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ОБЩИЕПОЛОЖЕНИЯ
Настоящая меюдика распростаняется на хроматографы жидкостныо кМАЭСТРО

ВЭЖХ> (лалее по тексту - хроматографы), изготавливаемые ООО кИНТЕРJЬБ>,
г. Москвц и устанавливает методы и средства их первичной и периодической поверок.

Прослеrкиваемость резуJьтаmв измерений при поворке хроматографов к
государственным порвичяьш этilлонiлм единиц величин реtцизуется путем применения

стандартных образцов уIвержденного типа, прослеживаемых к комплексу

государственньrх порвичньtх этilлонов единиц массовой (молярной) доли и массовой

(молярной) концентации по ГОСТ 8.735.0-20l l <rГосударственнм поверочнм схема для

средств измерений содержания компонеЕтов в жидких и твердьD( веществilх и материалirх.

основные положения>r:

ГЭТ 217-2018 ГПЭ единиц массовой доли и массовой (молярной) концентрации

неоргalнических компонентов в водяьD( растворах на основе гравиметрпческого и

спекгрального методов;

ГЭТ 176-2019 ГПЭ единиц массовой (молярной, атомной) доли и массовой

(молярной) концентации компонентов в жидких и твердьж веществах и материмах на

основе кулонометрии;

ГЭТ 196-202З ГПЭ единиц массовой (молярной) доJш и массовой (молярной)

концентрации компонентов в жидких и твердых веществах и материмах на основе

спекгральньD( методов;

ГЭТ 208-2024 ГПЭ единиц массовой (моляряой) доли и массовой (молярной)

концеЕтрации орпrнических компонеtпов в жидких и твердых веществах и материалах на

основе жидкостной и газовой хромато-масс-спекгрометрии с изотопным разбавлением и

фавиметрии.

метод, обеспечивающпй реаJlизацию методики поверки - косвенное измерение

поверяемым средством велиtшны, воспроизводимой стандартным образцом.

,щопускаегся возмоrкпость проведенrrя поверки хроматографа с мевьшим

количеством детекторов (из числа входящих в его комплекгацию в соответствии с

заказом).

В результате поверки хроматографов должны бьtть полrверждены требования,

приведенные в таблице 1,

Таблица l - Требования, подтворждаемые при поверке
Значениенаименование ха

,Щегеюор на диодной матрице

1,0.10Предел дстекгирования по антацену, г/ , не более

5,0. l0Уровень флукгуационньж ш)д,lов нулевого сигнztла, Б, не более

2,0

0,5
5,0
1,5

предел допускаемого значения относптельItого среднего квадратического

отклонения вьrходного сигнала О/о:

- по времени удерживания при рушом вводе

- по времени удерживаЕия при вводе авюматическим
пробоотборником

- по площади пика при р)пlном вводе

- по площади пика п и вводе автоматическим
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Значенпецаименованпе ха стикиакте

Спектрофотометрический детектор с изменяемой длиной волны

Предел детектпрованI4я по антрацену, г/см

105 0

2,0

0

0ý
5

1 ý

Предел допускаемого значенllя относительного среднего квадратического
ОТКJIОНеНИЯ ВЫХОДНОГО СИГНаЛ4 О/о:

- по времени удерживанлul при ру{ном вводе

- по времени удерживания при вводе автоматическим
пробоотборником

- по площади пика при ручном вводе

- по площади пика при вводе автоматическим пробооборником

Флуориметрический детектор

1,0.10-10Предел детекгированItя по антрацену, г/с , пе более

1,0.t0-4Уровень флукгуационных ш},It ов нулевого сигнал4 Б, не более

2,0

0,5
5,0
1,5

Предел допускаемого значениJI относI4тельного среднего квадратического

откJIонения вьD(одного сигналц Ой:

- по времени удерживания при pylнoм вводе

- по времени удерживания при вводе авюматическим
пробоотборником

- по площади пика при pyrнoм вводе

- по площади пика при вводе автоматическим пробооборником

Рефрактометрический детектор

l,0. l0-1
Предел детектированиJl по глюкозе, г/см

5,0.10JУровень флукгуационных шlтrлов нулевого сигнма, ед.рефр, не более

2,0

0,5

1,5

1,0.10-8Предел детекгирования по фенолу, г/с , не более

5,0.10-10уровень флуюуационных шумов нулевого сигнала, А, не более

2,0

предел допускаемого зяаченлш относительного сроднего квадратического

ОТКJIОНеНИЯ ВЫХОДНОГО СИГНаЛа О/о:

- по BpeMeIrп удерживаниJI при p}^tнoм вводе

- по времени удерживан}1я при вводе автоматическим

пробоотборником

- по площади пим при р}цЕом вводе

по площади пика при вводе автоматическим пробоотборником

4

не более

Уровень флуктуационньп< шумов нулевого сигнала, Б, яе более

, не более

предел допускаемого значениJl относmельного срOднего квадратического

откJIонения выходного сигнал4 0Z:

- по времени удерживания при р}лrном вводе

- по времеЕи удерживания при вводе автоматическим

пробооборником

- по площади пика при p}^lнoм вводе

- по площади пика при вводе автоматическим пробооборником

Амперометрический детектор

0,5

5,0
1,5

1р-.т"-l
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Прцмсчанt!сi
при пользованиrt Насюящей меmдикой поверкп целесообразно проsерить действие ссылочных докуменюв

по соотв9тýтвуюцему укайтелю стандартов, сюставJlенному по сосюянию на l января текущеrc пода и по

соответствующrtм информачионrшм указателям, опубликованкым в текущем году.

Если ссылочный документ замевен (rrзменен), ю при пользовalнии настоящеЙ мсгодикой следует

рукок)дствоваться замецяющим (измененным) документом. Если с.сылочный докумеrп отменен без замены,

то положецие, в коТором дщrа ссылка Па неm, прrtмомется в части, не затагr!вающеЙ эту ссылку.

1. IIЕРЕIIЕНЬ ОIIЕРАIЦЙ ПОВЕРКИ
1.1 При проведенин поверки выпоJIняют операции, укtванные в таблице 2.

Таблица 2 - Оп пове

Наименованне характеристпки Значение

Низкотемперацрный испарительпый детекrор светорассеяния

Предеr, детекIирован- по глюкозе, г/см], не более 1,5.10'

Уровень флукгуационных шумов нулевого сигнала, В, не более 2 0 l 0
2

Предел допускаемого значения относитольного среднего квадратического
ОТКЛОНеВЕЯ ВЬD(ОДНОГО СИГНаЛа 0/о:

- по времени удерживания при ручном вводе

- по времени удерживzlния при вводе автоматическим
пробооборником

- по площади пика при p}^lнoм вводе
по площади пика при вводе автоматическим пробооборником

7о

2,0
5,0
5,0

Обязательность выполнеппя операцнй
поверкп при

Номер ра]деJа
(пункта) методики

поверкп,
в соответстви и

с которым
выполвяется

операция поверкп

первичной
поверке

периодпческой
поверке

Внешний осмотр да да 6

Подготовка к поверке и
опробование

да да 7

Проверка программного
обеспечения

да 8

Определение метрологических
характеристик средства
измерений ш подтверждение
соотвgIствия средства
измероний метрологическим

иям

да да

Определение относительного
среднего квадратического
откJIонения выходного сигнала

да 9.1

Определение предела

детектирования
да да 9.2

)

Нашмеltованпе операций
поверкп

да

9
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1.2 При полl^rении отицательных результатов при проведеЕии хотя бы одной операции,

дальнейшее выпоJIнение поверки прекращается, хромаmграф признается непригодным к

применению.

1.3 [опускается проведение поверки только тех детекторов, которые установлены на

поверяемом хроматографе. В случае нмичtlJl несколькID( детекторов на поверяемом

хроматографе, на основании письменного заявления владельца хромаmграфа в свободной

форме, допускается проведение периодической поверки отдельных детекторов с

}кiванием в сведениях о поверке информации об объёме проведенной поверки..Щаннм

информация приводится в свидетельстве о поверке (в слуlае его оформления) и в

сведениях, напрrвJиемых в Федеральный информационный фонд по обеспечению

единства измерений.

2. ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ПРОВЕД,НИЯ ПОВЕРКИ
Поверка хроматографов должна проводиться при след},ющих условиJlх:

- температура окружающей среды, 'С от +15 до +25;

- относ}ттельнм влiDкность воздух4 О/о, не более 80;

- атмосферное давление, кПа от 84,0 до 106,7.

3. трЕБовлния к сIIЕIшАJIистАм, осущЕствJlяющим повЕрку
к проведению поверки допускаются поверители средств измерений в соответствии

с областью аккредитации организации, аккредитованной в национальяой системе

аккредитации на проведение поверки средств измерений согласно законодательству

Российской Федерацип об аккредитации, прошедшие инструктalк по технике

безопасности и изу{ившие настоящ},ю методику поверки и эксплуатационную

ДОК}'ltЛеПТациЮ. ,Щля полуIения дalнньrх с хроматографов, необходимых для поверки,

допускается )частие технических специмистов организации, заявившей прибор на

поверку (под контролем поверите.пя).

4. МЕТРОЛОГИtIЕСКИЕ И ТЕХНИIIЕСКИЕ ТРЕБОВАIIИЯ К СРЕДСТВАМ
повЕрки
4.1 При проведении поверки должяы примеяяться средства, указанные в таблице 3.

Таблица 3 - С дства по ки
Операцип поверкrr,

требующие
применения средств

поверки

Метрологическпе и техяич€ские
требованпя к средствам поверки,

необходимые для проведешия поверкн

Перечень
рекомешдуемых
средств поверки

Средсгва измереrrий темпераryры
окрркающей среды в диапазоне измерений
m + 15 Т до +25 оС с абсолrотной

погрешностью не более *l "С;
Средства измерений относигелъной
вл{Dкности воздуха в диапазоне от 30 Ой до
80 О/о с абсолютной погрешностью не более

+З%i
Средсгва измерений атмосферного

давления в диапазоне от 84,0 до l 06 7 кП4

Термогигромегры
ивА-6н
(рег. Nч 46434-1i)

6
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Операции поверки,
требующпе

прпмененпя средств
повGркп

Мецологпческне п техlrllческпе
требования к ср€дствам поверки,

необходимые для проведенпя поверкп

с абсолютной погрешяосгью не более *3
кПа

Сгандаргньй образец состава раствора
аЕтрацена в ацеmн}приле
I,Irrгервал допускаемьк аттесюваняьD(
значений массовой кояцеrтграции а}rграцена
m 0,19 до 0,2l r"г/см]
Границы допускаемьD( значений
относгтельной погрешности
аттестованяого значения СО +2 % при
р = 0,95

гсо 8749-2006

Стацаргньй образец состава расIвора
фенола в тгаrоле
I4rrтервал допускаемь!х аттесmванньD(
значенпй массовой концеIтграции фенола m
0,95 до 1,05 г/дr,f
Граrицы догтускаемых значений
0гносктельной погрешности
аттестованного значения СО +2 О% при
р = 0,95

Стацдаргньй образец состава гJlюкозы
Иrrrерва.lt лопускаемьD( аттестованных
значе}шй массовой доrш глюкозы
m 99,50 до 99,85 %

.Щопускаемые значения относrгеJьной

расширенной неопределенности
аттестованною значения, U = 0,10 %

k=2, р=0,95

гсо l 1989-2022

Весы лабораторные высокого кJIасса точности по ГОСТ OIML R 76_1-

20l l, диапазон измерений m 0,00l гдо2O0г
меры вмесплмосги: пипgгки граддрованпые 2 класса mчяости по

гоaт 29227-9;, колбы мерные 2 класса точносги по гост 1770_74

Вода l-й сt€пени чисrwгы по ГОСТ Р 52501-2005

ОрюtРосфорнм кислога чда по ГОСТ б552-80

Д".опфи" л.rи высокозффекгивной жидкоgIной хроматографии по

стп ту сомр3-074_06
п. 9 Определение
мсгрлогических
характ€ристик
средсгва измерений и
подтверждение

Коrтгрольные расгворы, приготовленные в

соответствии с приложеш{ем А насгоящей
методики поверки

гсо 8749-2006
гсо 9915-20l l
гсо l 1989-2022

,|

Перечень
рекомендуемых
средств повOрки

гсо 99l5_20l l



Операцпи поверкн,
требующие

примененшя средств
поверкл

Метрологические lt техняческпе
требования к средствам поверкп,

необходимые для проведенпя поверкп

Перечень
рекомендуемых
средств поверки

соотв9тствия средства
измерений
м9трологическим
требовани-л,,t

Вода l-й сгепени чисгоаы по ГоСТ Р 52501-2005
Орюфосфорнм кислог4 чда по ГОСТ б552-80
Ацегонитрил лля высокоэффекгивной жидкостной хроматографии по
стп ту сомрз-074_06

мп 651_24-002

4.2 ,Щопускается применение других средств поверки, допущенньж к применению в РФ,

обеспечиваюцих определение метрологических характеристик поверяемых

хроматографов с требуемой точностью.

4.3 Применяемые средства поверки должны быть исправны и поверены, а стандартные

образцы применяться в пределirх срока годности экземпляра.

5. ТРЕБОВАНИЯ (УСЛОВИЕ ПО ОБЕСПЕЧЕНИЮ БЕЗОIЬСНОСТИ
IIРОВЕ.ЩНИЯ ПОВЕРКИ
5.1 Требования безопасности при поверке должны соответствовать требованиям,

изложенным в настоящей методике поверки, р}ководстве по эксплуатации (РЭ) на

хроматографы, а также в эксIlлуатационной док}'lirентации на поверочное оборудование и

средства измерений.

5.2 При работе с хроматографом следуот р}ководствоваться <<0сновными прaвIlлами

безопасной работы в химической лаборатории), а также соблюдать Гост |2.2-091-2012

<<Безопасность электического оборудования для измерения, управлеЕия и лабораторного

применения).

5.3 При работе с хроматографом необходимо соблюдать (Противопожарные нормы)

согласно сниП 2.01.02.

5.4 Лица" допускаемые к работе, доJDкны иметь соответствующую техническ},ю

квалификацию и подготовку, ежегодно проходить проверку знаний техники безопасности.

б. внЕшниIl осмотр
б.1 При проведении внешнего осмотра доJDкно быть установлено соответствие

хроматографов следующим тробованиям:

- отс}тствио мехilнических повреждений, чистота рл}ъемов, состояние

соединптельных кабелей;

- целостность корпуса, внешнI{х элементов, отсугствие повреждений оргzlнов

управлOния;

-соответствие обозяачениЙ и маркировки тебовапиям эксплуатационной

документации

6.2 Результаты внешнего осмоlра считать положитеJьными, если вьшолЕrIются

требования п. 6.1.

8
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7. ПОДГОТОВКАК ПОВЕРКЕ И ОПРОБОВАНИЕ

7.1 Подготовка к поверке

7.1.1 Перед проведением поверки доJDкны быть выполнены следующие подготовительные

работы:
- подготовка хроматографа;
_ подготовм колонок;

- приготовление эJIюента;

- приготовление контрольньж растворов.
7.1.2 Подготовительные операции, вкJIючение хроматографов следует проводить в

соответствии с руководством по эксплуатации на хроматограф. Элюент следует

тщательно взбоrпать.

7.1.3 Подготовить контрольньiе растворы из ГСО в соответствии с ID( паспортами,

инсlрушщями по применению и Приложением А к насmящей методике поверки.

7.2 Опробовашие

7.2.1 Опробование хроматографа закJlючается в его вкJIюченииt запуске ПО и проверке

общего функцИонировrlния: вьD(од Еа режим, соответствие окон на дисплее, отс}тствие

сообщений об ошибке, а также в определении 1ровня флуктуационньIх ш)дrов нулевого

сигнала.

7.2.2 Определение уровня флуrсгуационньD( ш),мов нулевого сигнала

7.2.2.1 Определение уровня флlкryационньгх шрrов нулевого сигнала проводить для

детектора на диодноЙ матрице, спектрофоюметрического детектора с изменяемой длиной

волны, флуориметрического детеюора, рефрактометрического детектора,

амперометического детектора и низкотемпературного испарительного детектора

светорассеяния не менее, чем через 60 минlт после вкJlючения хроматографа. После

выхода хроматографа на режим записывают нулевой сигнал в течение 15 мин. Условия

регистрациИ сигнала доJDкны соответствовать таблице 4. За уровень флуктуационньпi

шуt{ов нулевого сигнала принимается значение апrплитуды повторяющшхся колебаний

нулевого сигнarла с периодом не более l0 с.

Таблица 4 - Условия вня онных ш овн левого сигнма
Условпя измеренийТпп детекгора

Колонка длиной l50 мм и внутренним диаметом
заполненная софентом С l8, фракции 5 мкм;

элюеrп - 90 % раствор ацетонитрила в воде l-й степени чистоты

(взбоrrгать перед использованпем);

Расход элюеrгга l см3/мин;

4,6 мм,

,Щлина волны - 254 нм.

,Щетекюр на диодной
матрице

9



Тип детектора Условия измереншй

Спекгроr}оrомегрический

детекгор с измеIяемой

дlиной волны

Колоrп<а длиной l50 мм и внугрешrим диаметром 4,6 мм,

запоrпrенпая софеtпом Cl8, фракщш 5 шоt;
Элюеlтг - 90 % расгвор ацетонrlтрила в воде l-й степени чистоты

(взбоmать перед испотьзованием);

Расход э.гпоеrrга l смЗ/мин;

,Щлина волны - 254 нм.

Флуоршегрический

детектор

Колоrrка длиной l50 мм и внугренним диамегром 4,6 мм,

заполнеrrнал софеlrгом С18, фракщтr 5 мкм;

Элоеrп * 90 % раствор ацетонштрипа в воде 1-й степени чистоты

(взбоrпать перед использованием);

Расход элюента l смЗ/мин;

.Щлина волны возбужления - 350 нм;

.Щлина волны регисrрации (эмиссия) - 375 нм

Рефракгомегрический

детекгор

Колонка длияой l50 мм и вЕугренним диамегром 4,6 мм,

заполненная софеrпом NH2, фракчии 5 мкм;

Темпераryра колонки - 30 t;
Темпераryра ячейки - 35 'С;
Э.гпоеm - 70 О/о 

раствор ацеmни:грIrла в воде l-й степени чистоты

(взбоrrгать перед использованием);

Расход элюеЕга l см3/мин.

Амперометрический

детектор

Колонка длиной l50 riли и внутренним диаметром 4,6 лп,r,

заполнеrrная софегmм Cl8, фрашии 5 мкм;

Потенциа:I элекгрода +1,3 В;

Эrпоеrrт - 50 % раствор ацетонr,t:грила в ортофосфорной кислоте

(рн=3);

Расход э.гпоеrrга l см3/мин.

Колонка длиной l50 мм и внуtреншп,r

заполненная софеrпом NH2, фракции 5 мкм;

Темпераryра колонки - 30 "С;

Температура ячейки - 35 "С;
Элюеrп - 70 % расгвор ацеIонrтгрrtла в воде

(взбо,ттать перед использоваrrием);

Расход элюеrrга l см3/мин.

диаметрм 4,6 мм,

l-й сгепени чисготы

ПримечанпG: Допускасгся использовать колоЕки другrtх тицоразмерв и MaPK}tpoBoK, не ухудшающл
оз""р""""r" 

"*пrоны. 
При этом допУскается l{зменение параметров прведеЕия измерний (элюент, расход

,n o"rro", температура колонок). Т аке допускаегся испоJьзовать вместо колонки рестрикгор (отрезок

капиrrляра длиной 2 Mgтpa).
Размерность уровня ф,тукгуачпоццых шумов ДХ ц площади пика дJUr детектора на дrtоднои матрице

отображается вПо - mAU и mAU с, соответственно, lmAU=lмБ, 1mAUc= 1мБ,с.
РазмЬрность уровня флуrгуачионньж шумов 

^Х 
Ir площади пика для спекгрофоmмsтрическоIю дsтектора

отображаегся в По - пАU и mAU с, cooTBETcTBeHHot l mAU = l мБ, lmАUс=lмБ,с.

7.2.3 РезультаТы поверки ло п. 7.2 настоящей методики в части опробования

хромatтографа считать положительньши, если не возникает сообщений об обяар}хенньж

ошибках, пол)ленные значениrt уровня флусгуачионных шумов нулевого сигнала

соответств),ют Таблице 5.
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Низкотемпераryрtrый
испаршIельный детекгор
светорассеяния
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Детектор
Уровень флукrуацltонных шумов

пулевого сцгцала, ДХ, це более

Детекюр на диодной матрице 5,0.10,5 Б

Спекгрофотомегрический детекmр с изменяемой длиной
волны

5,0. l0.J Б

Флуориметрический детеюор 1,0. l0-4 Б

Рефракгометрический детекгор 5,0, l0-5 ед.рефр.

Амперометрический дет€mор 5,0. l0-10 А
}fu зкотемпераryрный испарrгельньй дстекгор
светорассеяния

2,0. l0-' в

мп 65 1_24_002

Таблица 5 - значения вня ационных ов

Таблица б - Иденти кационные данные По

8.2 Результаты проверки ПО согласно раздолу 8 настоящей методики считать

положительными, есJrи версия программного обеспечения соответствует Таблице 6.

В противном слуlае результаты поверки считать отрицательными.

9. ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГШШСКI,D( ХАРЖТЕРИСТИК СРЕДСТВА
измЕрЕниЙ и подтвЕрж.щниЕ соотвЕтствия срЕдствл измЕрЕниIi
МЕТРОЛОГИtIЕСКИМ ТРЕБОВАНИЯМ

сцгцала

9.1.1 fuя определения значения относительного среднего квадратического откJIонения

(ОСКО) выходного сигнала хроматографы должны быть подвергнугы технологической

наработке. .Щля этого ввести не менее тех раз контрольное вещество, yкitзaнHoe в таблице

7, затем произвести десять вводов контрольного вещества объемом 20 мкл с регистрацией
выходного сигнала (по времени удерживания и площади пика).

Пдентификацпонны€ даlrные Значенпе

Маэстри SpaceCDS MMSPИдентификационное
нмменование По kromstation

Y2зн2 1.0.12.0
Номер версиlt
(идентификационный номер) ПО,
не нюке

2.0.0.90 1. i.07

Щифровой идентификатор ПО

ll

В противном случае результаты поверки считать о,трицательными.

8. IIРОВЕРКА IIРОГРАММНОГО ОБЕСIIЕЧЕНИЯ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНI,!Й

8.1 Провести проверку идентификационпых дапItьD( прогрilммного обеспечения (далее -
ПО) хроматографа. Идентификационные данные ПО выводятся на дисплей ПК при

запуске хроматографа. Идентификационные данные По доJDкны соответствовать данным,

указанным в таблице 6.

9.1 Определенпе отяосительпого средпего квадратического отклоненпя выходпоm



таблица 7 Условия ги ии ОСКО выходного сигнала и п

мп 65 1_24-002

едела детект вания

!етекrор
Контрольное вещество,

концентрация
Ус"rовпя пзмеренrrй

,Щетектор на диодной
матрице

Антрачен. l ,l0'6 г/смr

Колонка длиной l50 мм и вн)пренним
диаметром 4,6 мм, заполненная сорбентом
С l8, фракции 5 мкм;
Элюент - 90 % раствор ацетонитрила в воде
|-й степени чистоты ( взболтаr ь перед
использованием);
Расход элюента l см]/мин:

!лина волны - 254 нм.
Колонка длиной l50 мм и внуlренним
диаметром 4,б мм, заполненная сорбентом
С l 8, фракции 5 мкм;
Элюент - 90 0/о 

раствор ацетонитрила в воде
| -й степени чистоты (взболтать перед
использованием):
Расход элюента l смЗ/мин;

flлина волны - 254 нм.

С пектрофотометрический
детекгор с изменяемой
длиной волны

AHTpaueH, l , l06 г/смr

Флуориметрический
детектор

AHTpaueH. 1,10-?г/смr

Колонка длиной l50 мм и вцлренним
диамеlром 4,6 мм, заполненная сорбентом
С l8, фракции 5 мкм;
Элюент - 90 О/о 

раствор ацетонитрила в воде
|-й степени чисто,l ы ( взболтать перед
использованием);
Расход элюента l смr/мин:

,Щлина волны возбужления З50 нм;

,Щлина волны регистрачии (эмиссия) - 375 нм

Рефрактометрический
детекгор

Глюкоза, 1,10-Зг/см'

Фенол. l ,l0{ г/см]

Колонка длиной l50 мм и вцлренним
диамеlром 4,6 мм, заполненная сорбентом
Cl8, фракuии 5 мкм;
Потенциал элекгрода + 1,3 В:
Элюент - 50 О/о раствор ацетонитрила в

ортофосфорной кислоте (рН-3);
расход элюента l смз/мин.

Амперометрический
детектор

Колонка длиной l50 мм и вцлренним
диаметром 4,6 мм, заполненная сорбентом
NH2, фракции 5 мкм;
Темпераryра колонки - 30 ОС;

Темпераryра ячейки - 35 "С;
Элюент - 70 0й раствор ацетонитрила в воде
I-й степени чистоты (взболтать перед
использованием);
расход элюента l смз/мин.

Низкотемпераryрный
испарительный детеrгор
светорассеяния

Глюкоза. 5, l0{ г/см]

l2

Колонка л,lиной l50 мм и вн}"тренним

диаметром 4,6 мм, заполненная сорбентом
NH:, фракции 5 мкм;
Темпераryра колонки 30 ОС;

Темпераryра ячейки - 35 "С;
Элюент - 70 0й раствор ацетонитрила в воде
|-й с]епени чистоты (взболтать перед
использованием);
Расход элюента l см]/мин.



мп 651_24-002

9.1.2 Значения ОСКО вьгходньгх сигнtIлов рассчитать по пикам контрольных веществ по
формуле (1):

оско=щх
!кх, -xl'

п-|

Х, lп,

(1)

I (2)х
,-l

где Х; - i-oe значение результатов измерений - вьtходного сигнала (по времени

удерживания или площади пика); .i'- среднее арифметическое значение результатов
измерений (по времени удерживания и площади пика); п-количество измерений.
9.1.3 Результаты поверки по п.9.1 считать положительными, если значения ОСКО
вьtходньIх сигнчlлов не превышilют значений, указанных в таблице 8.

В противном слriае результаты поверки считать о,грицательными.

Таблича 8 - !оп стимые значения оСКо выходного сигнаJrа

9.2 Опрелеление предела детектирования

9.2.1 В соответствии с руководством по эксплуатации установить рабочие парамецы
хроматографа в зависимости от типа детектора. В инжектор хроматографа шприцом или с

помощью автодозатора ввести контрольное вещество, указанное в таблице 7, до

Еасыщения колонки. Провести ввод контрольного вещества в объеме 20 мкл с

регистрацией площади пиков, после чего провести регистрацию хроматограммы-

Наименование и конценlрация контрольного вещества, соответствующбl поверяемому

детектору, указаны в таблице 7.

9.2.2 Измерчть уровень флуктуачионньrх шумов нулевого сигнiL,Iа, необходимый для

расчета предела детектирования ло п. '7 .2.2.

[опускаемое значение ОСКО, 7о

По п"tощадн пиковПо BpeMeHrr удержпванпя
при вводе

аRто}lатпческк1l
пробоотбоDником

при вводе
автоматическим
пробоотборriиком

Характеристика откJонения
выхоJного спгна_lа при ручном

вводе

2,0 0.5 5.0 1.5ffeTeKTop на диодной матрице

5.0 1.5

С пектрофотометрический
детектор с изменяемой дlиной
волны

2.0 0.5

0.5 1.52.0

0.5 5.0 1.5Рефрактометричес ки й детектор 2.0

0.5 5,0 1,5Амперометрический детекгор 2.0

2.0 5.0 5.0
Низкотемпераryрный
испарител ьный детекгор
светорассеяния

].0

|з

при ручfiом
ваоде

5.0Флуориметрический детектор
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9.2.3 Измерить выходной сигнал - площадь пика контрольного вещества, выраженный в

соответств},ющих для каждого детектора единицilх.

9.2.4 Вычислить предел детектирования Cr;n по формуле (3):

с_, =211:' (з)mln S.U
где АХ - измереннiul величина уровня флуrryационньн шумов (лля детектора на

диодной матрице, спеюрофотометрического детектора с изменяемой длиной волны - мБ;

для флуориметрического и низкотемпературного испарительного детектора

светорассеяния - мВ; цlя рефрактометрического детектора - ел.рефр; дJIя

alмперометрического детектора - нА); m - масса введенного контрольного вещества, г; S -
площадь пика (для детектора на диодной матрице, спекгрофотометрического детекгора с

изменяемой длиной волны - мБ,с; дrя флуориметрического и низкотемпературного

испарительного детекгора светорассеяния - мВ,с; для рефрактометрического детектора, -

ед.рефр с; для амперометического детектора - нА,с); U - расход элюента, с"]/с.
9.2.5 Массу m, введенного контрльного вещества, рассчитать по формуле (4):

m=Со.Vr. (4)

где Со - концентрац}rя контрольного вещестм в растворе, г/см]; V* - объем

вводимого контрольного вещества. смЗ.

9.2.6 Результаты поверки по п.9.2 считать положительными. если значения

пределов детектирования не превышают значений. указанных в Таблице 9.

В противном случае результаты поверки считать отрицательными.

Таблица 9 - До стимые значения eJoB детекти ван ия

l0. оФормлЕниЕ рЕзультлтов повЕрки
l0.1 Результаты поверки оформить протоколом произвольной формы.
l0.2 При положительных результатах поверки хроматограф признается годным.

нанесение знака поверки на хроматограф не прелусмотрено. При отрицательньж

результатах поверки хроматограф бракуется и к да"rьнейшей эксплуатации не допускается.

l0.3 Результаты поверки хроматографа подтверждаются сведениями о результатах

поверки средств измерений, включенными в Фелеральный информачионный фонд по

Прелел
детектированпя,

Cn.in, г/смJ
!,етектор

1.0 l0,'}Щетектор на диодной матице по антрацену

1.0. l0,9Спекгрофотометрический детекгор с изменяемой лrиной волны по антрацену

1,0.10,10Флуориметрический детектор по антрацену

1.0 l0,'Рефрактометрический летекгор по глюкозе

1.0. |0-8Амперометрический детекrор по фенолу

|.5. l0{Низкотемпераryрный испарительный детектор светорассеяния по глюкозе

|4
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обеспечению единства измерений. По заявлению владельца хроматографа или лица,

представившего его на поверку, на хроматограф вьцается свидетельство о поверке (при

положительньIх результатах поверки) или извещение о непригодности к применению (при

отрицательньIх результатах поверки).

Нача.rьник лаборатории Nо 670
ФГУП КВНИИФТРИ>
Зам. начальника лаборатории ЛЬ 670
ФГУП <ВНИИФТРИl>

А.А. Стачеев

Т.П. Столбоушкина

l5
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ПРИЛОЖЕНИЕ А
(оБязАтЕльнов)

МЕТОДИКА IIРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ

Таблица Al

Детектор
Контрольное

вешество
Э"rюент

Конuентраttия
контро",lьного_

вещества. г,/см'

,Щетектор на лиолной матрице Антрачен

90 7о РаСТВОР
ацетонитри.Jlа в

воде l-й степени
чистоты

1.10{

Спектрофотометрический детектор с
изменяемой длиной волны

AHTpaueB

90 oZ раствор
ацетонитрила в

воде 1-й степени
чистоты

l 10-6

Флуориметрический детектор Антраuен

90 О/о 
РаСТВОР

ацетонитила в

воде l-й степени
чистоты

Рефрактометрический детектор Глюкоза

70 7о РаСТВОР
ацетонитрила в

воде l-й степени
чистоты

I l0,'

Аvперометрический детектор Фенол

50 7о РаСтвор
ацетонитрrпа в
ортофосфорной

кислоте

1.10{

Низкотемпературный
испарительный детектор

светорассеяния
Глюкоза

70 % раствор
ацетонитрила в

воде 1-й степени
ч истоты

5.10,{

А.1 Для приготовления контрольньtх растворов применяют следующее

оборудование и реzктивы:
- Стандартные образцы по п. 4 настоящей методики поверки;

-Весы лабораторные высокого класса точности по ГОСТ OIML R 76-1-201 1.

диапазон измерений от 0,00l г до 200 г;

- Колбы мерные 2-го класса точности с притёртой пробкой по ГОСТ 1770-'74;'

- Пипетки градуировilнные 2-го класса точности по ГОСТ 29227 -911'

- Ортофосфорна.,l кислота чда по ГОСТ 6552-80;

- Ацетонитрил для высокоэффективной жидкостной хроматографии по

стп ту сомр3-074-06.

А.2 Приготовлевие контрольного раствора аптрацепа.
А.2.1 Приготовление контрольного раствора для поверки детектора на диодной

матрице и спектрофотометрического детектора с изменяемой д,,,Iиной волны с массовой

lб

1.10'?



мп 65 1_24_002

концентацией антрацена Cr= l ,10{ г/смз.

При помощи пипетки или дозатора пипеточного одноканaшьного переносят

0,5 смЗ стандартного образца в мерную колбу с притертой пробкой вместимостью

l00 см3, добавляют до метки элюент и перемешивают.

А.2.2 .Щействительное значение массовой концентрации контрольного раствора
антрацена М l (С1, г/см3) для п.А.2.1 вычисляют по формуле (А.1):

с,=с,,,,+у,
где Сгсо- действительное (паспортное) значение массовой

контрольного вещестм в ст.lндартном образце. г/см3;

V" объем раствора- отобранного пипgгкой и используемого в качестве
исходного для разбавления, смЗ;

Vл - объем приготовJIенного расr"орц a"'.

А.2.3 Приготовление контрольного раствора для поверки флуориметрического
детекrора с массовой концентацией антрацена Скгя".рмr = 1 , 10-7г/см].

При помощи град}ированной пипетки или дозатора пипеточного одноканtlльного

переносят l см] контрольного раствора антрацена Jt 1 в мерную колбу с притертой

пробкой вместимостью l0 смЗ, добавrяют до метки элюент и перемешивают.

А.2.4 .Щействительное значение массовой концентрации контрольного раствора
(Скрдп,р*,. г/смЗ) для п.А.2.3 вычисляют по формуле (А.2):

(A.l)

концентрации

(А.2)

А.2.5 При использовании средств измерений и стандартньж образцов и реакгивов,

указанных в п.д.2 настоящего приложения, относитеJьная погрешность контрольного

раствора. приготовленного по данной методике. нiLходится в пределах *5 %о

А.3 Пршrотовлепше контрольного раствора глюкозы.
A.3.1 Приготовление контольного раствора Nэl (КРг.,,о*о'.члоt) для поверки

рефрактометрического детектора с массовой концентрацией глюкозы

Скрl,rюхозаtr-sl : 1,10-r г/см3-

Навеску стандартного образча массой около 0,1 г, взяryю на весах лабораторньrх с

точностью l мг, вносят в мерную колбу с притертой пробкой вместимостью 100 см].

добавляют до метки эJIюент и перемешив:lют.

А.3.2 ,,Щействительное значение массовой концентрации контрольного раствора
(Скрг,,ю*оlалчt, г/см]) лля п.А.3.1 ,вычисляют по формуле (А.3).

Агсо'm (А.3)

С *.,.л,,,=С;f;_

V,
ГДе Д166Г действительное (паспортное) значение массовой доли контольного

вещества в стаlндартном образче, О%;

mпаб - масса нrвески ГСО, отобранной на весах и используемой в качестве

исходной лля разбавления. гl

V, - объем приготоыIенного ра"r"ора ""3
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Д.3.3 Приготовление контольного раствора Ns 2 для поверки низкотемпературного
испарительного детектора светорассеяния с массовой концентацией глюкозы
СкРГ:rюкоалФ: 5,10{ г/см3.При помощи градуированной пипетки или дозатора пипеточного
одноканального переносят 5 смЗ КРlrо*оrдзу91 В МеРН}ю колбу с притертоЙ пробкоЙ
вместимостью l0 смЗ. добавляют до метки эJIюент и перемешивatют.

А.3.4 !ействительное значение массовой концентрации контрольного раствора
(Скрг.о*о..,ч*r, г/смЗ) лля п.А.З.3 вычисляют по формуле (А.4):

Сл',,л,.,,*,^,=С^,, ,*,,,,,+ (А.4)
у^

где v, - объем раствора. отобранного пипеткой и используемого в качестве
исходного д,,Iя разбавления. см';

V* - объем приготовленного pa"r"opu. с"'.
А.3.5 При использовании ср€дств измерений и стандартньD( образчов и реактивов,

указанных в п.д.3 настоящего приложения, относительная погрешность контрольного
раствора' приготовленнОго по данноЙ методике, находитсЯ В ПРеДеЛаХ +5 О/о

А.4 Приготошеппе контрольпого рдстворе фенола.
д.4.1 Приготовление контрольного раствора с массовой концентрацией фенола

С t ф"о.,, = l , l0{ г/см3 для поверки амперометрического детектора-
При помощи градуированной пипетки переносят 0,1 см] стандартного образца в

мерную колбу с притертой пробкой вместимостью l00 смз, добавляют до метки эJIюент и
перемешив:lют.

д.4.2 !ействительное значение массовой концентрации контрольного раствора
( С,л_, . г/см3) для п.А.4.1 вычисляют по формуле (А.5).

С,*,,",=С'.'''2

мп б51_24-002

(А.5)

массовой концентрации

используемого в качестве

ГДе СГqб - действительное (паспортное) значение
контрльного вещестм в стдцартном образче. г/см3;

V, объем раствора. отобранного пипеткой и
исходного д,lя разбавления. см';

V" - объем приготоыIенного растворц смЗ.

Д.4.3 При испо,тьзовании средств измерений и стандартньц образшов и реактивов.
ук:ванных в п.А.4 настоящего приложения. относительн:Ul погрешность контрольного
раствора. приготовленнОго по данноЙ методике. находится в пределах +5 9/о.
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