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1 Общпе поло2кецпя
1.1 Настоящм методика поверки распространяется на хроматографы жидкостные

Афlепt 1260 Infinity IП (далее - хроматографы), представленные в Приложении Г дшtной
методики поверки и предlазначенные дIя измереЕия содержilпия компонектов в х(ид(ш(
пробах мегодом высокоэффекгrrвной жи.щосгпой хромаюграфlм.

1,2 Настоящая методика повФюi устанавлимет методы п средстъа первrшrой
поверки хроматографа перед вюдом в эксплуатацию и периодtческой поверки в процессе
эксILrryатации.

1.3 При определенlлл метрологи.iескIп характеристик в рамкФ( проводlлr,tой

поверки просJIеживаемость повФяемыr( хроматоrрафов реlrлшуется пуIем применения
методик измфенrй с испоrьзованием к)сударственItьD( стандартньD( образцов угверх<деtшого
типа:

- при пpиMelreшor стандартного образца сосгава кфешrа (Кфн СО YIildlП\'I)
ГСО 11872-2022 к Госуларственному пФви.Iному этаJtону единшI массовой (молярпой) доли
и массовой (молярной) коIщекIрации органическю( компонеЕтов в жидкю( и твер.Фо(

веществiж и материалах Еа основе жидкостной и газовой хромато-мaюс-спекгрометрии с
изотопным разбавпеrшем и гравиметрии ГЭТ 208-2024, согласно Государственной
поверочпой схеме для средств измерений содержшrия органическID( компонентов в жидкID( и
твердых веществаr( и матфиалаJ(, угверкдённой Приказом Федералъного аFентства по

Texни.recкoмy регулирвiшпю и мегролопш }Ф 3158 m 28.12.2024 г.;

- при применеrrии стандаргною образца сiжарозы (сахароза Со Униим)
ГСО 11886-2022 к Госуларс,гвенному перви.Iному этiлпону ед{ншI массовой (молярной,

атоifiой) доли и мiюсовой (молярной) коlщеIгrрдщи компонеЕюв в жидtоD( и твФ.Фlr(

веществаХ и материалаХ на основе кулономflриИ гэт 17б-2026, соглiлсно Государствеr*rой
поверчной схеме для средств измерений содержания неорганшIескш( компонентов в жидкю(

и твф,щrх вещества)( и материалах, утверждёIпrой Приказом Федера.пьного агеЕтстъа по

техническому регулирмнию и мегрологшr }Ф 5З4 а 23 мара 2026 г.;

- при примепении стандарrного образца состава раствора аJгграцена в ацетоЕгтрпле
(СО-АЕгр) ГСО 8749-200б к Госуларсгвеtшому первиtIному этirлоЕу единицы мiюсы -
КИЛОГРаrrЛ,rУ ГЭт з_2020, согласно Государствеlпrой поверочной схеме для средств измершпi
мiюсы, угвержДенной пршозоМ Федеральною агентства по TexHиIlecKoMy регулиров ппо и
метроломи Jtэ |622 от 04.0'l .2022, и к ГосуларсгвеIrному пФвичному этiллону единицы объема

жидкостИ в диапазопе от 1,0.10-9 мЗ до 1,0 мз гэТ 216_2018, согласно юсударствеrшой
поверочноЙ схеме дtЯ средств измереrпrй массы и объема жидкостп в пmоке, объема

жидостИ и вместимости при cTaTFlecKID( измеренил(, м:lссового и объемного рaюходов

жид(ости, угвержденной Прrrказом Федерагьного alгеЕтства по тешlиllескому регуJшрваIfliю
и метрлогии Ns 2356 0г 26.09,2022 г.

1.4 Метод, обеспе.плвающий реаJпrзаlию методики повФю{ - косвенные измерения

поверяемым средством измсрений величипы, воспроизводl,пrrой стандартным образцом,

1.5 На основапrш письменною зilявленшI владельца хроматографа иJIи лшIъ

предостiшившего хрматоФаф на поверку, оформленного в произвотьной форме, в случае

налIiIIия несколькIr( детекторов на повФяемом хроматографе, допускается проведение

период{ческой поверки на меньшем числе детекгорв с указанием в сведенил( о поверке

шrформащпr об объеме проведеппой поворки.

2 Перечепь операцпй поверкп средствд пзмереший
2.| ПрИ проведеншr повФки доJDIсIы бьгь вьшолнены оперщпи, укiванные в

табштце 1.
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Обязательность проведения
операции при поверке

Номер rrуп<та
методики
повФки, в

с(ютветствии с
которым

выпоJIняется
операция
поверш,I

Наименование операции поверки
первичной

да да
,7l Впешний осмотр средства измерений

да да 8
2 По,щотовка к поверке и опробование
средства измерений

8.12.1 Кокгроль условий поверки да да

8.2
2.2 По.щотовка к поверке средства
измерений

да да

да 8.32.3 Опробование средства измерений да

да
3 Проверка программного обеспечения
средства измерений

да

да l0

4 Определение мсгрологшIеских
характеристик средсгва измерений и
полгвср2кдение соответствиrl средства
измерений метрологfi чесюrм требованиям

l0.1да да4. l Определение предела детеггированrrя

l0.2да да

4.2 Определение относитеJIьного
средяеквад)атического откJIояения
выr(одIого сrтнала (по ппощади пика, по
BpeMerп удерlо,lвания)

l0.3да да
4.3 Опредшение относитеIьпого изменения
выходIою сигнала (по площади тmка) за 4
часа непрерывной работы

мп_l2l5_202б

Таблшrа l - и пов ки

3 Трбованпя к условпям проведепшя поверкп
3.1 При проведении поверки соблюдают следующие условия:

температура окружающею воздуха" ОС

ошlосительная влаrкнойъ окружающего воздца, 7о

атмосферное давление, кПа

от +l5 до +25;

от 20 до 80;
m 84 до 10б.

4 ТребованЕя к спецпаJtпсгдм, осуществJIяющвм поверку
4.1 К проведенrло поверки допускilются лица, имеюIщ{е техниtlеское образоваrше,

из)лившие Руководство по эксплуатации хроматографа и имеющrе навыки работы с

хроматографом.
4.2 ,Щля получения рФультатов измереrппi, необходrмьD( для поверки, доIryскrrется

}вастие в поверке оператора' обслуlrовающею (экстшуатrrрующего) хроматогрф (под

коЕтрлем поверrгеля).

J

5 Мегрологическпе п технпческпе требованrrя к средствам поверкш
5.1 При проведении повФки применяют средства, дазанные в таблице 2.

периодической

9
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Таблица 2 - С по ки

по

Перечень

рекомендуемьD(

Мсгрологические
требоваrшя к
необходп,ше дtя

и техниlIеские
средФъам поверки,

по
Средсгво измерений:
- температуры окрркающей среды в

диапазоне измерений от +15 ОС до +25 ОС

с абсолютноЙ погрешностью +0,5 ОС;

- атмосферною давления в диапiвоне
измереlппi от 84 до 106 кIIъ с абсолютяой
погрешlостью + 0,3 кПа;
- относIrгельной влаrrсrости воздуха в

диапазоне измерений от 20 % до 80 % с
по еппrостью *2 о/о

п. 8 Кокгроль условий
поверки (при подютовке
к повФке и опробоваrппл

средства измереlппi)

Станлартrъпi
образец сосгава

кофеша (Кфн СО
униим),

ГСО l1872-2022;

Стандартный
образец состава

сirхарозы (Сахарза
соуниим)

ГСО l l88б-2022;

Стандартньп1
образец состава

раствора антацена
в ацетонЕтриле

(СО-АЕФ),
гсо 8749_2006

Станлартные обрiвIФI состава
кофешrа, шrтервirл доIryскаемю(

аттестованнъD( значеrппi от 97,00 % до
99,99 %, граничы доrryскаемы,(

значеrrий абсолюпrой погрешвости
атIестовапного значения со +l о/о;

Стандартные образцы состiша
сirхФозы, шггФвirл дотryскаемьt (

aTTecToBitHHbD( значеIп i мiлссовой доJш
сахарозы от 95,00 % до l00,00 %,
границы допускаемьD( значений

абсолютной погрешности +0,90 7о;

Станлартные образIЕI состава

раствора lчfграцена в ацетонI{гриле,
икгервал доrryскаемьD( атIестовiмнъпr(

значений от 0, l 9 до 0,21 ьг/смЗ, границы
допускаемьt( значешй отпосrrгельной
погрешности аттестов:lЕноrо значения

со+2%

п. 10 Определеrтие
метрологrческrх(
характеристик и
полгверждение

соответствлtя средства
измеренlй

мgгрологиtlеским
требованиям

Вспомогательrше средства:

-Ачетонrrгрил для грцдиеrmlой ВЭ}О( ос.ч., ТУ 20.14.43-005 -62||2'7'78,2020:'

-Вода для лабораторного анаJIиза l -ой степени шrfiоты по ГОСТ Р 5250 l -2005 ;

-,Щозатор rшпеIо.л{ый DLдВ HРette 100_1000 мкJI, рег. Ns 85'7'73-22, или пипетка

градуированнм вместимостью 0,5 см3 l класса, ГОСТ 29227-91;

- Весы неавтомати.Iеского действия ACCULAB ATL молификшцпл ACCULAB ATL-
80d4, рег. Ns 57188-14, мiшсимiIJIьнм нiгрузка 80 г, к.пасс точности I;

-Колбы коrшчесlие Кн 01-2000-14DЗ,ТСХ,Кн 01-500-14/23-TCX, ГОСТ 25336-82;

-Колбы мерные 2-|00-2, 2-1000-2, ГОСТ \'770"1 4;

-Щи;lинлры мерные 2-500-2 ,2-2000-2, ГОСТ 1770-74;

-Мешшка магяrгпrая ПЭ-6 l00;

-Устрйство для фильтраrцти подвиlсlой фазы в лсборе с фиrьтруюпrей насадсой

вместимостью 500 см3 и приешrой колбой - на 2 дм'в комплекfе с мини-васосом для

создilния вакуума;

-Ультразвуковая Bar*ra;
5 шсм-х мато ическая колонка ZORBAX SB-C l8 4,6х l50

Операции поверки,
требующие применение

Измерrттель
ВЛФКНОСТ И

телпtературы ИВТМ-
,7,

рг. J{l 71394-18
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Операции поверю1
требующие применеrше

средств поверки

Мегрологпческие и техни.Iеские
требования к средствам поверки,
необходлмые для проведения поверю.l

Перечеtrь

рекомендуемых
средств поверки

-Хроматографrческая колонка Hi-Plex Са (7,7х l50 мм, 8 rло.r);

-Мембраняые фильтры 0,45 ltKM, РТFЕ
Примечание - ,Щоrryскается использовать при поверке д)упде угвФ;кденные и
атtестованные эталоны едшшI веJIичин, средсгва измерений уtверr(денпого типа и
поверенные, удовлетъоряющие метрологшIеским требованиям, 5казанным в таблице.

6 Требоваппя ýс.ловrя) по обеспечению безопасцостц проведенпя поверкf,
6.1 При проведеrпм поверк{ доJIrкны бьrгь соблюдеrш требоваlшя безопасности,

прrrведенные в Рщоводйъе по эксшryатшши.
6.2 При проведеrши повфки хроматограф лоlrжен бьггь надежно заземлен.

6.3 Помещение, в которм проводят повФку, должно быь оборуловано прmочно-
вьггяжной вентиллцлей.

6.4 Следует вьпrо.rпrягь требовакия, изложенпые в докумеЕгФ(:
_ <dIравила тешшческой экспrrртации элекгроустаповок потребптыrей электрrческоЙ

энФгии. ПТЭЭП) (с измепеrпr-пrпr 2022 г.), угверхсдённые приказом Минэнерго России от 12

августа2022 года N 811;
- <<ГIравила по охране Фуда при эксплуатации элеюроуст,шовок>, угверllцённые

приказом Миrrгрула Poccmr m 15.12.2020 N 903н (рел. от 29.04.2022).

7 Внеurнпй осмоц средства пзмеренпй
7.1 При внешнем осмоте проверяют:

- отсугствие внеп]ню( механпческю( поврежденrпi (чарашлн, вмятин и др.),
влияющю( на прцесс повФки хроматографа;

- правильноfiъустановкихроматографа;

- соответствие комплект ши хроматографа эксшryатдцrонной докрrеrrгации на

него;

- соответствие внешяего вида хрматографа отшсанию и изображению,
приведенному в описании типа;

- правильность подс:почения к:IIIиJIIIярв и колонок хромаюграфа;

- возможЕость идеrmлфикащм средства шмФений по маркировкеl

- исправность органов управления, настройки и корреюцш,r.
'1.2 Резупьтат внешнего осмота считается положительным, есrm хроматогрф

соответствует требовапяяr,r, пФеIшсленным в п.7.1. Есlш перешrслеrтпые требования не

выполняются, хроматограф признают неприп)дным к примеЕению, дальнейшие опершцоr

поверки не производят.

8 Подготовка к поверке п опробование средсгва пзмерецпй
8.1 Контроль условий поверки
8.1.1 в помещеrпп,r, где будсr проходrпь повФка средстъ измереншi, необходrмо

провести коlггроJь условrй окружающей среды - опредеJIптъ TellifiIepaтypy, атмосферное

дilвление и влФкпость окрул<ающей среды.

8.1.2 Результаты коtIтрJrя условий окрукающей срлш оюбра:ltают в рабочкх
записл( и в протоколе поверки-

8.2 По,щtlтовка к поверке средства измерений
8,2.1 При по,щотовке к поверке необходимо провести сJIедуюпцrе опер цоr:
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- озпакомитъся с эксшryатаtцлонной докуrlrентаtцrей на хрматограф, описанием
прогрillr,tмного обеспечения и настоящей методrл<ой поверrо;

- убедrrься, что хроматограф поддотовлен к рабmе согласно уклиниям
Руководства по эксIшуатацпи;

- федrгься, что выпоJIнены мФопрЕятия по обеспечеrппо условrfr безопасности;
- федrгься, что эталоны вьцФжаны при темпФатуре повфIсr не менее 24 ч;

- поJготовитъ к работе средfiза поверки в о(ютветствии с трбоваrиями lot
экспJIуатаIшонной документации ;

- приготовитъ подвюкrrую фазу и коrrрольные растворы в соответствии с
прочедlрой, прrrведенной в Приложенlм В,

8,3 Опробованиесредстваизмереrпd
8,3.1 Вкrпочают питание хроматогрфа на всех блокм. Прогревают хрмаюграф в

течение одного часа. Устанавlпвают хрматографпческую колонку в термостат.
Устанавlплвают поток 0,5 мл/мин дrя дегекгоров DAD, RID, VWD или 0,3 ш/мин дlя FLD,
првФяют отсуtствие течей подвrокной фазы в мест ( соедпrеюпi. Удостоверяются в
стабпгьности давления подвижпой фазы на входе в колоЕку,

8.3.2 Определение лрейфа и уровня фrryrгуационнъ,D( шуIt{ов Еулевого сигнала
Перед проведением измерений хроматограф дотоltен прокачивать поток элюеЕта ди

стабилизыцли опредеJrяемых параметров не менее ,щух часов.
Определение дрейфа и уровrrя флуrгуациоrпъп< ш)л\4ов нулевого сигнiчIа детекгоров

проводится с помощью программною обеспечения (да.llое - ПО) хрматографа. .Щ.гrя этого
следуЕт усгановитъ хроматографшческие условия из таблrлsr Б.1 Приложения Б и снять
базовую линию в течение не менее 30 минуг.

Измерение уровrи флукгуачионпьD( шумов проводится по iлJIк)рrгму Peak-to-Peak и

опредеJrяеIся за любой 1 -минушый отезок времени, начиная с l 0 шrнугы записи
хроматограммы. Дрейф, начинiul с l0-ой rrлпrугы зiuшси хроматограIllllш базовой лиrши,
определяется за 20-минупlый отрезок времени и iлвтомат}тIески пересчитывiЕтся
программой как за один час.

Примечание -.Ц;и детекгора FLD урвеrъ флуrгуационньrх шумов и

дрейфа Еулевого сигнала не нормируется, поэтому ди данною дсrекгора опредеJIяется

только уровень флукгуациоtпtьл< шумов для расчета предеJIа детект}rрв:lния.
8.3.3Результат опрбоваrшя хроматографа счrтается поло)lоlтельным, если

отсцствуют сообщения об ошибка( и неисправносгя в рабmе каждою блока, хроматограф
стабильно держI[т давление, пол},ченные значения шlейфа и уровlrя флукгуаtшонньD( шуIt{ов

не превышают значений, уr@занныr( в опис:lнии тшlа. Есrш перечисленные усповпя не
выпоJIIIяются, хрматограф пршнirют непригодrым к примеЕению, дшьнейшие операции
поверки не производят.

9 Проверка программного обеспечеппя средства хзмерецпй
9.1 .Щ.rп проверки соответствия ПО вьшошr-пот следующrе опер ц{и:

9.1.1 Запускают програrr,шу ОрспLаЬ CDS 2.

9.1.2 В верхнем левом углу (кJIикают) на вкJIадку <<File>, далсе нaDкимают кнопку
<АЬочt>>.

9.1 .з в открывшемся окне появляются идеrгшфrкшшонные данные по
хроматографа.

9.1.4 Илентификационные данные ПО доJDкЕы соответствовать указанным в

Таблице 3.
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ИдеrrгrrфlжаIщонные даЕные (признаки) Значение
Идеrrпrфикационное нмменование ПО ОрепLаЬ CDS 2

2.7Номер версии (идеrгшфикшшонньй номер) ПО, не ниже

мп-l2l5_2026

Таблица 3 - Иденти икационные дашные ПО

9.2 Результат подтверждепrrя соотвfiствия ПО счrrгасrся положитеJIьным, если
номер версии ПО хроматографа не пиже указанного в таблице 3. Если это условие не
выполняется, хроматоrраф признают непригодным к применеЕию, дальнейшие операции
поверки не производят.

10 Опреде:rеппеметрOJIогпческпххарактерпстпксредствапзмеренпй п
подтвер2r(цеttше с(ютветствпя средствд пзмеренпй метроJIогпческпм цlебоваппям

10.1 Опреде.гlение предеJIа детекгирования
10,1.1 С помощю ПО задают усJIовпя проведения ilнаJшза из ТабшIрr Б.l

Прпложения Б, дIя этою создают метод и последоватеJIьность в с(ютветствии с
Руководством по эксплуатдцо{. ,Щожtцаются, пока хроматограф вьйдчг на режим с
заданными условиями.

10.1.2 В иIDкеmор хроматографа вводят 20 мкJI коrггроJьного раствора. Состав и
концеятрация кокгрольньD( рiютворв приведены в таблице Б.1 Приложеtшя Б.

l0. 1 .3 Регистрируют хроматограrrму.
10.1.4 После заIшси хроматогрiммы проводят ее обработку с помопФю ПО и

рiюсчrrгывают предеJI детеIсгироввния, Сып, г/смЗ, по формуле (l):

2 .Ах.G
mtп=S,с (l)

(2)

где ДХ - уровень фJryкrуацrошrьD( шумов, Б, мВ/ч, ед. рфр. (в зависшrrости от типа
деrекгора), определенпьшi по п. 8.3.2;

S - площадь тппсц Б,с, мВ/ч,с, ел.рефр,с;
V - скоросгь потока фасход) элоеrгга, м.п/с;

G - масса коrrгроJьною веществц г, рассчЕтанная по форлrу:lе (2);

V* - объем введеrпrой пробы, смЗ;

С*о,оl - КОIЩеКГР Ц{Я ВВеДеНПОГО КОМПОНеrrГа, Г/С#.
10.1.5 Результат опредеJIения предеJIа детектирмнЕя считается полох(птеJIьным,

если пол)пlенное значение предела дfiекгировilппя С.ь для поверяемого детеrгора не

превышaЕт значения, указанпого в таблице A.l Приложевия А.
10.2 Определение относ}fiельного среднеквадратиtIеского откJIоIiения вьD(одного

сигнlrла (по площади пиха, по времени удерживiшия)
10.2.1 В июкектор хроматографа последовательно вводят коrrгролышй раствор из

таблицы Б.1 Приложеrшя Б не менее 5 раз.
10.2.2 Регистрируrот хроматограммы после ка]кдого вводения, затем обрабатывают

их с помощью ПО.
10.2.3 Фиксируют ппощадь пика (даJtее - S) и время удерrс{в.ц {я (лшее - li)

коttтроJIьного компонента. При этом недосюверные результаты измереюпi, которые можяо

оценить как выбрсы (см. ГОСТ р исО 5,125-|-2002 <<Точносгь (правильность и

прецизионность) методов и рез)пьтатов измерений. Часть 1. основные положенпя и

,7
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опредепения>, п. 3.21), обраковываются и не )дитывalются в расчетirх. В случае об
выбросов проводят необход{мое допоJIнительпое tшсло измерешп1.

10.2.4 Рассчrгьвают относrтеJIьное среднеквадратическое откJIонение
сигнала (по площадл тшка), &, в 7о, по формуле (3):

л 100

"s- ý

1оо,s

XIL.(si-s)2
п-| )

EiL,(t,-O'
п-1, )

мп-1215-2026

ЕаружеIшя

вьD(одного

(3)

(4)

где ý- площадь пrжа j-го измерения, Б,с, мВ/ч,с, ед. рефр.,с;
п - число полуlеш{ых резуlьтатов измерений;
ý - срелнеарифметшIеское значение площади шлка, Б,с, мВ/ч,с, ед.рефр,с.
10.2.5 Рассwrтьвают относ}пеJIьное среднеквадратическое откJIонение вьD(одного

сrгпаrrа (по времони удержIваIflrя) lt, в %, по формуле (4):

где 
', 

- Bpeмrr удерживаIIия ,-го измереншI, с;
n - число пол)пlеннъ,rr( резуJътатов измерений;
Г - среднеарифметшIеское значение времени удерживаЕия, с.
10.2.б Резуrьтат определения относительного среднеквадратического откJIонения

вь,D(одного сrгтrшrа (по площади пика, по времени удержившrия) считается положительным,
если полуrенное значение относительного сред{еквад)атFIеского отклонения вьD(од{ого
сигнала (по площади пика, по времени улерlлс.rвшшя) дш провфяемою детектора не
превышает значения, указанного в Таблице А.1 Приложения А.

Примечание-.Щотryскаетсяоцределениеотяосительногосред{еквqдратического
отклонения вьfход{ого сигнала совмещатъ с определением предела детектирования по п. 10.1.

10.3 ОпредшеIше относmеJIьного измененItя вьD(одrого сигяатrа (по lшощади тпша)

за 4 часа непрерывной работы
Внимание! Необход.rмо фсдлться, что запаса подвижной фазы (элюента) будеr

достаточЕо для работы хрматографа в течеrше не менее 4 часов.

10.3.1 После проведения операций по п. 10. 1 , 10.2 оставляют хроматограф в рабочем
режиме на 4 часа. Затем в иIDкеюор запускают кокгрольrпй раствор не менее,щух раз,

регисгрируют хроматограмму, фиксируют значения вьD(одною сигнала и вьr.шсJиют средrее
арифметическое значение въlr(одного сигнала.

10.3.2 ОтноситеJIьное изменение вьгходIого сиrнала (по тшощад,I rп,rка) за 4 часа

непрерывноЙ работы хрматографа рассчrтывают по формуле (5):

6 lЯl-il 100, (5)
х

где xi- СРеДНее арифмегическое значение параметров вьD(од{ого сигнала (по rшощадл

пика) в начальньй MoMeITT времепи;

Х - среднее арифметическое значение параI,rсгра вьгходного сигнitла (по площад,r

пика) через 4 часа непрерывной работы.
10.3.3 Результат операции поверки считают поло)ю{тельЕым, если поJIrIенное

значение относите]ьного изменения вьD(одноm сигнала (по площащ,I пика) хрматографа за

4 часа непрерывной работы не превышает значеЕий, указанных в Табшще Д.1 Приложения

А
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11 Оtфрмлеппе результатов поверкп
1 1.1 При проведении поверки состilвJIяется протокол результатов измФеI tri.
l 1.2 Резуrьтаты поверки хрматографа подгвержлаются сведениями, вкJIюченными

в Федеральrъй шrформациоrпrый фовд по обеспечению едшства измерений в соответствии
с порядком, установленным действуюцlим зaжонодатеJъством в обласги обеспечеI я
единства измерений.

1 1 .3 По зiлявлению владельца хроматогрфа или JIица, представившего его на
поверку, положптельные результаты поверки оформ.lяют свидетФIьстъом о повФке по

форме, установлеЕной в соответствии с действующим законодательством в области
обеспечеIпля едшIства измерений, заверяемоЙ подп{сью поверrгеJIя и знаком повсрки, с

указirнием даты повФки.
l1.4 По заявленfiю владельца хроматографа пJш лица, представившего ею на

повФку, 0трицатеJьные результаты повфки оформллот пзвещением о неприюдrости к
примепеЕию средства измеренпй по форме, устаIrовлешrой в соответствии с действующrпr
законодательством в области обеспеченпя единства измереrий.

11.5 При проведении поверки отдеJIьньD( детекторв из состава хрматографа
информаuия об объеме проведенной поверки передается в Федера.llьный информаIцrоlшый

фонд по обеспечению единства измерений.

Ведущий июкенер по метологии
ЛОЕИ ООО (dIРОММАШ ТЕСТ Мсгрология> Г.С. Володаркая

Инженер по метрологии
ЛОЕИ ООО (ЛРОММАШ ТЕСТ Метрология> О.Н. Бегугова
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Прплоrкеrrrrе А
(обязательное)

Метрологпческпе характеристики хроматографов

мп_l215_2026

Таблица A.l -
ЗначениеНаименование характеристики

з,0.10-9

2,0.10-12

2,0.10'
2,0.10-9

Предел дgгекгироваrшя, г/смЗ, не более:
- DAD по кофешту иrпл arrTpaueHy

- FLD по антрацену
- RID по сахарозе
- VWD по кофешry

l0

Предыl допускаемого относитеJьного среднего квадrап{tlескою
откJIонения (СКО) результатов измерений (по площади пика, по
времени удержив млlя), О/о

+3,0
+4,0
+4,0
+з,0

Пределы допускаемого относ}IfеJБногo измененпя вь,D(од{ок)

сrгнала (по площади тшка) за 4 ч непрерывной работы, %

-DAD
_ FLD
- RID
_vWD

l0
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Приложешие Б
(обязательпое)

Хроматографические условия для проведенпя поверки

Таблица Б.l - Х мато ические д'Iя ведениJI пов
vWD.Щетектор DAD FLD

Контро.rънъй

раствор>
массовм
коццеIIтрация
опредеJIяемог
о компоЕента

Кофеин/
ацетоницил,

12,5 мкг/см3 или
антрачен/

ацетоницил,
5 мкг/дr,r3

Антрачен/ачего-
Еrтрил,

5 мкг/дr.rЗ

Сахароза/
ДИСТИJIJШРО-
ваннм водц
200 мкг/см3

Колонкадшной
150 rr,п.r и

внугренним
диаметром

4,б лrпv,

запоJIненная
сорбеlrтом Cl8,

фракцшл
5 мкм

Коловка
Hi-Plex Са

длиной 300 мм
и внуц)енним
диаметром 7,7
мм, фрачкии 8

мкм

Хроматограф
ическц
колонка t)

Колонка дшпой
l50 bпr и

BHyTpeItHиM

диаметром 4,6
мм, запоJIЕеннаrt
сорбентом Cl8,

фракчии
5 мкм

80%
ацетонитрил/

20 Yо ВОДа

Подвилсrая

фаза (эшоент)

80%
ацеrонитри;r/

20 Yо вода

80%
ацетопитршr/

20 Yо ВОДа

,Щистиллиро-
ваннм вода

1,01 0 1,0 l 0

Поток газ4
rrlмип
сглаживание,
с

Частота сбора
данньтх, Гц

20 20
объем
дозировапия
пробы, MK;r

20 20

25+525+5 80
Температура
колонки, ОС 25+5

Температура
испари:геля/не
булайзер4 ОС

2,7звозб. - 350 tnt
эмисс. - 375 tnr

Рабочм
длица волцы
детекIоров

2'l3 нм

При проведении операции поверки на определение уровня флукгуационньD( ш}а{ов и

лрейфа рекомендуется, во избежание вJIияния фазы колонок, заI\4еЕять их на рестрикторы
12 мм или капилляры)(пустотелая колонка с диalметром 0,

11

RID

Кофеиrr/аuето-
нитрил, l2,5

мкг/см3

Колонка дшной
150 мм и

внуrренЕим
диаметром 4,6

мм, зzлпоJIненнм
сорбентом Cl8,

фракчшл
5 мкм

Расход
эJIюентц
м.п/млш



Прпложение В
(обязате.пьное)

В.1 Средства пзмеренпй, реактивы, матерrlалы
Стандартньй образец состава кофеина (Кфн СО УНИИМ), ГСО 11872-2022;
Стандартньй образец состава сахарозы (Сахароза СО УНИИМ), ГСО 1 1886-2022;

Стандартньй образец состава раствора анц)ацеЕа в ацетонитриле, (СО-Антр), ГСО 8749-2006
Ацетонlrгрил для грациентной ВЭЖХ ос.ч., ТУ 20. 14.43-005-62||2'178-2020;
Вода для лабораторного анzлJIиза 1-ой степени .п.rстоты по ГОСТ Р 52501-2005;

,Щозаюр пипето.пrъй DLAB HiPette 100-1000 мкJI, рег. Ns 85773-22, иJIи пипетка
град/ированная вм9стимостью 0,5 смЗ 1 классц ГОСТ 2922'| -91l;

Весы неавтоматического действия ACCULAB ATL молификачии ACCULAB ATL-80d4, рег.
Ns 57l88-14, максимtl"Jlьнчrя нагрузка 80 г, класс точности I;

Колбы кошrческие I(н 01-2000-|4/2З-ТСХ, Кя 01-500-14/23-TCX, ГОСТ 25336-82;
Колбы мерные 2-100-2, 2-1000-2,ГОСТ l7'l0-'l 4:
I-{шпrндры мервые 2-500-2, 2-2000-2, ГОСТ 1770-74;
Мешалка магнитнм ПЭ-6100;
Устройство для фиrьтрации подвижной фазы в сборе с фшьтрlтощей нас4щой вместимостью
500 смЗ и приемной колбой - на 2 д,,r3 в комплекIе с миЕи-насосом для создаяия в:жуума;
Ультразвуковая ванна;
Хроматографическая колонка ZORBAX SB-CI8 (4,6х 150 мм, 5 мкм);
Хроматографическая колоцка Hi-Plex Са (7,7х150 мм, 8 мкм);
Мембршrные фильтры 0,45 мкм, РТFЕ

В.2 Прпготовленпе подвиrкЕой фазы
В коническlто колбу вместимостью 2000 см3 при помощи мерного цилиндра

помещают 1б00 смЗ ацетоЕитрила и 400 см3 водд для лабораторного аЕiulиза, закрывtlют
крышкой и ставят на мешаJIку дIя тщательного перемеIIIивllния по.щилсrой фазы в течение не
менее 30 минlт. Затем фильтрlтот полуrенньй эJIюеЕт на устройстве для фиштраIщи.
Помещают поrrучеяную подвш{с{ую фазу в ультразвуков}.ю ванну на 10 миrrуr.

В.3 ПрпготовлеЕие коццtольпых растворов
В.3.1 ПрпготовлеЕпе коrrцtольЕого раствора аЕтрацепа

Раствор 1: ,Щозатором или пипеткой переЕосят 0,25 смЗ ГСО актрацена в колбу
вместимостью l00 см3, доводят до метки ацетонитрилом и alккуратцо перемепIивают.

Раствор 2: ,Щозатором и;п.r rпапЕткой обирают :чшквоту 0,2 см3 раствора l в колбу
вместимостью 20 см3, доводяг до метки ацетоЕптрилом и аккурiпно перемешивают. Раствор
2 используют дJIя цроведения поверки детекторов FLD и DAD. Раствор 2 пршоден д.llя
испоJБзовilнllя в течение 24 часов с момента приготовлеЕия.

Массовую коЕцеIпрацшо шIц)ацепа в получеЕном растворе, С*, мкг/см3,

рассчитывают по формуле В.1 :

n Clgg ag'V6rr1Varr2
LaH = 

-y*r.I/* 

, (B.l )

где Сгсо* - атгестованяое значение массовой концеЕтрацшd антрацена в ГСО, мкг/см3;
VMt - объем аликвоты ГСО, смЗ;
Vunz - объем аликвоты раствора l;
VKt - объем колбы для приготовленIrl раствора l, смЗ;
V*2 - объем колбы д.пя приготовлеЕия раствора 2, см3.

|2

мп-121,5-2026
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В.3.2 Прпготовление коЕтрольных растворов кофеиша п сахарозы
Навеску ГСО (l2,5 мг - дIя кофеин4 200 мг - дlя сахарозы) взвеIIшвают Еа весах с

точностью до четвертого десятиtIного знакц дiшее помещают в MepIIyIo колбу вместшr.rостью
1000 см3, добавляют указанньпi в таблшIе Б.1 Приложепия Б растворите.rь на трегь объема
колбы и перемеIIIивalют до растворения. Затем доводят растворителем до метки, закрывают
колбу пробкой и перемешивают. Растворы приго.щы для испоJIьзовtlния в течение ц)ех суtок
с момента приютовлеЕия.

_ Массовую концентращrю кофеина (сахарозы) в поlryченном растворе, С* (С.о),
мкг/смЗ, рассtштьвают по формуле В.2:

г f l- ., _ Сгсо,-"",
Uк \Lcax,l - 

-roov* 

, (B.2)

где Сгсо - атгестованное зпачение массовой доJш кофеина (сахарозы) в ГСО, %:
rпнав - ндвескд кофеина (сахарозы), мкг;
vк - объем колбы д;я приготовления раствор4 смз.

В.4 Расчет отпосптельпой погрешностп прtlготовлеЕпя коЕц)ольных растворов
Относительную погрешность приготовления KoHTpoJrьHbD( растворов расстмтывают

по формуле В.3:

6_ +6 +6;+6;, (в.3)
2

(в.4)

где ДV1 - погрешность измеренrй объема мерной колбы (берется в соответствии с
ГОСТ 1770-74);
V* - объем мерЕой колбы, смз;
Е1 - погрешность мерЕой колбы, рассtlитzшнiu по формуле (В.4);
бz - границы относrrтельной погрешности аlтестовllнного значеншI стандартного
образц4 взятые из паспорт4 Ой;

6] - поцрешность дозаюр4 %;

64 - ПОГРеrПЯОСТЬ ВеСОВ, oZ.

Пр пм е чан и е -При определеIrии относитеJIьной погрешцости уIlЕтываются
погрешности только тех средств измереЕий и лабораторной посу,щI, которые испоJIьзовдшсь
при приготовлении KoIпpoJbIIbD( растворов.

13

Бr = (^V-/ Vr) , l00,
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Образцы хроматографов, па которые рsспросцаняется даппая методпка поверкс

Таблица 1 - Комплекгация хроматографов жид(остньD( Афlепt 1260 Infinity Ш с указанием
заводских ном вд

Азтосемп-
лерДgгеюоры, зав.Ns Насосы

о\f
ь

Ф

г*

ФN

F_

Fr
Kl
Fо
а
а.
ФF

()
о\N
гt

о,
с.l
г-

Ns
DAD FLD RID

+ + +1l)
DEGc5473

4з
DEAEJ1lб

38
DEGEH197

61

+DEGEH4O9
01

+ +21l
DEGс8064

88

DEAEJs26
ll

+DEGBH359
0,7

+ +DEGс147l
85

++ +DEGс546l
14

DEGEHl50
29

+DEGEHs86
35

DEGEA990
82

+ +51)

+DEGEA884
41

+ +бl)
DEGEH585

28

+ +DEGEH740
04

+7l)
DЕGсgOбl

92

+ +DЕGЕн77з
0,7

+8l)
DEGс3529

зб

+ +DEGEH751
.139|)

DECTC6747
54

+ + +DEGEH563
з1

10|)
DEGс6424

24

+ + +DEGEH812
0,7

l1l) DEGс5349
,75

++ +DEGEH325
85

l2|)
DEGC8389

69

+ ++DEGс9698
,7013

+ ++14
DEGсl897

и
Хроматографы под дiшными порядковыми номерами могуI использоватъся с одним пли

несколькими детекгорами из ряда. указанIrого в комплекгации

|4

Прплоrсепше Г
(обязательное)

гt\о
г-

VWD

.llJ

4l)

+


