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1 оБщиЕ положЕнIл.я
Настоящм методика распростаняется на хроматографы жидкостные LC-2050C 3D

(да:lее - хроматографы), изготовленные фирмой Shimadzu Corporation, Япония, и устанавли-
вает методы и средства их первrгшlой и периодrческой поверки.

Прослеживаемость поверяемого СИ обеспе,швается посредством примепеrтия ГСО:
- к едиЕице массовой доJш в соответствии с Государственной поверочной схемой

для средств измерений содерж:lния органических компонентов в жидких и твердых веце-
cTB:tx и матери.lл.lх, угверllqденной приказом Росстандарта от 28,|2.2024 г. Ns 3l58, подтвер-

хцающей прослеживаемость к государствепному первичному эталону ГЭТ 208-2024 (щя
ГСО 1 2059-2022, ГСО l 1872-2022):

- к единицrrм массы и объема в соответствии с Государственной повероIшой схемой

для средств измерений массы, }твержденной приказом росстандарта от 04.07.2022 Jlb 1622,

подтверждающей прослеживаемость к государственному первиIпrому этzrлону ГЭТ 3-2020, и

Государственной поверочной схемой для средств измерений массы и объема жидкости в по-
токе, объема жидкости и вместимости при с]атических измеренил(, массового и объемного

расходов жидкости, }тверrценной приказом Росстандарта от 26,09.2022 Nq 235б, подтвер-

ждшощей прослеживаемость к государственному первиtlному эт.шону ГЭТ 216-2018 (для

гсо 8749-2006).
При определеНии меlрологиIIеских характеристик поверяемого средства измерений ис-

пользуется метод KocBeHHbD( измерений.

2 ПЕРЕЧЕНЬ ОПЕРАЦИЙ ПОВЕРКИ СРЕДСТВД ИЗМЕРЕНИЙ
2. 1 При проведении поверки выполняют операции, приведенные в таблице 1.

таблица l - оп иип ки

2.2 Еслл при проведении той иrш иной операции поверки получен отицательньй ре-
зуJIьтат, дальнейшее выполнение поверки прекращают.

2.3 Поверка по отдельному измерительному каналу (детеIсгору) не предусмотена,

Обязательность проведениJI

операции при поверке
периодическоипервичной

Номер пунюа
мЕIодики повер-

ки
Наименование операции поверки

Да!а1 Внешний осмотр

Да8 .Ща
2 Подготовка к поверке и опробоваrие
средства измерений

ДаДа93 Проверка прогрzlммного обеспечения

!а Да10

4 Определение метрологических характе-

ристик и подтверждение соответствия
средства измерений метологическим тре-
бованиям:

.ЩаДа10.11,ровня фryкryационньD(
левого сигнatла

определение
ови а

.Ща.Ща10.2- определение предела детектирования

ДаДа10.3
- определение
квадратического
ходlого сигнала

относительного среднего
откJIонения (СКО) вы-

ДаДаl0.4
- определение относительного изменения
вьrходного сигнма за 4 чаsа непрерывной

Да[аll5 Оформление результатов поверки

,7

средства измерений

работы
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3 ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ
При проведении поверки соблюдают следующие условия:
- температура окружающего воздуха, ОС

- атмосферное давление, кПа
- относительн:lя влtDкность возд}та, %о

4 ТРЕБОВЛНИЯ К СIIЕЦИАЛИСТАМ, ОСУЩЕСТВЛЯЮЩИМ ПОВЕРКУ
К проведению поверки допускllются поверители средств измерений в соответствии с

областью zlккредитации оргilнизации, аккредитовilнной в национмьной системе аккредита-

ции на проведение поверки средств измерений согласно зaжонодатеJьству Российской Феде-

рачии об аккредr:гации, прошедшие инстр}ктаж по технике безопасности и ознакомленные с

эксплуатационЕыми документll}rи.
.Щля поrrуrения экспериментzлльньD( данньD( допускается }частие сервис-инженера или

оператора, обслlтсившощего ср€дство измерений (под контролем поверителя).

5 МЕТРОЛОГИЧЕСКИЕ И ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ К СРЕДСТВЛМ
повЕрки

5.1 При проведении поверки применяют средства, приведенные в таблице 2.

Таблица 2 - С тва по ки

Перчень рекомендуемьж
средств поверки

Операчии по-
верки, требую-

щие применения
по кис

Мегрологические и технические требо-
вания к средствzлll поверки, необход,r-

мые для проведения поверки

Прибор комбинированный Testo
608-н1,
рег. Nч 53505-13.

Барометр-анероид метеорологи-
ческий
БАММ-1, рег. J,'lЪ 5738-7б.

пп.8-10 Средства измерений темпераryры
окружающей среды в диапазоне изме-

рений от 15 ОС до 25 ОС с абсолютной
пофешностъю не более *1 ОС.

Средства измерений относительной
влlDкности воздуха в диaшазоне измере-
ний от 25 % до 80 7о с абсошотной по-
грешrtостью не более +3 7о,

Средства измерений атмосферного дtв-
ленIlJr в диtшазоне измерений от 84,0 до
106,7 кПа с абсолютной погрешностью
не более +3 кПа.

ленньй по метод{ке, приведенной в при-
ложении А.

Контро.lъный раствор с массовой концен
трацией кофеина 0,01 мг/см], приготов-

Стшлартный образец cocт.lBa
ilптрацена (ГСО 12059-2022) uл*l

Стандартный образец состава

раствора антацена в ацетонI{г_

иле со 8749-2006

Контрольный раствор с массовой концен
трациеИ антрачева 0Р01 мг/смЗ, приго-
товленньй по методике, приведенпой в

приложении А.

Вспомогательные средства поверки:
Весы лабораторные по ГоСт OIML R 76-1_2011, класс тоlшости I (спечи-

а.ltьный), повер.шьп1 шrтервал l мг.
Колбы мерпые наJIивные 2-|00-2, 2-200-2, 2_1 000-2, гост 1 770_74,

ПипЕтки с одной отметкой 1-2-]l,1-2-|0,1-2-20 по ГОСТ 29169-9l,
ии, ТУ 6-09-14-2167-84; или сАцето л для жидкостной мато

п, l0

от +l5 до +25

от 84,0 до 106,7
от 25 до 80

Стандартный образеч состава
кофеина (ГСО l \ 87 2-2022).
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Операции по-
верки, требую-

щие применения
средств поверки

Метрологические и технические требо-
вzшия к средствам поверки, необходи-

мые для проведениJI поверки

Перечень рекомендуемьrх
средств поверки

(или деионизированная вода).
* При выборе средств поверки предпочтительным является использовalние стандартнОГО Об-

разца угверждеЕного типа с уст:lноыIенной прослеживаемостью к государственному первич-

ному эталону единиц содержalния орг:tнических компонентов в жидкю( и твеРДЬD( ВеЩеСТВаХ И

материалах ГЭТ 208.

5.2 .Щопускается применение дргих средств поверки, обеспе,швающих определение

метрологических хараrtеристик поверяемьж СИ с требуемой точностью.
5.3 Все средства измерний, применяемые при поверке, должны бьпь лвержденного

типц поверспы и соответствовать требовани-лr.r методики поверки. Стшrдартные образцы,

используемые при поверке, должны бьгь 1твержденного мп4 соответствовать требованиям
методики поверки и иметь действlrощие паспорта,

б ТРЕБОВАНИЯ (УСЛОВИЕ ПО ОБЕСIIЕЧЕНИЮ БЕЗОПАСНОСТИ ПРОВЕ-
ДЕНИЯ ПОВЕРКИ

6.1 При проведении поверки вьшолняют требования безопасности, изложенные в Рэ
хроматографа.

7 ВНЕШНИЙ ОСМОТР СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
При внешнем осмоце устанавливают
- соответствие комIшектпости хроматографа требоваrиям экспJryатационной докlтиен-

тации;
- соотвgгствие внепшего вида хроматографа описанию и изображению из опис:lния ти-

па;
_ четкость маркировки:
- отсутствие видимы)( механиIIеских поврждений, вJIиJIющлх на работоспособность

хроматографа.
хроматограф считается вьцержzвшим внешний осмотр, если он соответствует пере-

tшсленным выше требованиям.

S ПО.ЩОТОВКАК ПОВЕРКЕ И ОПРОБОВАНИЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
8.1 Перед проведением поверкИ выполнJIют следующие подготовительные работы,
8.2 Поверяемый хроматограф подготalвливают к работе в соответствии с Рэ.
8.3 Средства измерний и вспомогательные средствц применяемые при поверке, под-

готalвлив:lют в соответствии с их РЭ и;ш инстр}тциями по их применеЕию.

8.4 Проверяют HalJmlme сведеЕий о поверке и/или паспортов на средства поверки,

8.5 Готовят растворы в соответствии с приложением А.
8.6 Проводяг опробование хроматографц вкJIючая питание и заrryская упрttвJulющее

прогрaммное обеспечение (лалее - ПО) на компьютере.
Хроматограф считается прошедшим опробование, есJIи после вкJIючения пит:шия от-

сутств},юТ сообщения о Ееисправности и устанавливается соединение ПО с хроматографом.

9 ПРОВЕРКЛ ПРОГРЛММНОГО ОБЕСIIЕЧЕНИЯ
ПроверкУ идентификационньD( дaшньD( По вьшолняют, проверя-я соответствие версии

по хроматографа версйи по, 1казанной в описztнии типа. в главвом меню необходrмо пе_

alналогичными харalктеристик:tN{и чистоты и оптического поглощения.
Вода для лабораторного :lн:IJплз4 степень чистоты I, ГОСТ Р 52501-2005
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рейти во вкJIадку (Help) - (AboutD (<Помощь> - <О программе>). В открьrвшемся окне бу-
дет отображено название прогрzlммы <LabSolutions> и номер верии ПО,

Идентификационные данпые ПО должны соответствовать значенпям, прцведенным в

табrrпце 3.

Таб:п,tца 3 - Иденти икационные данные ПО

10 ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИЧЕСКID( ХАРАКТЕРИСТИК И ПОДТВЕР-
ж'щниЕ соотвЕтствия срЕдствА измЕрЕниЙ мвтрологиrIЕским трЕ-
БовАниям

10. l Опрлелеяие уровнJI фrтукгуачионньп< шу^{ов и лрейфа пулевого сигпала.
При определении уровня ф.гуlсгуаuионньтх ш},мов и дрейфа нулевого сигнала рекомен-

дуется удalлитЬ хроматографиЧескую колонкУ, устalновить вместо колонки стапьной капилJUrр

или капилляр из полиэфирэфиркетона. Цосле чего промьтть хроматографическую систему
изопропанолом со скоростью потока 2 см'/мин в течение 2 часов.

Определение 1ровня флукгуационньD( шрrов, лрейфа Еулевого сигнала хроматографа
вьшоJIIIяюТ после вьrхода СИ на режиМ при условиях, },каз:lнньD( в таблице 4. Рекомендуется
проводитъ определение не менее чем через 1 час после выхода хроматографа на режим.

Таблица 4 - Условия изм нии вня ационных ови и а левого сигнала

Определение проводят при помощи ПО.
Задают метоД расчета шlтtа = <ASTMD и м:lксимальное время = <15 минут>, выбрав в

меню кМетод> - <Проверка пара]!rетров базовой Jшнии). Сохраlrив фйл, ноlоrмают на кноп-

ку <Прверка базовой линии> на панели инстрр{ентов.
хроматограф регистрирует пулевой сигнzIл В течение 15 мин, экстрапоJшрует полrlен-

ньй результаТ на часовой отрезок и отобрФкает итог на экране. Тшоке результаты проверки

сохр.шяются в папке <C:\LabSolution\Log\Baseline>.
полrrенные значения уровЕя флlтсгуачиошrьп< шрrов и лрейфа нулевого сигнала не

долхны превышать значений, приведенньD( ниже:
Уровень фrryкгуационньл< шуIltов нулевого сигнilла, В 5 10-5

,Щрейф нулевого сигна;lа, В/ч 5,1OJ

1 0.2 Определение предела детектировzшиJI
опрделение предела детекгирования выпоJIIIяют после вьD(ода на режим хроматогра-

фц утомплекгованного ана.питической колонкой. Определение предела детектиров:lния про-

водят по кофеину или alнтрацену с применением коптольньD( растворов и условий в соот-

ветствии с таблицей 5.

ЗначениеИдентификационные дiшные (признаки)
LabsolutionsИдентификационное нaмменование ПО

5,1l7Номер версии (идентификационньй номер ПО), не ниже

Щифровой идентификатор ПО

Скорость
потока
см]/м""

Параметры.Щетектор Элюент

.Щлина волны 250 нм, ширина полосы про-
пуск:rния (bandйdth) +4 нм, постоянная вре-

(tim conStant 2ем ни )
ячеикиинои цево

Вода 1

Хроматограф LC-
2050С 3D со встроен-
ным дsтектором на ди-
одной матрице

с, температ}?а проточ-
40 0с
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Таблица 5 - Условия определения предела детектировalния, относительного СКО вьпtодного
сигнала и относительного изменения вьD(одlого сигна.tlа за 4 часа не ои

Предел детекгиров:lния ( С* ), г/см3, рассчитыв:lют по формуле

|1 _2.лх.q.V,60 (l)t*" = l000.,S-

где С, - массовая конценIрация контроJIьного вещества мг/смЗ;

И - объём вводrмой прбы, см3;

у - скорость потока элюектц с"3/мин;

s - площадь пика контольного вещества' В,с;
60 - коэффичиеЕт пересчета минуг в секr{ды;

^, 
- уровенЬ фlryкгуациоIrЕЬir( шр{ов нулевого сигнала В, опрлеленньй после вьD(ода

хроматографа на режим.
Потгrrенное значение предела детектировllния не до'1IGIо превышать: 1,10-9 г/см3 (по

антрацену); l , l0-E г/смj (по кофеину),

10.3 Определение относитеJъного среднего квадратического откJIонепия (СКО) вьпкол-

ного сипIала
Определение относитеJIьного СКО вьп<одного сигнаJIа выпоJIняют после вьD(ода хрома-

тографа на режим, с использокtнием коЕтрольньD( веществ и условий, примеЕяемьD( при

определении предела детекtировalния. Контрольньй раствор вводят в хроматограф не менее

б раз, измеряЮт зпачениJI вьIходньD( сигналоВ (площадИ пика и времепи удержившrия) и вьг
tlис.,lяют ID( среднее арифметическое значение.

отяосительпое среднее квадратическое откJIонение въ,D(одlого сигн:ца рассIмтывrlют
по формуле:

100
о=:

х
|{х,-Х)'

Контрольный

раствор

объем
вводlмой

пробы,
см3

Ско-
рость

потока,
сr3/мин

Подвижная

фаза
Условия

Раствор кофеина с
массовой концен-
трацией 10 мг/дм3
(0,0l мг/смЗ) в во-

де

0 0 l l

АцЕтонит-
рил-вода,

объемное от-
ношение

80:20

.Щлина волны 272 нм, пшрина полосы
проrryскiшия Фапdйdth) + 4 Ем, по-

стояннм времени (time сопSипt)
0,24 с, температура прото.шой квар-

цевой ячейки 40 0С, колонка с обра-
с18

Раствор шrтраче-
на с массовой
КОНцентраrlией

'l мг/дr.r'
(0,00l мг/смЗ) в
ацетонитриле

0,05 1

Ацетонит-
рил-водц

объемное от-
ношение

80:20

.Щлина волны 250 нм, ширина полосы
пропускания (bandwidth) + 4 нм, по-

стояннiul времени (time constant)
0.24 с, температура прото.пtой квар-

цевой ячейки 40 UC, колонка с обра-
щеннои азой С18

п-|
(2)

щенной фазой



,|

где Х - среднеарифметическое значение параi{етра вьD(одного сигнаJIа (площадл пи-
ка времени улерживания);

Х; - значение параметра вьD(одrого сиrна;rа (площад,r пика, времени удерхоrвания);
n - количество измерний.
Пол}r.rенные значения относительного средrего квад)атиIIЕого отклонения (СКо) вы,

ходlого сипlала 7о, не доmшы прсвышать значений, приведенньD( HITrKe:

- по площади пика l;
- по времени удер)юrмнrrя l.

l0.4 Определение относитеJIьного изменеЕия вьD(одного сигнала (площащ,r пика) за

4 часа непрерывной работы хрматографа
Проводят операчии по 10,3. Черз 4 часа непрерьтвной работы хрматографа повторяют

измерения по 10.з. относительное изменение вьD(одного сигнаJrа за 4 часа непрерывной ра,
боты хроматографа рассчитьвают по формуле

lч чl
6=l'-':"|.100. (з)

х
.дa Х - среднее арифметическое значение параметра вьD(одного сигнала (площади пика);

Х, - среднее арифметическое значение парамЕтра вьD(одного сигнала (площали rшка),

поJIуtеЕное через 4 часа непрерьвной работы,
Полренные согласно п. l0.4 значения отпосительЕого изменения вьD(одного сигнала

(площади пика) 6, за 4 ч непрерьвной работы хроматографа доrпrсrы находиться в пределах

+2Yо.

11 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ
l 1.1 Результаты поверки хроматографа заносят в пртокол произвоrьной формы,
l1.2 Результаты поверки перед.lют в Федерапьньй информачионньй фонл по обеспе-

чению единства измерений. При положительньD( результатах поверки оформл.пот свидетель-

ство о поверке в соответствии с действlтощим зlконодательством в области обеспечепия

единства измерений по письменному заявлению владеJIьца иJш JIицц представившего сред-

ство измерений на поверку.
1 1.3 На хроматограф, не удовлетворяющий требованиям настоящей методики поверIсl,

в соответствии с действующим зlлконодательством в области обеспечения едияства измере-

ний оформл.шот извещение о непригодности с укд}анием приIшп по письменному заявлеIlию

владельца или лица пр€дстzlвившего средство измерений на поверку.

l 1.4 Знак поверки нчlпосится на свидетельство о поверке (при его оформлении),

Начальник отдела 205
ФБУ кНИЦ ПМ - Ростест>

Ведущий инжеЕер отдела 205

ФБУ (НИЦ ПМ - Ростест>

q-. /r-/.__ С,В, Вихрова

Т.О. Никифоров
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ПРИЛОЖЕНИЕА
(обязательпое)

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЬIХ РАСТВОРОВ

л.1 срЕдствА измЕрЕниЙ, посудА, рЕАктивы
A.1.1 Станлартные образцы в соответствии с таблицей 2.

A.1.2 Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1-2011, кJIасс точности I (специа;rьньй), по-
верочный интервал l мг.
А.1.3 Пипsтка с одпой отметкой 1-2-1 по ГОСТ 29169-91
А.1.4 Колбы мерные нiлJшвItые 2-100-2, 2,200,2,2-1000-2 по ГОСТ 1710,74.

A.1.5 Вода для лабораторного ан.rлиза степень Iшстоты I, ГОСТ Р 52501-2005 (или деиони-
зировirннarя вода с удельным сопротивлением не менее 15 МОм,см).
Примечание - .Щопускается использовапие иньD( средств измерений и оборудования с метро-

логическими и техншlескими характеристик:l},tи не хуже указанньD(.

А.2 IIРОЦЕДУРД ПРИГОТОВЛЕНI{Я КОНТРОЛЬНОГО РЛСТВОРЛ АНТРЛЦЕНА
(прп пспользованпп ГСО |2Ж9а022)

А.2.1 Ilриготовление раствора антацепа_ с массовой кояцештрацией l00 мг/д,l3.

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

дят раствороМ подвижноЙ фазы (ацегониТрил / вода в объемноМ соотношениИ 80 Yо l 20 О/о)

до метки, перемешивают.
А.2,2 Приготовление водrого р_аствора антрацена с массовой конценlрацией l мг/д,rЗ,

пипgгкой вместимостью 1 см3 переносяr аликвоту объемом l смз раствора антрацена,

приготовленного в соответствии с д.2.1, в мерную колбу вмеспшостью l00 см'. Далее до-
водят до метки растворм подвижной фазы (ацетонитрил / вода в объемном соотношении

80 О/о l 20 Ой) и пермешивают.

А.3 ПРОЦЕДУРЛ ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНОГО РЛСТВОРА AHTPAIЩHA
(прп шспользовдппп ГСО 8749-200б)

Д.З.l l1риготовление водного раствора антацена с массовой концентрацией 1 мг/дvЗ.

ПипеткЬй переносrr 1 смз гсО 8749-2о06 с массовой концентрацпей антацепа
0,2 мг/см3 (200 мгЫ) в Mep'.ylo колбу вместимостью 200 см3. Далее доводят до метки рас-
твором подвижной фазы (ачегонитрил / вода в объемпом соотношении 80 О/о l 20 %) и пере_

мешив:lют.

А.4 ПРОЦЕДУРД ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНОГО РАСТВОРЛ КОФЕИНА
А.4.1 ПриготоВлеЕие раствора кофеина С массовой копцентрачией 100 мг/д,r3,

В мернуЮ колбу вместимОстью l000 см' помещаюТ 0,10 г кофеина, растворяют, доводят

объём раствора водой до метки, перемешивalют.
Д.4.2 Приготовление водlого рартвора кофеина с массовой концентацией 10мг/.щл3.

ПипеткоЙ вместимостьЮ 10 смЗ переносят aJmKBoTy объемом 10 см'раство9а кофеинц

приготовленнОго в соответствии с д.4,1, в мерную колбу вместимостью l00 см'. .Щалее до-

водят до метки водой и перемешивают.


