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l. общие поло2кенпя

Настоящм методика поверки распросlр rяется на хроматографы жидостпые Logi
CHROM (далее - хроматографы) и устанarвливает методы и средства их поверки.

Требования по обеспечению прослеживаемости поверяемого хроматографа к
государственным первиIIным эталонам единиц величин обеспечиваются пуtем реirлизации на

хроматографм методик измерений с применением стандартньD( образцов утвержденного
типа, прослеживаемьD( к комплексу государственньD( первичньD( эталонов единиц массовой
(моrrярной) доJш и массовой (молярной) конценцации по ГОСТ Р 8.735.0-201l <ГСИ.
Государственная поверочная схема дJuI средств измерений содержания компонентов в жидс{х
и твердьж веществalх и материаJIIIх. Основные положенияD;

ГЭТ 217-2018 - государтвенньй первr,пrьй эталон (ГПЭ) единиц массовой доли и
массовоЙ (молярноЙ) концешрации неорг:lническrх компонентов в вод{ьD( pacтBoparx на

основе грalвиметрического и спектaльного методов;

ГЭТ 17б-2019 - ГПЭ единиц массовой (молярной, атомной) доли и массовой
(молярной) концентации компонентов в жидких и твер.ФIх веществах и материalл:lх на основе

кулонометрии;
ГЭТ 196-2023 - ГПЭ единиц массовой (молярной) доли и массовой (молярпой)

концентации компонентов в жидких и твердьD( веществах и материалах на основе

спекгральньD( методов;

ГЭТ 208-2024 - ГПЭ единиц массовой (молярной) доJIи и массовой (молярной)

конце}прации органических компонектов в жидих и твердьD( веществах и материалах на

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

гравиметии.
Метод, обеспечивающий реализацию методики поверки - прямое измерение

поверяемым средством величины, функциона.rrьно связанной с величиной, воспроизводимой

стандартным образцом.

.Щопускается проведение периодической поверки хроматографа с меньшим

количеством детеюоров (из числа входящих в его состав).

2. Перечень операцrrй поверкп

2.1. При проведении поверки должны выполЕяться операции, указанные в табrпrце l.

Таблица 1 - Операчии поверки

Наименование операции

Обязательность проведения

операuий при

Номер разлела (rryнкга)

методики поверки,

в соответствии

с которым выполняется
операция поверки

Первичной
поверке

Периодической
поверке

1 2 J 4

Внешний осмотр да да л.7

Подготовка к поверке

и опробование да да п.8



l 2 3 4

Проверка

програJl{много обеспечения да да

Определеяие мЕтрологических

характеристик и подтверждение

соответствия хроматографа

мsтрологическим требованиям

- определение дрейфа и уровня
флусryационньп< шу {ов нулевого

сигнала

- определение пределов

детектированлtя

- определение относительного

среднего квадратичсского

откJIонения вьD(одного сигнilла

- определение относительного

изменения вьD(одного сигнала за 4

часа непрерывIrой работы

- подтверждение соответствия

хроматоФафа метрологическим
требованияrr

да

да

да

да

да

да

да

да

да

да

п. l0

п. 10.1

п. 10.2

п. 10.3

п. 10.4

п. 10.5

Продолжение таблицы l

3. Требованпя к усJIовиям проведеЕпя поверкш

3.1. При проведении поверки пеобходимо собrподать следующие кJIиматические условия:

- температура окружающего воздда, ОС: от+l7до+28;

- относитеJIьнчUI влФIсIость воздцц 7о: не более 75.

3.2. При поверке не допускllются мехaшические воздействия на хроматограф, откJIонеЕIIя от

рабочего положениJl, а также наличие пьши и паров агрессивньD( веществ, вызывающих

коррозию,

4. Требованшя к специалистам, осуществляющшм поверку

4.1. К проведению поверки допускаются лица, изr rвшие методику поверки средств

измерений и руководство по эксплуатации хроматографов, прошедшие инструктФк по технике

безопасности в устаItовленном порядке и обладающие Еавыкalми работы со средствalми

измерений, основанными на хроматографических методах.
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Операчии поверки,
требующие применения

средств поверки

Мgтрологические и технические требования к

средствам поверки, необходимые для
прведения поверки

Перечень

р€коменд/емых
средств поверки

п,8
Подготовка к поверке
и опробование

Средство измерений температуры

и относительной влажпости окружающего
возд}ха с диапазон:lми измерений,

охватывlлющими условия поверки по п. 3,

и абсолютноЙ погрешностью измерения

температуры не более * 1,0 ОС

и относительной влажности -
Hg ý9л9g + 5,0 oZ

Прибор
комбинированньй
Testo б08-Н1 (рг.
N В ФИФ ПО ОЕИ
53505-13)

п. l0
Определение
метологических
характеристик
и подтверждение
соответствия
хрматографа
мgФологическим
требованиям

Станлартньй образец состава раствора
aштрацена в ацетонитриле. Интервал

допускаемьD( aTTecToBaHHbD( значений

массовоЙ доли антацена: от 0,19 до 0,21

мг/см', с Фаницalми допускаемой
относительной погрешности при Р = 0,95

Hg ýgлgg + 3,0 О/o

Стандартный
образец состава

раствора антрацена
в ацетонитиле
гсо 8749_200б

5. Метрологrrческпе п техническпе требовапrrя к средствдм поверки

5,1. При проведении поверки примеIrяют средства поверки согласно таблице 2.

Таблича 2 - Средства поверки

б. Требования ýсловrrя) по обеспечению безопlсностп проведения поверки

6.1. При проведении поверки хроматографов необходимо соблюдать требования Приказа

Минтрула России оТ 15.12.2020 Nе 903Н <Об угверждеНии ПравиЛ по охрzше туда при

эксплуатациИ элекгроустановок), тебования ГоСТ |2.2.007.0-,15, а тlкже требования

руководства по эксплуатации хроматографов.

5

Ачетоницил сорт 0 или сорт l по ry 26З4-002-542608б1-2013

торговой марки <Криохром)) иJш ана.погишlьй;

Колба мерная вместимостью l0 см3

не ниже второго кJIасса точности по ГОСТ |770-'14;

Пипетки градуировllнные вместимостью 1; 5 см3

не ниже второго кJIасса точности по ГОСТ 29227-91

5.2. Все средства измерений, используемые при поверке, доJDIсIы иметь alкту:Urьную запись о

поверке в ФИФ по ОЕИ, а стаIrдартные образцы - действующие паспорта.

5.3. .Щопускается применение иньD( средств поверки, обеспеч{вающfi опр€деление

метологических характеристик поверяемого средства измерениЙ с точностью, ЕеобходимоЙ

для подтвер)lцения его метрологических характеристик.

5.4. При приготовлении контроJъньD( растворв в качестве растворитеJIя испоJIьзуется

ацетонитрил сорт 0 или сорт l по ry 2634_002_54260861_20l З торговой марки <Криохром>

или аналогичньй.



7. Впешпrrй осмотр

7.1. При внешнем осмоте устанавливают соответствпе хрматографов следующим
,требованипл:

- отсуIствие видимьD( дефекгов, способньп< повJIIIятъ па безопасность проведения

поверки иJпi ее результаты;

- исправность орпlнов управления;

- соответствие внешнего вида хроматографа сведениям, приведенным в описании типа;

- чЕткость обозначений и маркировки.

7.2. Хроматографы считаются вьцержавшими внешний осмоц при условии соответствия

указанньш вьшrе трбованиям.
7.3. В сlryчае выявления при внешнем осмотре поврждений или дефекгов, способньв

повлиять на безопасность проведения поверки или ее резуlьтаты, поверка может быь
продолжена только после устраненшI указанньD( недостатков.

8. Подготовка к поверке и опробоваппе

8.1. Подготовка к поверке.

8.1.1. Перел проведеЕием поверки необходимо изуrшть настояuIую методику поверки,

проверить соответствие условий поверки требованияu раздела 3, а также обеспечить

выполItение требований техники безопасности согласно разделу б настоящей мsтодики.

8.1 .2. ПодготоВить средства поверки, перечислеЕные в разделе 5 настоящей методики поверки.

8.1 .3. Подготовить поверяемьй хроматограф в соответствии с руководством по эксплуатации.

8.1.4. Перел проведением процедур по опредслению метрологшческих характеристик

вьцержать хроматограф не менее 2 часов в условиях, указанньж в п, З настоящей мЕтодики.

8.1.5. Подготовить контрольньй раствор согласно приложению Д настоящей методики

поверки.

8.2. Опробование.

8.2.1. Опробование хрматографа проводится в Ilвтоматическом режиме после вкJIючения

пи11lниJI. Результаты опробования счит{lются положитеJIьными, если после вкJIючения

питllнпя и запуска управJIяющего программного обеспечения (да.llее - ПО) открывается

главное окно ПО и отсутствуют сообщения об ошибках.

9. Проверка программного обеспечешия средствr взмерений

9.1. Проверка идептификационвьж данньD( пО провод{тся после его зzшуска.

идентификационное нмменование и версЕя автономного По опредеJuIются через главное

окно прогрzммы: LauTa -- ДЬочt. В открывшемся окне отображаются сведенIIJI о текущей

версии ПО.
9.2. Результат проверки сrштается положительным, если идентификациоfiное наимеяование и

версия ПО соответствуют сведениям, приведенным в таблице 3.
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Таблица 3 - Илентификачиояные д:lнные (признаки) ПО

Идентификациоппые д.lнные (признаки)

Lачrа

Номер версии (идентификационньй номер) ПО 6,x.x.xxl)

l) Номер версии зaшисывается в виде метологически значимой (неизменяемой) части ПО,

указанной в виде цифрвого обозначения в начале номера версии, и последующим рядом
цифр, принимшощих значения от 0 до 9, которые описывalют модификачии ПО
(обозначенньгх буквами кх>).

10. Определеппе метрологпческих хардктерпстик п полtвержденше соответствия

хроматогрдфа метрологическим требовsнrям

10.1. Опрелеление лрйфа и уровня фlrукгуачионньD( m},It{oB нулевого сигнала.

10.1 .l. при проведении поверки спекцофотометрических детекторов для определения }ровня

флукгуачионньrх шу {ов и дрейфа нулевого сигнalла необходимо удirлить
хроматографическую колоЕку и установить на ее место кaшиJIJIяр, обеспечивающий

противодarвление от 2 до l0 МПа при скорости потока элюеrта l мrr/мин. Рекомендlется

использовать капиJIJIяр со след},ющими параметtми: внугренний дrамсгр - 0,12 мм, дшна -
2000 мм либо иной капиJUUIр, обеспечивающий ана.поги,лое противодtlвлсппе,

В качестве элюента используется вода для хроматографии.

10.1.2. при поверке рефрактометрического дифференциа,lьного детекгора для определения

уровня флукТуационньD( шумов И дреЙфа нулеВого сигнаJlа необходимО удаJtить

хроматографическую колонку и устilновить на ее место капиJIJIяр для промывки системы

водой для хрматографии. Перед зIшисью нулевого сигнала ячейка сравнения и

измерительнllя ячейка должны быть зzшоJIнены водой. Вход и вьл(од детектора рекомендуется
заглушить.

10.1.3. Перел началом измерний хрматографическая система должна бьrгь тщательно

промьтта. Затем необходтмо пркаIмвать элIоент со скорстью l м;r/мин в течение не менее

одного часа дш стабилизации пара rетрв.
10.1.3.1. В программном обеспечении хроматографа необходпrrо зддать след},ющие

параметры:

- .Щля спектрофотометрического детектора с изменяемой лшrной вошrы DL-24|-25:

.Щлина волпы: 254 нм

Частота сбора дапньrх: 1 с (Dwell)

- .Щля спектрофотометрического детектора с диодной матричей DL-241-28:

.Щлина волны: 254 нм

Частота сбора данньu<: l с (Dwell)

- fuя рфракгометрического дифференциа.пьного дегекгора DL-241-38:

Температура: 40 ОС

Частота сбора данньп<: l с (Dwell)

10.1.4. Запись хроматограммы дlя определения дрейфа и уровня флукгуачионньrх шуttлов

нулевого сигнaлла осуществJIяется в течение 60 минуг. ,Щопускается проведение записи в

,7

Значсние

Идентификационное наименоваrrие ПО

Щифровой идентификатор ПО



течение 30 минуг с последующеЙ экстраполяциеЙ до 60 минlт. Применяется шкала с
максимаJIьной .I}ъствительностью в координатах (сигнал (в единицах дgгекции) - время>.

Уровень флlктуачионньп< шlтлом (АХ) опредеJIяется как максимальнiur амплиryда

повторяющихся колебаний нулевого сигнала с периодом не более 20 секуъд.

.Щрейф нулевого сигнала принимается рalвным смещению нулевого сигншrа за 60 минуг.

1 0.2. Определение пределов детектировtшIlя.

10.2.1. предел детектирования контольного вещества опредеJUIется для каждого типа

детектора.
10.2.2 Дlя определения предела детектиров:lния, а т:кже при последующих определениJD(

оСКо и относитеJIьного изменения вьD(одlого сигнала за 4 часа непрерывной работы
используют колонку, заполненную сиJшкalгелем оюадецилсилIiльным.

Состав э:поента ацетоItитрил - вода в объемном соотношении 84:1б.

Скорость потока: 1 мл/мин.

10.2.3. После стабилизации системы в надлежащих условиях, с помощью устройства
автоматического ввода пробы иJIи рrIпого кдапана, необходимо ввести контро;ьньй раствор.

концентрация вещества в контрольном растворе и объем вводц соответствующие

поворяемому детеюору, }казаны в таблице 4.

Методика приготовления растворов приведена в приложении А.

таблица 4 - Контрольные растворы ilнтрацена в ацетонитриле (дтя определения пределов

детекгирования)

Наименование детектора
Массовая конценцащrl

аIrтраценц мкг/смЗ

Объем вводимой
пробы, мкJI

10 20

,Щетектор спектрофотометрический

с диодной матрицей DL-24|-28
10 20

,Щетектор рефрактометрический
дифференциа:lьньй DL-24 1 -38

200 20

10.2.4. После регистрации хроматогрalммы предел детектировalния рассчитьвается по формуле

( 1):

2, лх .G ,60
г --Umin - s.и

(1)

где: С-;r, - предел ,цетекmрования, г/см3;

ДХ - уровень фlryктуационньп< шумов, Б иJIи ед. рефр. (в зrвисимости от типа

детектора), опредеJIяfiсЯ на ровноМ r{астке базовоЙ лиIlии В соответствии с п. l0.1.4;

G - масса контольного вещества, г Фавна произведению объема введенцой пробы на

концентацию);
.S - площадь пик4 Б,с или ед. рефр.,с;
И - скорость потока элюентъ см3/мин (мл/мин).

8
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l0.3. Определение относительного среднего квадратического откJIонения (ОСКО) вьD(одного

сигнала.

10.3.1. С помощью устройства автоматического ввода прбы Irли р}пrного кJIапана провести

шесть последовательны)( вводов контоJъного раствор4 соответствующего поверяемому

детектору (таблича 4), регистрируя хроматогрlммы при к.Dкдом вводе.

10,3.2. По полуrенным данным вычислить ОСКО по формуле (2):

ý
100 t8i- Х)2 (2)

п-L

где: 6 - относительное изменение вьD(одlого спrямцУq'
Я - среднее значение площади пика по последним двум измер€ЕIлям первой серии;

Х, - срлнее значение площади пика по второй серии.

10.5. Подтвер)Nцение соответствпя хрматографа метрлоги.lескrш требованияlt,

l0.5.1. Результаты поверки сrштаются поло)юlтельными, есJIи поJryченные значен11я дрйфа и

1ровня фlryюуационньD( шумов нулевого сигяалц пределов детектирования, оСКо и

относительного изменения вьrходrого сипIала за4 часа непррьвной работы соответствуют

установленвым в таблицах 5-7 требованиям.

таблица 5 - Уровень фrryктуачионньп< Шуrrлов и лрейф нулевого сигн.ца

х-_х
6 = -:..=-. 100 .-х

Наименование детеtсгора Уровень шlтлов, нс более

.Щетектор спектрофотометрический

с изменяемой длиной волны DL,241,25
2,0.10J Б 3,0.10-4 Б/ч

,Щетектор спектрофотометрический

с диодной матицей DL-241-28
J 0. l0J Б 4 0 , 10-а Б/ч

Щетектор рефрактометрический
дифференциа.пьньй DL-24 1 -3 8

1,0.10-5 ел. рефр. 5,6. 16_+ gд. рефр./ч

9

х

где: .S - относительное среднее квадратическое отклонение,7о;

Х; - зночение i-го измерения (площадь пика иJш время удерюrваrия);
Я - срлнее значение парIметра;

n - число измерений,

10.3.3. После выполнен!tя серии измерений хрматограф не должен бьrгь вьключен в течение

последующиХ 4 часов. В спекгрофотОметричесш{Х дЕтеюорд( источники изJryчения (лампы)

должны остaваться вк.люченными.

l0,4. Опрелеление относительного изменения в6D(одного сигнала за 4 часа непрерывной

работы.
10.4.1. По истечении 4 часов непрерьвной работы хроматографа провести повторную серию

из двух вводов.

10.4.2. относительное изменение вьD(одного сигпала за указанный период, вырФкенное в

процентах, рассчитьвается по формуле (3):

(3)

.Щрейф, не более



Нмменование детекгора

.Щетектор спектрофотометрический

с изменяемой длиной волны DL-241-25

.Щетектор спектрофотометрический

с диодной матрицей DL,241-28

.Щетеrгор рефрактометрический
дифференциа,тьньй DL-24 1 -3 8

1 0 10'

Таблича б - Пределы детектиров:lниJr

Таблица 7 - оСКо вьп<одпого сигнlца и отЕоситеJтьное измепение вьD(одlого сигнала

за 4 часа непрерывной работы

Наименование детектора

оско, %, не более

относительное
изменение за 4

часа (6), %, не

более

по площади
пика

по времени

удерживalнлlя

по площади
пика

.Щетектор спектрофотометрический

с изменяемой длиной волны DL-241-25
1,5 0,5 +2,0

.Щетектор спектрофотометрический

с диодной матричей DL,241-28
1 5 0,5 + 2,0

.Щетектор рефрактометрический
дифференчиа.llьньй DL-24 l -3 8

1,5 0,5 +2,0

1 1. Оформленше результатов поверкп

11.1. Результаты поверкИ оформляются в пртокол в соотвfiствии с тебованиями,

устzlновленньми организацией, проводящей поверку.

11.2. Сведения о результатах поверки средств измерений перед,lются в Федерапьньй

информационньй фонд по обеспечению едшlства измерений в соответствии с устtlновленным

порядком проведения поверки, предусмотенным действующим законодательством

РоссийскоЙ Федерачии в области обеспечения единства измерений,

l 1.3. При положитеJIьIIьD( результатах поверки, по змвлению ыIадельца средства измерений

или Jпaц4 предстalвившего средство измерний на поверку, оформляется свидетельство о

поверке, подтверждalющсе соответствие хроматографа требованияr.r методики поверки. К

свидетельству прилагается пртокол поверки. Нанесение зн:tка поверки на хроматограф не

предусмотено.
l1.4. При отицательньп результат:ж поверки хроматограф к применению не допускается, По

зшIвлениЮ владельца средства измерниЙ иJIи лица представившего средство измерний на

поверкУ,ВьЦаетсяизВеЩениеонепригодностисУка:!аниемпричинвсоотВетствиис
действ}тощим зaжонодательством Российской Федерации в области обеспечения ед{нства

измерений.

l0

Прдел детектирваная, г/см3, не более

5,0.10-10

1,0. 10-9



ПРИЛОЖЕНИЕА
(обязатеlьное)

Методлка приготоыIеншI контоJIыъD( растворв
Al. Для приготовления KoHTpoJrьHbD( растворов следует испоJIьзовать:

А1 .l. Стшцартные образцы (далее - СО) и срдства измерений:

- СО состава раствора .lнтацеЕа в ацетонитрипе ГСО 8149-2006;

- колбы мерные 2-го класса точности вместимостью 10 см3 по ГОСТ |710-74;

- пипетки градуировilllЕые вместимостью 1 и 5 смЗ 2-го класса точности по ГОСТ 29227-
91, либо дозатор пипЕточпь,п1 одноканальньй с доrryскаемой систематrческой
состrв,IяющеЙ основноЙ относительноЙ погрешности не более 2 О/о;

- ацетошrтрllл сорт 0 или сорт 1 по ry 2634-002-542608б l -2013 торговой маркй
<Криохром> или аналоги.пtьй.

А1.2. Приготовление концольньD( растворв
А1.2.1. Прпготовление раствора антрацена в ацетонитриле с массовой концектраrшей
10 мкг/см3.

С помоrrью градуированной пипетки номинllJъной вместимостью 1 см3 переносят 0,5 см'СО
раствора антацена в ацетонитиле с номинalльной массовой концентрацией 200 мкг/смЗ
(фактическое значение указчlно в паспорте) в мерную колбу с притертой пробкой объемом
l0 см3 и доводяг объем до метки ацетонитрилом. Срок храtrения приготовлеЕЕого раствора в
холодильнике - l месяц.
Фактическое значеЕие массовой копцентации :lнтрацена в приготовлеЕном растворе
(Сr, мкг/см3) выtIисJuIют по формуле:

с,= Со.2' (А.1)

где С9 - атrестованное значение массовой концеЕтрации СО, мкг/см3;

Ип - объем исходfiого раствор4 использованный дш приготовления дzлпцого раствора
(0,5 см');

И1 - объем приготовленного раствора (10 смЗ).

Относительная погрешностъ массовой концеЕтации ilнтрацена в приготовлеЕном растворе
не превт.rrпает * 3 Ой.

Контро.rьньй раствор с массовой концентрацией l0 мкг/смr zлнтрацена в ацетонитриле
испоJъзуетýя для след},ющпх детекторов:

- спеrгрофотометрЕIIеского детектора с изменяемой длипой воrпrы DL-241-25;

- спекгрофотометрlr.Iеского детекIора с дио,щой матрицей DL-24|-28.

А1.2.2. Контрольным раствором :tктрацена в ацетонитрЕле с массовой концентаrщей
200 мкг/см3 влястся СО сосr:ва раствора антацеIIа в ацетонитриле с номинаrьной массовой
конценцациеЙ 200 мкг/см' (фактrческое значение указано в паспорте).
Контрольньй раствор с массовой концентрацией 200 мкг/см3 zlнтрацена в ацетонитриле
используется для рефраюометического лиффереЕциiлльного детекгора DL-241-38.

ll


