле' 
0,5 

""'ГСо 
состава антрацена в ацетонитриле с массовой концентрацией 0,2 мг/см3 гра-

дуированной пипеткой naparoa", 
" 

*ро"чrо.рчфпческую виzrлу. В эry же виалу вносят 0,5 см3

раствора эJIюента (ацетонитрил: вода с объемным отношением 80: 20). Перемешивztют.

д.2.2.з пригото"пaппa puar"opa с массовой концентацией анlрацена l00 мг/дц3 в гептане

0,5 смз ГЬО состава lштацена в ацетонитриле с массовой концентрацией 0,2 мг/см3 гра-

луированноЙ пипеткоЙ переносят в хроматографическую виалу. В эry же виалу вносят 0,5 см'

раствора эJIюента (гептана). Перемешивают.

А.2.2.3 Приготовление раствора с массовой концентрачией антрачена 200 мг/лм3

раствор с массовой копцентрацией антацена 200 мг/д,r' соответствует Гсо состава ан-

тацена в ацетоЕитиле с 
"чaaо"оЙ 

концентацией 0,2 мг/см].

А.2.2 Приготовление контрольного раствора фенола
,{.2.2.1 Пригото"п"rrп" рй"ора фенола с масЬовой концентрацией 1 г/дм3



|4

Навеску (0,1 + 0,001) г ГСО состава фенола количественно переносят в мерЕую колбу на
l00 см' и доводят до метки эJIюентом (ацетонитрил: ацетатньй буфер (рН=5) в объемном соот-
Еошении 32:68). ТщательЕо перемешив:lют.

А.2.2.2 Пригото"пеrrе picr"opa фенола с массовой концентрацией l мг/дмЗ
1 смЗ раствора фенола с массовой концентрацией 1 г/дм3 пипеткой помещают в мерн),ю

колбу вместrтмостью 1000 сr3 n доводят объем до метки эJIюентом (ачетонитрил: ацетатньй
буфер фН=5) в объемвом соотЕошении 32:б8). Тщательно перемешивают,

А.2.2.3 ПриготовлеЕие коЕтольного раствора фенола с массовой концентрачией 10

мкг/дм3
1 смЗ раствора фенола_с массовой концентрацией 1 мг/дмЗ пипеткой помещают в мерную

колбу вместимостью 100 
""3 

n доuод", объем до метки элюентом (ацетонитрил: ацетатньй бу-

фер ФН=5) в объемном соотношении 32:68). Тщательно перемешивают.

А.2.3. Приготовление элюента ацетонитрил: ацетатньй буфер (рН=5) в объемном соотно-
шении 32:68

А.2.3. 1 Приготовление ацетатного буферного раствора.
.Щ,rя пригЬтовления l дrrЗ буферного раствора взвешивlлют (6,8 + 0,1) г ацетата натрия 3-х

водного и (0,15 + 0,0l) г хлорида к:IлиJl. Поrryченные нiвески переносят в мерную колбу и
наполовипу зaшолЕяют ее деионизированной водой. Затем в мернlто колбу добавляют l см' ук-
сусной кислоты, тщательно перемешивают и доводят объем в колбе до метки деионизирОваН-
ной водой. Значение рН поJгr{еItного буферного раствора должно сост.lвлять (5,0 + 0,2).

А.2.3.2 Приготовление эJIюента ацетовитил: ацетатный буфер фН=5) в объемном соот-

ношении 32:б8

,Щля приготовления 250 см3 эlпоента смешивают 80 смЗ ацетонитр llла и l'7O см] ацетаТНОГО

буферногО раствор4 приготовленЕого по д.2.3.1. Поrryченную смесь тщательно перемешивают.


