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1 Общпе поло2a(еЕпя
1.1 Настоящая мето,щrка поверки распространяется на хрматографы яm.щостные

Agilent l290 Infinity ПI (дапее - хроматографы), прлставлешrые в Приложении Г датной ме-
тодIки поверки и пре,щазначенпые дIя измеренпя содерх шя компонеятов в )Iоrд(ю( цро-
бах методом высокоэффекпrвпой lюrд<остrой хрматографrп.

1.2 Наgтощая методlка поверки ycтalнaвJmвttel методш и срдства первrчrrой по-
верки хрматогрфа перл вволом в экспJIуатацию и перио,щrческой поверrсл в прцессе экс-
шryатации.

1.3 При опрделеттии метрологи.Iескrх характеристик в plrмKax прводпr,rой по-
веркп прслежив{l€мостъ поверяемьп< хроматографов реаJшзуется гугем применен11я методlк
измерний с использокlнием государственЕьD( стлцартньп< образцов утверждепного типа:

- при применении стандарп{ого образца cocTilвll кофеrна (Кфн СО УНИИМ)
гсо l1872-2022 к Госулартвенному первиtшому эт.lлоIrу единиц массовой (молярной) доли
и массовой (молярной) концентршIIш оргltнических компоЕентов в )IorдoD( и твердDD( веще-

STKD( и матерп:шах на основе )ю{дкостной и газовой хрмато-масс-спекгрометрии с изотоп-

ным разбавJIением и грzвиметрпи ГЭТ 208-2024, согласно Государственной поверочной схеме

дIя средств измер€ний содерждrия орг:lншIескж компонентов в жидо{х и твер.ФD( веществ:ж

п материаJIах, утверждённой ПрЕказом ФедерlIJlьного агентстм по техншIескому реryJшром-
нию и метрологпи Ne 3158 от 28.|2.2024 r.;

- прп примепевип стzццартного образца сахарозы (сахароза со униим)
гсо l l8s6_2022 к Госуларственному первиIIному эт.lлону единпц массовой (молярной, атом-

ноЙ) доJЕr и мiюсовой (молярпой) коЕцентраtии компонеЕтов в жидс{х и TBeppD( веществ:lх

ц MaTepEaJI:D( на основе кулонометрии гэт 176-2019, согласно Государ,твенноЙ поверошrоЙ

схеме дш средств измерений содержzшия пеорганIltIескпх компонентов в хсrдкID( и твердьD(

веществах и материчллах, угверrцёшой Прш<азом Федера:ьного агентства по TexHцтIecKoMy

реryJпФоваrшо и метрологпи J{b 148 от 19.02.202l г. с внесением изменеЕш1 в приложеЕие А
в соотвfiствии с Приказом Федерального агентства по текlическому реryJшрованию и метро-

лопlи N9 76l от l7.05.202l г.;

- при применении стдцартного образца cocтiвa раствора антрацена в ацетонитрItле

(СО-Днгр) гсо 8749-2006 к Государственному первиIIному этiллоЕу ещrицы массы - кило-

ф*"у iЭТ з-2020, согласНо ГосударствеIпrоЙ повершой схеме для средств измерний

массы, угвержденной приказом Федераьного llгеЕтства по техническому реryJпrровчlнию и

,".pono*n М |622 от Й.о7 .2022, и к ГосулартвеЕЕому первитIному эталоЕу ед{Еицы объема

оrйо"- в длапазоне от 1,0.10'9 м3 до 1,0 м3 гэт 216-2018, согласно государственной пове-

ро.пrой схеме дtя средств измерениЙ массы и объема :rсr,щости в потоке, объема жид(ости и

вместимости при статFIесюD( измереЕIt D(, массового и объемного расходов жи,щости, угвер
жденной Пршсазом Федера.lьного агеЕтсткt по техцическому реryлrровдrию и метрлогии

Nq 2356 от 26.09.2022r.
l'4Мgгод,обеспе.швающйра.lшзацlтометоДrкипоВерки_косвенпыеизмерения

поверяемым средством измер€ний веrмшшrы, воспризводл {ой стандарпъп,l образцом,

1.5 На основаниИ IшсьмеЕногО зzлявлениЯ ыIqдеJьца хрматографа иJrи JшIц

предост:вившего хрматограф на поверку, оформленного в прпзвольной форме, в сrц"rае

ЕаJIиIIпя нескоJьких деIекторв на поверяемом хрматографе, доIryскается проведеЕие пери-

оД{ческойповеркиЕаменьшемчислеДетекторвсУказаЕЙемвсведеншD(оповеркеипфор-
мации об объеме проведенной поверки,

2
2.|

табJ ,це 1.

2

Перечень операций поверкп средства измеренпй
при проведении поверки должны бьггь вьшоrпrены операции, указl lные в



Обязательность проведенЕя
операции при поверке

периодической

Номер пункга
метод,Iки по-

веркIl, в соответ-
ствии с которым

ВЫПОJIЕЯеТСЯ

операция по-
верки

первишtой
Наименование операции поверки

7да да1 Внеттпrий осмот средства измеlццц!

8да да2 Подготовка к поверке и опробование
средства измерний

да 8.1да

да 8.2да

да да2,3 Опробование средства измерений

9дада3 Прверка пргрlммного обеспечения

10да да

4 Определение метрологических харllктери-
стик средсткl измернитi и подгверждение
соответствия средства измервий метроло-

1 0 1дада4.1 о вiшия

10.2дада

4.2 Определение относrтеJьного средrе-
квадратиtIеского откJIонени.я вьD(одного

сигншtа (по площа.щr Iшкц по времеЕи

l0.3дада
4.3 Опрлеление относитеJьного изменения
вьD(одного сигна.ла (по площадl rпrка) за 4

Таблица l -

3 Требованшя к условиям проведеЕIrя поверкп
3.1 При проведенИи поверкИ собrподают след},ющие условЕя:

температ}ра окружающего воздда, ОС

отНОСИТелЬНШI Вл1DIСIОСТЬ ОКРУЖalЮЩеГО ВОЗДД4 7о

атиосферное давление, кПа

мп-б99-2025

от +15 до +25

от 20 до 80
от 84 до 106.

4 Требовапllя к спепшаJIпстам, осуществJIяющпм поверку
4.1 КЪроведению поверки допуск{lются Jшц4 имеюIщле техническое образовапие,

ИЗуtшвIIше РуковЪдство по эксплуатации хроматографа и имеюще н,lвьки работы с хрома-

тографом.
4,2 ,Щля поrryчения результатов измерений, необходимьD( для поверки, доIryскается

участие в поверке оператора, обсrrуlс,tвающегО (экспrryатяр1,1ощего) хрматограф (под кон-

тролем поверителя).

5 Мегрологпческпе п техцпческпе ц)ебоваппя к средствам поверкп

5.1 При проведенпи поверюл примеIrяют средства указанные в таблице 2,

Перчень ркомен-
дуемьD( средств по-

Метрлогические и техниtlеские трбом-

Еия к средствап,r поверки, необходrпrые
ведения подlя

Операши поверюr, трбу-
ющrе применение

по
Измеритель вла:rоо-
сти и температурыСредство измереяий:

(при подготовке к
п. 8 Коrrгроrь условкй по-

J

Табrпrца 2 -

2.1 Контроль условий поверки
2.2 По.щотовка к поверке средства измере-
Еий

8.3

средства измерений

гическим требовани-m,t

часа непрерывной работы

ииI

верки
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Мецологпческие и техllи.Iеские требова-
ния к средства ,I поверки, необходимые

ця по

Перчень ркомен-
дуемьD( средств по-

Опершtии поверки, трбу-
юпцле применеЕие

п
поверке и опрбовштш-r
срлстм измерний)

- температ}ры окружающей среды в д{а-
пазоне измерений от +l5 ОС до + 25 ОС с
абсо.тпотной погрlлlостью + 0,5 "С;
- атr..rосферного давленЕя в lрlaшазоне от
84 до 106 кПа" с абсоrпотной погршно-
стью: +0,3 кПа
- относитеJьной влахности воздуха от
20Уодо8O%спо остыо *2 Уо

Станларткьй б-
разец состава кофе-

ина (Кфн СО
униим),

ГСО 1|8'72-2022;

Стандартньй б-
разец состава саха-

розы (Сахарза СО
униим)

ГСО 1l886-2022;

Стандартньй б-
разец cocтaв{r рас-
твора антрацеЕа в
ацетонитриле (СО-

Ант),
гсо 8749_2006

п. 10 Опрлеление метр-
лоI,лlческих характери-

стик и полгверждение со-
ответствиJI средства изме-

рний метролопlческим
требовдrилv

Вспомогательные ср€дства:

-Ацетонитрпл дш градленпrой ВЭ}О( кос.ч.>, ТУ 20.14.43-005-6211.27'18,20201'

-Вода для лабораторного анаJIиза 1-ой степени ,п,rстоты по ГОСТ Р 52501-2005;

-,Щозатор пrшето.пrьп1 DLAB HiPette 1 00- 1000 мк.л, рег. Nр 85713-22 пJIи пипетка градуи-

рв:lпЕая вместшrцостью 0,5 см3 l класса" ГОСТ 29227 -9|:

-Весы неавтомати.Iеского действия ACCULAB ATL мо.шrфикаш ACCULAB ATL-
80d4, рг. No 57188-14, м:lксимilJlьнllя Еагрузка 80 г, K.ltacc то,пrости I;

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

-Колбы мерные 2-100-2, 2-1000-2, ГОСТ 1770-74;

-Мешалка магнитная ПЭ-6 1 00;

-устройство дrя фи;ьтрачии по.щиrrсrой фазы в сбор с фильтруючей насадкой вмести-

мостью 500 с# и приемной колбой - на 2 дrrЗ в KolшTreKTe с мини-цасосом дtя создаЕиJI

вак}rylr{а;

-Уrьтразвуковaul мнпа;
-Хроматографическм колонка ZORBAX SB-C18 (4,6х150 мм, 5 шо,r);

-Хрматографическая колонка ZORBAX Original NЮ (4,6х 150 r,пл, 5 Mtcv);

-Мем 0 45 мrш, РТFЕ
Прrпrrечание - .Щопускается испоJIьзомть при поверке друпrе }тверждеЕные и атIестов{lн-

Еые эталоны единиц велиIшн, средства измерний угверrrqденного типа и поверенные, удо-
требовшrипt, укы}zшlным в табrmце.влетворяющие метрологическим

б Требовавия ýсловия) по обеспеченпю безопдспости проведешия поверкп

6.1 При проведении поверки должны быгь собrподены трбовшrия безопасности,

приведенные в Рlководстве по экспJryатации.
4

ИВТМ-7 рег. Nч

7l394-18

Стандаргные образщI состава кофе-
иIrц иЕтервал допускаемьD( аттестовап-
ньпt значений массовой до.тtи кофешrа от
97,00 % до 99,99 %, гравищI допускае-
мьл< значений абсопотrой погреп]ности
аттестокш{ного значения СО +1 0/о;

Стандартные образllьr состава саха-

рзы, шfi€рвал доIryскаемьD( аттестовдl-
ньш значеrппi массовой доrш сахарозы
от 95,00 % до l00,00 ОZ, границы допус-
KaeMbD( зЕачений абсоrпотной погреш-
ности +0,90 %;

Стандаргные образщI cocтaB:r р:ю-
твора шrтр Iена в ацетонЕтриле, интер-
вал доIryскаемьD( аттестовапньD( значе-
ний массовой концентрации аЕграцена
от 0,19 до 0,21 мг/см3, границы допуска-
емьпк звачений относrггеrьной погр€ш-
ности аттестованного значенrrя Со +2 уо
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6.2 При прведенши поверIсп хроматограф должен бьгь надокЕо заземлеЕ.
6.З Помещение, в котором проводл поверку, должно бьrгь оборуловано притоцrо-

выгяrкrой вентил-пtией.
6.4 Следуег вьшоrшяь требования, изложеЕные в докумептах:
- <Правила технической эксшrуатации электроустаЕовок потребителей электрической

энергии. ПТЭЭП) (с изменени-шllи 2022 r.), рверя<,дённые прпказом Минэнерго России от 12

мryста2022 года N 811.
- <Правила по охране труда при эксIuryатации элеюроустановок), угверr{Дённые при-

казом МпнцудаРоссии от 15.12.2020N 903н (рл. от29.04.2022).

7 Впешнпй осмотр средства пзмереппй
7 .| При внешrем осмотре прверяют:

- отсугствие внешних механических поврхдений (царшrин, вмrIтин и др.), влш-
юпц{х на прцесс поверки хрматографа;

- правиJIьпостьустановкихроматографа;

- соответствие комплектациихрматографаэкспJryатационнойдокуrиентацлшна
Еего;

- соответствие вЕеIпнего вида хроматографа описанию и изображешпо, приведен-

Еым в описzшии типа;

- цравиJьЕость по,щJIючения к:IIшJIJIяров п колонок хроматографа;

- возможпость идентификации средства измерний по маркирвке;

- испрaвность оргzlнов управления, настройки и корр€кции.
7 ,2 Результат внеIIIЕего осмоца сIштается положитеJьным, есrш хроматограф со-

ответствует тебомния\.t, переIшслеЕным в п. 7.1. Если перешrсленные требованпя не вы-

поjIЕяются, хроматогрф признают непригодlым к примепению, даrьнейшле операIши по-

верки не производят.

8 Подготовкд к поверке п опробовrнпе средства пзмерений
8.1 KoHTporb условпй поверки
8.1.1 В помещении, где булет проходлть поверка средств измерний, пеобходлrrrо

провести контроль условий окружающей срдц - оцредеJIпть темперацру, атмосферное дав-

леЕие и вл:Dкностъ оцр},хающей среды.
8.1.2 Результаты контроJIя условий окружающеЙ срлы отображают в рабо,птх запи-

сл( и в протоколе поверки.
8.2 По.щотовка к поверке средсткr пзмерний
8.2.1 При по,щотовке к поверке необходтмо провести след},юIщrе операщи,

- ознакомиться с эксILпуатациовной докуtrлентацией на хрматограф, описдlием

програп.{много обеспечения и настоящей мЕтодlкой поверIш;

- убедиться, что хроматограф подготовлен к работе соглчюно указапи,Iм Руковод_

ства по эксшIуатации;
- убедиться, что вьшоJп{ены мерпрItятшI по обеспечению условий безопаспости;

- убaлur"a", что этzллоны внлержаны при температл)е поверки не менее 24 ч;

- по,цотовить к работе средства поверки в соответствии с требованил,rи ю< экс-

пrrуатационной доку^{ептации.
8.3 Опрбование срдства измерний
8.3.1Вшпочаю,п"'.*'"хромаmграфанавсехблоках.Пргрвшотхроматографв

течение одного часа. Устшrавrплвают хроматографпческую колоIrку в термостат. Устанавли-

мют поток l ш/мин дя дgгектора с дrодrой матричей шш 0,6 шIlмин дlя ф.тryоримегриче_

ского детектора прверяют отсугствце течей по.щижной фазы в MecT:lx соединеЕйй. Удосто-

веряются в стабильностп дltвJIеншI подвижпой фазы на входе в колонку,

8.3.2 Опрлеление лрйфа и 1ровня фrryкгуачионЕьD( шумов нулевого сигнIша

ПередпрведениемизмернийхрматографлоJDкеIrпркаIшнrтьпотокэJIюеЕта]шя
стабиrшздIии опредеJIяемъ,D( парамgIрв пе менее друх часов. Поток при этом допускается

снизить в .ща раза от указапного в п, 8.3.1.

5
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Опрлеление лрйфа и уровня флукryацпоЕньD( ш},мов нулевого сигнала детекторв
прводится с помоIцью програliп{ного обеспечения хроматографа. ,Щля этого следует сItять
базовую.тtинию в течение пе менее 30 минуг.

Измерние уровня фlryкryачионньD( шумов прводится по алгоритму Peak-to-Peak и
определяется за rпобой l -минупrьй отрезок времени, цаIшн:lя с l0 миrтугы здIиси хрмато-
граммы базовой линии..Щрейф, наtшная с 10-ой минуrы записи хроматогрalммы базовоЙ лr-
нии, опредеJIяется за 20-миrупдй отрезок времеЕи и автоматичесIс{ пересчитывается про-
граммой к{к за один час.

Примечанпе - Дя детектора FLD уровень фrryкгуачионньп< шуIr{ов и лрейфа нуле-
вого сигЕаJIа не нормируfiся, поэтому для дllнного детеIсора опредеJIяется ToJIьKo уровеЕь

фrrусгуационньп< шу\{ов для расчета предела детектиров:lll[я.
8,3.3 Результат опробовапия хроматографа сtIитается полоr(итеJIьным, ecJm oтcyt-

ствуют сообщения об ошибках и неиспрalвЕОстях в работе кФцдого блока" хрматограф ста-

биrьно деряс.tт давлеЕие, поJryчеЕЕые значения дlсйфа и урвЕя ф.тryкryационньп< шумов Ее

пр€вышalют значенrй, указаяньп< в описalнии типа. Есrпr пере.п.rслеЕЕые условltя не выполня-

ются, хрматоцраф признают непригодrым к применению, д:lJIьнейшле операдии поверки пе

производят.

9 Проверка программпого обеспечеппя средсrва измеренпй
9.1 .Д7я проверки соответствия пргрzl[.rмного обеспечения (далее - ПО) вьпlол-

IIяют следуюIщ{е операции:
9.1.1 Зшускают програIiп{у Opеnl-ab CDS 2.

9.1.2 В верхпем левом углу кJшкают на вкJIадку <File>, далее н:Dкимают кнопку

<About>,
9.1.3 В открыВшемся окне появJUIются пдеrrгификащлонные дatнные ПО хрмато-

графа
9.1.4 ИлентифrкащонЕые даняые По доJDкIiы соответствовать 1тазшrньш в Таб_

лице 3.

Табrшца 3 - икационные данцые По

в инжеюор хроматографа вводят 20 мкл контрльного раствора Состав

HцoJIbItbD( растворв приведеIrы в таблице Б,l Приложения Б,

10. l .3 Регисгрируют хрматогр,lмму,
10.1.4 После записи хроматограп{мы проводят ее обработку с помоrщю ПО и

рtюстштывltют предел детектирвания, Сmь, г/см3, по формуле (l):

виями.
10,1.2

и конценцlшц.rя ко

2,лх.Gс --чmiп - S.V'

Значениеикационные данные изнаки
CDS 2Иденти нмменование

2.8(иденти икационньй н ПО, не ниже

(1)

6

9.2 Результат подгверждениJI соответствия По с.п.rтается положительным. если но-

мер версии ПО хрматографа не ниже указанного в табJшце 3. EcrM это условие не выпоJIIIя_

ется, хроматограф признаот непригодlым к применепию, да:ьнейrшле операции поверки Ее

призводяг.

l0ошределеншеметрологпческиIхарактерПспlксреДства-пзмеренпйппоД-
тверяцение соответствия средства rrзмерепrrй метрологпческпм трФованпям

10.1 Опрлеление предела дgгектирмниJl
10.1.1 С помощью ПО задают условrrя прведени,I анruшза из Таблицы Б,1

Приложения Б, дя этого создают метод п последокlтельность в соответствии с Руковод-

aйо* no экспJryатации. .Щохс,rдаются, пока хроматограф вьйдет на ржим с зад:lнными усло-



мп-699-2025

G=Yno,C"g*n,

где ДХ - 1,ровень фrryкгуачиоrпrьп< ш}мов, Б, мВ/ч, ед. рефр. (в зависимости от типа де-
текгора), определенньй по п. 8.3.2;
S - rшощадь пика Б,с, мВ/ч,с, ед.р€фр,с;
V - скорость потока (расход) э.тпоентц мл/с;
G - масса контроJIьного веществ4 г, расстштаннм по формуле (2):

V,р - бъем введенной прбьц см3;

С*о,.l - КОНЦеГГРаЦИЯ ВВеДеЕНОГО КОt tПОНеНТ4 Г/СМЗ.

10.1.5 Резуrьтатопределения пределадgтектировдrия сtшт:Ется положитель-
ным, есJIи полученное значение пр€дела деТеКТИРОВilНItЯ Сmiп ДJUI ПОВ€РЯеМОГО ДеТеКГОРа Не

превышает значения, укд}irнного в таблице A.l Приложения А.
10.2 Опрлеление относительного средrеквадратического откJIонепия вьD(одного

сигна.па (площащ.r пика., по времени улерживания).
10.2.1 В инжектор хроматографа последовательно вводяt контроJьЕые рас-

творы из таб.шщы Б.l Приложеrшя Б не менее 5 раз.
10.2.2 Регистрируют хрматограJr.lмы после кФцдого введеншI, затем обрабаты-

вают их с помощью По.
10.2.3 Фиксируют площа.Ф пика (далее - &) и время удерживания (дшее - l)

конlроJIьIlого компонента. При этом недостоверные резуJьтаты измерний, которые можно
оценить как выбросы (см. ГОСТ Р ИСО 5725-1-2002 <То,пrость (правильность и прецизион-
ность) мgгодов и результатов измерений. Часть 1. Осповные положения и определенЕя)),

п. 3.21), обраковываотся и пе уlитывtlются в расчетarх. В слуrае обнаружения выбросов
прводят необходимое допоJIнитеJIьное Iшсло измерпий.

|0.2.4 Расстrтьшают относительное сре.щеквадратrческое откJIоЕеЕие вьD(од-

ного сигнала (площади пика), .ýs, в О/о, по формуле (3):

100 EiLr(Sl - S)'
п-L

где ,Si - площадь пика j-го измереЕиrI, Б,с, мВ/ч,с, ед. рефр.,с;
п - Iшсло поJrrIеннь,D( резуJIьтатов измерений;
ý- среднеарифметическое значение площад,I ImK4 Б,с, мВ/ч,с, ел.рефр,с.
10.2.5 Pacc.пrTbBarm относительное средrеквадратическое откJIонепие ВьD(од-

ного сrгнала (по времени удерlкивания), tbBo/o,пo формуле (4):

100 ,ll,(t, - Т)' (4)tt
t

s (3)
s s

7

(2)

где I; - времJI удерживания i-го измерения, с;

n - число полrIенньD( резуJIьтатов измерений:
Г- ср,шеарифметическое значение вр€меЕи удер)rсrваIrиJl, с.

10.2.6 Результат определеншI относитеJIьЕого среднеквадратического отк.ло-

нения вьD(одlого сипlала (по площадr пика, по времеЕи улерrcrвшия) сч{тается положи-

теJIьным, ecJm поJIученЕое зЕачепие отпоситеJьного средпеквадратического откJIонения вы-

ходtого сигЕalла (по площадr пикъ по времени улерхспвашя) л;tя прверяемого детекгора не

превышает зЕачения, указанпого в Табrпrце А.1 Приложения А.
примечание-.щотryскаеrсяопределениеопIоситеJIьногосредlеквадратического

откJIонения вьD(одного сигнала совмещать с определением предела детектирвания по п. 10.1.

10.3 Опрлеление относитеJIьIiого измененIrя вьD(одIого сигнала (по площади пика)

за 4 часа непрръ,вной работы
Внимание! Необхо.щмо убе,щrться, что зrшаса по.щиlкrой фазы (эrпоента) бу,чег ло-

статошо для работы хроматографа в течение не менее 4 часов.

п-L
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10.3.1 После прведения операцпй по п. 10.1-10.2 оставляют хроматограф в ра-
бочем рея<шr,rе на 4 часа. Затем в иЕжектор зzлпускllют контрольньп1 раствор не мепее двух
раз, ремстрир},ют хроматограмму, фиксирlтот значеЕия вьD(одного сигнала и выtшсJlяют
среднее арифметическое значение вьD(одного сигнала.

10.3.2 Относительное изменение вьD(о,щого сигнilла (по площадл пика) за 4
часа цепрерывной работы хроматографа рассчитыв:lют по формуле (5):

(5)

где Х , - средrее арифметrrческое значение парiлi{етров вьD(о.щого сЕгншrа в начшьньЙ
момент времени;
Х - срлшее арифмепrческое зЕачение параметра вьD(о,щого сигнала (по плоцали
пшtа) черз 4 часа непрерьвноЙ работы.
l 0.3.3 Результат операции поверкп сlштllют положитеJIьным, есJIи поJIуlенное

значепие относитеJьного изменения вьD(одlого сигЕilла (по площадд ппка) хроматографа за

4 часа непррьвной работы не превышаЕI значений, указанньD( в Таблице A,l
Приложения А.

l1 Оформление результатов поверкп

l 1 .1 При провелении поверки состalвJIяется протокол резуJIьтатов измерний,
l 1.2 Результаты поверки хроматографа полгвержд:rются сведениями, вк.пюченными

в Федера.lьньЙ информациошlьй фонЛ по обеспеченшо едлнства измерепий в cooTBETcTBlM

с порядком, устzlЕовленным действующшr.r законодательством в области обеспечения един-

ства измерений.
l1.3 По зФвлению владеJIьца хроматографа или Jшц4 представившего его па по-

верку, полохитеJIьные резуJьтаты поверки оформллот свидетельством о поверке по форме,

усЙовлеппой в соответствии с действуюIцим з:жонодатеJIьством в области обеспечения

е.щlпства измерений, заверяемой подписью поверитеJп и знаком поверки, с укalзанием даты

поверки.
11.4 По заявJIению владеJIьца хроматографа или Jпlца представившего его на по-

верку, оцицатеlьItые резуJIьтаты поверки оформллот извещеItием о непригодности к при-

меЕению средства измерний по форме, установленной в соответствии с действующrr зако-

нодательством в области обеспечения единства измерний.

Ведущий инженер по метрологии
ЛОЕИ ООО <ПРОММАШ ТЕСТ Метрология> Г.С. Володарская

о = 
|Х'=- Х| 

. roo,

8

Инженер по метрлогии
ЛОЕИ ООО (ПРОММАIII ТЕСТ Метрологпя> О.Н. Бегугова
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Приложение Д
(обязательное)

Метрологпческие характеристикп хроматографов

Табrпrца A.l -
Нмменовапие характеристики

Прлел дегекплрованпя. г/смЗ, не более:
- DAD по кофеину шпr аrrтрачену
- FLD по антрацену
- RID по сахарозе

3,0.10-9
2,0.10,12

2,0 10'

10

Прлел лопускаемого относительного среднего квад)атиЕIеского от-
кJIоненllя (СКО) результатов измерений (по площадr пика9
по вр€мени удерllс,rвшrия), 7о

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

Прлешr доIryскаемого отЕоситеJьного измененtlя вьD(о,щого сяг-
нала (по Iшощадl rпrка) за 4 ч непррьвной работы, %

_DAD
_ FLD
- RJD

9

Значение
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Таблица Б.l -

Приложение Б
(обязательное)

Хроматографшческпе усJIовия для проведения поверки

ические вия для по
FLD RIDDAD

Аrrграчеlr/ачетониlрЕл,
5 мкг/дr.rЗ

Сахароза/.шстиптпtро-
ванная водц
200 мr<г/см3

Кофеиrr/ацетонlтг-

рил, 12,5 мкг/смЗ

Коrrтро.rьньй рас-
твор, массокц
концеЕтрация
опредеJIяемого
компонента

Колонка дrиной 150 шr.t

и вIтуtренним диамет-
рм

4,6 мм, запоrпrенная
софентом NHz, фрак-

цI{й
5 шоr

Колонка д;п.lцой 150 мм
и вЕуценним диамет-

ром
4,б мм, зшrолненяая

сорбентом Cl8, фрак-
IIии

5 шо.t

Колонка длиной 150
мм и вIIутренним
дламетром 4,6 мм,

зaшолненнaUI сорбен-
том С18, фракчии

5 мп.t

Хрматографrче-

l)
скalя
колопка

.Щистиллированная вода80 % ачетонитри.тrl
20 % вода

Подвижная фаза
эJIюент

1,0Расход эrпоекга"
м.т/мин

2020Объем дозирова-
ниJI мкл

20

8025+5
лонки "с
Температура ко-

25+5

возб. - 350 нм
эмисс, - 375 нм2'73 tlM

избежаниво еинньгх воо ацио шуN{ дрей рекомендуетсяфафлуrгупределении )?овняПри
2t ммснка 0мколонаих ДИrlJt'коло еЕять етрозам (влияЕия нок, рестрикторы пустотелмфазы

п@п

10

80 % ачетонитрил/
20 %о вода

1,0 1,0

Рабочая дшна
воJIны детекторов

иrш капи.lшяры).
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Приложенrrе В
(обязательпое)

В.1 Средсгва Езмеренпй, реактшвы, мдтериаJIы
Колбы мерные 2-го класса то.пrости с притертой пробкой по ГОСТ |770-74;

.Щозатор пипето.пrьй DLAB HiPette 100-1000 мкл, рег. JФ 85773-22 иrпr пипегки мерные
2-го класса тоцrости по ГОСТ 29228-91;
Стандартньй образец состава кофепна (Кфн СО УНИИМ), ГСО |18'12-2022;
Станлартньй образеч состава раствора аffцацеЕа в ацетонитриле (СО-Анц),
ГСО 8749-2006;
Станлартньй образец состава гlпокозы (Гл-ВНИИМ-ЭС), ГСО l 1989-2022;
Колбы кошческие I(я 01-2000-14/2З-ТСХ, ГОСТ 25336-82;
Колбы мерные 2(4)-50-2, ГОСТ l770-74;
Щиrшндtы мерпые 2-500-2, 2-2000-2, ГОСТ l770-74;
Меша;rка магцrrпrм ПЭ-б l 00;
Устрйство дя фиrьтрачии по,щиlltной фазы в сбор с фильтрующей насащой вме-
стимостью 500 смЗ и приемной колбой - яа 2 дu3 в комплекге с мини-насосом для со-
зд:lния Bzlкyyi{a;
Уrьтразвуковая ванна;
Мембранные фильтры 0,45 мпr, РТFЕ;
Ацетонитрил д.llя градиеЕпrой ВЭ)IО( <ос.ч.>, ry 20.14.43-00 5-62||2'178-2020;
Вода дrя лабораторного iмzлJIиза 1-ой степепи .п,rстоты по ГОСТ Р 52501-2005

В.2 Прпготовлеппе подвпrкпой фrзы
В коническуlо колбу вместимостью 2000 см3 при помощIl мерного IцuIиЕдра поме-

щаот 1600 с# ацетошгрпла и 400 см3 водш дlя лабораторного llнаJшз4 закрывают крьтттп<ой

и стzвят на мешаJIку дIя тщатеJьного перемешивiшlи;l подвшюlой фазы в течепие пе менее 30
минуг. Затем фиrьтруют поJrrIенньй эJIк)ент Еа устройстве для фильтрацшr. Помещают по-
Jryченную подвижн}.ю фазу в ультразвуковую BllHHy Еа l0 минlт.

В.3 ПрrrготовлеЕпе концrольньш растворов

B.3.1 Прнготов.пеппе коrrгрольшого рдстворд аЕтрацена
Раствор 1: .Щозаторм шпr пипеткой переносят 0,25 смЗ ГСО шrтрачена в колбу вме-

стимостью l00 смЗ, доводят до метки ацетоIrЕтрЕлом и llш(уратно перемешикrют.
Расгвор 1, .Щозаторм ItJпl пипежой обирают а;tиквоry 0,2 см3 раствора 1 в колбу вме-

стимостью 20 см3, доводят до метки ацетоЕитрЕлом и акýрапtо перемешивtlют. Раствор 2

испоJIьзуют для проведениJI поверки фlryоршr.rетрического детекIора FLD. Раствор 2 пригоден

для испоJIьзования в теченке 24 часов с момеЕта прпготовления.
Массовую коЕцеIrтрацию {lнlрацена в полученЕом растворе, С",,, мrс/смЗ, рассчиты-

вают по формуле B.l:
_ Сгсо.* 'Vал1 'Valtz
С." = -jijil-, (B,l)

где СгсоЕr - аттестованное значение массовой концеЕтрации антраuена в ГСО, МКГ/СМЗ;

Vаnl - объем аликвоты ГСо, смз;
V",о - объем а.lшквоты раствора l;
V*t - объем колбы дrя приготовлеЕия раствора l, см3;

V*z - объем колбы для пригоювлеЕпя раствора 2, см3

В.3.2 Првготовлеппе контрольпых рдстворов кофепва ш сахарозы
Навеску ГСо (l2,5 мг - л.пя кофеина, 200 мг - дjя сахарзы) взвеIIшвают Еа lмаJIити-

ческих веса)( с mтIностью до четвертого десяпI.шого знalк4 далее помещllют в мерную колбу

вместимостью 1000 смЗ, добавляют указаrньй в таблице Б.l Приложения Б растворитель на

11

Прочеryра прпготовления коЕтрольных растворов
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В.4 Расчgг абсолютной погрешпостп прпготовления коЕтрольЕых растворов
Абсо.lпотнуто погрешность приготовления коtггроJьньD( растворов рассIштывttют по

формуле В.3:

6= 6 +6 + (в.3)+61 2

где

бr = (^V-/ V0 , l00, (в.4)

ДV* - погршность измерпrй объема мерной колбы (берегся в соответствии с
ГОСТ 1770-74);
V* - объем мерной колбы, см3;
бt - погрешlость мерной колбы, рассtlит.lltная по формуле (В.4);

бz - границы опrоситеrьной погрешности аттестованного зпачения стаlrдартпого об-

разцц взятые из паспорт4 %о;

бз - погрешrrость дозаmр4 О/о;

Е4 - погрешrость весов, О/o.

П р и м е ч ан и е -При определении абсоrпотной погрешrости rlитываются по-
грешности ToJrьKo тех ср€дств пзмерний и лабораторной посуды, которые испоJIьзо-
млись при приготовлении коlггрольньD( рlютворв.

|2

трегь объема колбы и пермеrrмвают до растворенпя. Затем доводят рiютворителем до метки,
закрывllют колбу пробкой и перемеIII!вllют. Растворы прпгодrы дш испоJIьзомния в течение
трех сугок с момента приготоыIения.

Массовую доJIю кофеина (сахарзы) в поJrrIенном растворе, С* (С"о), мкг/см3, рас-
счlтыв:lют по формуле В.2:

С* (С."") = чff, G.2)

где Сгсо - атrестованное значение массовой доJш кофеина (сахарозы) в ГСО, %;

tппав - HаB€CKa кофеина (сахарозы), мкг;
vк - объем колбы для приготовления раствора' смз
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(обязате,lIьпое)

зzводскrх
.Щетекгоры, зав.Nч

Автосемплер

G7129в
RID

Насос
G7104

А G,7167в

]ф
хро-
мато-
графа

Dю FLD

+ + +l DEHEC00154
+ +2 DEHECO0155

+ + +J DEHECOO156
+ + +4 DEHEC00157
+ +5 DEHECOO158
+ + +6 DEHEс0O159
+ +,| DEHEс0O161
+ + +8 DEHEс0O162

+ ++9 DEHEсOO163
+ + +10 DEHECOOl64

+ ++11 DEHEC0O160
+DЕGЕнs8148 +12 DEHEC0O165

+ ++13 DEHEC0O166

Хроматографы, на которые распростраЕяется даЕЕая методпка поверкп

Табшща 1 - Колшлектация хроматографов )юrJKocTHbD( Agilent 1290 Infinity ПI с указанием

Термо-
стат

G7116
в

+

+

+

DEGED00262
+

13


