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1 Обпще поло2кеЕпя
1.1 Настоящм методлка поверки распространяется на хроматогрфы хсrлкосгlпле

Agilent 1260 Infinity Itr (далее - хроматографы), представленrше в Приложеншr Г данной ме-
тодики повФки и предlазначенные для измереЕия содержания компонеЕтов в жIrд(ю( про_
бах мgгодом высокоэффекгrrвной жид(остной хроматографии.

1.2 Настоящая методlка повФки устанавJIивaЕт меIо,щI и средства первrmrой по-
верки хроматографа перед вводом в экспrryатацию и периоди.Iеской поверки в процессе экс-
плуатаIци.

1.3 При опрелшении метрологшIескrтх характеристик в рамка( проводгмой по-
верки прошеживаемость поверяемъD( хроматографов реализуется пуrем применеЕия метод{к
измеренпй с использованием государственнъ,D( сгандартIъD( образцов угвермеЕного типа:

- при применении стаrцФтною образца сосгава кфеина (Кфн СО УНИИМ)
ГСО 1 1872-2022 к Государственному пФви.Iному эталону едшиц маФовой (молярной) доли
и массовой (молярной) коIщентршцrи орг lшlеских компонентов в жидштх и тъФдых веще-

ствD( и материалш( на осЕове жидкостной и газовой хромато-масс-спекгрометрии с изотоп-
ным разбавлением и гравиметрии ГЭТ 208-2024, согласво Государсгвеrпrой поверочной схеме

дIя Федств измеренrй содерх<аrr}rя органичесшо( компонентов в жI доD( и твердьD( веЩеСТВаХ

и материirлах, угвержлённой Прrпазом Федерапьною агентства по TexHп.IecKoMy регуJпrрова-
нию и метрологии Ns 3l58 от 28.12.2024 r.;

- при применении стандартною образча сФ(арозы (Сахароза СО УНИИМ)
ГСО 1 1886-2022 к Госуларственному первишrому зталону едrЕшI массовой (молярной, аюм-
ной) лоrпr и массовой (молярной) концеIпршцrп компонентов в жидс{х и твеР.ФD( ВеЩеСТВа(

и материалах на основе куJIоIIометрии ГЭТ |76-2026, согласно Государсгвеrтной поверчной
схеме дtя Федств измфеш{й содержапшr rtеоргани.lесютr( компопеЕтов в жIrдоD( и твфшпt
веществах и материалах, угвфждёшrой Приказом Федеральпого ilгеЕгства по Texg11tlecкoмy

реryлиров.лIп{ю и метролопм Nэ 534 от 23 марта 2026 г.;
- при применении стдцартпого образца состава раfiвора акграцена в ацетонЕтриле

(СО-Аfiгр) ГСО 8749-2006 к Госуларсгвепному первичяому этаJIоЕу единшtrr массы - кило-
грамму ГЭТ 3-2020, согласпо ГосударствеIпiоЙ поверчноЙ схеме ди средств измерениЙ

массы, угверждеш{ой приказом Федера.пьного агентства по TexHиIlecKoMy реryrпrроваIrию и

мсгрологrп Nч 1622 от И.07.2022, и к Госуларственному первшtшому этапоIrу ед{ницы объема

жидкостИ в дпапа}оне от 1,0.10-9 мЗ до 1,0 мз гэт 216-2018, согласно mсударствеtшой пове-

рощrой схеме Дtя средств измерений массы и объема жидкости в потоке, объема жидкосги и

вместим(rcти при статцrIескю( измеренил(, мaюсового и обьеI\д{ою рiлсходов 'Фrдкости, 
угвер-

ждепной Приказом Федершrьного агеЕтства по техriическому регушФованию и мегрлогии ffэ

2356 от 26 .09 .2022 r .

1.4 Мегод, обеспечивllюпц{й реа.lпrзаЕlю методики поверки - косвеЕные rзмФешrя
поверяемым средством измеренlпi величrлrы, воспрок}водимой стандарпrым образцом.

1.5 На основаrпм письменною зiлявленпя владеJьца хроматографа или лшIа,

предоставившеГо хроматограф на повФку, оформлеIпrоЮ в произвоrьной форме, в сrцлrае

наJIиIIия несколькID( детекторов на поверяемом хроматографе, доrryскarется проведение перп_

одrческой поверки на меньшем числе дfiекюров с указанием в сведению( о повФке ипфор-

мации об объеме проведеrrrrой поверки.

2 Перечень операцпй поверкп средства пзмерешпй
2.| При проведеrпrп поверки долюIы быь вьпоrпrеrш опердsп{, 1каздrные в

таблице l.



Обязательность проведения
операции при поверке

Наименование операщш поверки
первичной периодической

Номер пупкта
методики по-

верки, в соответ-
ствии с кOторым

выпоJIняется
опер ц{я по-

верки
да да 7l Внешний осмотр средства измерений

да 8
2 По,щотовка к поверке и опробование
средстм измереrшй
2.1 Контроль условий поверки да да 8.1

да 8.2
2.2 По.щотовка к повФке средства измере-
ний
2.3 Опробование средства измерений да да 8.3

да да 9
3 Проверка программного обеспечеш{я
средства измереrптй

да да 10

4 Определение метроломIIеских характери-
стик средства измерений и подгверждение
соответствtlя Федства измерекий метрло-
гиIIеским требованиям

l0.1да да4.1 Определение предела деIекгироваI rя

10.2да

4.2 Определение относ}IтеJьного средне-
квад)атиIlеского откJIонения вьD(одrого
сrrпrала (по площади пика, по времени
удеряслвания)

10.3да да
4.3 Определение относ}IтеJьного изменения
вьD(одIок) сигrrала (по Iшощади rика) за 4
часа непрерывной работы
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3 ТрФованпя к условЕям проведецпя поверкп
3.1 При проведении поверrоr соблюдarют следующие условия:

тешIФalтура окружtrющею воздуха, Ос

ОТНОСИТеЛЬНilrl ВЛiDКНОСТЬ ОКРУЖаЮЩеГО ВОЗДУХа, Уо

атмосферное давлеrпrе, кПа

от +15 до +25;

от 20 до 80;
от 84 до 106.

4 Требованпя к спецпшIпстам, осуществJIяющЕм поверку
4.1 К проведению поверки допускаются лица, имеюцIие техншIеское образование,

из}чившие Руководство по эксIшуатfiц{и хрматографа п имеющие навыки работы с хрма-
тографом.

4.2 .Щля полуrения резуJътатов измерешrй, необходимьrr( для повФки, доrryскается

)пiастие в повФке оператора, обслуltовающего (эксплуатирующего) хроматограф (под кон-

тролем поверrгеля).

J

5 Меrрологпчоскне и технпческпе требовапrrя к средствам поверкп
5.1 При проведении поверки примеЕяют средства, щазанные в таблице 2.

да

да

да
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Таблица 2 - по
Мегрлогические и технические требова-
ния к средстваJr,t поверки, необходимые

веденлUlцlя

Перечень рекомеп-
дуемых средств по_

Измеркгеrъ влажно-
сти и температуры

ивтм-7,
рег. Лэ 71394-18п. 8 Контроль условий по-

верки (при подготовке к
поверке и опробованип

срелства измереrппi)

Стандаргньпi об-

разеч состава кофе-
ина (Кфн СО
униим),

ГСО ||8'72-2022:'

Станларньшi об-

разец состава саха-

рзы (Сахароза СО
УниIД\,I),

ГСО 11886-2022;

Стапларгяъпi об-

разец состам рас_
твора rтрацена в

ацетонltтрипе
(СО-АЕtр),

гсо 8749-2006

Станлартные образцы cocTllBa кофе-
ина, ш{тервал доIryскаемыr( aтTecтoBilп-
Hbrr( зяаченIЙ от 97,00 % до 99,99 %, гра-
нIщд допускrrелдоt значеrппl абсолют-
пой погрешности атrcстовiu{пою зЕаче-
шяСО+1 %;

Стапдартпые образцы состава caixa-

розы, шттервал допускаемъD( аттестован-
ньп< значепrй массовой доrпr сФ(арзы
от 95,00 % до 100,00 %, граниIsI допус-
KaeMbD( значешй абсолотной погреш-
носrи +0,90 %;

Ставдартные образчы состава рас-
твора дrтрацепа в ацетоIrитриле, интер-
вirл доIryскаемьD( aTTecToBaHHbD( значе-
ний от 0,19 до 0,21 мт/смЗ, границы до-
пускаемьгr( значений относительной по-
грепшости аттестованпою значения СО
*2 о/о

п. 10 Определение метро-
логпческrх харакtери_

стик и подгверждеЕие со-
ответствия средства изме-

рений мчгрологическим
требованиям

Вспомогательные средства:

-Ацсгонитрил дlя градиекгной ВЭ)Iй ос.ч., ТУ 20,|4.4З-005-62||2118,20201'

-Вода дlя лабораторного апilJшза 1-ой gгепени чистоты по ГОСТ Р 52501-2005;

-.Щозатор пипеточный DLAB HiPette 100-1000 шсл, рег. Ns 85773-22, или пипетка граду-
ировапнlu вместимостью 0,5 смЗ l класса, ГОСТ 29227,91;

- Весы неавтоматшIеского дейсгвия ACCIJLAB ATL модификаrцм ACCULAB ATL-
80d4, рег. JtIs 57l88-14, максимальнiu ttагррка 80 г, класс точности I;

-Колбы коrплческие Кп 01-2000-14/23-TCX, Кп 01-500-14l2З-ТСХ, ГОСТ 253Зб-82;

-Колбы мерные 2-100-2, 2-1000-2, ГОСТ 1770-74;

-I]rrпиrrлры мерlше 2-500-2 ,2-2000-2, ГОСТ l 770-74;

-Мешшrка магнrтпrая ПЭ-6 1 00;

-Устройство для фильтраlцпл подвиIоrой фазы в сборе с фильтрующей наса,шой вмести-

мостью 500 см3 и приемной колбой - на 2 дr.r3 в комплекте с миIlи-насосом дlя создilния

BaK}Yrrra;

-Ультразвуковая ванна;
5 ькмколонка ZORBAX SB-C l 8 4 бх l50_х

4

Операции поверюл, требу-
ющие применение
сDедств повеDки

Средсгво измереlпп:i:
- температуры окружающей сре.ФI в д{а-
пазоне измФешй от + 1 5 

ОС 
до +25 ОС с аб-

солютной погрешностью а0,5 ОС;

- атмосферного давленrrя в диапазоне из-
мереrпd m 84 до 106 кПа" с аобсолютной
погреIшlостью + 0,3 кПа;
- относrтгельной влaDкности воздуха в диа-
пазоЕе измереншi от 20 О/о до 80 % с по-
грешностью +2 О/о
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Операчип поверюл, требу-
ющие применение
средств поверки

Мегрлогические и техни.lеские требова-
нпя к средстваIt{ поверки, необходлмые
для проведеЕия поверки

Перечень рекомен-
дуемых средств по-

верки

-Хроматографrческая колонка Hi-Plex Са (7,7х l50 мм, 8 ш<м);

-Мембранные фильтры 0,45 мкм, РТFЕ
Примечание - ,Щопускаегся использовать при поверке друг}rе угверждеЕпые и аттестован-
ные эта"поны единиц вели.Iин, средства измерешлй угверllиенпого типа и поверенные, удо-
влетворяющпе метрлогrfiеским требованпям, )жазанным в таблице.

6 Требовапия (усJtовпя) по обеспечеппю безопасностш проведенпя поверкп
6.1 При проведении повФки доJDкны быгь соб.подеrы тебовшшя безопасвости,

приведенные в Р5ководстве по экспJIуат цrи.
6.2 При проведении повфки хроматограф должеЕ бьrть на,дежно заземлен.
6.3 Помещение, в которм проводят поверку, долlкно бьгь оборуловано прrгючно-

вьгтжrой вентиллцлей.
6.4 Следует выпо.тпrягь требования, изложенные в доý/меIггш(:
- <Правrrла техrшческой экспrrуатации элекгрустiмовок по,гребrтгелей элекгрической

энерmи. ГПЭЭП> (с изменениями 2022 r.), утвержлённые прикiвом Мшrэнерго России от 12

августа 2022 юла N 8l 1 .

- tЛравила по охране туда при экспJIуат ц{lл элекгроуgгановок>, угверlмённые при-
казом Микгрула России от 15,12.2020 N 903н (рел. от 29.04.2022).

7 Вцешпий осмоц) средства пзмереппfi
7.1 При внешнем осмотре провФяют:

- отсугствие внешншх механи.Iесшл( поврежденrпi (чаршппr, вмягин и дr.), вшrя-

юIIцD( на процесс поверки хроматографа;

- прiлвильностъустановкихроматографа;

- сц)тветствие комIшеквIши хроматографа экспJryат шонпой докуrаеrrгации па
него;

- соответствие внешнего вида хроматографа оrшсанию и изобр кению, приведен-
ному в описilнии типа;

- прaвильностъ подхлючепия каtшлляров и колонок хроматографа;

- возможность идеrгшфикации средства измФеrлпi по маркировке;

- испрiшностъ оргiшов управления, насгройки и коррекцrп.
7 .2 Результат вЕешнего осмота считается поло)ю{теJьным, есrш хрматограф со-

ответствует требованиям, перечисленным в п,7.1. Если перечисленные трбомяия не вы-

полняются, хроматограф пркзнают непригодным к применению, да;ьнейшие опердIии по-

вфюi Ее производят.

8 Подготовка к поверке п опробоваппе средства rrзмереппй
8.1 Контроль условий поверки
8.1.1 В помещении, где булег проходrrь повфка Федств измерений, необходлмо

провести коrrФош условий окруrкающей сре.ФI - опредеJIить температуру, атмосферное дав-

ление и влllrкностъ окружающей среды.
8. 1.2 Результаты коЕгроJlя условий окружающей сре.щI отображают в рабочпх затм-

сл( и в протоколе поверки.
8.2 По.щотовка к поверке средства измерений
8.2.1 При подготовке к поверке необходимо провести следующrе операrц{и:

5
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- ознакомrться с экспJIуатаIц{ошrой докумеЕIшцей на хроматограф, оIшсанием
пргрlцддrого обеспечения и настоящей методикой поверIоr;

- федгься, что хроматограф подготовлен к работе согласво укiлзiлниям Руковод-
ства по экcIIлуатации;

- убедrься, что выпоJшены мФоприятия по обеспечеIошо условий безопасности;
- федrгься, что эталоны выдфжаны при температуре повфки не менее 24 ч;

- по.щотовить к работе средства поверки в соответствии с требованиями их экс-
rшуатаrшонной докумеЕгации ;

- пригOIовитъ по,щюйФуо фазу и коrrгрольные растворы в сооIъетствии с прце-
дурЙ, прIведеЕноЙ в Приложеrпш В.

8.3 Опрбоваяие средства измереrшй
8.3.1 Включают питапие хроматографа на всех блоках. Прогревают хромаmграф в

течение одною часа. Устанаыпшчlют хрматографr.lескую колонку в термостат. Устаrrавли-
вают пmок 0,5 м.т/мин дrя детекгоров DAD, RID, VWD шш 0,3 м.п/мшr шя FLD, проверяют
отсутствие течей подlоlсной фазы в местах соедOrеrптй. Удостоверяются в стабиJьIlости дiв-
ления по.щюкной фазы на входе в колонку.

8.3.2 Определение дрейфа и уровня флукгуачиоIIньD( шумов IIу]lевого сигнала
Перед проведением измерений хроматограф должен прокаIIивать поток эJIюента дIя

стабилизыши опредеJIяемьD( параметров не менее двух часов.
Определение дрейфа и уровня флукгуационньrх ш).мов нулевого сипlаJrа детекторов

проводится с помощью прграммною обеспечеrrия (дшес - ПО) хроматографа. fuя этого
следуfl установlтгь хроматографцtlеские условия цз 12ýдцr(ьl Б.1 Приrrожения Б и сняь ба-

зовую JIинию в течение не мепее 30 минуг.
Измерение уровня флукгуационньD( шумов проводпся по а.lгорrrп,rу Peakto-Peak и

опредеJIяется за любой 1-минугный отезок времени, начиная с 10 мшrугы заIшси хромато-
грашrы..Щрейф, пашпrая с l0-ой шrнугы заIшси хромаюграммы базовой линии, опредеJIя-

егся за 20-минупlьпi отрезок времени и автоматически пересчитывiлется прграммой как за
один час.

При м ечани е - fuя дегепора FLD уровень флукгуачионtсоt шумов и

дрейфа Еулевого сигнiша не Еормrруется, поэтому дIя данного дfiектора опредеJIяется

только уровень флукгуаrиошrых шу}!ов дш расчета предеJIа детектлровilЕия.
8.3.3 Результат опробования хроматографа считается положитеJIьным, есJIи отсуг_

ствуют сообщения об ошибках и неисправностях в работе каждого блока, хроматофаф ста-

бильно держит давление, пол)ленные значения дрейфа и урвня флукryационньD( шумов не

превышают значений, указаяньо< в описании типа. Если перечисленные услов}tя не выполня-

ются, хроматограф признают неприюдным к применению, даJ!ьнейшие операции поверки не

производят.

9 Проверка программпого обеспеченпя средства пзмереппй
9.1 ,Щля проверки соответствия ПО вьшолпяют следуюшдие операции:

9.1.1 Запускают програл,шу Openlab CDS 2.

9.1.2 В верхяем левом углу <кJIикают) на вкладку <File>, дшее ЕiDкимilют кнопку
<tдЬочt>

граф.

лице 3.

9.1.3 В открывшемся окне появJlяются идеrrпrфш<шплонные дшlные ПО хромато-

9.1.4 Илентификационные данные ПО должны соответствовать указанным в Таб-

6
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Табrшца 3 - икационные дilпные ПО

9.2 Результат подгверждепшr соотвsтствия ПО с,штаЕтся положитеJьным, есJш но-
мер верии ПО хроматогрфа не нюке ук }чulЕого в таблице 3. Есrпл это условие не вьшоJIня-

ется, хрматограф признают непригодБш к црименению, да.lьнейrшrе операции поверки не

призводяг.

l0 Определенпе метрологическшr Iардктерпсгцк средства пзмереЕпп п под_

тверrкдепше соотвgтствпя средства пзмеренпй мец)ологtlческпм цrебовапrrям
l0. 1 Определенпе предела детектировzlнЕя
10.1.1 С помощью ПО задают условшI проведенrrя анiлJlиза из Табrп{цы Б.l Прило-

жения Б, для этого создают метод и последовательЕость в соответствии с Руководством по

эксILпуатации. ,Щожидаются, пока хроматограф вьйлет на режим с заданными условшши,
10.1.2 В инжектор хроматографа вводят 20 мкJI коЕгрольного раствора. Состав и

концеЕIрация коЕтрольньD( растворов приведены в табrп,rце Б.l Приложения Б.

l0. l .3 Регистрируют хроматограмму.
10.1.4 После записи хроматограммы проводят ее обработку с помощью ПО и рас-

сtштывчlют предел детеIсгировдlrrя, Сmiп, г/см3, по формуле ( 1):

(l)

(2)

7

2,лх.Gг _-vm.п - S,V ,

G=Ипо,С*qцц,

где ДХ - уровень фlryкryационньпс шуrtлов, Б, мВ/ч, ед. рефр. (в зависlплости от типа де-

текrора), определенньй по п. 8.3.2;

S - площял* пик4 Б,с, мв/ч,с, ел,рефр,с;

V - скорость потока фасход) эrпоентц Mrr/c;

G - масса контрольного веществц г, pacclmтzlнIl:u по формуле (2);

Vпр - объем введенной пробы, смЗ;

C*orn - концентрац{я введенного компонент4 г/смЗ.

10.1.5 Результат определения предела детекIироваIrия стштается положитеJIьным,

есJш поJIученное значеЕие предела детекIирвlrния Сmь Дя поверяемого детектора не пре-

выш,rет значения, указаЕпого в таблице A.l Приложения А.
l0.2 Определение относительного среднеквад)атшIеского откJIоненIIя вьD(одного

сигншrа (по площади пикц по времени удеряшвания)
10.2.1 В инжектOр хроматографа последоватеJьно вводят коrггроьньй раствор из

таблицы Б.1 Приложешля Б не менее 5 раз.
10.2.2 Регистрируют хроматоФ:l1,1мы после каJкдого введения, затем обрабатывают

их с помощью ПО.
10.2.3 Фиксируют Iшоща,Ф пика (дмее - ý) и время удерживдrия (ла;rее - l) кон-

троJIьного компонента. При этом недостоверЕые резуJIьтаты измерений, которые можно оце-

нить каК выбросЫ (см. ГОСТ р исо 5725-1-2002 кТочность (правилъность и прещлзион-

ность) мgгодов и резуJIьтатов измерений. Часть l. основные положения и определенияD,

п. 3.2l), отбраковьваются и не rfiтываются в расчепrх. В сrryчае обнаружения выбросов

проводrг необходимое допоJIнитеJъное число измерений.



10.2.4 Рассчrrгывiлют относrтrеJIьное средrеквад)атr.rеское oгкJIонепие
сlгrrшrа (по тlпощади rшка), &, в %, по формуле (3):

л 100Js=T ELr(sl-sJ2
п-]- '

мп-l177_2026

вьD(одного

(3)

где ý - тшоща.щ шп<а i-го измФения, Б,с, мВ/ч,с, ед. р€фр.,с;
n - число поJryченнъrr( резуJьтатов измерений;
ý- срелнеарифметическое значение площади тплка, Б,с, мВ/ч,с, ед. рефр"с.
10.2.5 Рассwrгывllют ошосrпеJIьное Федrеквад)атиltеское откJIонение вьD(одного

сrлнала (по времени удерживания) а, в %, по фрмуле (4):

(4)

где 
'i 

- время Удержимния l-ю измерения, с;
п - число поJryченньD( результатов шмФений;
Г- среднеарифметическое знаtение времени удер)ювiшпя, с.

10.2.6 Результат определения относlтгельного среднеквад)ати.lеского откJIонеЕия
вьD(одною сигнаrrа (по Iшоща.щr пикц по времени улержваrпя) счrтается полохительпым,
если поJrrrrrенное значение отпосЕтельною среднекв4дратшеского откJIонения вьD(одпого
сrrпlа.па (по площад{ пика по времени удер)ювдrия) дIя провФяемого детекгора fiе превы-
шЕЕт значения, укaваIffrого в Таблице А.1 Приложения А.

Примечание-ДоrryскаетсяопредеJIениеотносrтельпогосреднеIсвад)атического
отк:tоIlеIlия вьf,r(одIою сигнilла совмещатъ с опредеJIением предела дfiекплрования по п. 10.1 .

10.3 Опредыенпе относительною изменениrl вю(одrою сигяirла (по площа,щ{ пика)
за 4 часа непрерывной работы

Внимание! Необходимо федrпься, что запаса по,щияшой фазы (элюеlrга) булег ло-
статочно для работы хроматографа в течение яе менее 4 часов.

l0.3.1 После прведения операцrй по п. l0.1,10.2 ост.лвJиют хроматограф в рабочем
режиме на 4 часа. Затем в июкектор запускirют кокгроlшъшi расгвор не менее двух раз, ре-
гистрируют хроматограмму, фш<сируlот значения вьD(од{ого сигнала и выrIисJlяют Феднее
арифметическое значение вьD(одlого сиrнапа.

10.3.2 Огпосительное измепение вьD(одIопо сигнша (по площади пика) за 4 часа яе-

прерьвной работы хроматографа рассчитывают по формуле (5):

6 = 
li?i| .roo, (5)

где Х;- СРе,ЩНее арифмегическое значеЕие параметров вьD(одIого сигна.па (по плтlощади

пика) в начальный момеrrг времени;

Х - средrее арифметическое значение параметра вы)(одного сигнала (по rшощади

пrка) через 4 часа непрерывной работы,
10.3.3 Резуrьтат оперыцп{ поверки сIштiлют поло)lо{тельным, если поJDлеIIное зна_

чение отпосительного изменеЕItя вьD(одногО сигнала (по тlпощади пrпса) хрматографа за 4

часа непрерывПой работЫ не превышает ЗначеЕий, указанньпr в Таблпrе A.l Приложения А

11 Оt}ормлениерезультатовповеркп
l 1.1 При проведении поверки составляется протокол результатов измерении,

1 1.2 Результаты поверки хроматографа полгвержлаются сведенrlями, включенными

в Федера.lьяый информационный фонл по обеспечению едипства измерений в соответствии

8
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с порядком, установленным дейсгвуюпцrм зlжонодательством в области обеспечеЕия едlн-
ства измерФ п;.

11.3 По зiuвлению владельца хроматографа или лица, представившею ею на по-
верку, полояФтельные результаты повФки оформляют свидетельством о поверке по форме,
установленной в соответствии с действующим зiжонодательством в обласги обеспечения
ед{нства измерений, завФяемой подплсью поверЕтеJIя и знаком поверки, с указанием даты
поверки.

11.4 По зilявлепию владФIьца хроматогрфа или Jшцц представившею его на по-
вФку, отицательные результаты поверки оформляют кlвещением о непригодrости к при-
менению средства измереIпй по форме, установлсшrой в соотвегствшr с действующим зilко-
нодатеJъством в облаgги обеспечения едшсткl измерений.

l 1.5 При проведении повФки отдаIьньD( детекторов из состам хроматогрфа шr-
формация об объеме проведенной поверки передается в ФедФальный шlформационный

фонд по обеспечеяию ед{нства измеренtd.

Ведущий инженер по метрологии
ЛОЕИ ООО (ЛРОММАШ ТЕСТ Метролоrия> r
Инженер по мегрлогшr
ЛОЕИ ООО (ЛРОММАШ ТЕСТ Мегрология> О.Н, Бегугова

9
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Приложенпе А
(обязатшьное)

Метрологпческпе характерпстикн хроматографов

мп-1.|77-2026

Таблица А.1 -
Нмменоваrп.rе характеристики Значение

Предел дегекшровшlия, г/смЗ, не более:
- DЮ по кфепIrу или дrrрацену
- FLD по шгграцену
_ RID по сахарозе
- VWD по кофеиrrу

3,0.10-9
2,0.10-!2
2,0.10'
2,0.10-9

Предел дотryскаемою относительного среднеrc квадрати.rеского от-
клонепия (СКО) рзультатов измерений (по площади пикц по вре-
мени удерхолваtпя), 7о l0

+3,0
+4,0
+4,0
+3,0

Пределы доIryскаемого отпосительною измененшl вьD(одlого сиг-
нала (по площади тшка) за 4 ч непрерывной работы, 7о

_Dю
- FLD
_ RID
-vWD

10
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Прилоэlсение Б
(обязатшьное)

Хроматографпческие усJtовия для проведения поверкп

Таблица Б.1 -Х овия дJlя ки
V\)vD

Сахароза,/ди_
сгиJUшрован-

HiM вода,
200 мю/см3

Кофеш/
ацетоЕитрил,
12,5 шс/см3

Коrгрольньпi
раствор, Milc-
coBaJr концеЕ-

тация опре-
деJIяемого
компонента

Кфешr/ацеrошr-
тил,

12,5 Mlc/crrd, и;пr
Актрачеrr/ачето-

ншгрил,
5 шс/дщ3

Аrrграцеrr/ацЕто-
нrтрил,

5 мrс/дмЗ

Колоrпса Hi-
Plex Са дш-
ной 300 мм и
вIDпренним

диамегром 7,7
тr,ш, фрачкии

8 мкм

Колонка длиной
l50 мм и внугрен-
Еим диа ,tетром

4,6 rv:rl, заполнен-
ная сорбеrrгом
Cl8, фракчии

5 мкм

Хроматогра-
фическая
колонкаl)

Колонка дrппrой
l50 мм и вrгуг-

ренним диiлмет-

ром 4,б мм, за-
полненная сор-

бектом С18,
фраtсtlлл

5 rд<м

Колонка дшной
150 мм и внугрен-

НИМ ДИаI\,lеТРОМ
4,6 мм, заполнен-

ная софеrrтом
Cl8, фраючrп

5 lлм

.Щисти.плиро-
ваннaц вода

80 % ацетонrг-
рпл/

20 Vо ВОДа

80 % ацсгоIшт-

рtlл!
20 % вода

80 7о ацсгонкr-
рtал/

20 % вода

Подвижнм
фаза (элюент)

1,01,0 t 0
Расход
элюента,
млlмин
Поток газа,
л/мин
Сглаrlслва_
ние,с
Частота сбора

Гц

2020
мкл

Объем дози_

рования 20

25+525+5Температура
колонки, ОС 25+5

ос

Температура
испари-
теляlнбулай-

27звозб. - 350 нм
эмисс. - 375 нм27З llM

дете в

Рабочая
дIина волны

l) При проведеНии опердцп{ поверки на определение уровня флукrуационньD( шуьdов и

дрейфа рекомендуется, во избежание влIIяния фазы колонок, заменять ю( на рестрикторы
0 ы

11

Дегекгоп DAD FLD RID

1,0

20

80

(пустотелая колонка с диамсгром 12 мм или
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Прилоlкенпе В
(обязатыlьпое)

Прочедlра прнготовJIенпя контрольных рдсгворов

В.1 Средства пзмеренпй, реактпвы, матерпаJrы
Стаплартный образец сосгава кофеина (Кфн СО УНИИМ), ГСО 118'12-2022;
Стапларгный образец сосгава саJ(арзы (Сахарза СО УНИИМ), ГСО l1886-2022;
Стандартный образец состава растъора дrтрацена в ацетонrrгри.пе, (СО-АЕrр), ГСО 8749-200б
Ац онитил для градиеЕпrой ВЭЖХ ос.ч., ry 20.14.43-005 -62|127'78-2020:'
Вода для лабораторного анiuшза l -ой степени чистоты по ГОСТ Р 52501-2005;

.Щозатор пипgгочпьшi DLAB HiPette 100-1000 мкл, рег. Jts 85773-22, иJIи пипетка градуирован-
ная вместимостью 0,5 смЗ 1 класс4 ГОСТ 29227 -91l:,

Весы неавтоматического действия ACCULAB ATL модифкацшл ACCULAB ATL-80d4, рег.
Ns 57188-14, мiлксимiлльнм цагрузка 80 г, класс точпости I;

Колбы коr*rческие I(н 01-2000-14l2З-ТСХ, Кн 01-500-14/23-ТСХ, ГОСТ 25336-82;
Колбы мерные 2-|00-2,2-1000-2, ГОСТ 1770-74;

Щилrшдры мерные 2-500-2, 2-2000-2, ГОСТ 1770-74;
Мешатrка магнrпrая ПЭ-б 1 00;

Устройство дlя фильтраIцпл подвшсrой фазы в сборе с фиrьтрующей насадкой вместимостью
500 см3 и приемной колбой - на 2 дм3 в коlдтшlекге с мини-пасосом для созданшя вакуума;
Ультразвуковая ванна;
Хроматографпческая колонка ZORBAX SB-C l8 (4,6х 150 MIr.I, 5 мкм);
Хроматографическая колонка Hi-Plex Са (7,7xl50 мм, 8 ш<м);

Мембракные фи;rьтры 0,45 мкм, РТFЕ

В.2 Прпготовленне подвпlспой фазы
В коническую колбу вместимосгью 2000 с# при помощи мерного Iц{Jlинд)а поме-

щают 1600 смЗ ацетонrтгрила и 400 см3 во.щt дlя лабораторпого iшализа9 закрывают крышкой
и ставят на мешалку для тщательного перемеIIIивания подвижной фазы в течение не менее 30

минут. Затем фильцуют полу.rенпый элюеЕт па устройсгве дlя фильтрации. Помещают по-
луrеIшуо подвиrкную фазу в ультразвуковую вшшу на 10 мшtуг,

В.3 Пршrотокпецпе коптрольных растворов
В.3.1 Приготов.пеппе коп.ц)ольшого расгвора днтрдцепа

Раствор 1: .ЩозаторБм или rппgгкой перепосят 0,25 см3 ГСО акграчена в колбу вме-

стимостью l00 с#, доводяг до метки ацетонитр}rлом п аккуратно перемешивilют.
Раствор 2: .Щозатором или пипеткой обирают а.llиквоry 0,2 смЗ раствора 1 в колбу вме-

стимостью 20 смЗ, доводяг до метки ацетонrгрилом и аккуратно перемешивilют. Раствор 2

испоJIьзуют дrя проведения повФки детекгоров FLD и DЮ. Раствор 2 пригоден для испоrъ-
зования в течение 24 часов с момеЕта приготовлеfirя.

МассовуЮ концеЕтраIрrЮ аштрацена в пол)ленноМ растворе, Со, мкг/см3, рiюсчrrты-
вают по формуле В.1 :

_ Сгсо r.'Умl.Уд2L""=ъ-, (B.l)

где Сгсоая - аттестованное значение массовой концеIrгршцп{ аЕграцена в Гсо, шсг/смз;

V"nI - объем алиIвоты ГСО, см3;

Vш,rz - объем алихвоты раствора 1;

V"l - объем колбы для прrrютовлеrrия раствора 1, смз;

V*r - объем колбы для прrлотовлеrшя раствора 2, см3

1,2



В3.2 ПрпготовлеЕпе коЕтрольцыI рдстворов кофеrrна п сахарозы
Навеску гсо (12,5 мг - д.пя кофеина, 200 мг - для сахарозы) взвеIIIивают па aHrlJmTIl-

ческих весах с тоIIностью до четвертого десятицlого знак4 далее помещzlют в мерную колбу

вместпмостью 1000 смз, добавляют указанньй в таблице Б.1 Приложения Б растворrгеrь на

треть объема колбы и перемешивают до раствореЕItя. Затем доводяr растворЕт€лем до метки,

закрывают колбу пробкой и перемешивalют. Растворы пригодrы дJuI использовiмIбI в течение

тех сrIок с момеЕта приготовленпя.
Массовую концектрацию кофешrа (сахарозы) в получеЕЕом растворе, С* (С"*),

мкг/см3, расс.lитывают по формуле В.2:

с*(с.о) = Ч#, (в.2)

где Сгсо - атrестовiшное зЕачение массовой доли кофеина (сахарозы) в ГСО, %;

mваr - навеска кофеина (сахарозы), мкг;

V* - объем колбьi для приготовления раствора, смЗ

В.4 Расчет отцосrтельllой погрешЕостц прtlготовJIевЕя коЕц)ольпых растворов
Относлпеrьную погрешность приготовленшr KoHTpoJIbHbD( растворов расстrтывilют

по формуле В.3:

6_ 612+612+612+dn2 (в.3)

Бr = (^V-/ V0 100 (в.4)

где ДV* - погрешность измерений объема мерной колбы (берегся в соответствии с

ГОСТ 1770-74);
V* - объем мерной колбы, см3;

Бl - погретттность мерноЙ колбы, расс,пrтаrпrая по формуле (В,4);

Б2- гр^о-I*' относйJБной погрешностЕ аттестовzlЕного значеЕия ставдартного об-

разца, взятые из паспорта, О/о;

6з - погрешrость дозатор4 О/о;

Б4 - погрешность весов, ОЙ.

п р и м е ч а н и е - При определении относrrгельной погрешности rитьлвiлются по-

грешности ToJIьKo тех средств измерений и лабораторной посуды, которые испоJIьзоваJIись

при приготовлевии кокгроJIьных растворов.
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заводских ном в в

.Щсгекгоры, зав.Nэ Насосы

N DAD FLD RID vWD
Ф

г*

F
G!F

д
с.)F

д
lD

ооо
F.д

ll) DEGс459580 DEAEJ37885 +

2|) DEGс609821 DEAEJ92576 +

3l) DEGс601978 DEGEH9688l + + +

4|) DEGс511805 DEGEHg8586 + +

5l) DEGс890482 DEGEH41668 + + +

+ + +6|) DEGс640143 DEGEHg7646
'l|l DЕGс5l3б76 + + +

DЕGЕА6Oз26 + + +

+ +9 DEGEA64934 +

+ +l0 DEGEA53530 +

+ + +ll DЕGЕА855з7
+12 DEGс150802

1) Хроматографы под дilшlыми порядковыми номФtlJr.tи могуг использоваться с одним или
несколькими детекторами из рядц указанного в комплектации

|4

MTI-I1,7,1-2026

Прплоlкеппе Г
(обязательное)

Образчы хроматографов, на которые распросгрrняется данная методпкд поверкп

Таблlща 1 - Комплекгация хроматографов жидкостньD( Agilent 1260 Infinity IП с указанием

дN
ь

+ +

+ +

+

DEGBA60724
8

+ +


