
рст
Illr
вниимс

Федеральное государствен ное
бюджетное учреждение
<r Всероссийский научно-исследовательский
институт метрологической сл)пкбы>

1]9Зб1, r Мос(ва. вн, тер. r. муниципальный
oKDT Оча{ово-МатвеФское, ул. Оз€рная, д- 46

Тел.: (49' 4З7 55 77
E-maiL oГfrce@vniims,lU

Факс:(495)437 56 66

СОГЛАСОВАНО

Ф У кВНИИМС>

Ф.В. Булыгин

202З r.

Государственная система обеспечения единства измерений

Хроматографы жидкостные ЕХ 1 800

Методика поверки

009-43-23 мп

Москва
2023 r.

о



ОБЩИЕ ПОЛОЖЕНИЯ

Настоящм методика распространяется на хроматографы хидкостные EXl800, зав. Nэ
U2211821.зЕ2з0l8510/ю2l18803, зав. Ns F23038517л23019l02, з{lв.

J\& U23038227л230385l6, зав. М U23038226, зав. }lЪ A230l8912, зав. Ns U23048228, зав. Ns
U22118214E221 18507 и зав. J',lЪ 423048918/Ю3048807/E23039l05 (ла:lее - хроматографы) и

устанавливает методику их первичной и периодических поверок.
Используемые средства поверки обеспечивают прослеживаемость хроматографов:
ГСО 8749-2006 раствора антрацена в ацетонитиле - к ГПЭ единицы массы - кило-

грамма ГЭТ 3-2020, что обеспечивается посредством использования поверенньtх средств из-
мерений (весов и мерных колб) через неразрывную цепь поверок в соответствии с ГПС дтя
СИ массы, 1твержденной приказом Росстандарта Ns 1622 от 04,07 .2022 г. и ГПС дlя средств
измерений массы и объема жидкости в потоке, объема жидкости и вместимости при статиче-
ских измерениях, массового и объемного расходов жидкости, угвержденной приказом Рос-
стандарта Nе23 5 б от 26.09.2022 r.:

ГСО 1 l б83-2021 молярной концентации глюкозы в растворе - к ГПЭ единицы массы
-килогра}{ма ГЭТ 3-2020, в соответствии с ГПС для СИ массы, 1твержденной приказом Рос-
стшrдарта Nе |622 от 04.0'1.2022 г., к ГПЭ единицы объема жидкости в диапазоне от 1,0, 10-9 до
1,0 м3 ГЭТ 2l6 -2018, в соответствии с ГПС для средств измерений массы и объема жидкости
в потоке, объема жидкости и вместимости при статических измерениях, массового и объем-
Еого расходов жидкости, угвержденной приказом Росстандарта N2356 от 26.09.2022 г.; к ГПЭ
единицы величины массовой доли компонента (%) к ГЭТ l76-2019 единиц массовой (моляр-
ной, атомной) доJш и массовой (молярной) концентации компонентов в жидких и твёрдьD(
веществtlх и материaш:ж Еа основе кулонометрии, в соответствии с ГПС лля средств измерений
содержания неоргzlнических компонентов в жидких и твердых вецествах и материaцах, утвер-
жденной приказом Росстандарта Nэl48 от 19.02.202l г.;

ГСО l 1872-2022 состава кофеина - к ГПЭ единиц массовой (молярной) доли и массо-
вой (молярной) концентрации оргzшических компонентов в жидких и твердьD( веществalх и
материrrлzrх на основе жидкостной и газовой хромато-масс-спекгрометрии с изотопным раз-
бавлением и гравиметрии ГЭТ 208-2019, в соответствии с ГПС для средств измерений содер-
жalния органических и элементоргalнических компонентов в жидких и твердьIх веществах и
материалах, угвержденной прикiвом Росстандарта от 10,0б.2021 г. Jф 988.

Метод поверки вкJIючает применение средств измерений и стандартного образча

утвержденного типа, приготовление контрольньп растворов с известной концентацией,
определение 1ровня ф.rryктуачионньж шу\{ов и дрейфа нулевого сигнала, предела детектиро-
вания, определение относительного среднего квадратического откJIонения вьIходного сигнала.

Соотношение размерности измеряемьж величин в прогрaммном обеспечении хрома-
тографов приведена в приложении l.

В результате поверки должны быть подтверждены след},ющие метрологические те-
бования, приведенные в таблице 1.
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Нмменование характеристики Значение

Уровень флуктуаttионных шумов нулевого сигнаJlа детекторов:
ЕХ l 800 UV-VIS (},=273 нм), Б, не более
ЕХ l 800 UV D (},=273 нм), Б, не более
ЕХ1800 PDA 0,=273 нм), Б, не более
EXl800 FLD (}""о,о =290 нм, },р..=330 нм), мВ, не более
ЕХ1800 RI, ел.рефр., не более
ЕХ1800 ELSD, В, не более

1.10-4

5.10J
5. l0q

0,5
6.10-9

5.104

.Щрейф нулевого сигн:ша детеюоров
ЕХ1800 UV-VIS (}"=273 нм), Б/ч, не более
ЕХ1800 UV D (}"=273 нм), Б/ч, не более
EXl800 PDA (I=27З нм), Б/ч, не более
EXl800 FLD (}."озо =290 нм, },р.=330 нм), мВ/ч, не более
EXl800 RI, ел.рефр./ч, не более
EXl800 ELSD, В/ч, не более

1.10J
1 

, 10-з

1 . 10-1

20
l . 10-5

5.10J
Предел детектирования
EXl800 UV-VIS по кофеину, г/см3, не более
EXl800 UV D по кофеину, г/см3, не более
EXl800 PDA по кофеину, г/смЗ, не более
EXl800 FLD по антрачену, г/смЗ, не более
EXl800 RI по глюкозе, г/см3, не более
Ех1800 ELSD по глюкозе, г/см3, не более

l
l
5

l
5

l

l
l
l
l
1

l

0
0
0

_8

_8

4

6_В

g-B

6-В

Предел допускаемого относительного среднего квадратичного от-
кJIонения (ОСКО) результатов измерений детекторов, 0й, не более:

Ех1800 Uv-vIS, Exl800 UV D, Ех1800 PDA, Exl800 FLD,
ЕХ1800 RI:

- по площади пика
- времени удержания

EXl800 ELSD:
_ по площади пика
_ времени удерж,lния

5,0
1,5

,7,0

2,0

Таблица 1

l ПЕРЕЧЕНЬ ОПЕРАЦИЙ ПОВЕРКИ

1.1 При проведении поверки должны выполняться операции, указанные в таблице 2

Таблица 2
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Наименование операции
поверки

обязательность выполнения
операций поверки при

Номер пункта
методики, в соот-

ветствии с которым
выполняется опера-

ция поверки

первичной
поверке

периодической
поверке

l, Внешний осмотр Да Да 6

2. Подготовка к поверке и опробова-
ние

Да Да 7

3. Проверка программного обеспе-
ченtlя

Да Да 8



Наименование операции
поверки

обязательность выполнения
операций поверки при

Номер пункта
методики, в соот-

ветствии с которым
выполняется опера-

ция поверки

первичной
поверке

периодической
поверке

4,Определение метрологических
характеристик и подтверхцение со-
ответствия средства измерений мет-

рологическим требованиям

Да Да 9

5. Определение уровня флуктуачи-
онньш ш}мов и дрейфа нулевого
сигнала

Да Да 9.1

б. определение предела детектиро-
вания

Да Да 9.2

7. Определение относительного
среднего квадратического отклоне-
ния вьIходного сигнала (площади
пика, времени улержания)

Да Да 9.з

8, Подтверждение
средства измерений
ским ,гребованиям

соответствия
метрологиче-

.Ща .Ща 9.4

9, Оформление результатов поверки Да Да 10

1.2 Конструктивно хроматографы выполнены в виде настольньrх блочных приборов,
компоновка KoTopblx осуществленав зависимости от комплекта поставки. Состав поверяемого
хроматографа указан в руководстве по эксплуатации на хроматограф. Поверка хроматографа
осуществляется в комплекте поставки, }казаЕпой в руководстве по эксплуатации на хромато-
граф.

1.3 На основании письменного зaulвления владельца хроматографа или лица, предоста-
вившего хроматограф на поверку, оформленного в произвоJIьной форме, в слу{ае напичия не-
скольких детекторов на поверяемом хроматографе, допускается проведение периодической
поверки на меньшем Iмсле детекторов с указанием в сведениях о поверке информачии об объ-

еме проведенной поверки.

2 ТРЕБОВАНИJI К УСЛОВИJIМ ПРОВЕДЕНИJI ПОВЕРКИ
при проведении поверки соблюдают след},ющие условия:
- температ}?а окружающего воздуха, ОС

- атмосферное давление, кПа
- относительная влlDкность возд}ха, 9/о

от 15 до 25
от 84 до 106,0
не более 80

З ТРЕБОВАНИJI К СПЕЦИАЛИСТАМ, ОСУЩЕСТВJUIЮЩИМ ЛОВЕРКУ
К выполненlтю измерений и обработке их результатов допускаются лица, владеющие

методом анализа, знающие принцип действия, конструкцию и прzlвила эксплуатации хромато-
графов.

,Щля полуlения данньrх допускается гlастие операторов, обслуживающих хроматограф
(пол контролем поверителя).
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4 МЕТРОЛОГИЧЕСКИЕ И ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ К СРЕДСТВАМ
повЕрки

при проведении поверки применяют основные и вспомогательные средства поверки,

указанные в таблице 3,
Таблица 3

операции
поверки,

требующие при-
менение средств

поверки

Перечень рекомен-
дуемых средств по-

верки

п. 7,2 Проверка
условий прове-
дения поверки

Средства измерений температуры окружающего
возд}ха в диапазоне от 0 до + 50 ОС, предел до-
пускаемой погрешности измерений + 0,5 ОС

Средства измерений относительной влажности
окружающего возд}ха в диапазоне от 5 % до 95%
предел допускаемой абсолютной погрешности
+2 Уо, Средства измерений атмосферного давле-
ния в диапазоне от 600 до l l00 мбар предел до-
пускаемой абсолютной погрешности +3 мбар

Измеритель
нированный
176-Р1, рег.
N948550-1l

комби-
Testo

п. 7.1 Подго-
товка контоль-
ньв растворов -
Приложение 2

п. 9 Определе-
ние метрологи-
ческих характе_

ристик и под_
тверждение со-

ответствия
средств измере_
ний метрологи-
ческим требова-

ниям

Средства измерений переменного объема от 100

до 1000 мкл, предел допускаемого относитель-
Еого среднего квадратического отклонения фак-
тического объема дозы 1,0 0%

Щозаторы пипеточные
Eppendorf Rеsеаrсh
plus одноканальные с
переменным объемом
цозирования от 100 до
1000 мкл Рег. Ns55543-
13

Средство измерений массы по ГОСТ OIML R
'76-1-201,1с верхним пределом взвешивапия 200 г
классаточности 1 - специа"rьный

весы неавтоматиче-
экого действия
CPA225D-OCE, рег.
Ns54З91-13

Средства измерений объема вместимостью
100 мл, 2-го класса точности с притертой проб-
кой по ГоСТ 1'770-'74

Колбы мерные вмести-
мостью 100 мл

Средства измерений объема вместимостью 50 мл
со шкалой по ГоСТ 25зз6-82

Стаканы В-1-50Тс

СО с атгестованным значением молярной кон-
центрации глюкозы 10 ммоль/дмЗ, допускаемые
значеЕия относительной погрешности аттесто-
вtlнного значения а37о при Р=0,95

гсо l1683-2021
молярной концен-
трации глюкозы в

растворе (комплект
РГ), индекс СО: РГ-3

СО с атгестованным значением массовой доли
кофеина, MaccoBtul доля кофеина не менее 97,0О%,

допускаемые значения абсолютной погрешности
аттестованного значения +1,0% при Р:0,95

гсо 1|872-2022
состава кофеина
(Кфн СО УНИИМ)

Со с аттестованным зЕачением массовой концен-
трации антрацена от 0,19 до 0,21 мг/смr, допуска-
емые значения относительной погрешности атге-
стованного значения l2Yo при Р=0,95

гсо 8749_2006
состава раствора ан-
трацена в ацетонит-
риле (СО-Антр)

Вспомогательное оборулование :
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Метрологические и технические требования к
средствам поверки, необходимые для поверки



Операции
поверки,

требlrощие при-
менение средств

поверки

Метрологические и технические требования к
средствам поверки, необходимые дrя поверки

Перечень рекомен-
дуемьж средств по-

верки

Метанол (о.с.ч.> по ТУ 20.|4,22-00з-621127'7 8-2020
Вода дистиллированнм по ГОСТ Р 58144-2018
Колонки шя ВЭЖХДВЭЖХ типов С-18 и C-l8 <дква>
магнитнм мешаltка

Примечание -.Щопускается использовать при поверке другие утвержденные и ат,ге-

стованные эталоны единиц величин, средства измерений утвержленного типа и поверенные,

}твержденного типа стандартные образцы, удовлетворяющие метрологическим 1ребова-
ниям, }казанным в таблице.

5 ТРЕБОВАНИJI
ПРОВЕДЕНИJI ПОВЕРКИ

(УСЛОВИJ{) ПО ОБЕСПЕЧЕНИЮ БЕЗОПАСНОСТИ

При проведении поверки выполняют требования безопасности, изложенные в р}ковод-
стве по эксплуатачии хроматографа.

6 ВНЕШНИЙ ОСМОТР СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ

При внешнем осмотре устанавливают:
- соответствие комплектности поверяемого хроматографа требованиям эксплуатацион-

ной документации;
_ четкость маркировки;
- исправность механизмов и крепёжных деталей;
- отсутствие видимых механических повреждений, влияющих на работоспособность

хроматографа.

7 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ И ОПРОБОВАНИЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИИ

Перед проведением поверки выполняют следующие подготовительные работы.
7.1 Перел проведением поверки готовят контрольные растворы, содержание апализи-

руемых компоЕентов в которых приведено в таблице 4. Проuелура приготовления контроль-
ного раствора приведена в приложении 2.

Таблица 4

Перед проведением процедуры поверки готовят свежие контрольные растворы.
7.2 Проверяют условия проведения поверки.
7,3 Опробование.

6

Контрольный раствор

Массовая концентрация
анализируемых

компонентов, мг/.щ,t3

объем
пробы, MKJ]

,Щетектор

Водный раствор кофеина 100 l0 вх1800 UV D
Ех1800 UV-VIS

Exl800 PDA
Антрацен в метаноле 0,01 10 Ех1800 FLD
Водный раствор гJIюкозы
(раствор РГ-3)

1801,6
(10 ммоль/л)

Ех1800 RI
Ех1800 ELSD

10



Хроматограф готовят к работе в соответствии с рaвделом 4 рlководства по эксплуата-
ции. Результаты опробования считают положительными, если после вьIхода на реrким не по-
являются информачионные сообщения программного обеспечения, ука:lывrlющие на возник-
новение фатальньп< ошибок.

8 ПРОВЕРКА ПРОГРАММНОГО ОБЕСПЕЧЕНИЯ

Метрологически значимым файлом является файл EX-Clarity.exe, расположенный в
папке KX:\EX_Claгity\Bin>.

Запускают ПО EX-Clarity. Название ПО указано в верхней части открывшегося окна. От-
крывtlют вкладку (Помощь)Неlр/(О программном продlкте)АЬочt. В открывшемся окне вы-
свечивается номер версии ПО - рисунок 1

dfr-r.'tф.'-.-ryщ
ý.rlrrtr5at . fuФ, tn
r,ь'6ц'rфЦ9t9I

Рисlъок l- Номер версии ПО
Запускают интегрированн).ю среду сценариев Windows PowerShell ISE (Пуск/Wiпdоws

РоwегShеll ISE), во вкладке <Команды/Соmmапds> выбирают команду Get-FileHash, в пара-
MeTpErx дJlя <Get-FileНash> в стоке <Path*> задают пугь к файлу EX-Clarity.exe заключенный
в кавычки, в строке <Algorithm> выбирают алгоритм вычисления KMD5>. Нажимают кнопку
<Запустить/Rчп> - рисунок 2

х

Ьфýr* Вaa

G.t_ElaH6a

Ga!.a ,.1,1t.9r'.!у

Gat-E !s.a.a
Gёьf :csnaraAaa6Jco.lrol:r!.,

Моý/rЁ MicrosoftPowarsrc !,ц,| 8 lИмrорrи!оaaiо)

naoarra'9u дr, -Ga-fi .lt.rl'':

P.:r ь,laоtРrtп ] sa.yn

ъФ. 'c1.Ц-c.arn]д8'.ra_c ..ly,.t '

Д9о.trг] МО;

t)

Рисунок 2 - Вычисление контрольной сlммы
В окне кСценарий/Sсriрt> выводится цифровой идентификатор ПО (Hash) -рисунок 3.

Рисlпок 3 - Результат вьтчисления контрольной ср{мы метрологически
значимого файла EX-Clarity.exe
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I-{ифровой идентификатор ПО и номер версии должны соответствовать приведенньIм в
таблице 7.

9 ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИЧЕСКИХ ХАРАКТЕРИСТИК И ПОДТВЕРЖДЕНИЕ
СООТВЕТСТВИJI СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ МЕТРОЛОГИЧЕСКИМ ТРЕБОВАНИJIМ

9.1 Определение уровня флlrсгуачионньrх ш}ъ{ов и дрейфа нулевого сигнала
9.1,1 определение уровня флlтсгуачионньD( шумов и дрейфа нулевого сигнала выпол-

няют Еа детекторах EXl800 UV-VIS, ЕХ1800 UV D, ЕХ1800 PDA и EXl800 RI со снятой раз-
делительной колонкой, вместо колонки устанавливают капилляр, на детекторах EXl800 FLD
и ЕХ1800 ELSD с подкJIюченной разделительной колонкой. Параметры детекторов, капиJlляра
и разделительньD( колонок приведены в таблице 5.

Таблица 5

наименование
детектора

Параметры детектора Элюент
Скорость
потока,
см3/мин

Колонка

,Щетекгоры
Спектрофото-
метические:
Exl800 UV D
Ех1800 Uv_vIS

Лампа: дейтериевая
Частота опроса; 10 Гц
Время интегрирования:
l0 мс
.Щлина волны: 273 нм

Вода

l

Капилляр из
стали нержавею-
щей или РЕЕК

(Рекомендуемые
параметры:

внутренний диа-
метр 0,1 мм,

длина 4 м), со-
здающий проти-

водавление в

диапазоне от 2
до l0 МПа на

скорости
l см]/мин

.Щетектор
диодно-матич_
ный
Exl800 PDA

Лампа: дейтериевм
Частота опроса: l0 Гч
Постоянная времепи: 1 с

.Щлина волны: 273 нм

Вода

.Щетектор

рефрактометриче-
ский
Exl800 RI

Частота опроса: 0,4 Гц
Полярность: нормirльная
Температура ячейки:
35 ос

Вода

,Щетеюор
флуориметриче-
ский
Ех1800 FLD

,Щлина волны излучения:
290 нм
Длипа волны детекции:
330 нм

Метанол c_l8,
Температура
термостата:

25 "с
Температура в Kal\{epe:

70,с
Температура испарителя:
90 "с

Вода С-18 <Аква>,
Температура
термостата:

з5 "с
9.1 .2 Заполняют элюентом аналитический такт хроматографа, ожидают выхода хрома-

тографа на режим и стабилизацию базовоЙ линии. Рекомендуемое время стабилизации не ме-
нее б часов.

9.1.3. Обнуляют сигнtц детектора и проводят запись хроматогрaммы без инжекции в те-
чении не менее 90 минут.

9.1 .4 Уровепь флуктуачионньгх шр!ов нулевого сигнаJtа принимают равным амплитуде
повторяющихся колебаний нулевого сигнала с периодом не более 20 с. За лрейф нулевого сиг-
н€rла принимают модуль смещения нулевого сигнала в течении 60 минл.

При помощи ПО хроматографа проводят обработку хроматограммы, полученной по п.

9. 1.3, в следlтощей последовательности:
- открывalют хроматограмму в модуле ПО, предназначенной для обработки хромато-

грамм;
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.Щетектор
светорассеяния
Ех1800 ELSD



- в поле хроматограJirмы нiDким:tют прzвую кJItlвишу мыши или в меню (Хромато-
гр:l!{ма) (<ChromatogTam>) выбирают (Ш},м и дрейф) ((Noise & Drift)), затсм 1) <Оценка
шума> (<Noise Evaluation>) лля расчета шулtа и 2) <Оченка степени ухода> (<Drift Evaluation>)

Rоf,. аlq*
р*] "- --_,_ 

_._-, - , _

в

я
h
д
Ф

\6
h
h
iд

п

J}
.lt

Ф

Ф

l

Qа,d,..*..d
Q .фrщЁdr

Рисунок 4 - Прочелура определения флукryачионньн шlмов и лрейфа
нулевого сигнала

- для оценки шрла и лрейфа первые 10-20 мин}т хроматогрrммы не уц.тываются;
- выбирают участок на хроматогр{мме продолжительностью 60 минуг, где необходимо

провести оченку шрла и дрейфа;
- считывают результаты в окне <Результаты> (KResults>) (Рисуъок 5).

т.6;9.rуrьтлФ G.l ..JiбФо, . c:\t',lrfug и('b,er.r'f:!.9, r i22r lý3т.loG_Daft_ -a.D)
УроG.}ъ ш}па (6t.ф]iL 17,rii: 0.Ф22 [пv] уюд 6.ro..i Б+.r. (В.Зl-В.85 lri): -r,Я]r [пYir..]

ф.f уд.
tr,..I

Рисунок 5 - Отображение результатов определения флукryачионных шрrов и дрейфа
нулевого сигнала

Записьвают в протокол произвольной формы значения уровня флукгуаuионньrх шуtллов

и дрейфа нулевого сигяала. В качестве значения лрейфа нулевого сигнала принимается модуль
смещения уровнJI нулевого сигнала относительно базовой линии.

9.2 Определение предела детектирования
9.2.1 Прелел детеюирования определяют с использованием контрольньD( раствороВ,

приведенньD( в таблице 4, приготовленньD( в соответствии с приложением 2 настоящей мето-

дики поверки. Измерения проводят с использов:lllием разделительньIх колонок, уКаЗаННЫХ В

таблице 5.

9.2.2 В зависимости от проверяемого детектора задают парrметры измерений, указанные
в таблице 6. ОжидЕlют вьrхода хроматографа на режим и стабилизацию базовой линиИ Не МеЕее

б0 минуг.
Таблица 6

наименование
детектора

Параметры ле-
тектора

Элюент
Скорость
потока,
см3/мин

Колонка

Лампа: дейтери-
евая
Частота опроса:
l0 Гц

Вода 0 1 Капилляр из
стали нержавею-
цей или РЕЕК
(Рекомендуемые

lt c,{T }.€.a Н}..,ъllоa 
'а(a.Ё 

пЁ{д!ь Ь@Ya ПrФl.Ф
!Фспlr.d ,r. ,..lc..a дrll lФG.- F!Y.G! [пvl tчrвl Ьй r;]
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для расчета дрейфа (рисунок 4);

.Щетекторы
Спектрофото-метри-
ческие:
EXl800 Uv D



Колонка
наименование

детектора
Параметры ле-

тектора
Элюент

Скорость
потока,
смз/мин

Exi800 Uv-vIS

Вода 0,4.Щетектор
диодно-матричньй
Ех1800 PDA

Вода 0,4Частота опроса:
0,4 Гц
Полярность:
нормarльная
Температура
ячейки: 35 оС

с_18,
Температура
термостата:

25 "с

,Щлина волны
излг{ения:
258 нм
.Щлина волны де-
текции: 404 нм

Метанол :

вода
(85: 15)

0,4.Щетектор

флуориметрический
Ех1800 FLD

0,4 C-l8 <Аква>,
Температура
термостата:

35 ,с

,,Щетектор
светорассеяния
Ех1800 ELSD

Температура в

камере: 70 ОС

Температура ис-
парителя: 90 ОС

Вода

9.2.3 После выхода хроматографа на режим вволят 10 контрольного раствора авто-
матически при помощи блока подготовки и ввода образцов, регистир}tот хроматогрaмму.
Контрольный раствор вводят в хроматограф не менее б раз.

Операцию по вводу контрольньD( растворов повторяют несколько рaх} до получения шести

достоверных результатов измерений.
9.2.4 Из полrlенньн хроматогрЕl},tм по п. 9.2.3 рассчитывают предел детектиров:lния

C,in, г/см3, для контрольного компонента по формуле (l)

г_ ._ _zдхсvдо.. Lo-9 ,бО 
(l )umin - ýи

где Д.r - уровень флlктуачионньп< ш}а{ов, определенный по п 9.1 .4;

С - массовм концентрация контрольного вещества, мг/дм3;

uoo, - объем введенной пробы контрольного вещества, мм3;

ý - срелнеарифметическое зЕачение площади пика контольного вещества;
И- скорость потока элюента, смЗ/мин.

Записывают в протокол произвольной формы значения предела детектирования.
9.3 Опрелеление относительного среднего квадратичного откJIонения (ОСКО) результа-

тов измерений вьD(одного сигнала и времени удержания.

l0

Время интегри-
рования: 10 мс
,Щлина волны:
273 llм
Лампа: дейтери-
eBaJl

Частота опроса:
l0 Гц
Постоянная вре-
мени: 1с
.Щлина волны:
27З нм

пара}rетры: внут-

ренний лиамец
0,1 мм, длина
4 м), созлающий
противодавление
в диапазоне от 2
до l0 МПа на
скорости
1 см3/мин

,Щетектор

рефрактометрический
Exl800 RI



l00

х
IЕ, -хI

где Д - ioe зпачение вьподного сигнала (времени удержания или площади пика);
,? - число измерепий;

Х - среднее арифметическое значение параметра вьжодного сигнала (времени

удержания или площади пика).
Записьвают в протокол произвольной формы значения относительного среднего квад,

ратичного откJIонения вьD(одньrх сигналов (площади пика, времени улержания),
9.4 Подтвермение соответствия си метрологическим требованиям
Хроматограф считается прошедшим поверку, если выполняются условия, изложенные В

п}нктах 9.4.1-9.4,5.
9.4.1 Условия поверки cooTBeTcTBlroT п. 2.

9.4.2 Результаты проверки ПО соответствуют приведенньм в таблице 7.

Таблица 7 - Иденти икационные данные ного обеспечения

9.4.3 Уровень флуктуационньD( шуь!ов нулевого сигнalла не превышает значениЙ, Указан-
ньгх в таблице l.

9.4.4 .Щрейф нулевого сигнала Ее превышает значений, указанных в таблице l,
9.4.5 Прелел летектирования не превышает значений, ука}анньж в таблице 1.

9.4.б ЗначениЯ относительногО СКО вьrходноГо сигнaL'Iа по площади пика и по времени

удержalния не превышalют значений, указанньж в таблице l.

l0 оФормлЕниЕ рЕзультАтов повЕрки

l0.1 Результаты поверки заносят в протокол произвольной формы,
l0.2 Положительные результаты поверки хроматографа оформляют в соответствии с

приказом Минпромторга России Ns 2510 от 3 1 .07.2020 г.
10.3 При отрицательньD( результатах хроматограф признается Еепригодным к примене-

нию в сфере государственного регулирования обеспечения единства измерений и оформляют

результаты поВерки в соответствии с прик.ц}ом Минпромторга России }ф 25 l0 от 3 1 .07.2020 г,

l0.4 Сведепп" о резулыаrах поверки передаются в Федера.пьный информационный фонд
по обеспечению единства измерений.

10.5 При нtlлиtши письменного змвления владельца или Jшца, предостilвJUIющего хро-

матограф на поверку, свидетельство о поверке Си или извещение о непригодности к приме_

нению СИ офоРмляются на буttажном носителе или в виде электронного док},Nrента (при нали-

чии техяической возможпости).

Начальник лаборатории Е.В. Кулябина

(2)

п -|

ЗначениеИдентификационные данные (признаки)
EX_ClaritvНаименование прогрal}.tмного обеспечения

8.1 .0.76Номер версии (идентификационный номер)
ПО, не ниже

948DcEA8B 5 02сF9895 5 D942 8в9з22492Цифровой илентификатор ПО
Алгоритм вычисления чифрового идентифи-
катора ПО

ведущий инженер о,Н. Мелкова

ll

9.3,1 Используя данные хроматогрaмм, полученные по п. 9,2.3, вычисJulют относитель-
ное среднее квадратичное откJIонеЕие значение вьIходньD( сигнаJIов по формуле (2):

MD5

%"у



Приложение 1

(обязательное)

Соотпошение размерности измеряемых велцчпн, отображаемых в программном обеспе-
чении EX-Clariý

нмменование
детектора

Размерность измеря-
емой величины отоб-

ражаемой в ПО

СоотвЕтствие изме-

ряемьж величин

,Щетекторы спектрофотоме,грические
EXl800 UV D иЕХl800 UV-VIS:
уровень флуктуачионньп< шlмов
дрейф нулевого сигнала
площадь пика

mдU
mдU/h
mAU,s

1.1аз Б
I.](I3 Б/ч
1,1t3 Б.с

.Щетектор диолпо-матрrгшый
ЕХ1800 PDA:
уровень флlктуачионных шрлов
дрейф нулевого сигн{lла
площадь пика

mV
mV/h
mV,s

1.Ltз Б
1 .1(Iз Б/ч
].1t3 Б.с

.Щетектор флуориметрический
ЕХ1800 FLD:
уровень флуктуачионньrх шрлов
дрейф нулевого сигнаJIа
площадь пика

а.u.
а.u./h
а.u.,s

]мВ
] мВ/ч
] .uВ,с

.I[eTeKTop рефракгометрический
ЕХ1800 RI:

уровень флуктуационньп шуtлов

дрейф нулевого сигнала
площадь пика

mV
mV/h
пV,s

1,/ Об ел.рефр.

1,1аб ел.реф/ч
,/ 

,,l frб ел.рефр.,с

.Щетектор светорассеяния
ЕХ1800 ELSD:
уровень флlктуачионньп< шуtллов

лрейф нулевого сигнала
площадь пика

tпV
rпV/h
mV,s

] ,uВ
] мВ/ч
] мВ,с

|2



Приложение 2

(обязательное)

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЫХ РЛСТВОРОВ

1. срЕдствА измЕрЕниЙ, посудА, рЕАктивы
1.1 Стандартные образцы по п.4 настоящей методики.
1.2 Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1-2011 с пределом взвешивания 200 г.
1.3 Колбы мерные наливные 2-100-2 по ГОСТ 1770-74,
1.4 .Щозаторы пипеточные Eppendorf Research Plus одноканztльные с переменным объе-

мом дозирования от 100 до 1000 мкл.
1 . 5 Метанол (о.с.ч. D по ТУ 20. 1 4.22-00з -621 12'l'7 8 -2020.
1.6 Вода дистиллировzlнная деионизированная по ГОСТ Р 58144-2018.

2 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВЛЕНИJI
2. l Приготовление контрольного раствора кофеина
2.1,1 Навеску ГСО 1l872-2022 массой около 10 мг, взвешенн},ю на весах лабораторньп<,

вносят в мерн},ю колбу вместимостью t00,0 смЗ, добавляют около 50 см] дистиллированной
воды, тщательно перемешивают раствор до полного раствореяия кофеина. Водой доводят до
риски мерной колбы, тщательно перемешив:rют полуrившийся раствор. Рассчитьвают массо-
в},ю концентрацию кофеина в растворе, C*oq, гlсмЗ, по формуле

_ /*оф ' П*офС-"о=-frЁ (1.1)

где йкоф - масса ГСо \1872-2022, г;
lхбф - дттестованное значение массовоЙ доли кофеина в ГСО l |8'72,2022, %:

4 - объем колбы, см3.

2.2 Приготовление контрольного раствора антацена
2.2.1 Приготовление раствора А с массовой концентрацией iштр{щена l мг/дм3.

2.2.2 Мирают от ГСО 8749-200б 0,5 смЗ, помещllют в мерную колбу вместимостью
100,0 см3, метанолом доводят объем раствора до риски мерной колбы, тщательно перемеши-
вzлют пол)чившийся раствор, Рассчитьвают массовую концентрацию антрацена в полу{ив-
шемся растворе А, С,qо,,р, г/смЗ, по формуле

11 _/""rр' И.*rрСд"",р=ff (1.2)

где lанпр - !lтт€стованное значение массовой концентации антацена в Гсо 8749-
2006, г/смЗ;
И...р - объем аликвоты, отбираемый от ГСо 8749-2006, см];
И* - объем колбы, смз.

2.2,3 Приготовлевие контрольного раствора с массовой концентацией антрацена
0,01 мг/дмЗ.

2.2.4 Обирают от раствора А 1,0 см3, помещают в мерн},ю колбу вместимостью
100,0 смЗ, метанолом доводят объем раствора до риски мерной колбы, тщательно перемеши-
вают полуIп{вшийся раствор. Рассчитьвают массовую концентрацию антрацена в пол)чив-

шемся контрольном растворе, Со".р, rlсмЗ, по формуле

lз



,, _ CAun"p 'ИА"""рС.",о=ff (1.2)

где Идчпт - объем миквоты, отбираемый от раствора А, смз;
И* - объем колбы, смз.

2.3 .Щопускается приготовлеЕие контрольньD( растворов, указапньrх в таблице 4 настоя-
щеЙ методики поверки, п}.тем последовательного разбавления исходlьD( стандартньш образ-
цов, используя иной шаг разбавления, при условии соответствия концентации полr{енных
контрольньп растворов таблице 4 Еастоящей методики поверки.

l4


