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1ОБЩИЕПОЛОЖЕНИЯ
Настоящая методrка распростаняется на хроматографы жидкостные LC-2050C (далее

- хроматографы), изготовленные фирмой Shimadzu Соrроrаtiоп, Япония, и ycTllнaBjmBaeт ме-

тоды и средства их первичпой и периодической поверки.
Прослеживаемость поверяемого СИ обеспеwrвается посредством пркменения ГСО:

- к единице массовой доли в соответствии с Государственной поверошrой схемой

для средств измерений содержzlния оргllническID( компонентов в жидких и твер.щ,D( веще-

cтB.lx и матери.rлах, угвержденной приказом Росстандарта от 28.12.2024 г. Ns 3158, подтвер-
ждающеЙ прослеживаемость к государственному первичному этмону ГЭТ 208-2024 (для

ГСО l2059-2022);
- к едиЕицil l массы и объема в соответствии с Государственной поверочной схемой

для средств измерений массы, угвержденной приказом Росстандарта от 04,0'1.2022 М 1622,

подтвержд:lющей прслеживаемость к государственному первичному этlллону ГЭТ 3-2020, и

Государственной поверочной схемой дIя средств измерний массы и объема )сrдкости в по-
токе, объема жидкости и вместимости при статическrх измерепиях, массовОгО И ОбЪеМНОГО

расходов жидкости, угверждевной прик.вом Росстандарта от 26.09.2022 Ns 2356, подтвер-

ждающей просле}мваемость к государственному первичному эталону ГЭТ 216-2018 (для

гсо 8749-2006).
При определении метологических характеристик поверяемого средства измерений ис-

пользуется метод KocBeHHbD( измерений.

2 ПЕРЕЧЕНЬ ОПЕРАЦИЙ ПОВЕРКИ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
2.1 При проведении поверки выполняют опер щи, приведенные в таблице 1.

Таблица 1 - оп пов

2.2 Есллl при прведении той или иной операции поверки поJIrrен отрицатеrьпьй ре-

зультат, дмьнейшее выполпение поверки прекращают.
2.3 Поверка по отдельному измерительному кана.ту (дЕтеIсгору) не предусмотреЕа,

Обязательность прведепия
операции при поверке

периодическойпервичнои

Номер rrуrrга
мето,щки повер-

ки
Наименовшrие операции поверки

!а.I[a
,|

l Внешний осмотр

.Ща!а8
2 Подготовка к поверке и опробование

Ща
3 Проверка прогрalммного обеспечения

Да Да10

4 Определение метологи.Iеских характе-

ристик и полгверждение соответствия
средстм измерений метрологическим те-
бованиям:

!аДа1 0 1- определение уровня ф.rгусгуационньD(
ш}ъ{ов и дрейфа пулевого сигнала

!а- опр9деление предела детекгирования

.Ща ,Ща10.3
- определение
квадратического
ходпого сигЕала

относительного среднего
откJIонения (СКО) вы-

!аДа10.4
- определение относительЕого изменения
вьrходного сигнала за 4 часа непрерывной

оты
ДаДа11льтатов поверки5 Оформление резу

средства измерений

.Ща9
средства измерений

.Щаl0.2
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3 ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ
При проведении поверки соб,подают следующие условия:
- температура окружающего воздlха, ОС

- атмосферное давление, кПа
- относитеJIьIIм влажность возд}ха, О/о

от +l5 до +25

от 84,0 до 10б,7
от 25 до 80

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

областью аккредитации оргitнизации, чlккредитовtlнной в национа:ьной сиgгеме аккредrта-
ции на проведение поверки средств измерений согласно зttконодатеJьству Российской Феде-

рачии об аккредитации, прошедшие шrстукгаж по технике безопасности и ознaкомлеIlЕые с
экспJIуатационными доку леЕт:lми.

.Щля полl^rения экспериментalльньD( дzulньD( допускается rlастие сервис-инженера или
оператора, обслуживающего 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 - дства по ки

Перечень рекомендуемьD(
средств поверки

Метрологические и технические требо-
вarния к средствlм поверки, необхо,щr-

мые для проведения поверки

Операции по-
верки, требуто-

щие применения
по ки

пп.8- 10
Средства измерений температlры
окружающей среды в ди:шазоне изме-

рений от 15 ОС до 25 ОС с абсоrпотной
погрешностью не более *1 ОС.

Средства измерений относительной
влФкности возд}ха в диaшазоне измере-
ний от 25 % до 80 Ой с абсоrпотной по-
грешностъю не более +3 7о.

Средства измерний атмосферного д.rв-
ления в ди.шазоне измерений от 84,0 до
106,7 кПа с абсо.lпотной погрешностью
не более *3 кПа.

Станлартный образец состава
мтацена (ГСО 12059-2022) плп
Стандартный образец сост:ва

раствора aнlp IeHa в ацетонит-
со 8749-200б

Контроrьньпi раствор с массовой концеп

тацЙей шrтрацена 0,00l мг/см], приго-
товленньй по методике, приведенной в
приложении А.

Вспомогательные средства поверки:
Весы лабораторные, ГоСТ OIML R 76-|-201|, кпасс тоIшости I (специмь-
ный), поверочньй интерва;l 1 мг,
Колбы мерные н:uIивпые 2-|00,2, 2-200,2, 2-1000-2, ГОСТ l 770-74.

Пипетки с одной отметкой 1-2-1, ГОСТ 29lб9-91.
Ацетонитрил для жидкостной хроматографии, ТУ 6-09-14-2167-84; uлп с

rшалогичными характеристикаL{и tмстоты и оптЕ!Iеского поглощения.

Вода для лабораторного анаJшза, степень чистоты I, гост р 52501-2005

или деионизи BaHHtu вода

п. 10

+ При выборе средстВ поверкИ пре.щIочтитеJIьным явJшется испоJIьзовllние стандарпtого

разца }твержденного типа с установленной прослеживаемостью к государственному первич-
об-

ном эталон гэт 208

Прибор комбинированньй Testo
608-н1,
рг, Nэ 53505-13.

Барометр-анерид метеорлоги-
ческий
БАММ-l, рег. JФ 5738-76.
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5.2.щопускается применение других средств поверки, обеспешвающих определение

метрологических характеристик поверяемьD( СИ с цебуемой точностью.
5.3 Все средства измернпй, примеЕяемые при поверке, должны быгь угвержденного

типц поверены и cooTBeTcTBo31lTb требованияl.t методики поверки. Стандартrые образцы,

используемые при поверке, доJDкны быгь 1твержленного типа', соотвЕтствовать цебованиям
методики поверки и иметь действующие паспорта.

6 ТРЕБОВЛНИЯ (УСЛОВИЕ ПО ОБЕСIIЕIIЕНИЮ БЕЗОIIАСНОСТИ ПРОВЕ-
ДЕIIИЯПОВЕРКИ

6.1 При проведении поверки вьшолнrlют трбования безопасности, изложенные в Рэ
хроматографа.

7 ВНЕШНIЙ ОСМОТР СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
При внешяем осмотр€ устarнавJIивают
- соответствие комплектности хроматографа Iребованияv экспJryатациопноЙ док},меп-

тации;
- соответствие внешнего вида хроматографа описаншо и изобрaDкеЕию из описilпия ти-

па;
_ четкость маркирвкиi
- отс},тствие видимых мехаНических повреждений, вJIияюпц{х на работоспособность

хроматографа.
Хроматограф считается выдерж:лвшим внешний осмот, есJш он соответствует пере-

численным выше тебованиям.

8 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ И ОПРОБОВАНИЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
8.1 Перед проведением поверки выполпяют следующлtе подготовительные работы.
8.2 Поверяемьй хроматограф подгот:lвлив:lют к работе в соотвgтствии с Рэ,
8.3 Средства измерений и вспомогательные средства' примеЕяемые при поверке, под-

готавливllют в соответствип с IDi РЭ иJш иIrструкциями по их применению,

8.4 Проверяют нalJшчие сведений о поверке и/или паспортов на средства поверки,

8.5 Готовяг растворы в соответствии с приложением А.
8.6 Проводят опробование хроматограф4 вкJIючац питiшие и запускм управJIяюIцее

прогр:lммное обеспечение (дшее - ПО) яа компьютере.
хроматограф считается прошедшим опробование, если после вкJIюченшl пи.гания от_

сутствуют сообщеЕия о неиспрiвности и устalн:вJIивается соед.lнение ПО с хроматографом.

9 ПРОВЕРКА ПРОГРЛММНОГО ОБЕСIIЕЧЕНИЯ
Проверку идентификационньD( данньD( По вьшолняют, прверяя соответствие версии

по хрматографч 
"apn" 

по, указанной в описдIии мпа. в главном мепю необходtмо пе_

рейти вО "-ЫУ 
<НЪlр> - пдБочt> (<Помощь> - <О програлляе>). В открьвшемся окне бу-

ieT отображено нЕLзвание программы <LabSolutions> и номер версии ПО,

идентификационные данные По должны соответствовать значениям, приведевным в

таблице 3.

Таблица 3 - Иденти икационные данные По
3начениеизнакиикационные дzlнныеИденти

Labsolutionsонное нiмменование Поикаци
5.111Но икационньй ном по , не нижеиив иденти

Ци вой иденти поика



Таблица 4 - Условия изм ии вня онных ви вого сигн;L,Iа

l 0.2 Определение предела детектировЕшия
Определение предела детекгированиrl выпошIяют после вьD(ода на р€жим хроматогра-

фа, 1комплектовzlнного ана.гlитической колонкой. Контрольные растворы и условия опреде-

лениrI предела детектировапия и метрологических характеристик приведены в таблицах 5, 6.

Таблица 5 - Условия определения предела детектировalниJI и мgтрологических характери-

СТИК ДJIЯ Х омато ов LC-2050C ЗD со в нным дете м на диодной

Скорость
потока

"r3/r""

Параметры.Щетеrгор Элюент

l

,Щлина волны 250 нм, ширина полосы про-
пуск.lния (bandйdth) +4 нм, постояннчц вре-

time constant) 2 с, темпераryра проточ-мени (
евой ячейки 40 0Сной кварц

Хроматограф LC-
2050С 3D со встоен-
ньш детектором на ди_
одной матрице

Вода

,,Щлина волны 250 нм, температура прото.пrой
кварчевой ячейки 400С

Хроматограф LC-
2050С со всlроенным
спектрофотометриче-
ским детектором

Вода l

По.Фижная
фаза

УсловияКонтрольный
раствор

объем
вводимой

проб.ы.
см'

Ско-
рость

потокц

"rз/м"''
.Щлина воляы 250 шм, ширина полосы
пропускzшия (bandйdth) + 4 ям, по-

стоянная времени (time consиnt)
0.24 с, температура проточной квар-
цевой ячейки 40 UC. колонка с обра-

щеннои й cl8

0,05

АцЕтонит-
рил-водц

объемное от-
ношение

80:20

Раствор антаце-
на с массовой

концентрацией
l мг/дr,rЗ

(0,001 мг/см]) в
ацетонитриле

5

10 ОIIРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИЧЕСКID( ХАРАКТЕРИСТИК И ПОДТВЕР-
Ж.ЩНИЕ СООТВЕТСТВИЯ СРЕДСТВЛ ИЗМЕРЕНИЙ МВТРОЛОГИЧЕСКИМ ТРЕ-
БовАниям

l 0.1 Определение }ровня фrrуrгуачионньп< шуr{ов и др€йфа Еулевого сигпала.
При определении }ровня фrryтсгуачионньп< ш}ъ{ов и дрейфа пулевого сигнала рекомен-

дуется удалить хроматографическую колоЕку, устarповить вместо колонки стальпой кIшпJIJIяр

или кlшиJuulр из полиэфирэфиркетона. Цосле чего промыть хроматографическую систему
изопропанолом со скоростью потока 2 сr3/мин в течение 2 часов.

Определение уровня ф.rцкгуачионпьD( шlъrов, дрйфа нулевого сигнала хрматографа
выполняют после вьD(ода СИ на реж,rм при условшrх, yкzulalнHbD( в таблице 4. Рекомендуется
проводитъ определение не менее чем через 1 час после вьD(ода хроматографа на ржим.

Определение проводяг при помощи ПО.
Задают метод расчета ш}ъ{а = (ASTM) и мzксимальное времJI = <15 минуг>, выбрав в

меrпо <Метод> - <Проверка параметров базовой линии)). Сохранив файл, нажимают на юIоп-

ку <Проверка базовой шлнии> на пмели инст),It{ентов.
Хроматограф регистрируgг нулевой сигнilл в течение 15 мин, экстраполирует пол}чен-

ньй результат на часовой отезок и отобрахает итог на экршrе. Tatotce результаты проверки

сохраняются в папке <C:\IabSolution\Log\Baseline>.
полу,rенные значенllя уровЕя флуктуачионньп< шуrvов и дрейфа Еулевого сигнала не

должны превышать значений, приведенньн нюке:
Уровень фщктуачионньп< шуtr{ов нулевого сигнала" В 5 l0-5

.Щрейф нулевого сигнал4 В/ч 5,10'

l



По.щихсlая
фаза

УсловияКонтрольный

раствор

объем
вводимой

пробы,
см3

Ско-
рость

поток4
см3/мин

l

АцЕтонит-
рил-водц

объемное от-
ношепие

80:20

.Щ.плна воrшы 250 нм, темпераryра
прточrой шарчевой ячейки 40 UC,

колонка с обращепной фазой Cl8

Раствор rтаце-
на с массовой

концеrгграцией
1 мг/дмЗ

(0,00l мг/смЗ) в
ацетонитриле

0,05

6

Таблица б - Условия определения предела детекIировzшия и мЕтологических харzлктери-

стик дJlя мато а LC-2050C со в отом д м

с _2.bx.q.l/.60 (l)
l000.S ,y

где С, - массовая концентация контольного веществц мг/смЗ;

И - объём вводимой пробы, смЗ;

у - скорость потока эJIюентц смЗ/ми";

S - площадь пика контольного вещества" В,с;
60 - коэффичиент пересчета миЕуr в секунды;
А.т - уровень фrryкryачионньпt ш}ъ,rов нулевого сигнarл4 В, определеншп:i после вьD(ода

хроматографа на режим.
ПоlгученноJ зн""a"пa прaдео" детект]4рования не доJDкЕо превыпать: 1,10-9 г/см3 (по

Прдел детекгированпя ( С* ), г/см3, рlюсtштывают по формуле

акграцену).

10.3 Опрлеление относитеJIьного среднего квадrатЕIIеского откJIонения (СКО) вЬЖОЛ-

ного сипt:tла
Определение относитеJьного СКО вьп<одrого сигнала выпоJIIIяют после вьD(ода хрОма-

тографа на режим, с использованием коЕгроJIьньD( веществ и условпй, примеЕяемьD( при

определенип предела детЕктиркlнш. Контрольньй раствор вводят в хроматограф не менее

б раз, измерлот значения вьD(одньD( сигнмов (площаля пика и времени улерхсrвания) И ВЫ-

чIлсJIJIют их срлнее арифметическое зпачение.
огносительное среднее квадратшIеское откJIопепие вьD(о.щого сипlttла рассчитыв{lют

по формуле:

l00
х

|{х,-х)'
(2)

п-|

где Х - среднеарифметическое значепие парalметра вьD{одного сигнала (площади пи-
к4 времени удерживания);

xi - значение пара {етра вьD(одного сигна;rа (площади пикц времени улерживапия);
n - количество измерений.
Полуrенные значениЯ относительногО среднегО квад)атичного откJIонепия (СКО) вы-

ходного сигнzлл4 7о, не должны превышать значений, приведеняьD( ниже:
- по площади пика 1;

- по времени удерживllния 1.



l0.4 Опрлеление относительного изменеЕия вьD(одlого сигнала (площади пика) за
4 часа непрерывной работы хроматографа

Проводят операции по l0.3. Через 4 часа непрерьвной работы хроматографа повторяют
измерения по l0.3. Относительное изменение вьD(одного сиIнала за 4 часа пепрерывной ра-
боты хроматографа расс.плтьшаот по формуле

6
х| .l00 (з)

где Х - среднее арифметическое значение парfurета вьгходного сигяыIа (площад,r пика);

Х, - срдrее арифметическое зЕачение парari{етра вьD(одного сшнала (площади шлка),

поJrrlенное через 4 часа непрерьвной работы.
По-тryченные согласно п. l0.4 значения относительного изменения вьD(одlого сигнала

(площади пика) 5, за 4 ч непрерьвной работы хроматографа лоJDкны нilходиться в пределах

+2уо.

11 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ
l 1 .1 Результаты поверки хроматографа зiшосят в протокол произвольной формы.
l1.2 Резуrьтаты поверки передают в Федермьньй информационньй фонл по обеспе-

чению единства измерений. При положительньIх резуJIьтатах поверки оформляют свидетель-
ство о поверке в соответствии с действlтощим зrконодательством в области обеспечения
единства измерений по письменному зЕцвлению ыIадельца или JIиц4 представившего сред-
ство измерений на поверку.

l 1.3 На хроматограф, не удовлетворяющий требованиям настоящей методики поверки,
в соответствии с действ}тощим зzжонодатеJIьством в области обеспечения единства измере-
ний оформл-пот извещение о непригодlости с }тzвalнием при.шн по письменному зaцыIению
владельца или лица, представившего средство измерений на поверку.

l1.4 Знак поверки нilt{осится на свидетельство о поверке (при его оформлении).

х,

т

Нача,rьник отдела 205
ФБУ кНИЦ ПМ - Ростест>

Ведущий июкенер отдела 205
ФБУ (НИЦ ПМ - Ростест>

f,д_ С.В. Вихрова

Т.О. Никифоровl/
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ПРИЛОЖЕНИЕА
(обязательное)

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ

Л.I СРЕДСТВЛ ИЗМЕРЕНИЙ, ПОСУДА, РЕАКТИВЫ
A.1.1 Стшrдартrrые образцы в соответствии с таблицей 2.
А.1.2 Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1-2011, кJIасс тоIшости I (специальньй), по-
веро.шьй интервыl 1 мг.
А.1.3 Пипетка с одной отметкой 1-2-1 по ГосТ 29169-91
А.1.4 Колбы мерные наJIивные 2-|00-2,2-200-2,2-1000-2 по ГОСТ |'170-74.
А.1.5 Вода для лабораторного анаJIизц степень чистоты I, ГОСТ Р 52501-2005 (или деиоrти-
зировalннiц вода с удельным сопротиыIением не менее 15 МОм,см).
Примечание - .Щопускается использов.tЕие иньD( средств измерений и оборудовшrия с метро-
лоtическими и техническими харакгеристикш,lи не хуже }к{ц}tlнньD(,

А.3 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНОГО РАСТВОРА АНТРАЦЕНА
(прп пспользованпи ГСО 8749-2006)

А.3.1 Приготовление водного раствора анlращена с массовой концентрацией 1 мг/дм].
Пипеткой переносят 1 см] ГСО 8749-2006 с массовой концентрацией антрацена

0,2 мг/см3 1200 мг/.шrлЗ) в мерн),ю колбу вместимостью 200 сr'. Даrr." доводят до метки рас-
твором подвижной фазы (ацетонитрил / вода в объемном соотношеЕии 80% l20 %) и пере-
мешив:lют.

А.2 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНОГО РАСТВОРА АНТРАЦЕНА
(при использованип ГСО |2059 -2022')

А.2.1 Приготовление раствора антрацена с массовой концентрацией 100 мг/дм].
В мерную колбу вместимостью 1000 

"rЗ 
поr"щu-,0,10 г шrтрачен4 растворяют, дово-

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

до метки, перемешивilют.
А.2.2 Приготовление водного раствора .штрацена с массовой концентрацией 1 мг/дм3.
Пипеткой вместимостью 1 см3 переносят аликвоту объемом 1 смЗ раствора анlрацена,

приготовленного в соответств:ии с А,2.7, в мерн}.ю колбу вместимостью 100 с*3. Д-"е до-
водят до метки раствором подвижной фазы (ацетонитрил / вода в объемном соотношении
80% /20 %о) и перемешиваот.


