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1 общде полох(епf,я
1.1 Настоящая методика поверки распростраЕяется на хIюматографы жидкостные

Agilent 1260 Infinity Ш (да;lее - хрматографы) со следуюцшми серийпыми номера}rи:
DEGEB02235, DEGEB02587, DEGEB01632, предназначенные дIя измФения содержания
компонеЕтов в жидкю( пробах меrодом высокоэффекпrвной ясцкосгной хрмаюграфшr.

|.2 Настоящая метод{ка повФки устанавлимет методы и средства первичной
поверки хроматографа пФед вводом в эксплуатдшю и пФиодlческой поверки в процессе
эксшryатаIцrи.

1.3 При определении метрлоIичесюп характ€ристик в plli,fкa)( прводимой
повФюr обеспе.пваgгся просJIФкиваемость к Госуларственвому пФвшlному этапону
массовой (молярной) доли и массовой (молярной) кончекгршrии органк.lескю( компоЕеIIтов в
rl(ид(ю( и твФдьD( веществаr( и матФиапах на основе хоrдкостной и газовой xpoмaтo-Marcc-
спекгромФрии с изOтопным разбавлением и ф:rвиметрии ГЭТ 208-2024 (далее - ГЭТ 208-
2024) rгуrем примеIrеюrя посудартвенного стандартного образча угвер)iценного типа оостам
кофеина (Кфн СО Иil,I}rЩ ГСО 11872-2022, прослеживаемого к ГЭТ 208-2024 оогласЕо
Государствеlшой поверочной схеме для Федстъ измереrий содержания органп.lескю(
компояенmв в х<идких п твФдцх вещества( и материала(, угверхслённой Прrказом
Федера.lьною агентства по техпи.lескому регуlrrrрованию и мgгролопfi ]fs 3158
от 28.12.2024 г.

1.4 При определеrтшл метрологи.Iескю( характеристик поверяемого средства
измерений используfiся метод KocBeHHbD( измеренкй.

2 Перечень оперrцвй поверкп средства пзмереппй
2.1 При проведении повФки долкны бьгь вьлолнены операцпи, щrlзакrые в

табrпrце 1.

Табrппrа 1 - оп
Обязательность проведения

операции при поверке

периодrческой

Номер пункга
методrки
повФки, в

соответствии с
которым

выпоJIняется
опер цiя
поверки

Напменование операции поверки
первичной

да да 71 Внешний осмотр средства измерений
2 По.щотовка к поверке и опробовшrие
средства измерений да да 8

2.1 Коrrгроль условий поверки да да 8.1

2,2 По.щотовка к поверке средстм
измерений да да 8.2

2.3 Опробовшlие средства измерений да да 8.3

да да 9
3 Проверка программного обеспеченпя
средства измерений
4 Определение метрологических
характеристик средсгва измерений и
подIверждение соответствпя средства
измерений мсгрологrт.lеским,гребованиям

да да l0

да да l0.14. 1 Определение предела детекгированпя
4.2 Определение относительного
среднеквадратического откJIонен}tя

да да |0.2

2
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Наименование операции поверки

Обязательность проведения
операции при поверке

Номер пункга
методlки
повФки, в

с(ютветствип с
кOторым

ВЦПОJIПЯСТСЯ

операrцiя
поверки

первичной

вьD(одlою сигнлtа (по Iшощади пика, по
времеlп удерктваия)
4.3 Определение относrтельного изменения
выходIого сигпаJtа (по rшощади шлка) за 4
чiюа непрерывной работы

да да l0.3

2.2 Проведение поверки в сокращенном объеме пе допускасгся

3 Требованхя к условЕям проведеппя поверкп
З.1 При проведенпи поверки собrлодают следующие условия:

температура окр},Dкающего воздда, ОС

относительнiлJl влzDкпостъ окр)Dкающего воздуа, О/о

атмосферное давление, кпа

от +15 до +25;

от 20 до 80;
m 84 до 10б.

4 Требовашпя к спецшаJtllстам, oсуществJIяющпм поверку
4.| К проведению повФки допускirroгся JIица имеюпц{е Texяr.lecкoe образовшrие,

изуившие Руководство по эксIшуат цпl хрматографа и имеющ{е навьпоl работы с
хроматографом.

4.2 ,Ц,rи полlr.lения резуJътатов измФеI й, необхододD( дIя повФюr, доIryскается

},чrютие в повФке оператора, обсл}лrоrвающего (эксшryатrlрующего) хромаюrрФ (под
контролем поверrтгеля).

5
5.1

Табlпща 2 -

Мегрологrrческпе ш техпllческпе требоваЕпя к средствдм поверкп
При проведении повФки примеЕяют средсгвц указшrные в таблице 2.

по
Операции поверlсл,

требующяе
применеrrие средств

поверкя

Мстрологrrчесrое и техЕI+Iеские
требования к средствilм повФю1
веобходимые дrя проведения поверки

Перчень рекомеIrдуемю(
средств поверки

Измерrrгель влФкности и
теrrmературы ИВТМ-7

рег. Nя 71394-18
п. 8 Кокгроль условий

поверки (при
по,щотовке к поверке

и опробовании
средства измерений)

Срлство измереlпп1:
- темпФатуры окруJmющей сре.ФI в

диапазоне Iвмеренlй m +15 ОС 
до +25 ОС

с абсоJпотноЙ погрешностью +0,5 "С;
- атмосферного дirвления в дllшазоне
измерений от 84 до 10б кIIа, с
абсолютной погреIшrостью + 0,3 кПа;
- относrrельной влажности воздrrв в

диапазоне измеренrrй m 20% до 80 % с
погрешностью *2 О/о

Стандартный образеч
состава кофеина

(КфнСОУНИИМ),

Стандарные образlрI сосгава кофешrа,
интервalл допускаемых aTTecToBilHHbD(

значений от 97,00 % до 99,99 %,

п. 10 Отrределение
мсгрологичесшл(
харiжтеристик и

3

периодической
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ОпФаrщл поверки,
трбуюпие

применение средств
поверки

Мстрологические и технlт.lескпе
требования к средствам поверки,
необходпше для проведенпя поверки

Перечень рекоменд/емьгr(
средств повФки

подгверждение
соответствия средсгва

измеренrtй
метролоплtlеским

требоваrшям

граниIIьr допускаемых значешй
абсолютной погрешности аттестовzш-
ною значепия со +l %

гсо |18,72-2022

Вспомогательные средсткr:
Весы неавтоматическою действия, кJIасс точностп I в
соответствии с ГосТ OIML R 76-|-20|1

весы неавюматического
действия ACCULAB
ATL модлфикшцли
AсCULAB ATL-80d4,
рег. Ns 57188-14

-Ачеrони:грил лля градиеrгпrой ВЭ}О( ос.ч., ТУ 20.14J3-Ф542l12'l78-2020;
-Вода для лабораторного анаJIиза l -ой степекп чистоты по ГОСТ Р 5250 l -2005 ;

-Колбы коrпrческие I(н 01_2000-14/23_TCX, Кн 01_500-14/23-TCX, ГОСТ 25336-82:

-Колбы мерные 2-100-2, 2-1000_2, ГОСТ l770-74;

-Мешапка магнlrшм ПЭ-б 1 00;

-Щилиндlы мерные 2-500-2, 2-2000-2, ГОСТ 1770-74;

-Устройсгво ди фильтршчtи подвияоrой фазы в сборе с фшьтующей насад<ой
вместимостью 500 смЗ и приешtой колбой - на 2 дrrJ в комплекIе с мини-насосом для
создilния BaK)ryMa;

-Ультразв5ковая ванна;

-Хрматографическая колонка ZORBAX SB-C t 8 (4,бх 150 ш.r, 5 шсм);

-Мембранпые фильтры 0,45 Mlo.r, РТFЕ

6 Трбованпя ýчrовпя) по обоспечешпю безопасвосrп проведепхя шоверкп
б.1 При проведеlии поверю{ доJDкны бъггь собrподеrш требовшпля безопасносги,

приведешrые в Руководйве по эксшryатаIши.
6.2 При проведеrппr поверюr хроматограф доJDкfi{ бытъ надежно заземлен.
6.З Помещение, в котором проводят поверку, доJDкIrо бьггь оборуловано пр}rточно-

вьггяжной веrrmляцией.
6.4 Следует выпоrпrять требования, изложенные в док)л{еЕтах:
- <dIравила технической эксплуатаIши элекrроусtановок потребитоIей элеrФи.Iеской

энерши. ПТЭЭП) (с измененияlпл 2022 r.), уrверхцёЕные приказом Мlшэнерю Россtш от 12

авгуаа2022 rода N 81 l.
- <dIравила по oxpirнe 1руда при эксплуатаIЕIи элекгроустановок>, угверlttдёtпtне

прш<азом Мшrrруда России от 15.12.2020 N 903н (рел. от 29,М.2022).

7 Внешнпй осмотр средства пзмереппй
7.1 При внешнем осмотре проверяют:

- отсуrствие внешних механи.Iескю( повреждешrй (чаршин, вмятлпr и дl.),
влияющю( на процесс поверки хроматографа;

- прiлвпльн(rcтьустаЕовкихроматографа;

4

Примечание - ,Щопускается использовать при поверке д)уп,rе уrвержденные и
аттестоваЕные эталоны единиц велrr.шн, средства измерений угвержденною типа и
повфеIlные, удовлетворяющие метролопfiеским требованиям, указанным в таблице.
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- соответствие комIшектации хроматографа эксILпуатаIц{оЕной документаrцп.r на
него;

- соответствие внецIнего вIца хроматогрфа оrплсаrпrю и изображешпо,
приведенному в описllнии типа;

- правильноФъ подшючения каIIиJIпяров и колонок хроматографа;

- возможность идеrrmфикшцпr ср€дства измеренrй по марюrровке;

- исправностъ оргiмов управлеrшя, насгройюл и корр€юsп{.
'7.2 Результат внешнею осмота считается положитеJъным, еслr хроматогрф

соответствует тебовашrяl{, пФечислеЕным в п. 7.1. Если перечислеrпrые требовакия не
выпоJIняются, хроматогрф признают неприюдшм к применению, даrьнейшие опФ sпr
повФю{ не производят.

8 Подготовкд к поверке п опробоваппе средствr пзмереппй
8.1 KoHTporb условий поверки
8.1.1 В помещении, где булет проходлть повФка средств измФений, небходпrrо

провести коtггроль условrй окрркающей cpeдI - опредеJIIль теlfiФатуру, атмосферное
давление и влФкность окружающей среды.

8.1.2 Результаты коЕгроJIя условIй окруr(ающей сре.ФI оmбражают в рабочD(
здIис-D( и в протоколе поверки.

8.2 По.щотовка к поверке средства измереrrий
8.2.1 При по.щотовке к повфке пеобходимо провести оIедуюtrие операции:
- ознаком}fiъся с эксплуатационной документацией па хрматограф, описанием

прогрirммвого обеспечешля и настоящей мgгодикой поверки;
- убедrгься, что хроматограф поддотовлен к раfurc согласно указд rлr{

Руководства по эксплуатации;
- федrrься, что выполнены мероприятия по обеспечению условий безопасности;
- убешггься, что эталоны выдержаны при температуре поверки не менее 24 ч.;

- по,щотовитъ к рабmе средства поверки в соответствии с требованиями их
экспJIуатационной докуt{еIrгаIц и;

- приютовшть подвюк}гуlо фазу и коrггрольные рiютворы в с(ютветствии с
процедурой, приведенной в Приложеншл В.

8.3 Опробовашлесредства измеренIй
8.3.1 Включают Iмтание хроматографа на всех блоках. Прогревают хроматограф в

течение одного часа. Устанавливают хрматографическую колопку в термостат.
Устанавrивают поток 0,5 млlмин, проверяют отс)пствие течей подвюлоrой фазы в местах
соедпrений. Удостоверяются в стабильносги давлеЕrя подвшшlой фазы на входе в колонку.

8.3.2 Определение лрейфа и уровня флуtсгуачионньD( шумов Еулевог0 сшяала
Перед прведением измереrrий хрматограф ло.тпкен прокачивfiъ поток элюеЕта дlя

стаби;шзаrцли определяемълх параметров не менее ,Фух часов.
Определение дрейфа и уровня флусгуаIцrонньD( шу !ов нулевого сигнаJ!а детекгоров

проводится с помощью программного обеспечеI*rя (далее - ПО) хрматографа. .П.ш этого
следуm усгановить хрматографrческие условЕя из таблицы Б.1 Приложения Б и сrrяь
базовую rшкию в течеЕие не мепее 30 минуг.

Измерние уровня флукгуациояньD( шуIt{ов прводrгся по а.тгорrгп,rу Peak-to-Peak и
определяется за любой 1-шпrупrый отезок времени, начяная с l0 минугы заrпrси

хроматограммы. Дрейф, начинаJl с l0-ой шдrугы записи хроматограммы базовой rмшпл,
опредеJIяется за 20-мшrушый отрезок времеЕи и автоматически пФесчитывается
программой как за один час.

8.3.3 Результат опробования хроматографа считается положительным, ecJm

отсуtствуют сообщения об ошибках и неисправностях в работе каждого блока, хроматограф

5
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стабильно держит давлеЕие, полученные значения д)еЙфа и уровня флуюуационньD( шумов
не rц)евышают значений, указirш{ьrх в оIшсании типа. Если перечислеЕные условия не
вьшоJIняются, хроматограф признaлют непригод{ым к применению, дальнейшие опфащrи
поверки не производят.

9 Проверка прогрдммпого обеспечецпя средства пзмеревпй
9.1 .Щля проверки соответствия ПО вьшошrяют следующле операции:
9.1.1 Заrrускают програл,пчrу Openlab CDS 2.
9.1.2 В верхнем левом )ллу кJIикаютD на вкJIадку <<File>, далее нФкимают кнопку

<tдЬочt>.

9.1.3 В открывшемся окпе появJIяются идеrrшфикшшонrrые дапные ПО
хроматографа.

9.1.4 Идентифlпсационпые данrше ПО доJI]кны соответствовать указанным в
Таблпrе 3.
Таблшда 3 - Идекти ошrые данные ПО

9.2 Результат подтверждения соответствItя ПО считасrся положительным, если
номф версии ПО хроматографа не нюке указанного в таблице 3. Если это условие не
вьшоJIняется, хроматограф признают непригодЕым к применению, даrьнейшие операции
поверки не производят.

10 Определеппе мец)ологпческпх характерпстпк средства rзмерешпй и
подтвер2rцеппе соответствпя средства пзмерений мец)ологхческпм требовашпям

10. 1 Определение предеJIа детекгIФовашrя
10.1.1 С помопlью ПО задают условия проведения анализа из Таблицы Б.1

Приложения Б, для этого создают метод и последовательность в соответствии с
Руководством по эксплуатаIцп{. .Щожидаются, пока хроматограф выйдет на режим с
заданными условиями.

10.1.2 В инжекгор хроматографа вводяг 20 мкJI коЕгроJьного раствора. Состав и
концентациJI коFIгрольньD( растворов приведеrш в таб,шп{е Б.1 Приложения Б.

10. 1.3 Регистрируют хроматограi/fft{у.
10.1.4 После зашси хроматограммы прводят ее обработку с помопрю ПО и

рассчитывilют предел детекrирования, Сып, г/см3, по формуэlе (1):

(1)с

АХ - уровеrъ флусгуаIцлонньтх шулtов, Б, опредеlrенный по п. 8.3.2;
S - площадь пика, Б,с;
V - скоросгь потока фасход) эrпоента, смЗ/с;
G - масса коrrгроJIьною веществц г, расc.lиташ{ая по формуае (2);

V* - объем введенной пробы, смЗ;
CKolпr - КОIЩеIrТР Ц{Я ВВеДеННОГО КОrпrПОНеrrТа, Г/С#.

fпLп

(2)

где

6

Идентифш<аIцлонные дшrные (признаки) Значение
Идеrrmфикационное наименоваrше ПО Openlab CDS 2
Номер версии (идентификационньй номер) ПО, не нюке 2.,7

2.лх.G
.r.и '

6=Ипо,С"о"о,
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XiLr(Sl - S)2

п-L
где ,Sf - площадь пика Ёго измерения, Б,с;

п - tшсло пол}лlенньD( результатов измерений;
ý - сре,щеарифметическое значение Iшощади пикц Б,с,
10.2.5 Расс.плтьвtlют опlоситеJIьное среддеквадратическое откJIонеЕие вьD(о.Щого

сuгнша (по времеЕи удерживiлпиJI) tb вУо, по формуле (4):

.Ss
100

s
(3)

100

где 
', 

- время удержив:lЕия l-го измерешtя, с;

п - tшсло полученньD( резуlьтатов измерений;
Г - средrеарифмети.Iеское значение времеIrи удер)rо{в:lнЕя, с.

l0.2.б Результат определеная относительного средIеквад)атического откJIонения

вьD(одногО сигнала (по площа.щ пикц по времеЕи улерживания) считается положитеJьным,
есJш поJIученное зЕачение отЕосЕтеJьного среднеквадратического откJIонения вьD(о,щого

с11Iнала (по площя rр пикц по времени удерживания) не превышает значеЕtrя, указанItого в

Табшце Д.l ПриложеНия д. ЕсrШ это условие не вьшоJIIIяется, хроматограф призн:rют

ЕепригодIым к црименению, даrьнейшие операции поверки Ее производяI.
примечание-,щоrryскаетсяопределениеотносrттельногосре.щеквадратического

откJIонешtя выходtого сигItала совмещать с определением предела дЕIектирования по п. l0.1.
10.3 Опрелеление отЕосит€JIьного изменеItttя вьD(о.щого сигнала (по площади ш,rка)

за 4 часа непрерьвной работы
Внпrание! Необхо,щrло убедиться, что запаса по.щиlкrой фазы (элоеlrга) будет

достаточно дш работы хроматографа в течение не менее 4 часов.
10.3.1 После проведения операций по п. l0.1, l0.2 оставJuIют хроматограф в рабочем

режиме на 4 часа. Затем В иЕжекIор запускаlют коггроrьпьй раствор не менее двух раз,

регистируют хроматограммы, фиксируют значения вьD(одЕого сигнала и выIшсJIяют

средцее арифметическое значеЕце выхо.щого сигнала.
10.3.2 относитеJьное изменеЕие вьD(одного сиппла (по площа,щ ш,rка) за 4 часа

непрерыэной работы хроматографа расс,лrтьшают по формуле (5):

,7

10.1.5 Результат определения предела детектироваЕця считается положительным,
ecJm получеЕЕое значение предела детектиров tия cmin не превышает зЕачеЕItя, ук:ванного
в таблице A.l Приложения А. Если это условие Ее выпоJIЕяется, хроматограф призЕают
Еепригодlым к применению, д:tJIьвейшие операции поверки Ее производяt.

l0,2 Определение относительного средrеквадратЕческого откJIоЕеншI вьD(одIого
сигншrа (по площад{ пикц по времени удержшапия)

10.2.1 В инжектор хроматографа последовательно вводят концольньй раствор из
таблицы Б.1 Приложешrя Б не менее 5 раз.

10.2.2 Регпсцируют хроматоцрilммы после кФrцого введения, затем обрабатьвают
пс с помоlцью По.

10.2.3 Фиксируют площадь пика (дмее - ,S) и время удерживапllя (далее - ri)

коЕц)оJБного компонента. При этом недостоверные резуJIьтаты измерений, которые можно
оценить как выбросы (см. ГОСТ Р ИСО 5725-|-2002 <Точность (правильность и

црецизионность) мgrодов и резуJътатов измерений. Часть 1. Основные положеЕrlя и
определенr.rя), п. 3.2l ), обраковывzлются и не уtlЕтыв:tются в расчет:rх. В сrrучае обнаружения
вьбросов проводят необходплое допоJIнитеJIьное число измереций.

10.2.4 Расс.плтьвают отЕоситеJIьное среднеквадрати.Iеское откJIоЕение вьшод{ого
сигна.па (по Iшощади пика), &, в %, по формуле (3):

(4)
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a=li?i|.loo, (5)

где Х, - средяее арифмегrтческое значение параIr{етров вю(од{ого сигна;lа (по rшощадr
rпп<а) в яачшьrъш1 моме}rг времени;
Т - среднее арифмсгическое значение парамgгра вьD(одIою сигнала (по площадl
rпrка) через 4 часа непрерывной работы.
10.З.3 Результат операции поверки счштают полохоrтельным, если полученное

значение относитоъного изменения вьD(одного сlлгнала (по площади rпrка) хроматографа за
4 часа непрерывной работы не превышает значеlлп1, указанпьD( в Табrшце A.l Приложения
А

11 Офрмлеппе результатов поверкп
l 1.1 При проведении повФкй состilвляегся протокол рез)пьтатов измФешп1.
l 1.2 Результаты повФки хрматографа полгверlклаются сведениями, вкJпоченными

в Федера.llьныri информаIц{оIfiый фонд по обеспечению единФъа измерений в соответствии
с порядком, уст:шовлеЕным действующим законодательством в обласги обеспечешlя
едпrства измерений.

l1.3 По заявлению владельца хроматографа rlли JIшIа, предстiвившего ек) на
поверку, положительЕые резуrьтаты поверки оформляют свидетФIьством о повФке по

форме, усгановленной в соответствип с дейсгвуюцшм законодательством в облiюти
обеспечения едпнства измерений, заверяемой по,щrисью поверитеJIя и знаком поверки, с

указанием даты поверки.
11.4 По заявлению владельца хромаюграфа или JIица, предстlвившего его на

поверку, отлцательные резуJБтаты поверки оформ.rиют извещеЕием о непригодности к
примепению средства измереrптй по форме, установленной в соответствии с дейсгвующъ{
законодатеJIьсIвом в обласги обеспечеIоля едпrсгва измерений.

Ведупц.rй инженер по мЕтрологии
ЛОЕИ ООО (dIРОММАШ ТЕСТ Мсгрология) Г.С, Володарская

8

Иrп<енер по метрлогии
ЛОЕИ ООО (dIРОММАШ ТЕСТ Мсгрология> О.Н. Бегуrова
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Прплоrкение А
(обязате.льпое)

Метрологпческие характерпстики хроматографов

Таблица А.1 - М
Наименование характеристики Значение

Предел детекmроваrшя (по кофеину), г/смЗ, пе более 3,0.10-9
Предел допускаемого относитеJъною средпего квадrатшlескою
откJIопеЕия (СКО) результатов измерений (по площадл пик4 по
времени удерх<ившrня), % l0
Предеrш доrrускаемого относ}ттеJIьЕого изменепия вю(одного сигнала
(по тшощадr пика) за 4 ч непрерывной работы, % +3,0

9



Табтшца Б.l -

Прилоrсенпе Б
(обязатоrьшое)

Хроматографпческпе условия для проведения поверки

ические ц|я

мп_1076-2026

Дегеюор DAD
Кокгроlьньrй раствор, массовая
концеЕIры.ц{я определяемого компонекта

Кофепrr/ацетоlмгрrш, l2,5 rлс/см3

Хроматографпческая колонкаI )

Колонка дшной l50 мм и вЕ)пренним
диамсгром 4,6 MIr.r, запоJшеннIUI сорбептом

С18, фракцшt 5 мкм

Подвижнм фаза (элюент)
80 % ачегоници.ltl

20 % вода

Расход эrлоеrпа" м.l/мин 1,0

Объем дозирования пробы, мкл 20

Температура колонки, ОС 25+5

Рабочая длина волfiы детекIоров 273 gм
1) При проведении операции поверки на опредеJIеIIие уровня флуrгушrионных шумов п

шlейфа рекоменлуется, во избежшrие влияния фазы колонок, замеЕять lD( на рестрикгоры
(rryстотетrая колонка с диil}.lетром 0,12 мм иrш каrш.тшlяры)

l0



Приложеrrие В
(обязательrrое)
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(в.1)

В.1 Средства шзмереrrпй, реактпвы, матерпаJIы' 
Стандартньй образец состава кофеина (Кфн со униим), гсо |18,12-2022

Весы неавтоматического действия дссULдВ Д11 у9длфикации дССULдВ
ATL-80d4, рег. Nл 57l88-14

Ацетонитрил для градиеrгшой ВЭ)lО( ос.ч., ry 20.14,43-005-621,L2'l'l 8-2020;

вода дIя лаборчrорrrо.о анzlлиза 1_ой степени .ллстоты по гост р 52501_2005;

Колбы кошrческие Ifu 0 1 -2000 -| 4 l 2з -Т Сх, кя 0 1 _500- l 4/23-тСХ, ГОСТ 2 5ЗЗ 6-82;

Колбы мерные 2-|00,2,2-1000-2, ГОСТ 1770-74;

I-|и;шндры меряые 2-500-2, 2,2000-2, ГОСТ 1770-74;

Мешалка магнитная ПЭ-6 1 00;

Устройство для фиrьтрации подвюrсrой _фазы в сборе с фи,rьтрующей насадкой

"raarr^noariro 
500 см3 и приемной колбой _ на 2 д}ц3 в комплеюе с мипи_насосом для созданI r

Baкyylt{a;
Ультразвуковая ванна;

Хроматографическа,I колонка ZoRBAx SB_cl8 (4,6xl50 мм, 5 Mlot);

Мембранные фильтры 0,45 мкм, РТFЕ

В.2 Прпготовленпе подвшкпой фазы
В коническую колбу "Й""r*о"*. 

2000 смЗ при помощt мерного циJшндра

помещают 1600 см3 ацетоЕицIiла и 400 см3 водд дIя лабораторного zмiIJIизц зацрьвают

крьпд(ой и ставят на мешалку для тщат€льного перемеuшвalнltя подви)tсtой фазы в течение не

мЪнее 30 минуr. ЗатеМ фильтруют поrryченньй эJIюент на усцойстве для фи;ьтрачии,
Помещают поrrученную по.щижЕуIо фазу в ультразвуковую ванЕу на l0 минуг,

В.З Приготовление коЕц)ольного рдсгвора кофеиrrа массовой концекграции 1215 мкг/см3

навеску гсо l2,5 мг взвецшвalют на анiлJIrтическш( весах с точностью до чеIвертого

десятиtпlогО знака далее помещают в мерную колбу вместимостью 1000 см3, добавляют

указанньй в табшпrе Б.l Приложения Б растворитеJь Еа треть объема колбы и перемешивают

до puaoopa"*. Затем дЪ"од". растворптелем до метки, закрьвzlют колбу пробкой и

перемешивalют. Растворы пригодtы дш испоJlьзовzulrrя в течение тех cytok с момеЕта

приготовления,
Массовую концентрачшо кофеиЕа в полученном растворе, С*, г/смЗ, рассT итывают по

формуле B,l:
_ Сrcотп а"U* = -lБЪГ'

Сгсо - аТГеСТОвalнное значение массовой доли кофеина в ГСО, %;

lпвав - навесКiI кофеивц г;

V* - объем колбьi дlя приготовления раствор4 смЗ .

где

В.4 РасчеТ относцтельной погрешностП прпготовлепшя концrольЕого раствора
Относительнlто погрешЕость приготовления KoHTpoJIbttbD( растворов рассчитыв,lют

6_ +6 +6 (в.2)
2 З,

по формуле В.2:

бl = (^V-/ V-) , l00, (в.3)

1l

прочелура приготовления контрольных растворов
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где ДV* - погрешность измереЕпй объема мерной колбы (берется в соответствии с
ГОСТ 1770-74);
V* - объем мерной колбы, смЗ;

Бt - погреrшrость мерной колбы, рассIштаЕная по формуле (В.3);

Бz - граншIы относитеlьной погрешности аттестоваIIного зЕачеЕия стtlндаРпlОЮ
образч4 взягые из паспортц О/о;

6з - погрешность весов, О/о.

П р и м е ч а ц и е -При определении относrrтельной погрешности rштывztются
погрешности тоJIько тех средств измерений и лабораторной посуды, которые испоJьзоваJшСь

при пригоmвлеIIии коЕтроJьных растворов.

1,2


