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1ОБЩИЕ ПОЛОЖЕНИЯ
Настоящая методика распрострaняется на хроматографы жидкостные

ХРОМАТРОН (далее по тексту - хроматографы), изготоыIенные АО <Лабтех>, г. Москв4 и
устанавливает методы и средства их первичной и периодической поверки.

Прослеживаемость поверяемого СИ реализуется посредством прпменения ГСО:
- к едlнице массы (кг) в соответствии с государственной поверошrой схемой дtя

средств измерений массы, утвержденной Приказом Росстандарта от 04.07.2022 г. Ns 1622,
подгверждtlющей прослежива€мость к государственному первиrIному эталону ГЭТ 3-2020;

- к единице объема (м3) в соответствии с государственной поверочной схемой для
средств измерений массы и объема жидкости в потоке, объема жидкости и вместимости при
статических измереЕиях, массового и объемного расходов жидкости, угвержденной
Приказом Росстандарта от 26.09.2022 г. Ns 2356, полгверждающей прослетсrваемость к госу-
дарственному первичному эт.rлону ГЭТ 21 6-201 8.

Методы, обеспечивающие реализацию методики поверки - косвешше.

2 IIЕРЕЧЕНЬ ОПЕРАЦИЙ ПОВЕРКИ
2.1 При проведении поверки выполняют операции, приведеЕные в таблице 1.

Таблица 1 - Оп ипо ки
обязательность вьшоJIне-
ния операций поверки при

Наименование операции поверки
первиIшой

поверке

Номер раздела
(пlнrга) мето-

дики поверки, в
соответствии с
которым вы-

полняется опе_

рация поверки
1. Внешний осмотр средства измерений ,Ща Ща 7

2. Подготовка к поверке средства измерений Да ,Ща 8

3. Проверка прогрllI\,lмного обеспечения сред-
ства измерений .Ща Да 9

Дч')

10

10.1

4 Опробование средства измерений
- определение уровня фrryктуационньD(

ш}ъ{ов и дрейфа нулевого сигнала; Да
- определение предела детектирования; Да Дu')
- определение отношения сигна.ltlшум

(флуориметрический дgrекгор) ,Ща Дч') 10.3

!а

!а

Дч')

Дч')

l1

1 1.1

21l

- определение относительного изменениrI
вьD(одного сигяaла за 8 часов непрерывной
работы хроматографа .Ща Дч')

- определение показателей тоIшосlи ре-
зультатов измерений Нет д*) J1l

.Ща .Ща 126. Оформление результатов поверки
Примечания:

lТIри отсlтствии Н,Щ на методику измерений, утвержденного в устtшовленном поря,ще по
гост р 8.5б3-09.

')Прl't n-".rrrn Н,Щ на методику измерепий, }твержденного в устаЕовленном поря,ще по
гост р 8.563-09.

периодической
поверке

|0.2

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

- определение относительного среднего
квадратического отк]lоЕениrl (СКО) вьп<олно-
го сип{:ша
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2,2 Всли при проведении той или иной операции поверки полуIен отрицательньй
результат, дальнейшее вьшолнение поверки прекраIцalют.

2.3 Поверка по отдельному измерительному канму (детектору) в соответствии с
порядком проведения поверки средств измерений, }тверщденным Приказом Министерства
промьшшенности и торговли РФ N9 2510 от 31.07.2020 г. <Об угвержлении порядка
проведения поверки средств измерений, требований к знaку поверки и содержzlнию
свидетельства о поверке), проводится на основilнии письменного зzIявления владельца
средства измерений или лица, предоставившего его на поверку.

Информация об объёме проведенной поверки передается в Федеральньй информаци-
онный фонд по обеспечению единства измерений (ФИФОЕИ).

3 ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ
3.1 При проведении поверки собrподают следующие условия:
- температура окружающего воздlха, Ос

- атмосферное давление, кПа
- относительнzц влzDкность возд}х4 Уо

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

областью aжкредrтации организации, аккредитовлrной в национаьной системе
мкредитации на проведение поверки средств измерений согласно зaжонодатеJIьству
Российской Федерации об аккредитаrши, прошедшие инструкIaDк по технике безопасности и
ознакомленные с эксплуатационными док)л\{ентами.

5 МЕТРОЛОГИЧЕСКИЕ И ТЕХНИtIЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ К СРЕДСТВАМ ПО-
вЕрки

5.1 При проведении поверки применяют средства, приведенные в таблице 2.
Таблица 2 - ства п ки
Операции поверки,
требуюIцие приме-
нения средств по-

верки

Метрологические и технические тре-
бования к средствalll поверки, необхо-

димые для проведения поверки

Перечень рекомендуемых
средств поверки

з.1 Средства измерений темпераryры окру-
жающей среды в диtlпазоне измерений
от 15 "С до 25 'С с абсолютной погреш-
ностью не более *1 "С
Средства измерений относительной
влiDкности возд}ха в диапазоне от
20 О/о до 80 О% с абсолютной погрешно-
стью не более +3 о/о

Средства измерений атмосферного
давления в диапазоне измерений от
84,0 до 106,7 кПа с абсолютной по-
грешностью не более *3 кПа

Прибор комбинировдIный
TESTO мод. б08-Нl,
рег. Nэ 53505-13

l 0 1 Средства измерений времени в диапа-
зоне измерений от 0 до 60 мин с абсо-
лютной погрешностью не более +5 с

Секундомер механический
СОСпр-3б-2-000,
рег. Nч 83109-21

10.2, 11.1, 11.2 Контрольные растворы с массовой
концентрацией антацена в ацетонит-
риле 5 мкг/смЗ, 200 мкг/см3,
0,25 мкг/смЗ

ГСо 8749-2006 с массовой
концентрацией анlрацена в

диапазоне от 0,19 мг/см3

до 0,21 мг/смЗ

от 15 до 25
от 84,0 до 106,7

от 20 до 80

Барометр-анероид метеороло-
гический БАММ-l,
рег. N9 5738-76
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Операчии поверки,

тебующие приме-
нения средств по-

верки

Метрологические и технические те-
бования к средствап,r поверки, необхо-

димые для проведения поверки

Перечень рекомендуемьD(
средств поверки

Контроrьные растворы, при-
готовлеЕные из гсо 8749-
2006 по методике, приведен-
ноЙ в прхложении А

5.2 !опускается применение других средств поверки, обеспе.мвающих определение
метрологических харакгеристик поверяемых СИ с требуемой точЕостью.

5.3 Все средства измерений дJuI поверки долtлшы бьпь }твержденного тип4 поверены и
соответствовать тебовzlниям методики поверки. Стандартные образцы, используемые при
поверке, должны бьrь угвержденного типа' соответствовать тебовани-п\.r методики поверки
и иметь действующие паспорта.

б ТРЕБОВАНИЯ (УСЛОВИЯ) ПО ОБЕСПЕЧЕНИЮ БЕЗОПАСНОСТИ
ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ

6.1 При проведении поверки вьшолняют трбования безопасности, изложенные в руко-
водстве по эксплуатации (далее - РЭ) хроматографа и детекторов.

7 ВНЕШНИЙ ОСМОТР СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
При внешнем осмоте устанавливчlют
- соответствие комплектности поверяемого хроматографа трбованиям экспJIуатацион-

ной документации;
- четкость маркировки;
- испрzвность мехIlнизмов и крепежньrх деталей;
- отсугствие видимьж мехlшических повреждений, ышяющих на работоспособность

хроматографа.

8 ПОДОТОВКА К ПОВЕРКЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
8.1 Перед проведением поверки вьшолняют след/ющие подк)товительЕые работы.
8,1.1 Перел проведением поверки готовят коIIтроJIьные растворы, назначеЕие и содер-

жание zшализируемьD( компонентов в KoTopbD( приведены в таблице 3.

8.1 .2 Мегодика приготовления контольных рlютвороВ приведена в приложении А-
8.1.3 Перл проведением поверки хроматограф готовят к работе в соответствив с Рэ-
Хроматограф вьцерживalют не менее 30 минуг после вкJIючения прибора для

устalновления динап4и!Iеского рzвновесия в системе (вьп<ода на режим).
перед включением детекгоров хроматографшIеск},ю систему промыв:lют по,щиясrой

фазой не менее 10 минlт.
8.1.4 Для определения предела детектировiшиJI, отпосительного среднего квадрarтиче-

ского откJIонения (СКО) вьD(одного сигнала" относитеJIьного изменения вьD(одного сигнiша

за 8 часов непрерьтвной работы используют аналитическуIо колонку Cl8 размером
250х4,6 мм или 150х4,б мм, з.шолненную сферическш11 с11ликагелем с эффекгивньь{ диамет-

ром частиц 5 мкм, эффективным диап,{етром пор от 80 до 120 А и химически модrфшщр-
ванной поверхностью оюадецильными группами (С 1 8).



Щетектор Состав раствора

Содержлrие кон-
трольного компонен-

та в растворе

Объем вводи-
мой пробы

спекгрофотометрический
LC_1511Uv/Lc_1521Uv
па диодной матрице
Lc-15l1DADлC-1521DAD

Антрацен в эJIюенте
ацетонитри.тtlвода

80:20

5 мкг/см] 0,02 см3

рефрактометрический
RI-201H

Антрачен в эJIюенте
ацетонитрил/вода

80:20

200 мкг/смJ 0,02 см3

флуориметрический
RF-20A

Антрацен в элюенте
ацетонитрил/вода

80:20

0,25 мкг/смЗ 0,02 cMJ

таблица 3 - Контрольные растворы для определениJI предела детектировzlния и метрологиче-
ских акте стик

9 ПРОВЕРКА ПРОГРАММНОГО ОБЕСПЕЧЕНИЯ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
Запускают ПО хроматографа, на экране в верхнем правом угJry нажимают символ Ki>.
На экршrе высвечивается наименование ПО и номер версии.
Результаты операции поверки считalют положительными, если идентификационные

данные ПО соответствуют приведенным в таблице 4.
Таблица 4 - Иденти икациоЕные данные ого обеспечения

10 ОПРОБОВАНИЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
При опробовании опредеJuIют уровень флукгуационньп< шр{ов и дрейф нулевого сиг-

нмq предел детектировalния для всех детекторов кроме флуориметрического, для фrryори-
мgгрического детектора оцредеJIяют отношение сигнаr/шуtrt по Рамановскому спектру ди-
стилrп.rрованной воды.

l0.1 Определение уровIIя флуктуационньп< шlъlов и дрейфа нулевого сигн.lла
Определение уровня фlryктуационных шуIt{ов и д)еЙфа Еулевого сигнала детектора

хроматографа можно проводить с установленной аЕалитической колонкой, 1казшrной в 8.1.4,
или без аналитической колонки с испоJlьзовilнием капиJIJUIра с внутренним диllметром
0,127 мм (0,005 люймов) длиной около 1 м между насосом и инжеюором.

Уровень фrryкryационньrх шу!{ов, дрейф нулевого сигнала и отношение сигнал/шуtrл
Раrrлановского спектра дистиJIJIировtlнной во,щr опредеJuIют при условиях> укarзанньD( в таб-
лице 5, после вьIхода детекгора на режим в соответствии с руководством по экспJryатации.
Таблица 5

Идентификационные данЕые (признаки) Значение
Идентификационное наименование ПО хромАтрон workstation
Номер версии (идентификационньй номер) ПО, не ниже 5.4.5.0

I]ифровой идентификатор ПО

!етектор Элюент
постоянная
времени, с

Скорость
потока,

"лr3/rra"

Параметры

Бидистиллированная
или деионизованнаJl

вода
1 l

Одноволновой
режим с дпиной
волны детекти_

рования 250 нм

на диодной матрице
LC-1511DAD/
Lc-152lDAD
рефрактометрический
zu_201н

Бидистишпrровапная
или деионизованная

вода

1 Температура
ячейки 35 "С

5

спекгрофотометрический
LC-l5l1Uvлc_l52luv

1,5
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.Щетеюор Элюент
постоянная
времени, с

Скорость
поток4

"r3/r",

Параметры

ф.rryориметрический
RF_20A

.Щистиллирванная
вода

l 5 1 .Щлина волны
возбуlцения

Ех 3б0 нм, эмис-
сии Ем 450 нм

После выхода хроматографа на режим фиксируют в течение одного часа нулевой
сигнал детектора на шк:rле с максимальЕой чрствительностью в координатах сипlrш
(оптическая плотность или напряжение) - врмя.

Уровень флуrгуационньп< шр{ов нулевого сигнала (^r) опредеJuIется KzlK

мzжсимzlльнм высота пика (й) повторяючlихся колебаний нулевого сигнала с периодом не
более 20 секунд.

Автоматическое измерение уровня фrryкгуациопIlьD( ш}а{ов прводят по алгоритму
<Пик к Пику> и определяют за любой одноминугньпi отезок времени, наIмн:lя с l0-ой
минlты измерений.

Зяачение дрейфа нулевого сигнала приЕимzlют рilвным смещению нулевого сигнала в
течение одного часа при регистрации хроматограммы без ввода пробы. .Щопускается

регистрировать нулевой сигнilл в течение 30 мин с последующей экстраполяцией.
Результаты операции поверки считzlют положительными, если значения уровня флук-

туационньD( шумов нулевого сигнtlла и дрейфа нулевого сигнала не превышают значений,
приведенньж в таблице 6.

1 0,2 Определение предела детектирования
Определение предела детектировaulия выполЕяют на хроматографе с установленной

аналитической колонкой, указанной в 8.1.4, с применением контрольньD( растворов, приве-

денньrх в таблице 3.

В хроматограф вводят пробу контольного растворц измеряют Iшощадь пика (S). Пр-
дел детектирования Crln рассчитывalют по формуле

(1)

где G - масса вещества" г; G =C.v (С - массовая коЕцеЕтрацrrя контоJIьною веще-
ства' мг/см], v - объем пробы, см]);

- скорсть потока эJIюента, сrЗ/"rпrr;

- площадь пикц е.о.п,с или мВ,с;

- },ровень флукгуачиопных шумов Еулевого спгнlлла, е.о.п. ишл мВ.

Результаты считlлют положительными, ecJm зЕачения предела детектиров:lния не пр€-
вышают значений, приведенных в таблице 6.

l0.З Определение отношения сигна.п/шуrrл для хроматографов с флуориметрическим де-
тектором по Рамановскому спектру дистиллированной воды

Отношение сигнал/шуш опредеJIяют в соответствии с разделом 7.5.б руководства по
эксплуатации флуориметрического детектора RF-20A при условиях, укlчiанньD( в таблице 5.

Прогревают лампу в течение l часа. Заполняот ячейку дегазированноЙ дистиJlлирОван-
ной водой. Регистрируют Рамановский спектр дистиJIJIированной воды при длинах волн воз-

буждения 360 нм и эмиссии 450 нм.
Рассчитывают с помощью ПО отношение сигна:/шум.
Результаты операции поверки считают положительными, если значеIlия ОТНОШеНИЯ

сигнал/шрл не превышllют значепий, приведенньD( в таблице 6.

V
,ý

^х
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Таблица 6

Наименование характеристики

Значение для детекторов
спектрофотометрический

LC-l511Uv/
LC-152lUV

на диодной матрице
Lc-l511DAD/
Lc-1521DAD

флуориметрический
RF_20A

рефрактометрический
RI-201H

Уровень флуктуационных ш},I\,rов нулево-
го сигнала, не более 1 .1 0-5 е.о.п. 5,10-5 е.о.п. 5.10-8 ед, рефр.

.Щрейф нулевого сигнала, не более 5.10-а е.о.п./ч 1 .10-з е.о.п./ч 1 
, 10-О ед. рефр./ч

Предел детектирования (по антраuену),
не более 5,10-10 г/смз 5.10-10 г/см3 1.10-6 г/см3

Отношение сигнал/шрл для Раrr,rановского

спектра дистиллированной воды, не ме-
нее 1000:1

Предел допускаемого отЕосительного
среднего квадратического откJIонения
выходного сигнала, О/о:

- времепи удержившrия
- площади пика

1

2
l
2

1

3

2
4

Пределы допускаемого относительного
изменения вьIходного сигнала (площади
пика) за 8 часов непрерывной работы
х графа, % +5 +5 +5 +5
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11 ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИЧЕСКID( ХАРАКТЕРИСТИК И ПОДТВЕРЖД-
НИЕ СООТВЕТСТВИЯ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ МЕТРОЛОГШIЕСКИМ ТРЕБО-
вАниям

11.1 Определение относительного среднего квадратического откJIоЕения (СКО) вьп<ол-
ного сигнаJIа

11.1.1 Опрелеление относительного средЕего квадратll.Iеского откJIонения (СКО) вы-
ходIого сигнaца проводят на хроматографе с соответствующим детекгором и ана;rитической
колонкой. указанной в 8.1 .4.

Метрологические харzlктеристики опредеJUIют с использованием KoIITpoJIbHbD( раство_
ров, приведенньrх в таблице 3, при условиях хроматографиров:lЕия, yK ialHHbD( в таблице 5.

11.1.2 Контрольную смесь вводят в хроматограф не меяее б раз, измеряют значеЕия
выходньD( сигналов (площади пика и времени удерживания).

Относительное среднее квадрати.Iеское откJIонение вьIходlого сигнала рассчитыв:lют
по формуле

|{х,-Х)'
п -l,

(2)

где Х - среднее арифметическое значепие параметра вьD(одного сигнма (площади пика
времени улер;rования);

Х1 - ioe значение парllметра вьD(одного сигна;lа (площади пика', времеЕи удерживания);
й - количество измерений.

100о_:
х

Результаты операции поверки считzлют положительными, если
относительного среднего квадратического откJIонения (СКО) выходпого
превышalют значений, приведенньrх в таблице 6.

значения
сигнала не

l 1.2 Определение относительного изменения вьrходного сигпilла за 8 часов непрерLв-
ной работы

После вьшолнения измерений по 11.1.2 через 8 часов непрерывной работы хроматогра-

фа проводяг не менее 2 вводов пробы с использованием контоJIьньrх растворов, приведен-
пьrх в табrшце 3, при условиях хроматографирвalния, указанньD( в таблице 5,

Относительное изменение вьD(одlого сигнала за 8 часов непррывной работы хрмато-
графа рассчитывают по формуле

lx, _ xl
J =| ' |.100

х

aдa Х - 
"рaд"ее 

арифметическое значение пара .rетра вьD(одного сигна.па (rшощади пика)

д}х последних вводов проб в серии;

Х, - срлнее арифметическое значение параметра вьнодного сигнала (площади пика),

полrrепное через 8 часов непрерывной работы.

Резуrьтаты операции поверки считают положательными, если значенIUI относитеJIьнО-

го изменеЕия вьD(одного сигнала (площади пика) за 8 часов непрерьвной работы
хроматографа не превышают значений, приведенньD( в табlшце 6.

1 1.3 Определение показателей точности результатов измерений
При проведении периодической поверки хроматографов, эксплуatтируемых по Н! на

методики, отвечающим требованиям ГОСТ Р 8.5б3-2009, проверяют показатели точности

результатов измерений в соответствии с процедурaмr и норматимми контоJIя, реглtl}rенти-

ровzlнными в методике измерений.

(3)
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12 ОФОРМJIЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ
12.1 Результаты поверки хроматографа заносят в протокол произвольной формы.
12.2 Результаты поверки передzlются в Федеральньй информационньй фонд по обес-

печению ед.lнства измерений. При положительньD( результатzrх поверки оформляют свиде-
тельство о поверке в соответствии с действ}rопшм законодатеJIьством в области обеспечения
единства измерений по письменному зarявлению владельца иJIи лица предстrrвившего сред-
ство измерений на поверку.

l2.3 На хроматограф, не удовлетворяющий требованиям настоящей методики поверки,
в соответствии с действующим законодательством в области обеспечения единства измере-
ний оформляется извещение о непригодности с указанием причин.

12.4 Звак поверки нalносится на свидетельство о поверке (при его оформлении).

Начальник отдела ФБУ кНИЩ ПМ - РОСТЕСТ) 4*lL С.В, Вихрова

Начальник секгора ФБУ <НИЦ ПМ - РОСТЕСТ>, к.х.н. О.Л. РlтенбергZ
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ПРИЛОЖЕНИЕА
(обязательное)

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ KOHTPOJьHbD( РАСТВОРОВ

А.1 срЕдствА измЕрЕниЙ, посуда9 рЕАктивы
A.1.1 гсо 8749-2006 состава рсгвора дцрацена в ацеюншриле (СGАЕгр) с массовой

концентрацией антрацена от 0,19 до 0,2l мг/смз, границы допускаемых значений относи-
тельной погрешности аттестованного значения СО +2 % (при Р=0,95).

А.1.2 Колбы мерные 2-100_2 по ГОСТ |7't0-74.
A.1.3 Пипетки граддровtlнные 1-1-2-5 по ГоСТ 29227 -gl.
А.1.4 Ацетонитрил для жидкосl.ной хроматографии, ту б-09_14 -2167-84; или с.lн.lло-

гиIшыми харalктеристикal {и чистоты и оптического поглощения.

А.2 IIРОЦЕДУРА ПРИГОТОВЛЕНИЯ
А.2. 1 Приготовление контрольIrьD( растворов tlЕтрацена
А.2.1.1 Приг_отоыIение контроJьного раствора Nо 1 с массовой концекграцией антраце-

на 5 мкг/смЗ (5.1 0{ г/смr).
0,5 см' ГСо состава zlнтрацена в ацетонитиле с массовой концентрацией 200 мкг/см3

Градуированной пипеткой помещzlют в мерную колбу вместимостью 100 смЗ и довомт объем
до межи раствором подвижной фазы (ацеlgцrгрил: вода с объемным отfiошепием 80 : 20),

Котrгрольньтй раствор Ns 1 используют для определения метрологи.Iеских харrrктери-
стик хрматографов с детеrгором спекгрофотометри.lеским, детектором ,ru диод"ой Marprn-
це.

А.2.1.2 Приготовление контрольного раствора J,,l! 2 с массовой концештрацией аIrтраце-
на 0.25 мкг/смЗ 10,25.10{ г/см3).

5 см' контрольного раствора ЛЬ 1 с массовой конценlрацией антрацена 5 мкг/см3 пи-
пgгкой вместимостью 5 сrЗ по""щаю, 

" 
мерную колбу вмеЙмостью 1il0 см3 и доводяг объ-

ем до метки раствором подвиlюrой фазы (ацеl9цуlрил : вода с объемньш отношением
80:20).

Контроrьный раствор Nр 2 используют для определения метролоrических характери-
стик хроматографов с летекrором фrryориметрическим.


