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1ОБЩИЕПОЛОЖЕНИЯ
Настоящая методика распростаI Iется на хроматографы жидкостные LC5090 (далее -

хроматографы), изготовленные фирмой KZhejiang FULI Analltical Instrument Inc.>, Китай, и

устаЕавливает методы и средства их первичной поверки после выгryска из производства и
после ремонта и периодической поверки в процессе экспJryатации.

Прослеживаемость поверяемого СИ обеспечивается посредством применения ГСО
- к единице массовой лоли (%) компоЕентов в соответствии с поверочной схемой

<Государственнм поверочная схема для средств измерений содержания оргilнических и эле-
менторганических компонептов в жидких и твердых веществalх и материarлах >, утвержден-
ной Приказом Росстшцарта от 10.06.2021 г. J\Ъ 988, полгвержд.tющей прослеживаемость к
государственному первичному эталону ГЭТ 208-201 9.

При определении метрологических характеристик поверяемого средства измерений
используется метод KocBeHHbD( измерений.

2 ПЕРЕЧЕНЬ ОПЕРАЦИЙ ПОВЕРКИ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
При проведении поверки выполняют операции, приведенные в таблице 1

Таблица 1 - оп пов

2.2 Еслуt при проведенИи той илИ ивой операции поверки пол)п{ен отрицательный

результат, д{rлънейшее выполнение поверки прекращают.
2.3 Проведение поверки в сокращенном объеме в соответствии с порядком проведения

поверки средств измерений, уIвержденЕым Приказом Министерства промышленности и

торговли рФ N 25l0 от з1.07.2020 г. <об 1твержлении порядка проведения поверки средств

измерений, требований к зЕаку поверки и содержанию свидетельства о поверке) не преду-

смотрено.

Проведение операции при

первичной периодической
Наименование операции

Номер гry'rrrга
методики по-

верки
Да ЩаlВнешний осмотр средства измерений 7

Да !а2 Подготовка к поверке средства измерений 8

Дu')9 Да
3 Проверка программного обеспечения сред-
ства измерений

Дч')

Дч')
Дч')

10

10.1

10.2

Дч')

Дч')

Дч')

.Ща

Да

,Ща

,Ща

1 l

2

1 1 з

l1.1

l1

5 Определение метологических характери-
стик и подтверждение соответствия средства
измерений метрологическим требованиям:

- определеЕие относительного среднего
квадратического откJIонения (СКО) вьп<олно-

го сигнaца

- определеЕие относительного изменения
вьD(одного сигнчlла за 8 часов непрерьrвной

работы хроматографа

- определение показателей тоцtости резуль-
татов измерений

Да!а126 Оформление результатов поверки

') При отсутствии НД на методику измерний, утвержденного в устzrновленном порядке
по ГоСТ Р 8.563-09.

2) При нмичии НД на методику измерений, угвержденного в установлеIlном порядке по

гост р 8.563-09.

z

Да

.Ща

Да

4 Опробование средства измерений:

- определение уровня фrryктуачионньD( шу-
мов и дрейфа нулевого сигнала

- определение предела детеюирования

Дч')

Iиl
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3 ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ
3.1 При проведении поверки соблюдают след}.ющие усдовия:
- температура окруж.rющего воздlха, ОС

- атмосферное давление, кПа
- относительнztя влшкность возд}ха, 7о

от +18 до +25

84,0 до l06,7
от 25 до 80

4 ТРЕБОВАНИЯ К СПЕЦИАЛИСТАМ, ОСУЩЕСТВЛЯЮЩИМ ПОВЕРКУ
К проведениrо поверки допускаются поверители средств измерений в соответствии с

областью аккре.щlтации оргапизации, аккредитованной в национальной системе
ажкредитации на проведение поверки средств измерений согласно законодательству
Российской Федерации об аккредитации, прошедшие инстуктаж по технике безопасности и
озн:жомленные с экспJryатационными документzlJtrи.

При проведении экспериментarльньD( проверок допускается участие сервис-инженера
или оператора, обслужившощего средство измерений.

5 МЕТРОЛОГИЧЕСКИЕ И ТЕХНШ{ЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ К СРЕДСТВАМ
повЕрки

5.1 При проведении поверки применяют средства приведенные в таблице 2.

Таблица 2 - С по ки

Перечень рекомендуемых
средств поверки

Операции поверки,
требlтощие приме-
нения средств по_

ки

Метрологические и технические требо-
вания к средствaм поверки, необходи-

мые дJIя проведения поверки

Барометр-анероид БАММ- l,
рег. Ne 5738-76.
Прибор комбинированный
TESTO мод. 608-н1,

рег. М 53505-13.

з.1
Средства измерений температуры окру-
жающей среды в диапазоне измерений
от 18 ОС до 25 ОС с абсолютпой погреш-
ностью не более +l "С.
Средства измерений относительной
влФкности возд}ха в диапазоне от 25 О%

до 80 % с абсолютной погрешностью не
более +3 7о.

Средства измерений атмосферного дав-
лен}ur в диiлпазоне измерений от 84,0 до
106,7 кПа с абсолютной погрешностью
не более *3 кПа.
Средства измерений времени в длzша-
зоне измерений от 0 до 60 мин с абсо-
лютной погрешностью не более *5 с.
Средства измерений длины в диiшазоне
измерений от 0 до 300 мм, допускаемое
откJIонение действительной длины

шкалы не более *0,2 мм.ин
Контрольный раствор, при-
готовленный из ГСо 1 l872-
2022 по методике, приве-
денной в ении А.

Контрольньй раствор кофеина с массо-
вой кЪнцентрацией lб мг/дмЗ.

Вспомогательные средства поверки:
Весы лабораторные по ГоСТ OIML R 7б-1_201 l, с нмбольшим преде-

лом взвешивания 200 г.
Пипетки с одной отметкой 1-2-10 по ГОСТ 29169-91.
Колбы мерные наливные 2-|00-2,2_1000-2 по ГоСТ 1,7,10"14-

Вода дrя ато ного анмиза, гост р 52501-2005.

2
8.1.1, 10.2,

111 1,1,

Секунломер механический
СOСпр-3б-2-000,

рег. М 83109-21
Линейки измерительньIе
металлические,

рег. Nч 66266-16

10.1
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5.2,щопускается применение др}тих средств поверки, обеспечившощих определение
метрологических характеристик поверяемьж СИ с требуемой точностью.

5.3 Все средства измерений, примеЕяемые при поверке, должны бьпь 1твержденного
типа, поверенЫ и соответствоВать требованиям методики поверки. Стандартные образчы,
используемые при поверке, должны быть Jтвержденного типа, соответствовать требованиям
методики поверки и иметь действ}.ющие паспорта.

б ТРЕБОВАНИЯ (УСЛОВИЕ ПО ОБЕСПЕЧЕНИЮ БЕЗОПЛСНОСТИ
ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ

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

7 ВНЕШНИЙ ОСМОТР СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
При внепшем осмотре устанавливilют
- соответствие комплектности поверяемого хроматографа требовд{иям эксплуатацион-

ной докрлентации;
- четкость маркировкиi
- исправностъ механизмов и крепежньтх деталей;
- отс}тствие видимьD( механических повреждений, влияющих на работоспособность

хроматографа.

8 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
8.1 Перед проведением поверки выполняют след}тощие подготовительные работы.
8.1.1 Готовят контрольньй раствор, указанный в таблице 2. Методика приготовления

контроJIьного раствора приведена в приложении А,
8.1.2 Перед проведением поверки хроматограф готовят к работе в соответствии с руко-

водством по экспJIуатации.

9 ПРОВЕРКА ПРОГРАММНОГО ОБЕСПЕЧЕНИЯ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
Запускают ПО. Открывают вкладку Help/About LC5090+ Chromatography Station. В

открывающемся окне высвечивается Еазвание и номер версии ПО. Идентификационные
данные ПО должны соответствовать приведенньrм в таблице З.

Таблица 3 - Иде икационные данные о ого обеспечения

10 ОПРОБОВАНИЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
При опробовании опредеJuIют }ровень флуктуационньгх шумов и дрейф нулевого сиг-

нirла, предел детектирования.
10.1 Определение уровня флlктуационньш ш}мов и дрейфа нулевого сигнала
Определение уровня ф.гryr<туачиопньIх шуплов, лрейфа нулевого сигнала хроматографа с

спектрофотометрическим детектором выпоJIняют посде вьD(ода хроматографа на режим при

условиях, }.казанных в таблице 4.

Идентификационные данные (признаки) Значение
ИдентификационЕое Еаименование ПО LC5090+ Chromatography Station
Номер версии (идентификационньй номер ПО), не яиже R1 .0. 190523
IJифровой идентификатор ПО



Элюент Скорость поток4
смз/миr,

Параметры

Ацетонитрил-вода, объ-
емное отношение 80:20

l Одноволновой режим с длиной вол-
Еы детектиров:lния 254 нм

)

Таблица4-Условияизм вня онных ви и н го сигна.lа

Нулевой сигнzrл регистрируют Ее менее 30 мин (рекомендуется - l час), на шкале с
максимшtьной ч}ъствительностью в координатaD( (сигнал - время>.

За лрейф нуJIевого сигнала принимalют наибольшее смещение нулевого сигнала в тече-
Еие одного часа при регистрации хроматогр:ý{мы без ввода пробы. ,Щопускается регистриро-
вать нулевой сигнtlл в течение 30 мин с последующей экстраполяцией.

Уровень флукгуациояных шумов нулевого сигнalла (АХ) принимают рaвЕым амплиту-
де (й ) повторяющихся колебаний нулевого сигнала в течение 2 мин.

Автоматическое измерение уровня флlтсrуачионньD( ш}ъ,tов проводят при помощи про-
грzl {много обеспечения по irлгоритму <Пик к Пику>.

.Щопускается определение уровня флlктуачионньIх шр{ов и дрейфа нулевого сигнала с
помощью ПО или в ручную с помощью линейки (Рисунок 1).

н левtt лlнiл
Дреiф

Рисрок 1 - Опрделение уровIIя флукryационньп< шумов и дрейфа нулевого сигнала
Результаты проверки считают удовлетворительными, если значения уровня флукгуачи-

oHHbD( шуN{ов и лрейфа нулевого сигнала не превышают значений, приведенньrх в таблице 5,

Таблица 5 - Значения oHHblx ови н го сигнала

1 0.2 Определеяие предела детектировtшия
Определение предела детеюирования выполняют после вьD(ода на режим хроматогра-

фа, укомплектОвшlЕогО аналитической колонкой. Контрольньй раствор и условия определе-

ния предела детектиромншI и метологических характеристик приведены в таблице 6.

Наименование характеристики

от l90 до 700.Щиапазон длин волн, нм

1 .l0J
одной лшrне волны е,о.п., не более

5.10J,Щрейф нулевого сигнал4 е.о.п./ч, не более

шуr

Значение

Уровень флуктуаuионньгх шуI\{ов Еулевого сигнма (при детектироваIrии на



Таблица б -Условия о еления детекти им логических ха стик

(l)

Предел детектирования ( С* ), г/смЗ, рассчитывают по формуле

.1 , 2,Lx,q,V
'min - 1966.д 7о5 .v

где с1

V
v
Fо,s

н

^.r

- массовая концент щя контроJIьного вещества, мг/см3;

- объём вводимой пробы, смЗ;
- скорость потока эJIюепта, смЗ/r"";
- пшрина пика на половине высоты, мин фассwrть,вается прогр:rммным обеспе-

чением);
_ высота пика контоJIьного веществц е.о.п.;
- уровень флуктуационньп< шумов нулевого сигн:tл4 е,о,п., определенньй после

вю(ода хроматографа на режим.

Результаты проверки сlплтilют удовлетворительными, есJIи значенлш предела детекти-

ровllния не превышают значений, приведенньD( в таблице 7.
Таблица 7- М гические мато в жидкостньIх LC5090

Контрольньй
раствор

объем
вводимой пробы,

см3

Скорость пото-
*u, a"З/"rп Эrпоент Условия

Контрольньй
раствор кофеина с
массовой коЕцеЕ-
трацией l0 мг/дм3

(0,0l мг/см3)

0,02 1

Ацетонитрил-
вода, объемное

отношение 80:20

Одноволновой
режим с длиной

волны детектиро-
ванtlя 272 нм

ЗначениеНмменование харакгеристики

1 .10-9Прелел летеЙирования поiофеину, г/смr, не более

1

2

Предел допускаемого отпосительIlого среднего квадратического откJIоне-
ния (СКО) вьD(одного сигнал4 О%, не более

-времеЕи удерживаIlия
-площади пика

tз

6

11 ОПРЕДЕJIЕНИЕ МЕТРОЛОГШШСКИХ ХАРЖТЕРИСТИК И
ПОДТВЕРЖДЕНИЕ СООТВЕТСТВИЯ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
МЕТРОЛОГИЧЕСКИМ ТРЕБОВАНИЯМ

l1.1 Определение отпосительного средяего квадратического откJIонения (СКО) вьтхол-

ного сигнzша
Определение относительного СКО вьп<одного сигн:UIа вьшолняют на хроматографе,

укомплекговшlном zlпалитической колонкой. Измерения проводят после вьIхода хроматогра-

фа ва режим цри условиях и с использовalнием контроJъного раствора" }казанного в таблице
6.

Контроrьпьй раствор вводят в хроматограф не меяее б раз, измеряют значеЕия выход-
ного сигнала (площади пика и времени удерживания) и вычисJuпот их среднее арифметиче-
ское значение. Относrтгельное среднее квад)атическое откJIонение вьD(одного сигнiМа РаС-
считьвalют по формуле

Пределы допускаемого относитеJIьного измеЕения вьD(одного сигвала за 8
часов непрерыввой работы хрматографц 7о, не более

- площади пика
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l00о-:
х

|{х,-Х)'
(2)

п-|

где Х - среднее арифметическое значеЕие параметра вьподного сигнала (площади пика,
времени удерживания);

xi - значение параIt{етра вьD(одного сигнма (площади пика времени улерживмия) при
i-oM измерении;

n - количество измерений.

Результаты проверки считzlют удовлетворительными, если значения относительного
СКО выходrого сигнала не превышaют значений, приведенньD( в табллце 7.

11.2 Определение относительного изменения вьD(одного сигнала (площади пика) за 8
часов непрерывной работы

Выполняют операции по 11.1, измерепия повторяют через 8 часов непрерывной работы
хроматографа.

Относительное измевение вьrходtого сигнzша (площади пика) за 8 часов непрерывной

работы расс.штывают по формуле

6-_ .l00, (з)

где Х, - среднее зцачение вьD(одного сигншIа (площади пика);

Х - среднее значеяие вьD(одного сигнilла (площали пика) через 8 часов непрерьвной

работы;
5 - относительное изменепие вьD(одного сигнllла (площади пика) за 8 часов непрерыв-

ной работы, %о.

результаты проверки считают удовлетворительными, если значения изменения

вьжодного сигнала (площади пика) за 8 часов непрерывной работы Ее превышают значений,
приведенньD( в таблице 7.

1 1.3 Определение показателей точности результатов измерений
При проведепии периодической поверки хроматографов, эксплуатируемьгх по НД на

методики, отвечаюцие требовапиям гост Р 8.563-2009, проверяют показатели точности ре-
зультатов измерений в соответствии с процедурами и нормативами контоJIя, реглllJt,lентиро_
вzшными в методике измерений.

12 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ
12.1 РезультатЫ поверки хроматографа заносят в протокол произвольной формы.
12.2 Результаты поверки передаются в Федеральпый информачионньй фонд по обес-

печениЮ единства измерений. При положительньгх результатirх поверки оформляют свиде-

тельство о поверке в соответствии с действующим законодательством в области обеспечения

единства измерений по письменному заявлению владельца или лица, предстaвившего сред_

ство измерений на поверку.
12.3 На хроматограф, не удовлетворяющий требованиям настоящей методики поверки,

в соответствии с действ}тощrдл законодательством в области обеспечения единства измере-

lx,-xl
х,
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ниЙ оформляется извещение о непригодности с }казанием приtмн по письменному зzlявле-
Еию владельца или JIица представившего средство измерений на поверку.

l2.4 Знм поверки нzшосится на свидетельство о поверке.

Начальник отдела ФГБУ "ВНИИМС" 4-.lД С.В. Вихрова

Z-Начальник сектора ФГБУ "ВНИИМС", к.х.н.

Инженер l категории ФГБУ 'ВНИИМС"

О.Л. Рlтенберг

.Щ.Р. Гlтvмель
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ПРИЛОЖЕНИЕ А
(обязательное)

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ

А.1 срЕдствА измЕрЕниЙ, посудА, рЕАктивы
A.1.1 ГСО |1872-2022 стандартньй образец состава кофеина (Кфн СО УНИИМ) с аттесто-
вilЕным значением массовой доли кофеина от 97,00 Yо до 99,99 О% и границами лопускаемой
абсолютной пофепшости +1 % при Р=0,95.
A.1.2 Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1-2011, с пмбольшим пределом взвешивания
200 г.
А.1.3 Пипетки с одной отметкой 1-2-10 по ГОСТ 29169-9l.
А,1.4 Колбы мерные н.lливные 2-100-2,2- 1 000-2 по ГОСТ 1'770-'74.

А.1.5 Вода дrя лабораторного чlнализа, ГОСТ Р 52501-2005.
Примечание - .Щопускается использовzшие иньD( средств измерений и оборудования с метро-

логическими и техЕическими характеристикаN.{и не хуже ),казанньж.

А.2 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВЛЕНИЯ

А.2.1 Приготовление раствора кофеина с массовой концентрацией 100 мг/дмЗ,

В мерную колбу вместимостью l000 см' помещают 0,10 г кофеина, растворяют, довоДят

объём раствора водой до метки, перемешив:lют.

А.2.2 Приготовление водного раствора кофеина с массовой концентрацией 10 мг/дмЗ.

Пипеткой вместимостъю 10 см3 перЪносяi аликвоту объемом l0 см3 раствора кофеинц
приготовленного в соответствпи с А.2.1, в мерн),ю колбу вместимостью l00 см'. .Щалее до-
водят до метки водой и перемешивalют.


