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Н астоящ ая м ето д и к а  р асп р о стр ан яется  на си стем ы  кап и л л яр н о го  электр о ф о р еза  7100 
C ap illary  E lec tro p h o resis  и у стан авл и вает  м етоды  и ср едства  их п ер ви ч н о й  п оверки  (до ввода 
в эксп луатац и ю  и п осле р ем о н та) и п ери оди ческой  (в п роцессе эксп л у атац и и ) п оверок. И н ­
тервал  м еж ду п о вер кам и  - 1 год.

1. Операции поверки
Т аб л и ц а 1 - О п ер ац и и  п оверки

№
п/п

Н аи м ен о ван и е оп ерац и й
Н ом ер 

п ункта м е­
тодики

О б язател ьн о сть
п р о веден и я

в эксп л у атац и и после рем он та

1. В неш н ий  осм отр 6.1 д а да

2. О п робовани е 6.2 д а д а

3. П р о вер ка  со о тв етств и я  П О 6.3 д а да

4.
О п ред елен и е м етр о ло ги ч еск и х  
характери сти к .

6.4 д а да

2. Средства поверки

1. К ислота б ен зо й н ая  кв. « ч .д .а .»  по Г О С Т  10521-78 или стан д ар тн ы й  об разец  удельн ой  
энергии  сго р ан и я  (к и сло та  б ен зой н ая) Г С О  5504-90  (м ассовая  д о ля  б ен зо й н о й  ки слоты  
не м енее 99 ,99  % ).

2. Н атрий  тетр аб о р н о ки сл ы й , стан д ар т-ти тр  для рН -м етри и  рН -9 ,18  по Т У  6-09-2540-87 .
3. В ода 1-ой степ ен и  о ч и стки  по Г О С Т  Р 52501-2005.
4. К олба К н 0 1 -1 0 0 -1 4 /2 3 -T C X , Г О С Т  25336-82 .
5. К олба  м ерная 2 (4 )-50 -2  Г О С Т  1770-74.
6. П и п етка вм ести м о стью  0,5 см 3 по Г О С Т  29227-91 .
7. М еш алка М М -5 Т У 2 5 -1 1-834-80.
8. Т ер м о ги гр о м етр  электрон н ы й .
9. Б ар о м етр -ан ер о и д  М -110.

В се средства  и зм ер ен и й , и сп о л ьзу ем ы е при п оверке, д о л ж н ы  и м еть  сви д етел ьства  о п о ­
верке, а ГС О  и х и м и чески е  р еакти вы  - д ей ству ю щ и е п аспорта.

Д оп ускается  п р и м ен ен и е  ан ал о ги чн ы х  средств  п оверки , о б есп еч и ваю щ и х  о п р ед ел е­
ние м етрологи чески х  х ар актер и сти к  си стем ы  с треб уем ой  точ н остью .

К он трольн ы е р аство р ы  го товятся  согласн о  П р и л о ж ен и ю  А  к н асто ящ ей  м етоди ке .

3. Условия поверки

3.1. П ри п р о веден и и  п оверки  д о лж н ы  бы ть  со б л ю ден ы  сл ед у ю щ и е условия:
- тем п ер ату р а  о кр у ж аю щ ей  среды , °С от  15 до  30
- о тн о си тел ьн ая  вл аж н ость  воздуха , % , не более 80
- атм о сф ер н о е д авл ен и е , кП а от 84 до  105
- н ап р яж ен и е  п и тан и я  п ерем ен ного  тока , В 220±22
- ч асто та  н ап р яж ен и е  п итани я п ер ем ен н о го  тока , Г ц  50±1

3.2. П еред  п р о вед ен и ем  п оверки  п р и б о р  следует п о д го то ви ть  в соо тветстви и  с тр еб о в а­
ниям и п р о и зво д и тел я , о п и сан н ы м и  в руко во д стве  по эксп луатац и и .

4. Требования безопасности

Т ребован ия б езо п асн о сти  д о лж н ы  соо тветство вать  р ек о м ен д ац и ям , и злож ен н ы м  в Р у­

ководстве по эксп л у атац и и
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5. Подготовка к поверке и требования к квалификации поверителей

5.1. П р и го то ви ть  п о вер о чн ы й  и б уф ерн ы й  растворы , указан н ы е в таб л и ц е  1.

Т аб л и ц а 1 -  П о вер о ч н ы й  и б уф ерн ы й  растворы

Н аи м ен о ван и е  р аство р а К он ц ен трац и я

П оверочны й  р аство р  -в о д н ы й  раствор  б ен зо й н о й  ки слоты 0,1 м к г/см 3

Б уф ерны й  раство р  -  во дн ы й  раство р  тетр аб о р ата  н атри я 0,02 м о л ь /д м 3

5.2. К  п ро веден и ю  п оверки  д оп ускаю тся лиц а , и зучи вш и е р у ко во д ство  по эксп л у ата­
ции и м етоди ку  п оверки  и и м ею щ и е у д остоверен и е п оверителя .

Д ля п олучен и я д ан н ы х , н ео б х о ди м ы х  для поверки , до п у скается  у ч асти е  в п оверке о п ер а­
тора, об служ и ваю щ его  сп ек тр о м етр  или сер ви с-и н ж ен ер а  (п о д  кон тр о л ем  п оверителя).

6. Проведение поверки

6.1. Внешний осмотр.
При п роведен и и  вн еш н его  осм о тр а  п роверяю т:

- отсутстви е м ех ан и ч еск и х  п овреж ден ий ;
- соответствие ко м п л ек тн о сти  п р и б о р а  тех н и ческо й  д о ку м ен тац и и ;

- н ад еж н ость  кр еп л ен и я  со еди н и тел ьн ы х  элем ентов.

6.2. Опробование.
6.2.1 В кл ю чи ть  п и тан и е п р и б о р а  и зап усти ть  п рограм м у  у п р авл ен и я  п рибором  на ПК.
6.2.2 У стан о ви ть  тесто вы й  н аб ор  п р о и зво д ства  ф и рм ы  « A g ilen t T ech n o lo g ies»  для 7100: 

капи ллярн ы й  кар тр и д ж  G 7 100-60002 с кап и лляром  G 1600-60211 (0 ,4  м* 50 м км  внутренн и й  
диам етр) и о п ти ч еско е  о ко ш ко  зелен ого  ц вета  д ля  к ап и л л яр а  50 м км  G 7 100-60210.

6.2.3 О су щ естви ть  п р огрев  п р и б о р а  в соответстви и  с р у ко во д ство м  по эксп луатац и и  на

прибор.
6.3. Подтверждение соответствия программного обеспечения
6.3.1. О п ред елен и е н о м ер а  верси и  (и д ен ти ф и кац и о н н о го  ном ера) п р о гр ам м н о го  о б есп е­

чения.

О п р ед ел ен и е о су щ ествл яется  сл ед у ю щ и м  образом :

- в главном  окн е п р о гр ам м ы  в строке ком ан д  щ елкн уть  м ы ш ью  н а  ком ан де «П ом ощ ь» 
или «?» (H elp). В откр ы вш ем ся  окн е щ елкнуть  м ы ш ью  по стр о ке  «О п р о гр ам м е»  
(A bout), в р езу л ьтате  чего  о ткроется  окн о , в ко тором  п р и вед ен ы  и ден ти ф и кац и о н н о е 
н азван ие П О  и н о м ер  версии . К о п и я  экран ов  (п ри м еры ) п р и вед ен ы  н а р и сун ке 1 и 2. Д ля 
вы вода окон  м етр о ло ги ч еск и  зн ач и м ы х частей  П О  O p en L ab  C D S - O p en L ab  C D S A cq u i­
sition  (ри с.З ) и O p en L ab  C D S D ata A nalysis  (рис. 4) н уж но в ы п о л н и ть  следую щ и е д ей ­
ствия: В окн е «П анель У п р авл ен и я»  вы брать  в сп и ске  «П ри боры » , в сп и ске п риборов  
вы брать п о вер яем ы й  п р и б о р  (его условн ое  о б о зн ачен и е) и н аж ать  ф у н кц и ю  «Запуск». В 
о ткры вш ем ся о кн е  п р и б о р а  вы брать  ф ун кц ии  «С бор  д ан н ы х »  (A cq u is itio n ) или  со о твет­
ственно  « О б р аб о тка  д ан н ы х »  (D ata  A nalysis).

В откр ы вш и х ся  о кн ах  вы б р ан н ы х  ф ун кц ий  вы брать  закл ад ку  «Ф ай л »  и из сп и ска  вы ­
брать  строку  « И н ф о р м ац и я»  для  в ы во д а  окон  указан н ы х  н а рис.З  и ли  рис. 4.
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Р исунок 1 - О кн о  с и ден ти ф и кац и о н н ы м и  д ан н ы м и  O penL ab  C D S C h em sta tio n  E d ition

Рисунок 2 - Окно с идентификационными данными OpenLab CDS
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OpenLAB CDS
Acquisition

■'0; Agilent Technologies

Р исунок 3 - О кно  с и д ен ти ф и кац и о н н ы м и  д ан н ы м и  П О  O p en L ab  C D S  A cqu isition

OpenLAB CDS 
D a t a  A n a ly s i s

•’C v  Ag ilen t Techno log ies !

Р исунок 4 - О кно  с и д ен ти ф и кац и о н н ы м и  д ан ны м и  П О  O p en L ab  C D S D ata  A nalysis

С и стем а счи тается  вы д ер ж авш и м  п оверку  по п .6.3 , если  ном ер  верси и  П О  не ниж е ном ера, 
у казан ного  в таб л и ц ах  2 и 3.

5



Таблица 2 - Идентификационные данные и ПО OpenLab CDS Chemstation Edition

И д ен ти ф и к ац и о н н ы е д ан н ы е (п ри знаки ) Зн ачен ие

И д ен ти ф и к ац и о н н о е н аи м ен о ван и е П О
O p en L ab  C D S 

C h em sta tio n  E dition

Н ом ер верси и  (и д ен ти ф и кац и о н н ы й  ном ер) П О H e н иж е С .01.06.

Ц и ф ровой  и ден ти ф и катор  П О -

Т аб ли ц а 3 - И д ен ти ф и к ац и о н н ы е д ан н ы е П О  O penL ab  C D S

И д ен ти ф и кац и о н н ы е д ан н ы е 
(п ри зн аки )

Зн ачен ие

И д ен ти ф и кац и он н ое н аи м ен о в а­
н ие П О  и его м етр о ло ги ч еск и  

зн ачим ы х частей
O penL ab  C D S

O penL ab  C D S 
A cq u sitio n

O penL ab  C D S 
D ata  A nalysis

Н ом ер версии  (и д ен ти ф и кац и о н ­
ны й ном ер) П О

Н е ниж е 
2.2.

Н е ниж е 
2.2.

H e ниж е 
2.2.

Ц иф ровой  и ден ти ф и катор  П О - -

6.4. О п ред елен и е м етр о л о ги ч еск и х  х арактери сти к .

6.4.1. С о здан и е р аб о ч и х  м ето до в
6.4 .1 .1 . С оздать  три м ето д а  р аб о ты  прибора.
6 .4 .1 .2 . У стан ови ть  реж и м  р аб о ты  для п одготовки  к ап и л л яр а  к р аботе (М ето д  1).

Т аб ли ц а 4 - Р еж и м  р аб о ты  д ля  п о дго то вки  кап и л л яр а  к работе

Н аи м ен ован и е п ар ам етр а Зн ач ен и е п ар ам етр а

Т ем п ература  кассеты  
( T  cassette)

20 ,0  °С

Н апряж ен и е п о сто ян н о го  то ка  
( V oltage)

0 ,00  кВ

М акси м ально  д о п у сти м ы й  ток  
( C urren t)

300 м кА

М ощ н ость
(Pow er) 6 ,0  В т

П рограм м а п ер езап о л н ен и я  виал 
(R ep len ish  p rogram )

-

П рограм м а п р еко н д и ц и о н и р о ван и я  
(P recond ition  P rog ram )

П р о м ы вка (flush)
300 с
В х о д  (In le t) -  В ода ( W ater) 
В ы х о д  (O u tle t) -  П устая  (B lank)

П р о м ы вка (flush)
600 с
В х о д  (In le t) -  В ода ( W ater) 
В ы х о д  (O u tle t) -  П устая  (B lank)

П рограм м а д о зи р о ван и я  
( in jection  p rogram )

-

П рограм м а п о стко н д и ц и о н и р о ван и я  
( P ostcond ition ing  p ro g ram )

-
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В рем я ан ал и за  ( S top  T im e) 0,2 м ин

П арам етры  д етек то р  (D A D ): 
Рабочая д л и н а  волны  д етек то р а

д л и н а  волны : Х= 230 нм , ш и р и н а  п олосы  (b andw id th ) 4 нм 
д л и н а  волны  ср авн ен и я  (re feren t X): вы кл. (O ff)

П арам етры  ш и р и н ы  п и ка  (P eakw id th ) >0 ,025 м ин ., врем я о тк л и к а  (resp o n se  tim e) 0,5 с, 10 Гц

А втобалан с (A u to b a lan ce)
П еред  ан али зом  (P rerun) Д а  ( Y es) 
П осле ан ал и за  (P ostrun ) Н ет (N o)

6 .4 .1 .3 . У стан о ви ть  р еж и м  р аб о ты  д ля  о п ред елен и я  уровн я ш у м а н у лево го  си гн ал а  и д р ей ф а  

вы ходн ого  си гн ал а  д етек то р а  (М ето д  2).

Т аб ли ц а 5 - Р еж и м  р аб о ты  д ля  о п р ед ел ен и я  уровня ш ум а н у лево го  си гн ал а  и д р ей ф а  вы х о д ­

ного  си гн ала д етек то р а  _____________________________________________________________________

Н аи м ен ован и е п ар ам етр а З н ач ен и е п ар ам етр а

Т ем пература кассеты  
( Т  cassette)

20 ,0  °С

Н апряж ен и е п о сто ян н о го  то ка  
( V oltage)

0 ,00  кВ

М акси м ально  д о п у сти м ы й  ток  
(C urren t)

300 м кА

М ощ ность
(Pow er)

6 ,0  В т

П рограм м а п ер езап о л н ен и я  виал  
(R ep len ish  p rogram )

-

П рограм м а п р еко н д и ц и о н и р о ван и я  
(P recond ition  P rog ram )

-

П рограм м а д о зи р о ван и я  
( in jection  p rogram )

-

П рограм м а п о стко н д и ц и о н и р о ван и я  
( P ostcond ition ing  p ro g ram )

-

В рем я ан ал и за  (S top  T im e) 30 ,0  м ин

П арам етры  д етек то р  (D A D ): 
Рабочая д л и н а  волн ы  д етек то р а

д л и н а  волны : Х= 230  нм , ш и р и н а  п олосы  (bandw id th ) 4 нм 
д л и н а  волны  ср авн ен и я  (re feren t ?t): вы кл. (O ff)

П арам етры  ш и ри н ы  п и к а  (P eakw id th ) >0,025  м ин ., врем я о тк л и к а  (resp o n se  tim e) 0,5 с, 10 Гц

А втобалан с (A u to b a lan ce)
П еред  ан али зом  (P re run ) Д а  (Y e s )  
П осле ан ал и за  (P o stru n ) Н ет (N o)
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6.4 .1 .4 . У стан о ви ть  сл ед у ю щ и й  реж им  р аб о ты  для о п р ед ел ен и я  о тн о ш ен и я  си гн ал /ш ум , С К О  

площ ади  п и ка  и врем ени  уд ер ж ан и я  п и ка  (М етод  3).

Т аб ли ц а 6 - Р еж и м  р аб о ты  д ля  оп р ед ел ен и я  о тн о ш ен и я  си гн ал /ш у м , С К О  п лощ ад и  пика 

и врем ени  уд ер ж ан и я  п и ка________________ ____________________________ __________________________

Н аи м ен ован и е п ар ам етр а Зн ач ен и е п ар ам етр а

Т ем пература кассеты  
( T  cassette)

20 ,0  °С

Н апряж ен и е п о сто ян н о го  то к а  
(V oltage)

00 ,0  кВ

М акси м ально  д о п у сти м ы й  ток  
(C urrent)

300 м кА

М ощ н ость  (P ow er) 6 ,0  В т

П рограм м а п ер езап о л н ен и я  виал  
(R ep len ish  p rogram )

-

П рограм м а п р еко н д и ц и о н и р о в ан и я  
(P recond ition  P rog ram )

-

П рограм м а д о зи р о ван и я  
( in jection  p rogram )

Д авлен и е (app ly  p ressu re) 50 м Б ар  в теч ен и и  (for) 5 с. 
В ход  (In le t) -  In jec tio n  V ial 
В ы х о д  (O u tle t) -  H om e V ial

П рограм м а п о стк о н д и ц и о н и р о в а­
ния
(P ostcond ition ing  p ro g ram )

-

В рем я ан ал и за  ( S top  T im e) 5,0 м ин

Т аб ли ц а собы тий  (T im e T ab le) 0 ,2  м ин  И зм ен ен и е н ап р яж ен и я  (C hange V o ltage) 30,0  кВ*

П арам етры  д етек то р  (D A D ): 
Рабочая д л и н а  волн ы  д етек то р а

д л и н а  волны : Х= 230 нм , ш и р и н а  п олосы  (bandw id th ) 4 нм 
д л и н а  волны  ср авн ен и я  (re feren t X): вы кл. (O ff)

П арам етры  ш и р и н ы  п и ка  
(P eakw id th )

>0 ,025  м ин ., врем я о тк л и к а  (resp o n se  tim e) 0,5 с, 10 Гц

А втобалан с (A u to b a lan ce)
П еред  ан али зом  (P rerun ) Д а  (Y e s )  
П осле ан ал и за  (P ostrun ) Н ет (N o)

*П рим ечание: Во вр ем я  п р о вед ен и я  ан ал и за  ти п и ч н о е зн ач ен и е то к а  не б олее 50 м кА

6.4 .1 .4 . С оздать  п о сл ед о вател ьн о сть  м етодов:
-м етод  1. К ол и ч ество  п о вто р о в  1;
-м етод  2. К оли чество  п о вто р о в  1;
-м етод  3. К ол и ч ество  п о вто р о в  6.
Д ля подготовки  кап и л л яр а  требуется:

- 1 ви ала с водой  1-ой степ ен и  очистки  по Г О С Т  Р 52501-2005 ;
- 1 ви ала  с б у ф ер н ы м  раствором ;
- 1 ви ала  п устая

Д ля п роведени я ан ал и за  треб уется:
- 2 виалы  с б у ф ер н ы м  раствором ;
- 1 ви ала  с п р о вер о чн ы м  раствором .



Д ля м етодов  1 и 2 м ож н о  не у казы вать  н о м ер а  виал  о б р азц а  (N  V i a l ) в таб л и ц е  п о сл ед о ­

вательности .
6 .4 .1 .5 . У стан о ви ть  ви ал ы  в п р и б о р  и зап у сти ть  п о сл ед о вател ьн о сть  м етодов.
6.4.1.6. П осле вы п о л н ен и я  м ето д о в  заф и кси ровать  п о лу ч ен н ы е р езу л ьтаты  (уровен ь  ф лукту- 
ац и онн ы х ш ум ов н у лево го  си гн ала, д рей ф  вы ход н ого  си гн ала, в ел и ч и н а  вы ход н ого  си г­

нала)
6 .4 .1 .6 .1 . У р о вен ь  ф л у кту ац и о н н ы х  ш ум ов н у лево го  си гн ал а  и д рей ф  вы ходн ого  

си гн ала д етек то р а  вы ч и сл яю тся  авто м ати ч ески  и вы во д и тся  в о тчете п рограм м ы .
6.4 .1 .6 .2 . О тн о ш ен и е  си гн ал /ш ум  вы ч и сляется  авто м ати ч ески  и вы во д и тся  в отчете 

п рограм м ы  или  р ассч и ты вается  вручн ую  по уровн ю  ш ум ов н у лево го  си гн ал а  и величине 

вы ходн ого  сигнала.
6 .4 .1 .6 .3 . О тн о си тел ьн о е  С К О  вы ход н ого  си гн ала  вы ч и сл яется  а в т о м а т и ч е с к и й  

вы водится в о тчете п рограм м ы . П о п олуч ен н ы м  д ан н ы м  во зм о ж н о  вы ч и сл ен и е О С К О  с п о ­

м ощ ью  электрон н ы х  таб л и ц  E X C E L  или вручн ую  по ф орм уле:

m - * ) 2
■ ' ( i ) ,

п - 1

где: X i — р езу л ьтат  i-ro  и зм ерен и я вы х од н ого  си гн ал а  (п л о щ ад ей  п и ко в  и врем ени  

у держ и ван ия);
X  - ср ед н ее  зн ач ен и е п арам етров  вы х од н ого  си гн ал а  (п лощ ад ей  пиков  и в р е­

м ени  уд ерж и ван и я).
6 .4 .1 .7 . С и стем а сч и тается  п р о ш ед ш ей  и сп ы тан и е по  п .6.4, если  р езу л ьтаты , оп р ед ел ен и я  ко н ­

троли руем ы х  х ар актер и сти к  не п р евы ш аю т зн ачен ий , у казан н ы х  в таб л и ц е  7.

Т аб л и ц а 7 -  П р ед ельн ы е д оп у скаем ы е зн ач ен и я  п о вер яем ы х  х ар актер и сти к

Н ом ер м етода Н аи м ен о ван и е х арактери сти ки П р ед ельн о е д о п у скаем о е  значен ие

1 — -

2
У р о вен ь  ш ум а н улевого  си гн ала Н е б олее  5,0-10”5 Б

Д р ей ф  вы х о д н о го  си гн ала Н е б олее 2 ,0-10-3 Б/ч

3

О тн о ш ен и е  си гн ал /ш ум Н е м ен ее  200

О С К О  п ло щ ад и  п и ка Н е более 2 ,0  %

О С К О  вр ем ен и  удер ж и ван и я Н е более 3,0 %

7. О Ф О Р М Л Е Н И Е  Р Е ЗУ Л Ь Т А Т О В  П О В Е Р К И

7.1. Д ан ны е, п о лу ч ен н ы е при  п оверке, оф ор м л яю тся  в п р о и зво л ьн о й  ф орм е.

7.2. С истем ы , у д о вл етво р яю щ и е тр еб о ван и ям  н астоящ ей  м ето д и ки  п оверки , п р и зн а­

ю тся  годны м и и н а  н их  о ф о р м л яется  сви детел ьство  о п о вер ке  по у стан о вл ен н о й  ф орм е.

Н а оборотной  сто р о н е сви д етел ьства  п ри вод и тся  сл ед у ю щ ая и н ф орм ац и я:

-результаты  о п р о б о ван и я  и внеш н его  осм отра;

-результат  п р о вер ки  со о тветстви я  П О ;
- р езультаты  о п р ед ел ен и я  м етр о ло ги ч еск и х  х ар актер и сти к ,
7.3. С истем ы , не у д о вл етво р яю щ и е треб ован и ям  н асто ящ ей  м ето ди ки , к д альн ей ш ей  

эксп луатац и и  не д о п у скается  и н а них вы дается и звещ ен и е о н еп ригодн ости .
7.4. Знак п оверки  н ан о си тся  на лиц евую  п ан ель  си стем ы  и (и ли) н а сви детел ьство  о

поверке.
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