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l оБщиЕположЕния
Настоящая методлка распростр rяется на хроматографы яо,щоспrые LC-2050C 3D

(да;lее - хрматографы), пзготовлеппые фирмой Shimadzu Соrроrаtiоц Япопия, и устанавли-
вает методы и средстм ю( первшчrой и периодlческой поверки.

Прослехоrваемость поверяемого СИ обеспе.пrвается посредством пршrлевения ГСО:
- к единице массовой доJш в соответствии с Государствепной поверошlой схемой

дJuI средств измереппй содержilния органических компонентов в )IGдоIх и твердь,D( веще-
ствах и материалах, угвержденной приказом Росстандарта от 28,12.2024 г. М 3 l58, полгвер-
ждаощей прослеживl}емость к государственному первиIIному этirлоЕу ГЭТ 208-2024 (щя
ГСО 12059-2022);

- к единицаIr, массы и объема в соответствии с Государственной поверочной схемой
для средств измерений массы, угверr(денной приказом Росстшrдарта от 04.07.2022 Ns 1622,

подгвер)rqдающей прослеlс.rваемость к государственному первпчному эталоЕу ГЭТ 3-2020, и
Государственной поворотrой схемой для средств измерний массы и объема lrо4щости в по-
токе, объема жидкости и вместимости при статических измеренил(, мtюсового и ОбЪеМНОГО

расходов жидкости, уrвержденной приказом Росстандарта от 26.09.2022 М 2356, полгвер-
ждающей прослеживаемость к государственному первиIIному эт:шону ГЭТ 2lб-20l8 (дtя
гсо 8749-200б).

При опрделении метрлоги.Iесrc{х характеристик поверяемого средства измерний ис-
пользуется метод KocBeEHbD( измерний.

2 ПЕРЕЧЕНЬ ОIIЕРДIЦШi ПОВЕРКИ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНIДi
2.1 При проведении поверки выполttяют операции, приведенные в таблице l,
Таблица 1 - пов

Обязательность проведения
операции при поверке

перви.шой периодической

Номер пlтrкта
методики повер-

ки
Наименовшrие операции поверки

.Ща7 Да1 Внешний осмотр

.Ща
8 ,Ща

2 Подготовка к поверке и опробовапие
срдства измерний

Да9 .Ща
3 Прверка прграп{много обеспечепия
средства измерний

Даl0

4 Опрделение мgгрологи.lеских xap:lкTe-

ристик и подтверждепие соответствпя
средства измерний метрологrr.Iеским тре-
бованиям:

,ЩаДаl 0 1- определение уровня флуrгуационньD(
шуN(ов и дрейфа нулевого сигнала

!а.Ща10.2- определение предела детектирования

,Ща!а10.3
- определение
квадратического
ходного сигнаJIа

относительного среднего
откJIонения (СКО) вьь

!а Да10.4
- определение относитеJIьного изменения
вьD(одного сигнzrла за 4 часа непрерьвпой
работы

.Ща Да1l5 Оформление результатов поверки

Да

2.2 Еслп при проведении той иrш иной операции повер!сl поJryчен отрицательньй р-
зультат, дальнейшее выпоJшение поверки прекряцают.

2.3 Поверка по отдеJIьЕому измергтельному KaHalry (летекrору) не прлусмотрна.
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3 трЕБовАнItя к условиям провЕдЕния повЕрки
При проведении поверки собrподают следующие условшI:
- температура окруж.lющего воздухц ОС

- атмосферное давление, кПа
- относитеJIьнм ыIшкность воз[ухц О/о

от +15 до +25

от 84,0 до l0б,7
от 25 до 80

4 ТРЕБОВАНИЯ К СПЕЦИАJIИСТАМ, ОСУЩЕСТВЛЯЮЩИМ ПОВЕРКУ
К проведению поверки допускаются поверитеJш средств измерний в соответствии с

областью zжкредитации оргапизации, zккредлтовllнной в нациопапьпой системе аккредита-
ции на проведение поверки средств измерений согласно зllконодатеJIьству Российской Феде-

рации об аккредитации, прошедшие иIrстукгzлж по технике безопасности и озпакомленные с
ЭКСПJryаТаЦИОННЫМИ ДОК}ТtlеНТ:МИ.

.Щля поrrу-.rения экспериментalльньD( дzlнньD( доrryскается уIастие сервис-инженера или
оператор4 обсл}яtивающего средство измерений (под контролем поверителя).

5 МЕТРОЛОГИЧЕСКИЕ И ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ К СРЕДСТВАМ
повЕрки

5.1 При проведении поверки применяют средств4 приведенные в таблице 2,

Таблица 2 - С пове ки

Перечепь рекомендуемьrх
средств поверки

Операции по-
верки, требую-

щие применения
средств поверки

Мстрологические и технические тре-
бования к средствtlJ{ поверки, необ-
ходимые для проведения поверки

Баромегр-анероид метеороло-
гический
БАММ-l, рег. JФ 5738-76.

пп.8-10 Средства измерний темпераryры
окружающей среды в диапазоне из-
мерений от 15 ОС до 25 ОС с абсо-
лютной погршностью яе более
+l ос.

Срдства измерний отrrоситеrьной
влalrкности воздуха в диапазоне от
25 О/о до 80 О/о с абсошотной погрш-
ностью не более +3 о/о.

Срдства измерний атмосферного
давления в ди:шазоне измерпий от
84,0 до l06,7 кПа с абсо.lпотной по-
грешностью не более *3 кПа.

Стандартяьй образец состава
шrтраuена (ГСО 12059-2022)
и;ш Стандартньй образец со-
стlва раствора антрацена в аце-
тоЕитриле (ГСО 8749-2006)*.

Концоlьньй раствор с массовой кон-
центацпеЙ антрачена 0,00l мг/см3,
приготовленньrй по методике, приве-

денной в приложении А.

п. l0

Вспомогательные средства поверки:
Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1-2011, класс то,пrости I (спе-

циа,тьньй), поверо.пrьй интервал 1 мг.
Колбы мерные наливные 2-100-2,2-200-2,2- 1000-2, ГОСТ 1770-74.
ПипЕтки с одной отмЕткой 1-2-|, 1-2-10,1-2,20 по ГосТ291б9-91.
Ацетонитрил для жи.щостной хроматографии, ТУ б-09-14-2167-84; или
с аналогичными харarктеристикап,{и чистоты и оптического поглощенItя.
Вода для лабораторного анаJIиз4 степень Iшстоты I, ГОСТ Р 5250l-
2005 (или деионизиров.rн ная вода).

Прибор комбинированный Tes-
to 608-Hl,
рег. }ft 53505-13.

* При выборе средств поверки предпочтительным явJIяется исполц99цqчцj_91qцдgрfц99



Операции по-
верки, требlто-

щие применения
средств поверки

Метрологические и техничоские тре-
бовапия к средстваIu поверки, необ-
ходлмые дIя проведения поверки

Перечекь рекомендуемьD(
средств поверки

образца утвержденного типа с установленной прослеживаемостью к государственному
первичному эталону единиц содержания орfttническIr( компонеIпов в яФrдмх и твер,щD(

веществах и материалах ГЭТ 208.

5.2,Щоrryскается применение др}гих средств поверки, обеспещ,rвающих определение
метологшIеских характеристик поверяемьrх СИ с требуемой точностью.

5.3 Все средства измерпий, примеЕяемые цри поверке, долкны бьrгь угверждеппого
типц поверены и соответствовать требованЕям метод{ки поверки. Стапдаршые образчьь
испоJIьзуемые при поверке, доJDкны бьгь угвержленпого типа., соотвfiствовать требоватпяv
методики поверки и иметь действующие паспорта.

6 ТРЕБОВАНИЯ (УСЛОВИЕ ПО ОБЕСIIЕIIЕНИЮ БЕЗОIЬСНОСТИ ПРОВЕ-
ДЕНИЯПОВЕРКИ

б.l При проведении поверки выполняют тебования безопасности, изложенные в РЭ
хроматографа.

7 ВНЕШНИЙ ОСМОТР СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
При внешнем осмоIр€ уст:tнiлвливtlют
- соответствие комплектности хроматографа трбоваlrияr,r эксшIуатационной докрлен_

тации;
_ соответствие внешIiего вида хроматографа описаrию и изображению из описания ти_

па;
- четкость маркирвки;
- отсfгствие видимьц мех:tнlt.Iескю( поврждспий, шшпоIщD( на работоспособность

хроматотрафа.
хроматограф считается вьцержавшим внешrий осмот, есJIи он соответствует пере-

численным вьппе требованияrr.

8 ПО.ЩОТОВКА К ПОВЕРКЕ И ОПРОБОВАНИЕ СРЕДСТВЛ ИЗМЕРЕНИЙ
8.1 Перед проведением поверкИ вьшолюlют следующие подготовительные работы.
8.2 Поверяемьrй хрматограф подготавJIив:tют к работе в соотвgгствии с РЭ.
8.3 Средства иЗмерний и вспомогательные средства примеЕяемые при поверке, под_

готalвJшв:lют в соответствии с ю< РЭ иrш инст}тциями по ю( применеЕию.
8.4 Проверяют наJIиIме сведений о поверке и/или паспортов на средства поверки.

8.5 Готовят растворы в соответствии с приложением А.
8.б Проводгг оПробование хроматограф4 вкJIючая питzlние и зlшускаJI управJIяющее

прогрalммное обеспечение на компьютере.
хроматограф сtштается прошедшим опробовalние, если после вкJIючения пит:lния от-

сlтствlтот сообщения о неисправности и устzrнавJIивается соединевие ПО с хрматографом.

9 ПРОВЕРКА ПРОГРАММНОГО ОБЕСIIЕЧЕНИЯ
Проверку илентификшшонпы)( данньD( выпоJIIIяют, прверяя соответствие версии ПО

хроматографа версии ПО, указанной в опис!tнии тrдlа. В главном меЕю необходимо перей:ги

во 
"-ч,ш.у 

<Help> - <About> (<Помощь> - <О программе>). В открьшшемся окяе будет

отображеяо название прФаммы <LabSolutions> и номер версии ПО.
илентпфrкачионные данные По должrrы соответствовать значеI rIм, приведенным в

таблице 3.



Идентификационные дaшные (признаки)
LabsolutionsИдентификационное наименование ПО

Номер версии (идентификационньй номер ПО) 5.117
I-{ифровой идентификатор ПО

5

Таблица 3 - Иденти икационцые данные ПО

10 ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИЧЕСКID( ХАРЖТЕРИСТИК И ПОДТВЕР-
Ж.ЩНИЕ СООТВЕТСТВИЯ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ МВТРОЛОГИЧЕСКИМ ТРЕ-
БовАниям

l0.1 Определение }?овIIя фrrу<туачионньпr шуллов и дрейфа нулевого сигнма.
При определении }ровIIJI фlryктуационньrх ш}ъ{ов и лрейфа нулевого сигнма рекомен-

дуется удarлить хроматографическ},ю колонку, устalновить вместо колонки стальной капиJIJIяр

или кzшилляр из полиэфирэфиркетона. После чего промьпь хроматографическ},ю систему
изопропанолом со скоростью потока 2 см'/мин в течение 2 часов.

Определепие уровня фщтсгуачионньD( шlтrлов, лрйфа нулевого сигнала хрматографа
вьшолЕяют после вьжода СИ на режим при условиях, укarзанньD( в таблице 4. Рекомендуется
проводить определение не менее чем через 1 час после выхода хроматографа на режим.

Таблица4-Условияизм вня онных ови левого сигнfu,Iаи

Опрделение проводят при помощи прогрzlммного обеспечения.
Задают метод расчета шlтlа = <ASTM) и максимilльное время = <15 минуг>, выбрав в

меню <Метод> - кПроверка парамЕтров базовой JIинииD. Сохраlrив файл, нажимаlот на кноп-
ку <Проверка базовой линии> на пzшели инстрр{ентов.

Хроматограф регистирует нулевой сипlalл в течение 15 мин, экстршtолирует полгIен-
ньй резу:ьтат на часовой отезок и отобрtDкaЕт итог па экране. Также результаты проверки

сохр.шяются в папке KC:\LabSolution\Log\Baseline>.
поrrrrенные значения урвIIя фrryкryационньп< шумов и дрйфа пулевого сипtала не

должны превышать значений, приведенньD( пюке:
Уровень флуrсгуачионпьп< шу {ов нулевого сигнал4 В 5 l0-5

Щрейф нулевогЬ сигналъ В/ч 5,10'j

1 0.2 Определение предела детекгировzlнI4я
определение предела детектирования выполЕяют после вьD(ода на режим хроматогра_

ф4 укомплектовllнного апа.питической колонкой. Опрделение предела детектиров.шия про-
водят по антаценУ с примеЕением контольньD( растворв и условий в соответствии с таб-

лицей 5.

Эrпоент
Скорость
потока,
cM3/rrnn

Параметры

,Щлина волны 250 нм, ширина полосы про-
пускания (bandwidth) 14 нм, постояннzrя вре-

consИnt) 2 с, температура проточ-
вой ячейюr 40 0С

мени (time
нои ква

Вода l

Хроматограф LC-
2050С 3D со встоен-
ным детекгором на ди-
одной матрице

Значение

.Щетекгор
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Таблица 5 - Условия определения предела детектирования, относитеJIьпого СКО вьп<одного

сигнала и относитеJIьного изменения вьD(одlого сигна:rа за 4 часа ои

Прлел летеrпrрования ( С* ), г/см3, рассчитьвшот по формуле

|{х,-х)' (2)
п-|

где Х - сре,шrеарифметическое зЕачение параметра вьD(одного сигнала (площади пи-

ка времеЕи удер)rсrваIrия);
xi - ЗЕаЧеПИе пар.rметра вьD(Одного сигнала (площади пик4 вр€меЕи удержившrия);
n - количество измерений.
Полученные значения относительного среднего квадратичного отк.JIонения (СКО) вы-

ходного сигнал4 7о, не должны превышать зпачений, приведенIlьD( ниже:

- по площади пика 1;

- по времени удерживания 1,

Контроlьный
раствор

объем
вводимой

проб.ы,
см'

Ско-
рость

потока

"rз/мин

подвиlкrая
фаза

Условия

Раствор шrтраце-
на с массовой

концекграцией
l мг/дr,r3

(0,00l мг/смЗ) в
ацетопи,гриле

0,05 l

Ацетонит-
рил-вод4

объемное от-
ношение

80:20
щснной с18

.Щлина волны 250 пм, ширина полосы
пропускчмия (bandйdth) + 4 нм, по-

стояннaц времеци (time constant)
0,24 с, температура прототlой квар-

цевой ячейки 40 0С, колонка с обра-

11 _2.Лх.q.r.60 (l)
'-" =--tooo.s-

где С, - массовая конценlрацпя контрольного веществц мг/смЗ;

И - объём вводпrrой прбы, смЗ;

у - скорость потока эJIIоентц смЗ/миrr;

S - площадь IIЕка контроJьного вещества' В,с.;

60 - коэффичиент пересчета минуг в секунды;
Д, - уровенЬ ф.тryкгуационньп< шр{ов Еулевого сигIrаJIа, В, опрделенньй после вьD(ода

хрматографа на pclrcrм.
Поrrrrенное значение предела детектированllя не должно превышать 1 ,l0-9 г/смз,

10.3 Опрлеление отЕоситеJIьного среднего квадратического откJIонения (СКО) вьпкол-

ного сигнала
Определение относrтеJIьного СКО вьп<одного сигнала вьшолняют после вь,D(ода хрма-

тографа на режим, с использомнием кокцольньD( веществ и условий, примеЕяемьD( при

определеЕии предела детектIiрвания. Контрольньй раствор вводят в хрматограф пе менее

б раз, измерлОт значенrlЯ вьD(одIьD( сигЕ:lлоВ (площадr пика и вр€мени улерхолвшrия) и вы-
IIисJIяют их среднее арифметическое значение.

относительное среднее квад)атическое откJIоЕение вьD(одlого сиIнала рассчятъ,Iвают

по формуле:

l00
х



l0.4 Определение относительного изменения вьD(одного сигнilла (площадл тпrка) за
4 часа непррывной работы хроматографа

Прводят операции по 10.3. Через 4 часа непрерывной работы хрматографа повторяют
измеренrlя по 10.3. Относительное изменение вьD(одного сигнала за 4 часа непррьrвной ра-
боты хрматографа рассчлтьвают по формуле

. 100 (3)

где Х - средrее арифметическое значение параметра вьD(одrого сигна;lа (площади пика);

Х, - среднее арифметическое значеЕие парап{етра вьD(од{ого сигяала (площадл пика),

поJrrtенЕое через 4 часа непрерьвной работы.
Поrryченные согласно п. 10.4 значения относительного изменения вьD(одlого СППIаЛа

(площа.шr пика) 6, за 4 ч непррь,впой работы хрматографа доJDкны нlлJ(одиться в пределах

*2 о/о.

11 ОФОРМJIЕНИЕ РЕЗУЛЬТЛТОВ ПОВЕРКИ
1 1 .1 Результаты поверки хроматографа заносят в протокол призвоrьной формы.
l1.2 Результаты поверки передают в Федера.lьньй информационньй фонл по обеспе-

чению единства измерений. При полохслтельньD( результата]( поверки оформллот свидетель-

ство о поверке в соответствии с действующим з:жонодатеJьством в области обеспечения

единства измерений по письменному зlцвлению владельца иJпl лицц представившего сред-

ство измерений на поверку.
l1.3 На хроматограф, пе удовлетъоряющий трбованилr.l настоящей методики поверки,

в соответствиИ с действующиМ законодатеJIьством в области обеспечения единства измере-

ний оформл-пот извещение о непригодlости с }казанием причин по письменному зzrявлению

вJIадельца или лrrца предстatвившего средство измерепий на поверку.

1 1.4 Знак поверки наносится на свидетельство о поверке (при его оформлении).

6
хх,

т

Нача.пьник отдела 205
ФБУ (НИЦ ПМ - Ростест>

Ведущий инженер отдела 205
ФБУ (НИЦ ПМ - Ростест>

С.В. Вихрова

х Т.О. Никифоров

,7

а*ь1-
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ПРИЛОЖЕНИЕ Л
(обязательное)

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОJЬНЫХ РАСТВОРОВ

А.1 срЕдствл измЕрЕнIй, посудА, рЕАктивы
А.1 .1 Станлартные образцы в соответствии с таблицей 2.
А.1.2 Весы лабораторЕые по ГОСТ OIML R 76-1-2011, класс тоIшости I (спеIшапьньпi), по-
веро.пrый интерва;r 1 мг.
А.1.3 Пипетка с одной отметкой 1-2-1 по ГосТ 29169-91
A.1.4 Колбы мерные наливпые 2-100-2,2-200-2,2-1000-2 по ГОСТ 1770-74.
A.1.5 Вода для лабораторного анализа, степень Iшстоты I, ГОСТ Р 52501-2005 (иrпr деиони-
зировilннlul вода с удеJъным сопротивлеIrием Ее менее l5 МОм,см).
Примечаrrис - ,Щопускается испоJIьзов:шие иньD( средств измерений и оборудоваIrия с метр-
логическими и техIlическими харarктеристиками не хуже указанньD(.

А.2 ПРОЦЕДУРЛ ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНОГО РАСТВОРА АНТРАЦЕНА
(прп пспользовднпп ГСО 12059-2022'

A.2,1 Приготовлепие раствора антацена с массовой концентрацией 100 мг/дlrл3.

В мерную колбу вместимостью 1000 см'помещают 0,10 г аптрачена, растворяют, дово,

дят раствором подвижной фазы (ачетонитрил / вода в объемном соотношении 80 о/о l 20 о/о)

до метки, перемешивilют.
А.2.2 ПриготоВлеЕие водногО р_аствора aHтpдIeHa с массовой концентрацией l мг/дl,л3.

ПипЕткой вместимостъю l с"З пернос", :uиквоту объемом 1 смЗ раствора аlrтацена'
приготовлеЕного в соответствии с д.2.1, в мерную колбу вместимостью l00 см'. .Ща.тее до-
водят до метки раствором подвижпой фазы (ачетонитрил / вода в объемном соотношении
80% l20 7о) и перемешивают.

Л.3 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОЫIЕНИЯ КОНТРОЛЬНОГО РДСТВОРД AHTPAIEHA
(прrr пспользовании ГСО 8749-2006)

А. 3 . l ПриготоВлепие водногО раствора антрацена с массовой концентрацией 1 мг/дr,r3 .

пипегкЬй переносят 1 см3 гсО 8749-200б с массовой концентрацией антрацена

0,2 мг/смЗ (Z00 мгЬ) в мернуЮ колбу вместимостью 200 см3. Даrrее доводят до метки рас-
твором подвижной фазы (ачетонитрил / вода в объемном соотвошении 80 % l 20 %) и пере-

мешив:tют.


