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l оБщиЕположЕния
Настоящая методика распросlр{u{яется Еа хроматографы lю,rдкостные LC-2070C 3D

(дацее - хроматографы) и устilнавливает методы и средства их первичной и периодлческой
поверки.

Прослеживаемость поверяемого СИ обеспечивается посредством применения ГСО:
- к единице массовой концентрации в соответствии с Государственпой поверОЧНОЙ

схемой дlя средств измерений содержalния оргalнических компонектов в жидких и твердых

веществ.lх и материалах, уrвержденной приказом Росстаrцарта от 28.|2.2024 г. ]',lb 3 l58, под_

тверждt ощей прослеживаемость к государственному первичному эталоЕу гэт 208_2024

(д,гrя ГСО 12059-2022);
- к единицаIr{ массы и объема в соответствии с Государственной поверочной схемОй

для средств измерений массы, }твержденной приказом росстандарта от 04.0,1,2022 Ns 1б22,

подтверждающей прослеживаемость к государственному первичному эталону гэт 3-2020, и

Государственной поверочной схемой для средств измерений массы и объема жидкости в по_

токе, массового и объемного расходов жидкости, }твержденной прикд}ом Росстандарта от

19.05.202б N 93б, полтверждающей прослеживаемость к государственному первиtшому эта-

лону ГЭТ 21б-2018 (для ГСО 8749-200б).
при определении метрологических характеристик поверяемого средства измерений ис-

пользуется метод KocBeHHьD( измерений.

2 ПЕРЕЧЕНЬ ОПЕРАЦИЙ ПОВЕРКИ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
2.1 При проведении поверки вьшолняют операции, приведенные в таблице 1 .

таблица l - оп ки

2.2 Еслп при проведении той иrпr иной операции поверки поJIучен отрицательный ре-

зультат, дальнейшее выполпение поверки прекращают,' 
2.З ДJlя хроматографа серийньй Nч L23506300007 АЕ с вьшесенньш фrryориметриче-

ским детектором RF-20A серийный N9 L2049б3l0844 cD поверка по отдеJIьному

"r"eprr"nu"o"y 
каншу (детеrгору) в соответствии с порядком проведения поверки средств

Обязательность проведения
повоп еп

Номер пркта
методики повер-

ки
Нмменование операции поверки

Да!а7

.Ща!а2 Подготовка к поверке и опробование
едства изм

.Ща93 Проверка прогрчлJ{много обеспечения
ства изме

ДаДаl0
4 Определение метрологических xap:lкTe-

ристик и подтверждение соответствия
средства измерений метрологическим тре-

бовлrиям:

ДаДа10.1
- определение 1ровня ф.тryюуационньD(
шп{ов и дрейфа Еулевого сигнала

ение отношения сигна,,I /-о едел
ДаДа10.2- определение предела детекгировlшия

ДаДа
- определение
квадратического
ходного сигнала

относительпого средiего
откJIонения (СКО) вьг

.ЩаДа10.4
- определение относитеJIьного изменения
вьrходного сигнала за 4 часа непрерьтвной

Даl1

периодическойпервичной

1 Внешний осмотр

8

!а

10.3

Да5 Оформление результатов поверцц_
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3 ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ
При провелении поверки соблюдают след},ющие условия:
- температура окружzlющего воздуха ОС

- атмосферное давление, кПа
- относительнм влажность воздухц О/о

от +15 до +25

от 84,0 до 106,0
от 25 до 80

4 ТРЕБОВАНИЯ К СПЕЦИАЛИСТАМ, ОСУЩЕСТВЛЯЮЩИМ ПОВЕРКУ
к проведению поверки допускalются поверители средств измерений в соответствии с

областью аккредитации организации, ttккре.щlтов:lнной в национальной системе аккредита-

ции на проведение поверки средств измерениЙ согласЕо зzжонодательству РоссиЙскоЙ Феле-

рации об аккредrгации, прошедпие инстр}ктаж по технике безопасности и ознако}шенные с

эксплуатационными документами.
.Щ.тrя полрения экспериментаJIьньD( дtшньD( допускается rrастие сервис-инженера или

оператора, обслуживающего средство измерений (под контролем повсритеJIя),

5 МЕТРОЛОГИIIЕСКИЕ И ТЕХНИIIЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ К СРЕДСТВЛМ
повЕрки

5.1 При проведении поверки применяют средства приведенные в табшrце 2,

Таблица 2 - С по

Операции по-
верки, требуrо-

щие применения
средств поверки

Метрологические и технические требо-
вzшия к средстваJ\{ поверки, необходи-

мые для проведения поверки

Перчень рекомеfiд/емьD(
средств поверки

пп.8-10 Средства измерений температуры
окружающей среды в диапазоне изме_

рений от 15 ОС до 25 ОС с абсо.тпотной

погрешностью не более *1 ОС.

Средства измерений относпте.ьной
влФкпости воздуха в диiшазопе измере-

ний от 25 % до 80 %о с абсолютной по-

грешностью не более +3 %.

Срдства измерений атмосферного дав-
ления в д]апазопе измерений от 84,0 до
l0б,0 кПа с абсоrпотной погрешностью
не более а3 кПа.

Прибор комбинированньй Testo

б08-н1,

рег. Nэ 53505-13.

Барометр-анероид метеорологи_
ческий
БАММ-1, рег. N 5738-76.

п. 10 Контро.тьный раствор с массовой концен
трщиеR антрЙепа 0,00t мг/см3, приго-
товленньй по методике, приведенной в

прилохении А.

Стандаргный образеч состава

антрlщена (ГСО 12059-2022) плtl
Стандартный образец сост,ва

раствора антацеIrа в ацетоЕит-
е со 8749_2006

измерений, уIвержденным прика}ом Министерства промьшшенности и торговли РФ от
31.07.2020 г. N 2510 <Об утвержленип поря.ща проведениJI поверки средств измерений, тре-

бований к знaжу поверки и содержaшию свидетеJIьства о поверке), проводится на основllнии

письменного змвления владельца средства измерений или лиц4 предостzвившего его на по-

верку.

Вспомогателъные средства поверки:

Весы лаборатор""r., ГосТ OIML R 76-1-201 1, класс то,пrости I (спечиаь-
мг.1иЕтервалповерочныйЕыIi), ,7,70-

1
,74.гост11 000_2,1 2-200-2,00-2,наливныеКолбы мерные

169-929 1гостl-2-lотметкоисПипетки одной
сили4-21 1б-09-ту
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5.2 .Щопускаегся применение других средств поверки, обеспечивающих определение

метрологических характеристик поверяемьD( СИ с требуемой тоIшостью,

5.3 Все средства измерений, применяемые при поверке, долlшrы бьrгь угвержденного
типц поверены и соответствовать требоваlиям метод1ки поверки. Стшцартные образцы,

используемые при поверке, должнЫ быь цвержленного типц соответствовать требованияr,r

методики поверки и иметь действ},ющие паспорта.

бТРЕБоВлния(УсЛоВиЕпооБЕсIIЕЧЕIIиюБЕзоIьсносТипРоВЕ-
Д,НИЯПОВЕРКИ

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

7 ВНЕШНИЙ ОСМОТР СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
При внешнем осмоте устанавливzлют
- соответствие комплектности хроматографа 1ребованиям экспJryатацпонноЙ докумен-

тации;
- соответствие внешнего вида хроматографа описанию и изобрФкению из описания ти-

па;
_ четкость маркировки; 

-^. ^-^^-^^^.
- отсугствие видимь]х механическю( поврждений, вJrиJIющих Еа работоспособность

хроматографа.- 
Хроматограф сцrтается вьцержzвшим внешвий осмот, если он соответствует пере-

численным вьшпс требоватrиям.

8 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ И ОПРОБОВАНИЕ СРЕДСТВЛ ИЗМЕРЕНИЙ
8.1 Перел проведеЕием поверки выполЕяют следуощие подготовительные работы,

8.2 ПоЬеряемый *ро"аrоrрчф по.щотzlвJIивают к работе в соответствии с РЭ,

8.3 Средства измерений и вспомогатеJIьные средства, применяемые при поверке, под-

готазлив:lют в соответствии с пх Рэ иrпа инст}кщrями по их применению,

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

8.5 Готовят растворы в соответствии с приложением А,

8.б ПроволЙ опробование хроматографа" вкпюч{ц питzlние и запускzu упр:lвJIяюшее

прогр{lммное обеспечение (ла;rее - ПО) на компьютере,

Хроматограф считается прошедшим опробование, если после вюIючения пlтганиJI от-

сугствlтот сообщения о Ееиспрrlвности и устанzlвJIивается соедlнение ПО с хроматографом,

9 ПРОВЕРКА ПРОГРАММНОГО ОБЕСIIЕЧЕНИЯ
irpo""p*y идентификшшояньн д,lнньD( По вьшоrпrяют, проверяя соответствие версии

ПО *ро"ч.о.рчфа версЙи ПО, указанной в описtшии типа, В главном меню необходтмо пе-

рйти во вкладку 
"H"rpn - 

,Йdочi" (пПо"ощоо - <О программе>), В открьтвшемся окне бу-

дет отображено нalзвание программы KlabSolutions> и номер версии ПО,

Перчень рекомендуемьD(
средств поверки

Операции по-
верки, требую-

щие применения
дств пов

Метрологические и техни.lеские требо-
вания к средстваl\., поверки, необходл-

мые для проведения поверки

или деиониз ваннаJI вода
* При выборе средств поверки предпочтительным явJIяется использовllние стандартного

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

этал гэт 208

аналогичными характеристиками чистоты и оптического поглощения.

Вода для лабораторного iшirлизц степень tшстоты I, гост р 52501_2005



ЗначениеИдентификационные данные (признаки)
LabsolutionsИдентификационное нмменовшrие ПО

5.136икационньй номНом по , не нижеии иденти
I]ифровой идентификатор ПО

Идентификационные дalнные ПО должны соответствовать значениям, приведенным в

таблице 3.

Таблица 3 - Иден икационные данные По

10 ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИIIЕСКID( ХАРЖТЕРИСТИК И ПОДТВЕР-
ждЕниЕ соотвЕтствия срЕдствл измЕрЕниЙ мптрологиrIЕским трЕ_
БовАниям

10.1 Определение уровня флукгуационньП< ШУIt|Ов и дреЙфа нулевого сигнма. Опреде-

ление отношения сигна,т/шlм.
10.1.1 fuя детектора на диодной матице опреде.,Urют уровень фrryктуачионньп< шрлов

и дрейф нулевого сигныIа.
при определении }?овня флуктуачионньrх ш}а{ов и дрейфа нулевого сигltала рекомен-

дуется удалить хроматографическую колонку, устalновить вместо колонки ста.llьной KarrriJIJUIp

или капилJIяР из полиэфирэфиркетона. После чего промьпь хроматографическую систему

изопроп:lнолом со скоростью потока 2 см'/мин в течение 2 часов.

Определение 1ровня флусгуационньD( шу!{ов, дрейфа Еулевого сигнала хроматографа

выпоJIЕяюТ после вьтхода СИ на режшu при условIrях, укaванЕьIх в таблице 4. Рекомендуется

проводить опредеЛение не менее чем через 1 час после выхода хроматографа на режим,
Таблица4-Условияо ения вня онньн ови го сигнма

Определение проводят при помопш ПО.
Задают метоД расчета шlша = <ДSТМ)) и мчжсимальное время = <15 минуг>, выбрав в

меню <Метод> - <Проверка параметров базовой JIинии)). Сохранив файл, нмимают на кноп-

ку <Проверка базовой линии> на панели инстр}ъ{ентов.
Хроматограф регистрируЕт нулевой сигнаJI в течение 15 мин, экстраполирует полr{ен-

ный реiультат на часовой от€зок и отображает итог на экране. Taroke результаты проверки

сохраЕяются в пшке <C:\IabSolution\Log\Baseline>,
полуrенные значения урвня фrrустуачионньD( ш}ъ{ов и лрйфа нулевого сигнала не

должны превышать значений, приведенньD( ниже:

Уровень флукгуачионньпt ш}, |ов нулевого сигнала В 5 l0-5

.Щрейф нулевого сигнала, В/ч 5,10J

r 1.1 .j Дrя фrryориметрического детектора RF-20д опредеJIяют Рамановский спект дш-

стиллировalнной воды. Его регистрирутот не менее чем через 60 минуг после включения де_

,a*ropu (время стабилизации ксеноновой лампы детектора). В измеритеrьную кювету пода-

ют воду со степенью чистоты I по гост р 52501_2005. с помопрю к.,Itlвиши KVP> на лице_

вой пйели детектора выбираrот режим кVДLIDдТIоND. Клавишей <func> выбирают режим
(SN СнЕсК>.Клавишей <Enter> запускtlют atвтоматическую прверку соотношения сиг-

на.т/шуttл.

Coorro,ua"n" сигна.п,/ш}м (SЛ.I) рассчитывается alвтоматически и результат выводится

на дисплей детектора.
соотношение сигна.l/шум дrя Рамановского спектра воды фlryоримети.|еского детек-

тора должно быгь не менее 600.

ПараметрыЭлюент
Скорость
потока,
сr3/"он

.Щетектор

,Щлина волны 250 нм, ширина полосы про-

пусканиJI (bandйdth) *4 нм, постоянная вре-

0 с2 птемсое nstan1{ ни tlm ература(
040 сячейкиион и цево

lВода
Хроматограф со всто-
енным детектором Еа

диодной матрице

5

проточ-
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1 0.2 Определение предела детекгирования
Определение предела детектировalнrlя выполlиют после вьrхода на рсжим хроматогра-

фц 1комплеюованного ана.литической колонкой. Контрольные растворы и условия опреде-
ления метологических характеристик приведены в таблицах 5, 6.

Таблица 5 - Условия определения метрологических характеристик дlя хроматоФафов яоrд-
костньD( LC-2070C 3D со вс eHHbl\t м на диоднои це

таблица б - Условия определения метрологических характеристик дuI хроматографа жил-
костного LC-2070C 3D серийный Ns L23506300007 АЕ с вынесенным флуориметрическим
детекто RF_20А N9 L204963 10844 CD

Предел детекгrrрованиJI (С* ), г/см], рассчитывllют по формуле

.,"=' fr;i:ji' (1)

г.че С, - массовм концеЕтрация контрольного вещества' мг/см3;

И - объём вводrмой пробы, см3;

у - скорость потока эJIюект4 см]/мин;
S - площадь пика контольного веществц В,с;
60 - коэффичиепт пересчета миЕуI в секунды;
Дх - 1ровень фrryкгуачионньп< шумов нулевого сигналц В, опрделенньrй после вь,D(ода

хрматографа на режим.
По.тrrенное значение предела детектировllния (по антрачену) не должно превышать:

l , l0-9 г/смз для детектора на диодной матице и 3, l0-1 
l г/смJ для фrryоримегрrческого детек-

тора RF-20A.

Контрольный

раствор

объем
вводимой

пробы,
см]

Ско-
рость

потока,
сrз/"пr,

Подвижная

фаза
Условия

Раствор антраце-
на с массовой

концентрацией
l мг/дмЗ

(0,00l мг/см3) в
ацетонитриле

0,05 1

Ацетонит-
рил-вод3'

объемное от-
ношение

80:20

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

стояннiц времени (time constant)
0,24 с, температура проточной квар-
цевой ячейки 40 0С, колонка с обра-

щенноЙ фазоЙ С l8

Контрольный

раствор

объем
ввод,tмой

пообы.
см-

Ско-
рость

поток4
смз/мин

Подвижнм
фаза

Условия

Раствор штраче-
на с массовой

концентрацией
1 мг/дмз 10,001

мг/см3; в ацетони-
триле

00 5 l

Ацетонит-
рил-вода,

объемное от-
ношение

80:20

.Щлина волны возбуrкдения (ЕХ) 360
нм, д,Iина волны эмиссии (ЕМ) 450
нм, усиление (gain) 1, уровень ч}ъ-

ствительности срдrшй (medium), ко-
лонка с обряценной фазой С 18



,7

10.3 Опрлеление относительного среднего квадрати.rеского отклонения (СКО) вьжол-
ного сигнма

Определение относительного СКО вьп<одного сигнtlла вьшолняют после вьD(ода хрома-
тографа на режим, с использованием кокгрольньD( веществ и условиЙ, применяемьIх при
определении предела детектирования. Контрольньй раствор вводят в хроматограф не менее
6 раз, измеряют значения вьD(одньD( сигяaIлов (площади пика и времени улерживания) и вьь
IIисJIяют их среднее арифметическое значение.

Относительное СКО вьнодяого сиrъaша рассчитыв:lют по формуле:

l00

х
|{х,-Х)'

(2)

где Х - среднеарифметическое зЕачение параметра выходlого сигнала (площади пи-
кц времени улержи вания);

Х; - зЕач€нп€ парilIr{етра вьrходного сигна.ла (площадп пик4 времени улеркивания);
п - количество измерний.
Полу.rенные значения относитеJIьного среднего квадратичного откJIонения (СКО) вьг

ходIого сигнала не доJDкны превышать значений, yKilзaHHbD( в таблице 7.
Таблица 7 - П до ых значений относительного СКО вьп<одного сигнала

10.4 Опрлеление относительного изменепия вьD(одIого сигнllла (площади пика) за
4 часа непрерывной работы хроматографа

Проводят операции по l0.3. Через 4 часа непрерывной работы хрматографа повторяют
измерения по 10.3. Относительное изменение вьD(одного сигнала за 4 часа непрерывной ра-
боты хроматографа рассчитьвают по формуле

.100
(3)

где х - среднее арифметическое значение параметра вьIходного сигна;lа (площади пика);
Х, - средпее арифметическое значение параметра вьD(одного сигнала (площади пика),

полу{енное через 4 часа непрерьвной работы.
Полренные согласЕо п. 10.4 значения относительного изменения вьD(одного сигнала

(площали пика) 6, за 4 ч непрерывной работы хроматографа лолжны н{lходиться в предел{rх

+2 У..

11 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ
1 l .1 Результаты поверки хроматографа заносят в протокол произвольной формы.
l l .2 Сведения о рФультатах поверки (с ретом объема проведенной поверки) передzlют

в Федера.lIьный информационный фонд по обеспеченпю единства измерений и оформл.шот

результаты поверки в соответствии с действующим законодательством в области обеспече-
ния единства измерений.

6
хх,

x

Значение

Предел допускаемого значения относптельного среднего квадра-
тического откJIоненrlя (СКО) вьтхолного сигна:Iц О%

- детектор на диодной матрице, по площади пиков
- детектор на диодной матрице, по времени удерживarния
- флуориметрический детекгор RF-20A, по площади пиков

еский детектор RF-20А, по времени удерживанш- флуориметрич

1

l
2
l

п-|

Наименование характеристики
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При полоrкитеrьньD( результатах поверки доIryскается оформление свидетельства о по-
верке в слrIаях, предусмотренньп< действующим зzlконодательством в области обеспечения
едипства измерений.

l1.3 На хрматограф, не удовлетворяющий цебовани.шr,I настоящей методики поверки,
в соответствии с действ}тощим зaжонодательством в области обеспечения едиЕства измере-
ниЙ оформллот извещение о непригодlости с }казанием прrr.Iин по письменному зzlявлению
ыIадеJIьца rlли JIIrц4 представившего средство измерений на поверку.

11.4 Знак поверки н.lносится на свидетельство о поверке (при его оформлении).

Нача.пьник отдела 205
ФБУ кНИI_{ ПМ - Ростест>

Ведущий инженер отдела 205
ФБУ (НИЦ ПМ - Ростест>

Q.*д2_ С.В. Вихрва

Т.О. Никифоровl
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ПРИЛОЖЕНИЕА
(обязательное)

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ

А.1 срЕдствА измЕрЕниЙ, посудА, рЕжтивы
A.l .l Стандартные образцы в соответствии с таблицей 2.
А.1.2 Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1-201l, кJIасс точности I (специа.тьный), по-
верочньrй интервшt l мг.
А.1.3 Пипетка с одной отметкой 1-2-1 по ГоСТ 29169-91
A,1.4 Колбы мерные наливные 2-100-2,2-200-2,2-1000-2 по ГОСТ 1'l70-'l4.
A.1.5 Вода д,llя лабораторного анализа, степень чистоты I, ГОСТ Р 52501-2005 (или деиони-
зированнм вода с удельным сопротивлением Ее менее 15 МОм,см).
Примечание - .Щопускается использов:lние иньD( средств измерений и оборудования с метро-
логическими и техяическими характеристикаNtи не хуже указанньD(.

А.2 ПРОЦЕДУРД ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНОГО РДСТВОРА АIIТРАЦЕНА
(прш использованrrп ГСО 12059-2022)

A.2.1 Приготовление раствора zlнтацена с массовой концентрацией l00 мг/дм].
В мерную колбу вместимостью 1000 см3 ооrещаю,0,10 г антрачена, растворяют, дово-

дят растворм по,щижной фазы (ацетонитил / вода в объемном соотношении 80 % / 20 %)

до метки, перемешивirют.
А.2.2 Приготовление водного раствора антрацена с массовой концентрацией l мг/дм].
Пипеткой вместимостью l смЗ переносят IuIиквоту объемом l см3 раствора антрацена,

приготовленпого в соответствии с A.2.1, в мерную колбу вместшr-tостью l00 см'. Дшее до-
водяt до метки раствором подвиlюrой фазы (ацегонитил / вода в объемном соотЕошении
80% l20 7о) и перемешивают,

А.3 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНОГО РДСТВОРД АНТРАЦЕНЛ
(при использоваппи ГСО 8749-2006)

A.3.1 Приготовление водного раствора анlрацена с массовой концентрачией 1 мг/длrЗ.

Пипеткой переносят 1 смЗ ГСО 8749-200б с массовой конценцацией антацена
0,2 мг/смЗ (200 мг/щ3) в MepF},Io колбу вместимостью 200 см'. Далее доводят до метки рас-
твором подвижноЙ фазы (ачетонитрил / вода в объемном соотношении 80 % / 20 %) и пере-
мешив:lют.


