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Перечепь оrrераций поверки сре,цстве измереппй
l При проведении поверки доjIжны быть выполнены операции. указанные в

,
2

Ite l

,)

I,ao ,Iи

l Обцпе положения
l .l I lастояшая методика поверки расIIрсlраItястся IIа хроматоI,рафы жилкостпые

Agilent l260 Infinity III (далее - хроматографы). представлеяные в Приложении Г данной ме-
толики поверки и прелназначенные лlя измерсния содержания компонентов в жилких про_
бах методом высокоэффективной жидкостной хрматографии.

l .2 Настояпlая метолика поверки устаlIавJlивает мстолы и срелства первичной по-
верки хроматографа перел вводом в эксплуатzцию и периодической поверки в процессе экс-
пJry-атаIlии.

1.3 При определении метрологических характеристик в рамках проводимой по-
верки прслеживаемость поверяемьD( хроматографов реализуется путем применения методик
измерепий с использованием I,осуларственных стандартltых образtlов утвсржденноI,о типа:

- при применении стандартного образца состава кофеина (Кфн СО УНИИМ)
I'CO l l872-2022 к Госуларственному первичному этiL-]ону елиниll массовой (молярной) доли
и массовоЙ (молярноЙ) концентации органических компонентов в )Iо{дких и твердьD( веще-
ствах и матери:цах на основе жи,Ilкостtlой и газовой хрома,l,о-масс-сIlектрометрии с изотоп-
ньш разбавлением и гравиметрии ГЭТ 208-2024. согласно Государственной поверочной схеме
Jl;rя cpejlcTB измерний солержапия орIаllических коvпопентов в жиjких итвердых всществах
и материа-Iirх. утвержлённой Приказом Федера.rьного агентства по техническому регулирова-
IIию и метроJоl,ии Nl 3 l 58 от 28. l2.2024 l,.:

- при применении стандартного образча сахарозы (Сачароза СО УНИИМ)
ГСО 1l886-2022 к Госу.ltарственtlому первичному этшIону единиIl массовой (мо;rярной. атом-
ной) доли и массовой (мо;lярной) коЕцентрации компонентов в жидких и твердых вещесткlх
и материапах на oclloBe куJономегрии I'ЭТ l7б-20l9. сог.;lасно I'осуларгвенной llоверочttой
схеме длJI средств измерений содержания неорганических компонентов в жидких и твердьD(
веIцествах и материrulах. утвержлённой I Iриказом Фелермьноl,о агентства по техническому
регулированик) и метроjlогии Nс l48 от l9.02.202l г. с внесением изменений в приложение А
в соответствии с Приказом Фелера-льного агснтства IIо техIIичсскому регулированию и мстро-
логии Ng 76l от l7.05.202I г.:

- при llрименеllии cТaпjlapTнoгo образча состава раствора антрацеIIа в аце-гонитриле
(СО-Антр) ГСО 8749-2006 к ГосударственЕому первичному этirлону единицы массы - ки-llо-
I,paMMy ГЭТ З-2020л col,;racHo ['осударс-гвенной поверочпой схеме дJIя срелств измереttий
массы. утвержденной приказом Фелера,rьного агентства по техническому регуJированик) и
метро;lогии Nч l622 or, 04.07.2022. и к Госуларствснному первичI|ому эта;lоIIу едиltиllы объсма
жидкости в диапазоне от 1.0,10-9 мЗ до 1.0 rцЗ ГЭТ 216-20l8. согласно государственной пове-

рочной схемс лrя срелств измереltий массы и объеr.rа жи,цкости в IIотоке. объема жилкости и
вместимости при статических измерениях. массового и объемного расходов жидкости. }твер-
жденной IIриказом Фе.,tера.rьпого агсllтства по техническому реl,улированию и метролоI,ии
Ns 2356 от 26.09.2022 г.

l .4 Мстод. обсспечиваюtций рсtцизациtо \.{етоjI,ики повсрки косвенные измерения
поверяемым средством измерений веJичины. воспроизводимой стандартным образчом.

1.5 lla основании письменноI,о зilявJIеIIия вJlадеJьца хроматоlрафа или лица.
предоставившего хроматограф на поверку. оформленного в произво.пьной форме. в стryчае
нilличия нескольких леl,екгоров IIа поверяемом хроматографе. лопускается проведение пери-
одической поверки Еа меньшем чисJе детекгоров с указанием в сведениях о поверке инфор-
vации об объеме прове;tснной llоверки.



Обязатеrьность проведения
операции при поверке

Нмменование операции поверки
перви.пrой периодтческой

Номер пункга
методики по-

верки, в соответ-
ствии с которым

ВЫПОJIЕЯеТСЯ

операция по-
верки

1 Внешний осм ства нии да да 7
2 По.щотовка к поверке и опробовшrие
средства да да

2.1 к овии ки да да 8.1
2.2 Подотовка к поверке средстм измер€-
нии да да 8.2

2.з о вание да да 8.3
3 Проверка прогр:l},rмного обеспечения

да 9

да да 10

4.1 о ение п ия да да 1 0 1

4.2 Опрделепие относительного средне-
квадратического откJIонения вьD(одlого
сигнша (по площади пикц по времени

ияд

да да

4,3 Опрлелеlше относительного изменения
вьD(одlого сиrяма (по площади пика) за 4
часа неп оЙ работы

да да l0.3

Таблица 1 - о и

3 ТребованЕя к условпям проведепшя поверкп
3.1 При проведении поверIсr собrподлот след/ющие условия:

температура окружающего воздвц ОС

относительнtUI влzDкность окружalющего воздlх4 %
атмосферное давление, кПа

мп-700_2025

от +15 до +25
от 20 до 80
от 84 до 106

4 Требоваппя к спецпаJIпстдм, осуществJIяющпм поверrч
4.1 К прведению поверюr допуск:lются Jпlца, имеюIщле TexHFIecKoe образование,

из}п{ившие Руководство по экспJryатации хроматографа и имеющие навьпси работы с хрома-
тографом.

4.2 .Щля полуrения резуJьтатов измерний, пеобход{мьD( ди поверки, допускается
участие в поверке оператора обсrryживающего (экспrryатирующего) хрматограф (под кон-
тролем поверителя).

5 метрологпческие п технпческпе требования к средствам поверкп
При проведении поверки примеЕrIют средства, указtlнные в таблице 2.5.1

Операчии поверю.r, трбу-
ющие применение
средств поверки

Мегрологические и техни.Iеские требова-
ния к средствll { поверки, необход.rмые
для проведеЕия поверIсr

Перечень рекомен-
дуемьD( средств по_

верки
п. 8 Коптроль условий по-
верки (при по.щотовке к Срелство измерений Измеритель влажно-

сти и температуры

J

Таблица 2 - ки

8

средства измерений

да

4 Опрделение метрологических характери-
стик средства измерений и подгверждение
соответствиJI средства измерний мgтоло-
гическим требованияr.l

|0.2



Операtии поверюr, требу-
ющйе применение
средств поверки

Мегрлогические и технические трбом-
Еия к средствtм поверки, необходлмые
для проведениJI поверки

Перчень ркомен-
дуемьж средств по-

верки
поверке и опробовапии

средства измерений)
- температуры окружающей ср.щI в,шrа-
пазоне измерений от +15 ОС до + 25 ОС с
абсоrпопrой погршrостью + 0,5 ОС;

- атмосферного дaвления в диапд}оне от
84 до 10б кПц с абсолютной погрешно-
стью: +0,3 кПа
- относитеJIьной влажности воздуха от
20 О/о до 80 % с погршноgтью +2 О/о

ИВТМ-7 рег. Nч
71394-1 8

п. l0 Опрлеление метр-
логических характери-

стик и подтверщдеЕие со-
ответствия средства пзме-

рений метрологическим
трбованилr,t

Стандартные образцы состава кофе-
ина интервал допускаемьD( аттестомЕ-
ньж значенrй массовой до.шr кофеина от
97 ,00 % до 99,99 О/о, гршrицы допускае-
мых зпачений абсо.тпопrой погрешности
аттестованного зЕачения СО +l %;

Станларные образцы состава саха-

рзы, иЕгервал доIryскаемьD( аттестомн-
ньп< значений массовой доли c:rхарозы
от 95,00 % до 100,00 %, грдrицы допус-
KaeMbD( значений абсо.тпотной погреш-
ности +0,90 %;

Стацартные образцы состава рlю-
твора антацеIrа в ацеюнитриле, интер-
вал допускаемьD( aTTecToBtlHHbD( значе-
ний массовой концентации аЕграцена
от 0,19 до 0,21 мг/смЗ, грш rцы допуска-
емьо< значений отrосrгельной погреш-
ности аттестованпого значен!tя со +2 уо

Станлартньй об-

разец состава кофе-
ина (Кфн СО
униим),

ГСО |18'12-2022;

Станлартньпi об-

разец состава саха-

розы (Сжароза СО
униим)

ГСО 1l88б-2022;

Станлартныri об-

разец состава рас-
твора антрацена в
ацегонитриле (СО-

Антр),
гсо 8749-2006

Вспомогательные средстм:

-Ацетонитрил для фащентной ВЭХО( <ос.ч.>, ry 20. 14.43-005-621 12778-2020;

-Вода для лабораторного iшzlJlиза l-ой степени.пrстоты по ГОСТ Р 52501-2005;

-,Щозатор rпшетотrый DLAB HiPette 100-1000 мкл, рг. М 857'13-22 иJIи пипетка градуи-

рованная вместимостью 0,5 см3 1 класса, ГОСТ 29227-9|;

-Весы неавтоматического действия ACCULAB ATL мошrфикачии ACCULAB ATL-
80d4, рег, }|Ъ 57l88-14, максимtlльнм нагрузка 80 г, класс точности I;

-Колбы конические Кн 01-2000-14/23-TCX, Кп 01-500-14/23-TCX, ГОСТ 25336-82;

-Колбы мерные 2-|00-2, 2-1000-2, ГОСТ l 770-74;

-Мешалка магнитнм ПЭ-6100;

-Устройство дrя фильтрации подвиltной фазы в сбор с фшьтрlтощей насадкой вмести-
мостью 500 см] и приемной колбой - на 2 д]r,t] в комплекtе с мипи-насосом для создtlния
Balкy}'Il,ra;

-Ультразвуковarя ванна;

-Хроматографическая колонка ZORBAX SB-C18 (4,6х l50 мм, 5 мкм);

-Хрматографrческая колонка ZORBAX Original NЮ (4,бх150 мм, 5 MIcr.r);

-Мембранные фильтры 0,45 мкм, РТFЕ
Примечание -.Щопускается испоJIьзокlть при поверке друпrе угвержденные и аттестов:lп-
ные эталоны единиц велитшн, средства измерений угвержденного типа и поверенные, удо-
влетворяюIщrе мецюлоги.Iеским трбованияr.l, указанным в таблице.
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б Требовапия ýсловия) по обеспечению безопаспости проведенпя поверкп
6.1 При проведепии поверки должны бьггь соб;подеяы трбовапия безопасности,

приведенные в Руководстве по экспlryатдIии.
4
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6.2 При проведении поверки хрматограф лолжен быгь надежЕо заземлен.
6.З Помещение, в котором проводят поверку, должно бьггь оборуловано прпточно-

вьггяжной вентиляцией.
6.4 Следует вьшоrшять требоваrия, изложепные в доц/ментах:
- <Правила техкической экспJryатации элекгроустановок потр€бителей элекгрической

энергии. ПТЭЭПD (с изменениями 2022 r.), }тверждёЕные приказом Минэнерго России от 12
авryс7а2022 года N 8l l .

- <Правила по oxp re труда при эксIшуатации электроустzlповок>, утверждённые при-
казом Минтрула Россци от 15.12.2020 N 903н (рл. от 29.04.2022'1.

7 Внешппй осмотр средства измереппй
7 .| При BHermleM осмотре проверяют:

- отсуtствие внешних мехalнических повреrкдений (царшrин, вмятин и др.), влия-
ющю( на прцесс поверки хроматографа;

- правиJIьностьустановкихрматографа;

- соответствие комплеюации хроматографа эксплуirтационной докулlентации на
пего;

- соответствие вЕешнего вида хроматографа опис:lнию и изобр:Dкению, приведен-
ному в описaшии типа;

- пр:виJIьпость подшючения кiшалJIярв и колонок хрматографа;

- возмоIсIость идентификации средсткr измерений по маркировке;

- испрaвность оргilнов упрtlвления, настрйки и коррекции.
7,2 Результат внешнего осмоца считается положительным, есJп{ хроматограф со-

ответствует требовапияr.r, переtшслеrrным в п. 7.1. Если пере.шсленные трбованпя пе вы-
полЕяются, хрматограф признают Еепригодlым к примепению, да;ьнейшие операции по-
верки не производят.

8 Подготовкд к поверке и опробование средства пзмереЕпй
8.1 Контро.ть условий поверки
8.1.1 В помещении, где булет прходlть поверка средств измерний, необходлмо

провести конlроль условий окрухающей срлы - опредеJIить температ}ру, атмосферное дав-
ление и влlDкность окружающей сршl.

8.1 .2 Результаты KoпTpoJuI условий окружающей срлы отображшот в рабоrлтх заrrи-
сях и в протоколе поверки.

8.2 Подготовка к поверке средств{r измерний
8.2,1 При по,щотовке к поверке необход.rмо првестп следующие операции.
- озн!жомиться с экспJryатационной докуtлtентацией па хроматограф, описанием

програI\,rмного обеспечения и настоящей методикой поверки;
- убедиться, что хроматограф подготовлен к работе согласно укiх| rиям Руковод-

ства по эксплуатации;
- убедиться, что выполнены меропршtтпя по обеспечепию условий безопасности;
- убедиться, что этlulоны вьцержalны при температуре поверки не менее 24 ч.;

- подготовить к работе средства поверки в соответствии с трбованияrrrи их экс-
пrryатационной док}ъ{ентации.

8,3 Опробование срдстм измерений
8.3.1 Вкпочают пит:lпие хроматографа на всех блоках. Прогревают хроматограф в

течение одного часа. Устанавrпrвают хроматографическую колонку в термостат. Устанавли-
в:tют поток l мrr/мин для дЕтектора с диодной матрицей иlш 0,б м.п/мин дlя флуориметрrче-
ского детекгора проверяют отсутствие течей подвшсrой фазы в Mecт:lx соед,tнеIп,tй. Удосто-
веряются в стабильности дtlвJIеншI подвижной фазы на входе в колонку.

8.3.2 Опрлеление дрйфа и уровня флукгуационньD( шумов нулевого сигнала
Перд прведением измерний хроматограф должен пркаtшвать поток эJпоеЕта для

стабшпrзации опредеJIяемьD( пapaItreтpoB не менее JIвух часов. Поток при этом допускается
снизить в два раза от указшшого в п.8.3.1.

5
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определение дрйфа и уровня флукгуачионньп< шумов нулевого спIнalла детекторов
прово,щтся с помощью пргрillt{много обеспечения хроматографа. .Щ.пя этого следует сЕятъ
базов)до лпнию в течение не менее 30 минlт.

Измерние уровня фrтукryационньD( ш},мов проводrтся по .лгоритму Peak-to-Peak и
опредеJиется за лобой l митгугньй отезок времеЕи, начинм с 10 минугы заппси хромато-
гра {мы базовой линии.,Щрейф, ЕаIIинIUI с 10-ой мин}ты записи хроматогрzll\.rмы базовой ли-
нии, опредеJIяется за 20 мипlтньй отезок времени и автоматически пересlIитывается про-
граммой как за один час.

Прrпrечание -.II,ля дегеюора FLD уровень фrryкгуачионньп< шумов и шlейфа пуле-
вого сипlала Ее нормируется, поэтому для дarнного детекrора опредеJIяется ToJIьko уровень
ф.тrусгуационньп< шу!{ов для расчета предела детекпФованшI.

8.3.3 Результат опрбования хроматографа сIмтается положитеJьным, есJш отс}т-
ствуют сообщения об ошибках и неисправностях в работе каждого блок4 хроматограф ста-
бильно дерrrс.rт давление, поJцлIенные значения дрйфа и л)овнJI фlryкrуацио"""о< шумов не
превышalют значений, указанньпt в описании типа. Еслrr пер.плсленные условиrI Ее выполня-
ются, хроматограф призншm непригодrым к применеЕию, даJьнейшие операции пов9рки не
призводгt.

9 Проверка программЕого обеспечевrrя средства пзмеренпй
9.1 l[.m прверки соответствия пргрilItdмного обеспечения (далее - ПО) вьшол-

няют следуюпцле операции:
9.1 .1 Заrryскаот програJ\n{у ОрепLаЬ CDS 2.
9.1.2 В верхнем левом угlry кJIикают на вкJIадсу <File>, дапее наIсrмают кпопку

KAbut>.
9.1.3 В открьвшемся окЕе появJUпотся идентифrкационные данные ПО хромато-

графа
9.1.4 ИдеrrгифккациоIlпые дапные ПО должЕы соответствовать 5казянньпr в Таб-

лице 3.
Таб.тпrца 3 - Иденти икационные дzrнные ПО

9,2 Результат полгверхдеЕпя соответствия По сЕ.Iтается поло)lс{теJIьным, если но-
мер верии По хроматографа не пюке указ:lнного в таблице 3. Ecrпr это условие не выполЕя-
ется, хрматограф признают непригодrым к применению, да.lьнейrшrе операции поверки пе
призводят.

10 ОпреднIенпе метрологических характерпстик средства пзмереппй п под-
твер2кдепIrе соответствпя средgгв& измеренпй мец)ологпческим цlебованпям

l 0.1 Определение предела детектиркrншI
10.1.1 С помоrцью ПО задают условия прведения zш:lлиза из Табrпrцы Б.1

Приложешя Б, для этого создают метод и последокпеJIьность в соответствии с Руковод-
ством по экспJц/атации. .Щохоrдаотся, пока хрматограф вьйдет на ржим с задalпными усло-
виями.

l0.1 .2 В инжектор хроматографа вводяг 20 мкл контрольного раствора. Состав
и коrrцентраIцrя контольньD( растворов приведены в табrrице Б.1 Приложения Б.

10.1.3 Регистрирlтотхроматогрlмму.
10.1.4 После записи хроматогр:ммы проводяг ее обработку с помотцью ПО и

рассIштывtlют цредел детектирования, C.i,,, г/см3, по формуле (l):

2. лх-G

6

( )изнаки Значение
Идентификационное наименоваЕие Openlab CDS 2
Ном нныи н ) ПО, не нижеиденти 2.8

Сmiп s.и (1)

Идентификационные данные
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(2)

где АХ - уровеш фJryктуациоIIньD( шумов, Б, мВ/ч, ед. рефр, (в з:lвисимости от типа де-
текгора), опрделепньй по п. 8.3.2;
S - площадъ пикц Б,с, мВ/ч.с, ед.рефр.с;
V - скорость потока фасход) эrпоент4 млlс;
G - масса контрольного вещества, г, расстшташr:rя по формуле (2):
Vпр - объем введенной прбы, слd;
Скомп - КОЕЩеЕТРаIЩЯ ВВеДеННОГО КОМПОНеНТа.

l0.1.5 РезультатопределеЕияпределадетектирв:rнпясtштаетсяположитеJь-
ным, если поJгrlенЕое значение предела детектировлlия Cmin для поверяемого детеюора не
превышает значеншr, указанного в таблице A.l Приложения А.

10.2 Опрлеление относительного среднеквадратЕIIеского откJIонения вьD(одного
сигнала (площади пика', по времени удерживания).

10.2.1 В инжеrгор хроматографа последомтеJьно вводят каждьй KoKTpoJrь-
ный раствор из табrп.rцы Б.l Приложения Б не менее 5 раз.10,2.2 Регистрируют хроматограммы после каждого введения, затем обрабаты-
вiлют Ех с цбц9пlьцr По.

10.2.3 Фиксируют площад пика (далее - .ý) и время удержикlпия (лалее - r;;

конlроJьного комповента. При этом недостоверные резуJIьтаты измерений, которые можно
оценить как выбросы (см. ГОСТ Р ИСО 5725-|-2002 <Точность (правильность и прецизион-
ность) методов и результатов измеренй. Часть l. Основные положения и определенияD,
п. 3.2l), отбраковываются и не учитывiлются в расчетах. В сrrучае обнаружения выбросов
проводят необходимое дополнитеJьное Iшсло измерений.

|0.2.4 Расс.*rтьвают относительное средЕеквад)атическое откJIонение вьD(од-
ного сигнала (площади пика), ýs, в %, по формуле (3):

XILr(Si - SJ'
(3)

п-|
где Si- площадь пика i-го измерения, Б,с, мВ/ч,с, ед, рефр.,с;

n - число пол}ценнь,D( результатов измерний;
ý - ср,шlеарифметFIеское значение Iшощадl ппка', Б,с, мВ/ч,с, ел.рефр,с.
10.2.5 Расс.п,rтьвают относительное средrеквад)zлтпческое откJIонение вьDaод-

ного сигна;rа (по времени удерживания), ц, в Уо, по формуле (4):

100 ,iL,(t, - Т)' (4)tt s п-t
ГДе 

', 
- ВРеМЯ УДеРЖИВ:lНИЯ 

'-ГО 
ИЗМеРеНИЯ, С;

п - Iшсло поJцленньD( результатов измерний;
Г- срлнеарифметиtIеское значение времени удер)юrванrrя, с.
10,2.6 Результат опр€делениJI относитеJIьного среднеквадратического откJIо-

нения вьD(о/щого сигнала (по площади пика, по времеЕи удерlюrвапия) сtlЕтчlется положи-
тельным, ecJm полученное значение относитеJIьного среднеквадратического откJIонения вы-
ходlого сигнма (по площади пика по времени улерживания) а.пя проверяемого детекгора Ее
превышает значения, укr:инного в Таблпце A.l Приложения А.

Примечание-.Щоrryскаетсяопределениеотпосительногосреднеквад)атического
откJIоIIения вьD(одlого сипlала совмещать с определеЕием предела детекгироваrия по п. 10.1 .

10.3 Опрлеление относитеJIьного изменения вьD(одlого сигна.па (по площали шrка)
за 4 часа непррывной работы

Внимание! Необходимо убедиться, что з{шаса подвиlrсrой фазы (эrпоента) булет ло-
стато.пrо для работы хроматографа в течевие Ее мепее 4 часов.

7

G=%р'С*оrп,
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l0.3. 1 После проведения операций по п. l0.1- 10.2 оставллот хроматограф в ра-
бочем peтшrre на 4 часа. Затем в инжекIор з:шускalют контрольньй раствор не менее ,щух
РаЗ, РегистрирУют хроматогрalмму, фиксируют значения вьD(одного сигнаJIа и выIIисJUIют
срлнее арифметическое зЕачение вьD(одного сигнала.

10.3.2 Опrосктельное измеЕеЕие вьD(одlого сигнала (по площади пика) за 4
чiюа непрерывной работы хроматографа рассчитывzlют по формуле (5):

(5)

где Х l - средFее арифметrrческое значение параIr{gгров вьD(од{ого сигнала в начапьньй
момент времени;
Х - срещее арифмgгическо€ значеЕие параметра вь,D(одного сигнала (по площади
пика) черз 4 часа Еепрерывной работы.
l0.З.3 Результат операции поверки стIитают положtlтеJIьIlым, ecJm поJI}лlенное

зЕачение относитеJIьного изменеЕия вьD(одного сиrЕала (по Iшощади пика) хроматографа за
4 часа пепррьвной работы не превышает значений, указaшпьD( в Табrптце A.l
Приложения А.

11 Оформление результатов поверкп

l 1 .l При прведеЕии поверIо{ составJlяется протокол резуJIьтатов измерний.
l 1.2 Результаты поверки хроматографа подгверждаются сведениями, вкJIюченными

в ФедераJьньй информационньй фонл по обеспеченrю единства измер€ний в соответствии
с порядком, устlновленным действуюllшм з:жонодатеJьством в области обеспечения един-
ства измерний.

l1.3 По зilявлению владеJIьца хроматографа или JIица, предстазившего его на по-
верку, положитеJIьные результаты поверки оформллm свидетельством о поверке по форме,
установленноЙ в соответствии с деЙств},ющш з!жонодатеJIьством в области обеспечения
ед,пrства измерений, заверяемой подписью поверитеJuI и знilком поверки, с указанием даты
поверки.

11.4 По зiulвлению владеJъца хроматографа rlли JIrц4 предстчвившего его па по-
верку, отрицательЕые резуJIьтаты поверки оформллот извещением о непригод{ости к при-
менению средства пзмерений по форме, уст:lноыIенной в соответствии с действующим зtlко-
нодательством в области обеспечеIшя единства измерний.

Велущий инженер по метрологии
ЛОЕИ ООО (ПРОММАlП ТЕСТ Метрлогия> Г.С. Володаркая

Инженер по метрологии
ЛОЕИ ООО кПРОММАШ ТЕСТ Метрология> О.Н. Бегугова

6 = 
lX'l i| . 1g9,
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ТабшrцаА.l -М

Прплоlкеппе А
(обязательпое)

Метрологические хдрактерпстики хроматогрдфов

стики
Наименование характеристики Значение

Прдел детектированш, г/смЗ, не более:
- DAD по кофеину или антацену
- FLD по антацену
- RID по сахарозе

кофеину- VWD по

з,O.t 0-9

2,0.10-12

2,0.10J
2,0.10-9

Прдел допускаемого относитеJIьпого среднего квадрати.Iеского откJIо-
нения (СКО) резуJIьтатов измерений для детекторв DAD, FLD, RID,
VWD (по площадr пикц по времени удер)ю-Iвания), %

10

Прлелы доrускаемdго относtrтеJБною изменеЕrrя вьD(о,щого сиппла
(по площащ пика) за 4 ч непррьвной работы, 

О/о

-DAD
- FLD
- RID
-vwD

+3,0
+4,0
+4,0
+3,0

9



Таблица Б.1 -

Прплояtение Б
(обязательное)

Хроматографпческие условия для проведения поверкп

кие вия для ведения по

мп-700_2025

.Щетекrор DAD FLD RID vWD
Контротьный
раствор, мас_
сов{u концен-
трация опре-
деJlяемого
компонента

Кофеш/ацето-
нитрил, l2,5

мкг/см3

Антрачеrr/ачето-
питил,

5 мкг/дr,r3

Сахароза,
200 мкг/см3

Кофеин/ачето-
нитрил, 12,5

мкг/см3

Колонка дп,r-
ной l50 мм и
внугренним

диамФром 4,б
мм, зIшолнен_
ная сорбентом
С18, фракчии

5 мкм

Колонка дшной
150 мм и вЕугрен-

ним диаметром
4,6 мм, заполнен-
пм софептом
Cl8, фракчии

5 MKrr

Колонка д.lшной
l50 мм и внутрен-
ним дrаметом

4,6 мм, заполнен-
ная софентом
NНz, фракчии

5 мкм

Колоцка д;п,tной
l50 мм и внlт-

РеННИМ Д{atlt{еТ-

рм 4,6 мм, за-
полнешl I сор-

бентом С18,

фракчии
5 шп.l

80 О% ацетонит-

рллl
20 Vо ЪОДа

80 7о ацЕтопит-

рилJ
20 % вода

80 0Z ацЕтонит-

рпл/
20 Уо вода

Расход
эJIIоентц
мл/мин

1,0 1,0 1,0 l 0

20
Объем дози-
ровlшшI
пробы, мкл

20 20 20

Температура
колонrс, ОС 25+5 25+5 80 25+5

2,1з

Рабочая
длина волны
детеrгоров

2'7З llM возб. - 350 нм
эмисс. - 375 нм

l) При проведении операций поверI<и на определепие уровня флlтсгуационньп< ш},Itiов и
дрейфа рекомендуегся, во избежание в.тпrлtия фазы колонок, заменять ж на рестрикгоры (пу-
стотелая колонка с диil {етрм 0,12 ьш или каrш.тr.пяры);
2).Щопускается использовчшие аналогиrшьD( коJIонок других ра:}меров и фракчий, при этом из-
менять софент категоршlески заrrрещено!

10

Хроматогра-

фическая
колонкаl) 2)

Подвижная
фаза (эшоент)

,Щистиллирован-
нм вода
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Приложенпе В
(обязатезlьное)

Процедура прпготовленпя контрольпых растворов

В.1 Срелства пзмереппй, реlктпвы, мдтерпаJIы
Колбы мерные 2-го класса то.пrости с прптертой пробкой по ГОСТ l770-74;
,Щозатор пипето.пrьй DLAB HiPette 100-1000 мкл, рг. J,,lЪ 85773-22 или пипетки мерные
2-го класса то*rости по ГОСТ 29228-9l;
Стшrлартньй бразец cocTulBa кофеина (Кфн Со УнииМ), ГСо 11872-2022:
Стандартньшi образец состава раствора антрацена в ацетонитриле (СО-Антр), ГСО
8749-200б;
Стацартныri образеч состава гJIюкозы (Гл-ВНИИМ-ЭС), Гсо |1989-2022;
Колбы конические Ifu 01-2000-|4l2З-ТСХ, ГОСТ 25336-82;
Колбы мерные 2(4)-50-2, ГОСТ 1770-74;

Щиливдlы мерные 2-500-2, 2-2000-2, ГОСТ 1770-74;
Меша.lпtа магпитная ПЭ-6 l 00;
Устройство для фильтilши подвилсrой фазы в сбор с фильтующей наса.щой вме-
стимостью 500 смЗ и приемной колбой - на 2 дlr3 в комплекте с мини-насосом lця со-
зд:lния Btlкyyмa;
Ультразвуковая вшrна;
Мембранные фильтры 0,45 мкм, РТFЕ;
Ацетонитрил для градиентной ВЭ}О( кос.ч,>, ry 20. 14.43-005-6211277 8-2020;
Вода для лабораторного iлпzlJшза 1 -ой степени .п.rстоты по ГОСТ Р 5250l -2005

,Щопускается использовать при приготовлении растворов другие угвержденяые и атте-
стокlнные средства измерений, ре:лктивы, материаJIы утверждешrого типа и повереЕные, удо-
влетворяющие метрлогп.Iеским трбоваrиям

В.2 Прпготовлеппе подвиrсной фазы
В коническую колбу вместимостью 2000 смЗ при помощи мерпого цилиндра поме-

щают 1600 смЗ ацетонитрила и 400 смЗ воды дIя лабораторного дlализц закрывают крьппкой
и стalвят на мешалку для 1щательного перемешивalния подвижной фазы в течение не менее 30
минуг. Затем фильтруют поrrrrенньй эJIюент на устойстве дlя фильтации. Помещают по-
щ-пrеЕIr}ю по.щижную фазу в ультразвуковуо BtlHHy на l0 миrrуг.

В3.1 Приготовлеппе коЕтрольного раствора антрдцена
Раствор 1: .Щозатором или пипеткой переносят 0,25 см] ГСО штрачена в колбу вме-

стимостью 100 см3, доводят до метки ацетонитрилом и акк)ратно перемепшвают.
Раствор 2: .Щозатором trли пипеткой отбирают а.lпtквоry 0,2 см3 раствора l в колбу вме-

стимостью 20 см3, доводят до метки ацетошr!рилом и аюq?атно перемепшвают. Раствор 2
испоJIьзуют дп проведеншI поверки фlryоршvетрического детеюора FLD. Раствор 2 пригоден
для использовzlЕия в течение 24 чaюов с момеЕта приготовления.

Массовую концентрацию антацена в поJIучеЕпом р:ютворе, С"r,, мtс/смЗ, рассчиты-
вают по формуле B.l :

л Сгсо 
"n 

'Vалt ' Vалz
L"* = ---TIT]-, (B.l)

где Сгсоо - атгестованное зЕачение массовой коЕцентраIцй анlрацена в ГСО, мкг/смЗ;
Vаnl - объем iIJшквоты ГСо, смз;
V"nz - объем а.lиквоты раствора l;
VKt - объем колбы для приготовлеIIиJI раствора 1, см3;
vс - объем колбы для приготовленшl раствора 2, см3

11

В.3 Приготовлепие коЕтрольных расгворов
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В.3.2 Прпготовлешпе коrrтрольных рдстворов кофеппа п сахарозы
Навеску ГСО (l2,5 мг - лля кофеин4 200 мг - для сахарозы) взвешивiлют на анаJIити-

ческш( весtж с точностью до четверIого десятичного зн:lка' далее помещают в мерпую колбу
вместимостью 1000 см3, добавллот указанньй в таблшIе Б.l Приложения Б растворитель па
тр,ть объема колбы и перметтпrвают до растворения. Затем доводят рiлстворителем до метки,
ЗilКРывают колбу пробкоЙ и перемеIIшвают. Растворы пригодны для испоJlьзовllн[UI в течение
1рех суIок с момента приготоыIениJI.

Массовую доJIю кофепва (сахарозы) в поJIучеIrном растворе, Q* (С"о), мкг/см3, рас-
считывают по формуле В.2:

с* (с."") = ч#, (в.2)

где Сгсо - аттестовапное значение массовой доли кофеина (сахарозы) в ГСО, %;
mBaB - навеска кофеина (сахарзы), мкг;
V" - объем колбы для приготовления раствор4 см3

В.4 Расчет абсолютной погрешности приготовJIенпя коrrц)ольных растворов
Абсоrпотrrую погрешность приготовления контрльньD( растворв рассчитывают по

формуле В,3:

6= 6 +6 + + (в.3)
7 2

где

бr = (ДV-/ V-) l00, (в.4)

12

дv* - погреlшlость измерений объема мерной колбы (берется в соответствии с
ГОСТ 1770-74);
VK - объем мерной колбы, смз;
Er - погршrость мерной колбы, расс.пrтаgнм по формуле (В.4);
Бz- граншды отrrоситеrьной погрешности аттестовilнного значения стандартного об-

разц3' взятые из паспорта, О/о;

бз - погрешность дозаmр4 %о;

Е+ - пОГРешнОСть веСОв, О/о.

П р и м е ч ан и е -При опрлелении абсопотной погршrости уIштываются по-
грешности тоJIько тех средств измерний и лабораторной посуды, которые испоJIьзо-
BaJmcb при приготовлении копцоJыrьD( p:rcTBopoB.
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Прrrлоrсеппе Г
(обязате.пьпое)

Образчы хроматографов, ца которые распрострrппется даЕпrя методtlкд поверкп

Таб.тшца 1 - Комrшекrация хрматографов жидкостньD( Agilent 1260 Infinity ПI с ).каинием
з:lводских в

,Щетекгоры, зав.}Ф НасосыJt
л/п DAD FLD RID vWD G71l1A G711l в

Термо-
стаг

G7l16A

Авто-
семплер
G7|29л

l DEGC
535390

+ + +

2
DEGc
525,156

+ + +

3l)
DEGEJ
21418

+ + +

4l)
DEGc
3059lб

DEGEH
41255

+ +

DEGC
400846

DEGEH
,70526 + +

DEGEH
59б91

DEGEA
81037

+ +

7D
DEGEJ
81587

DEGEH
856l5

DEGEA
4з666

+ + +

8ti
DEGEJ
84751

DEGEH
89062

DEGEA
14547

+ + +

DEGEH
5908l

+ +

l) Хромагографы под дarнными порядковыми Еомерarми моýп использоваться с
ДfiеКТОРzll\{И, ИЗ РяД4 уКаЗаННОГО В КОМПЛеКТаЩ,IИсколькими

одним }tли не-

lз

DEGc
921'964

+

5tl +

бl) +

9l)
DEGc
833152

+


