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Государствешпая cHcTeMl обеспечеппя едпнgтва измерепий

Хроматографы rкидкостные Sintecon

Методикд поверки

мп 10б-241-2022

1 Общие поло?кения

1 .1 Настоящая мЕтодика поверки распростдrяется на хрматофафы жидкостные Sintecon

(далее - хроматографы) призводства кАссhrоm Instrument @eijing) Technology Со., Ltd>, Китай

и уст:мzlвJlимfi методы и средства поверок,

1,2 При проведении поверки должва обеспе.пrваться прслеживаемость хрматографа к

ГОСУДаРСТВеННЫМ ПеРВИЧНЫМ ЭТаЛОНalltl еДИНИЦ ВеЛиIIИП, РеаЛИ3УЮЩМСЯ ПУТеМ ПРИМеНеНИЯ

стапдартньпс образцов утверrlценного типа, прслеживаемьD( к:

- ГЭТ 176-2019 <Государтвеппому первичному этtшону единиц массовой (молярной,

атомной) доrш и массовой (мо.ltярной) концентрации компонеЕтов в жидки)( и твердD( веществД(

и материilлaD( на основе кулонометрпи)) в соответствии с прикirзом Росстандарта от |9.02.2021 г.

Jф l48;

- ГЭТ 3-2020 <Госуларственному первичному эталоlту ед{ницы массы (килограмму)> в

соответствии с приказом Росстандарта от 04.07 .2022 г. М 1б22.

1.3 Метод, обеспечивающий реа.тизацию метод,rки поверки - косвенное измерение

поверяемым средством измерний величины, воспроизво,щмой стандартньш образцом.

1.4 Настоящая методика поверки применяется для поверки хрматографов, используемьп<

в качестве рабочих средств измерний. В результате поверки долr(ны бьггь подтверlцены

метологические требования, приведенные в таблице l.

Таблица 1 - М гические стики
Зпачение

харalюеристикиНаименование характеристики

от l90 до 900
2.10-9

2,5.10J
1,0.10,3ф нулевого сигвала, Б/ч, не более

от 190 до 600
1,5.10-9
2,0.105
з 0,104

Рабочий спеrгра;rьный диапазон, нм
Предел легекпtрования по аптр IеЕу, г/смЗ

Уровень фrrусгуационньп< шрlов, Б, не более

Спе м летектоDmафиолетовыйеmическии чль

.Щрейф нулевого сигнalл4 Б/ч, не более

от l90 до 900
l,5.10-9
2,0.10,5
3,0.10-4

Рабочий спекгральный ди:шазон, Ем
Предел детеrгирования по антрацену, г/см3

Уровень флуктуачионньrх шумов, Б, не более

уФ_в Dмеmическииспекmоlьото

евого сигналц Б/ч, пе более

з

ДеIектор на диодпой маmице
Рабо.п.rй спекгра.пьньrй диапазон, нм
Предел детекп рования по антрацену, г/смЗ

Уровень фlryктуачионньп< шумов, Б, не более



Зпачение
характеристикиНаименование характеристики

от 200 до 850
от 250 до 900

2.1о,|2
l00
l000

Фл.чоресцентньй детекгор
Рабо.шй спекгральньй диапазон, нм:

по возбуlцению
по регистации

Предел детекпrрвапrlя по антрацену, г/см]
Урвень фrryкгуачиоЕньD( шрrов Irулевого сигпал4 мкВ, не более
.Щрейф нулевого сигнаJIа, мкВ/ч, не более

от 1,0 до 1,75

2.юr
8.10-9
6.10'

Рефрактометоический детекгор
.ЩишIазон показателей преломлениJI, ед. рефр
Предел детекгировtмия по сахарзе, г/см3
Уровень ф.rryкгуачионньп< шумов, ед. рефр, не более

.Щрейф нулевого сигнllл4 ед. рефр/ч, не более

1

l 5

1

1

l 5

1,5

2
3

2
J

Предел допускаемого значения относитеJIьного средrего
квадратического откJIоненпя вьD(одного сигна.пц О%:

-лля спеrгрфотомfiрического ультрафиолегового детеюора:
по времени удер)lшвания
по площади пика

-для УФ-Вид спекгрофотометрического детектора:
по времени удерживания
по площади пика

-для детектора на диодной матице:
по времени удерживаниjI
по площади пика

-лля фlryоресчентного детекгора:
по времени удержив:lн ия
по площади пика

-для рефракгометрического детектора:
по времени удерживtlния
по площади пика

п е таблицы l

2 Нормативные ссылки

В настоящей методике поверки испоJIьзовalны ссыJIки на след/ющие докуIrrеIlты:

Приказ Минпромторга России от З1.07.2020 г. Ns 2510 <Об угвержлении Порядка

проведения поверки средств измерений, трбованшI к зпalку поверки и содерждIию

свидетельства о поверке D

Приказ Минтруда России от 15.12.2020 г. Ns 903н <Об угверlклении Правил по охране

туда при эксплуатации электроустalновок>

Приказ Росстанларта от 19.02.202l г, М l48 (Об утверждении Госуларственной
поверочпой схемы дJIя средств измерений содержаrrия неоргtlЕE.Iеских компонентов в ЖИДКИХ И

твердьIr( веществах и материzlлzlх D

Приказ Росстанларта от 04 .0'7 .2022 г. J',l! 1 б22 <Об угвержлении Государственной

поверочной схемы ди средств измерепий массы>
ГОСТ \2.2.00'l .Ь75 Система стандартов безопасности труда. Изделия

электротехнические, Общие требования безопасности
ГОСТ Р 52501-2005 Вода лля лабораторного анализа. Технические условия
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ГОСТ OIML R '16-1-201| ГСИ. Весы нe:lвтоматического действия. Часть l.
Метрологические и текшческие требования. Испьггапия

ГОСТ 1770-74 Посула мерная лабораторная cTeKJuIHIl.ul. I]илинлры, мепзурки, колбы,

пробирки. Общие технические условия
ГОСТ 29169-9l Посуда лабораторн.uI стекJIяннм. Пипетки с одной отметой
ТУ 6-09-5449-89 Ачетонитрил. Технические условия

3 Перечень операций поверкп

3.1 При поверке должны бьпь вьшолнены операции, указанные в таблице 2.

Таблица 2 - оп по

3.2 В слуlае невыпоJIнеЕиII требований хотя бы к одной из операчий поверка

прекрaццается, хроматограф бракуется.

З.З Проведение поверки по отдельному измеритеJIьному к.шалу (летектору) в

соответствии с пупктом 18 приложения Nчl к Приказу Министерства промьшшенIlости и

торговлИ РФ N9 2510 от 31.07.2020 г. <Об 1твержлении поря,ща прведеЕшI поверки средств

измерений, требований к знаку поверки и содержанию свидетеJIьства о поверке) проводится на

основilнии письменною зalявления владельца средства измерений иJш лиц4 предстalвившего его

на поверку.

4 Требованпя к условиям проведения поверки

При проведении поверки должны бьrь собlподены следующие условия:

- температура оцружающего воздуха, ОС

- относительнм влФкность воздуха, %о, не более
от 15 до 35;
80

5

Номер
пункта

методики
поверки

Наименование операции первичной
поверке

47 3
да 8l Внешний осмотр средства измерений да

да 9
2 Подготовка к поверке и опробование средства
измеревий

да

да 10да
3 Проверка программного обеспечения средства
измерений

да

да

да

2

3

l1

l1.1да

да

да

4 Определение метрологи.Iеских характеристик
средства измерений:
- Определение 1ровlrя флуrсуаuионньD( шу {ов

АХ и дрейфа нулевого сигнала
- Определение отlоситеJIьного средrего
квадратического откJIоЕения (ОСКО) вьп<о.шtого

сигнала хроматографа
- Определение предела детекIирования

12да да
Подтверждение соответствия средства
измерений метрологическим требованиям

Проведение операции при

периодической
поверке

1

11



5 Требованrrя к специалистам, осуществJrяющшм поверку

К проведевию работ по поверке хроматографа доrrускаются лица, проше,щяе

специalльное обуlение в качестве поверитеJIя, инстуктаж и обуrение по работе с

хроматографом.

6 Метрологпческпе п техппческпе требованпя к средствам поверки

6.1 При прведении поверки примеIrяют средства поверки, приведенные в таблице 3.

Таблица 3 - пов

Перечень рекомендуемых
средств поверки

Операции поверки,

цебующие применения
по

Метрологические требования к
средствам поверки, необходимые

ведения подля
средства шмерений температlры
окружаlощей среды в диапазоне
от 15 ОС до 35ОС, с пределаIt и
допускаемой абсо.lпотяой
погрешности измерений
температуры не более *l ОС и
относительной влaDкности
возд}ха в диапaLзоне от l0o% до
80О%, с пределами допускаемой
абсолютной погрешности
измерений относительной
влажности а +l о/о

стандартньrй образец состава

раствора антацена в

ацетонитиле (СО-Антр)
гсо 8749-2006

интервал aTTecToBzlHHbD(

значений массовой концентрации
антацена от 0,19 до 0,21 мг/смЗ,

доверительные границы
относительной погрешности
аттестовalнного значения +2,0 о%,

Р=0,95
станлартньrй образец состaва
сФ(арозы (Сахароза СО
униим) гсо l l886-2022

интервarл aTTecToBllHIlbD(

значений массовой доли
сахарозы от 95,00 % до 100,00 %,

доверительные границы
абсолютной погрешности
аттестованного зцзqglrшп *0,90

и Р=0,95

Весы лабораторные элекгронные LE225D,
рег,Nэ 28158-04 I (специа:lьньй) класс тошrости по
ГОСТ OIML R 76-1, ,чискретность отчета ве более 0,1 мг
Колбы мерные исполяения 2-250-2, 2-100-2, 2-500-2,
2-1000-2 по ГоСТ |770-'14
ПипЕтки градуированЕые испоJIнеЕия 2-2-5, 2-1 -25

по ГоСТ 29169-91
Ацетонитрил д;rя lс.lдкостной хрматографии о.с.ч. по
ту 6_09_5449-89
вода для лабораторного rrнализа l степени ч,lстоты по
гост р 52501

раздел 9 Подготовка к
поверке и опробование

6
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Операuии поверки,
требlющие применеЕия

средств поверки

Метрологические требования к
средствil},{ поверки, необходимые

дJUI проведения поверки

Перечень рекомендуемьIх
средств поверки

Раздел 1 1 Определение
метрологических
характеристик средства
измерений

контроlьньй раствор сarхарозы с
массовой концентрацией
смарозы
200,10-6 г/смз

стандартньй образец состава
сiжарозы (Сахароза СО
УНИИМ) ГСО 11886-2022;
вода цlя лабораторного
tш:L,Iиза l степени Iмстоты по
ГосТ Р 52501-2005 в
качестве растворитеJuI

контроrьньй раствор антацена
с массовой копцентрацией
антрацена 1,10{ г/смЗ

стаплартньй образец состава

раствора антацена в
ацетонитриле (СО-Антр)
ГСО 8749-2006;
ацетониIрил дrrя жи.щостной
хроматографии в качестве
растворитеJIя

хроматографическая колонка Дphasil VC-CI 8 4.6
150 мм х 5 мкм, 100 А иJIи аналогшшая
хроматографпческая колонка ReproGel Са*, 9 мкм,
250 мм х 8 мм или шrалоги,пlм
кiшиJIJIяр с внутренним ди:lI\,rетром 0,0l мм,
длиной 1000 мм

6.2 Средства измерений, применяемые при поверке, доJDrоrы быгь поверены, стапдартные

образцы должны иметь паспорт с действующим сроком годrости.

6.3 ,Щопускается использовать при поверке другие средства измерений )твержденного

типа и поверенные, друrие стандартные образцы }твер]кденного типа в пределм срока годности

с соответств},ющими аттестовalнными характеристикап,lи, удовлетворяющие метологическим

требованияr,l, указанным в таблице 3.

7 Требоваппя (условпя) по обеспеченшю безопасЕостп проведепия

поверкп

7.1 При проведении поверки доJIжны быгь соб.тподены <Правила по охране туда при

эксплуатации элекгроустalновок>, уtвержденные Приказом Миrrгрула России Nq9O3H от

15 декабря 2020 г., требования ГОСТ |2,2.00'1.0.

8 Внешнпй осмотр средства измерений

8.1 При внешЕем осмотре устzlновить:

- соответствие вЕеIIшего вида хроматографа сведениrш, приведеЕным в описatнии типа;

- отсутствие видимьD( поврея<дений хроматографа;

- соответствие комплектности, 1казшrной в РЭ;

- четкость обозначеяий и маркировки.

8.2 В слуlае, если при внецшем осмотре хроматографа выявлены повреждеЕия иJIи

дефекты, способные ol(zlзaTb вJIияние на безопасность проведения поверки или результаты
,l



поверки, то поверка может быть продолжена только после усlранеЕия этЕх поврежденIй или

дефектов.

9 Подготовка к поверке и опробование средства пзмеренпй

9.1 Хроматограф подготовить к работе в соответствии с РЭ.

9.2 Подготовить стандартные образцы утвержденньD( типов (дапее - ГСО),

предусмотренные в качестве средств поверки в соответствии с инструкциями по примеЕению и

таблицей 4:

- приготовить контроlьньй раствор .lнlрацеп4 используя ГСО 8749-2006 и ацетонитрил

дJuI жидкостной хроматографии в качестве растворитеJIя;

- цриготовить контрольный раствор сахарозы, используя ГСО 11886-2022 ll, воду uп
лабораторного анаJIиза l степени чистоты по ГОСТ Р 52501-2005 в качестве растворитеJIя.

9.3 Приготовить по 200 смЗ подвижIIьD( фаз воды и ацетониц)ила.

Табдица 4 - ко вещество

Контро:ъное вещество,
концентрация, г/смЗ,Щетектор

Аптрачен,
1.10{

,Щетектор на диодной матрице
HPLс 10.400.U30,1
HPLC 10,400.U30.2
HPLс 10.600.Uз0.1
HPLC 10.600.U30,2

Антрачен,
1 . 10-6

Спектрофотометрический ультрафиолетовьй детекгор
HPLс l0.400.U10.1
HPLс l0.400.U10.2
HPLс 10.600.U10.1
HPLс l0.600.U10.2

Антрацен,
1.10{

УФ-ВИ! спектрофотометрический дегеlсор
HPLc l0.400.U20.1
HPLC l0.400.U20.2
HPLC l0.б0O.U20.1
HPLC l0.600.U20.2

Алтрачен,
1 , 10-6

Флуоресцентный детекгор
HPLC 10.400.F10,1
HPLC 10.400.F10.2
HPLC 10.б0O.F10.1
HPLC 10.б0O.F10.2

Сахароза"
200. 10-6

8

Рефрактометрический детекгор
HPLC l0.400.Rl0.1
HPLC 10.400.Rl0.2
HPLC 10.б0O.Rl0.1
HPLс 10.600.R10.2



9.4 Опробование

Провести контоль условий поверки с помощью гигрометра в соответствии с табrпrцей 3,

Включить хрматограф и запустrrть прбную прочелуру измер€ния.

10 Проверка программшог0 обеспеченшя средства измеренпй

l0.1 Провести проверку идентификационньD( данньD( прогрalммного обеспечения (дшrее-

ПО) хроматографа. ИлентификационЕые данные ПО выводятся на дисплей ПК при заrryске

хроматографа. Идентификационные данные ПО долlсrы соответствовать указаrпrьш в таблице 5

и на рисунках l и 2.

Таблица 5 - Илеrrпrфикачиоrпrые дапные ПО

9

Идентификационное даrrные (признаки) Значепие
SiпСhrоm

Иденти икационное нмменование По SinChrom
Номер версии (илентификационньй номер ПО), не ниже 3.6.1

I-|ифровой идеlггификатор ПО

ChTomloong
Идентификационное нмменование ПО
Номер версии (идентиф икационньй номер ПО), не ниже

Цифровой идеrrгификатор ПО
Алгоритм вычисления цифрового иле икато аПо
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рисунок l - Илентификачионные д.шные По sinchrom
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11 Определение метрологических характерпстик средства измеренпй

l 1.1 Опрелеление уровЕя фrryкгуачионньп< шумов Дх и дрйфа нулевого сигяала

11.1.1 Опрелелепие уровшI фrryrстуачиопньп< ш}тlов АХ и дрейфа нулевого сигн.tла

проводить через б0 миЕуг после вкJIюченшl хроматографа.

за уровень фrryкгуачионньп< ш}ъ{ов нулевого сип{ала принимают значение aмплитуды

повторяюIщтхся колебдrий нулевого сигвала с периодом не более 20 с,

за лрйф нулевого сигЕала принимают наибольшее смещение средней линии нулевого

сигнала в течение 1 часа. Прололжительностъ измереЕия лрйфа l0 минуг в дiнaмическом

режиме, Полуrенные значенпя лрйфа нулевого сигнапа экстаполируют на период 1 час,



l 1.1 .2 Условия измерний 1ровня фrryкryационньD( шумов и дрейфа нулевого сипl.ша при

работе с различными детеrсгорап.lи приведепы в таблице б.

таблпца б - Условия измерений уровня фlryкryационньD( шуi(ов и дрйфа нулевого

сигнала при работе с различными детектор.rN{и

l1.2 Опрелеление относительного среднего квад)атиIIеского откJIоЕения (ОСКО)

вьD(одного сигнаrrа хроматографа

Устаяовить условия измерний в зависимости от примеЕяемого детекгора в соответствии

с таблицей б.

.Щля опрлеления оСКО вьD(одного сигнала хроматограф доJDкен быгь по.щергrrл

технологической паработке. Ввести не менее тех раз контольное вещество (таблича 4) лля

1l

Тип детекгора Условия измерений

- колонка Alphasil VC-C18 4.б l50 ммх5 Mrcr.I, 100 А
(устапавливается по напрчlвJIению потока эJIюента в

соответствии со стрелкой на колонке) или кzшиJlJIяр;

- эrпоент - 80 7о раствор ачетонитила в воде;

- расход эJIюента 1 см3/мин;

- дшна воrшы 254 нм

детектор на диодrой

матице

спекгрофотометрический

ультрафиолеrовьй

детектор

- колонка Alphaýil VC-C18 4.6 l50 ммх5 мIсu, l00 А
(устанавливается по направлению пOтока эJIюента в

соответствпи со стрелкой на колопке) и;ш KaпIuIJuIp;

- эJIюент - 80 % раствор ацетонитрила в воде;

- расход эJIюента l смЗ/мин;

- лтпrна волrы 254 нм.

уФ - вид
спекгрофотометрЕческий

детектор

- колонка ReproGel Са*, 9 Mror, 250 мм х8 ш'l иJш капилляр;

- температура колонки - 80 ОС;

- температура ячейки - 35 ОС;

- эJIюент - вода;

- расход эJIюента - l см3/мшr.

рефракгометрический

детектор

- колонка Alphasil VС-Сl8 4.6 l50MMx5MKM, l00 А

(устанавливается по нIшравлению потока элюента в

соответствии со стрелкой на колонке) или капиJIJUIр;

- эJIюент - 80 % раствор ацетони1рила в воде;

- расход эJIюента 1 смЗ/мин;

- дшпа воJIны возбуждения - 248 нм;

- длина воJIны из.rт}^rения - 396 нм

флуоресчентный детектор



насыщения колонки, а затем провести 10 вводов контроJIьного вещества (объем каждой вводимой

пробы от 5 ло 50 мкл) с регистрацией времени удерживtlниJI (l,) и площалп пика контоJIьного

вещества ( .S, ).

l 1.3 Определение предела детектиров:lния

При определении предела детекгировчrния Сmiп йспоJIьзовдть средние значения площадеЙ

пиков контропьньD( веществ, пол}лiенные при определении значений оСКо площадей пиков по

п.1 1 .2.

12 Подтвер2lцеппе соOтветствпя средства шзмереншй

метроJIогпческим требованпям

12.1 По результатtм измерний, поJггlенным по п. 11.1, определить уровень

флуктуачионньп< шу {ов и лрейф пулевого сигнала в соответствии с руководством по

экспJryатации Фаздел б <Проверка рзультатов и подготовка отчета)), подц}нкт 6.3 Примепение

пре,щарительного прсмотра перед печатью отчfiа>). Резуrьтат выводится на экрllн монитора

при формирвании oтt|eтa врrш},ю или по окончzlнии апllJшза.

уровень фrryктуачионпьп< ш}мов Дх и дрейфа нулевого сигнала не должны превышать

значений, приведенпьD( в таблице 1.

l2.2 Проверка относительного среднего квадратического откJIопения (оско) вьD(одlого

сrrгна.па хроматографа

по результатам измерний, поrry,.rенньш по п.l 1.2, с помощю прграммного обеспеченпя

определитЬ ОСКО вьп<однОго сигнаJIа пО площадИ пика и времеЕи удерживilния,

Возможно првести расчст врrп{ую по формулам:
(l)

оско, =ry

ocKos =+

ZQ,-T),
п-|

(2)

)ts, -ýl'
п-|

где - t;, Si - i-oe значение резуJIьтатов измерний временц удерживанЕя и площа,щ пика

соответствеЕпо;

;, s - среднее арифметические значение вр€мени удерживанпя, площад{ пика

соответствепно;

п - коJшчество измерпий.

l2



Значения ОСКО врмени удерживlмия, площади пика Ее дошrclы превышать значепий,

приведенньD( в таблице 1.

l 2.3 Проверка прлела детектиромнlrя

По рзуrьтатам измерний, поlryченным по п. l 1.3, рассчитать зЕачение предела

детектцров:шия C.io, (г/см3) по формуле

л 2,ЬХ,п (3)

"'^ 
= sL/ '

где ДХ _ урвень фlryкгуачиошrьп шуlrlов (рассчитанньй по п. l2.1) дц детеКгора На

дrодrой матрице, флуорсчеrrпrого, ультрафиолетового спеrгрофотометрического, УФ-ВИД

спекгрофотометического и рефракгометрического детекторов;

lxl - масса введенного контроJIьного вещества, г;

s - IшощаЕ пика дrя детектора на ,щlодrой матице, фrryорсчевтного,

ультрафиолетового спекгрофотомегриIIеского, уФ-вид спеrгрофотометрического й

рфракгометрического детекторов;

U - расход эrпоентц см3/с.

Массу введенного контрольного вещества И рассщrтать по формуле

tп=С.V, (4)

где С - концентраIия коЕтоJIьного вещества в раствор, г/смЗ (таблrца 4);

И - объем вводrмого контрольного веществц см3.

Пределы детектиров:lния для кФкдого детектора не должны пр€вышать значений,

приведепЕьD( в табпrце l.

13 Оформленше результатов поверки

13. 1 Оформллот протокол проведения поверки в произвольной форме,

l3.2 При положитеJIьньD( результатаr( поверки хрматогрф признztют пригодrым к

применению, Нанесение знака поверки на хрматограф и пломбирвание хроматографа не

предусмотрено.

l3.3 При отицательных резуlьтатах поверки хрматограф призн,lют непригодlым к

примеIiепию.

l3.4 ПО завлению влацеJIьца СИ или Jп ца представпвшего СИ на поверку при

положительЕьD( резуJrьтатж поверки оформrrяется свидетеJьство о поверке, при отрицатеJIьньD(

- извещепие о непрпгодности.

lз



13.5 Сведения о р€зультатах поверки передают в Федеральньrй информачиопньй фонл по

обеспечению единстм измерений в соответствии с уст:шоыIенным поряд(ом с указанием cocTalBa

хроматографц вк.lпочая серийные помера и буквенно-чифрвые обозпачения основньп< блоков, а

тalкже заполЕяются в соответствующем разделе Паспорта хроматографа.

с.н.с. лаб. 241 УНИИМ - филиала

ФГУП кВНИИМ им. .I|,.И. Менделеева> ttl, //- М.П. Краlпенинина
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