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Государственная спстема обеспечения едпнства измеренrrй
Хроматографы жпдкостные LC
методика поверки

мп104-22з-2022

l общие положения
l .1 Настоящая методика распрстраняется на хроматографы жидкостные LC (лалее -хроматографы), предна}наченпые дJIя измерний содержаЕия веществ в различньD( средах

методalь.fи жидкостной хроматографии
1.2 ХроматогРафы подлежат первичной и периодической поверке. Поверка

хроматографов должна призводиться в соответствии с трбованияr.rи 
"ч"rо"щЁй ""rодп*r.1.3 При проведепии поверки обеспечиваЕтся просле)о.Iкlемость измерний:

- к Госуларственному первичному эталону единиц массовой (мьлярной) доли и
массовой (молярной) концентращ-rи органlт.lеских компонентов в жидких и твердьrх
веществaIх и материauах на основе rюлдкостной и газовой хромато-масс-спекгрметрии сизотопным разбавлением и гравиметрии, гэт 208-2019 в соотвgтсr"rп " npr*o"<Dедерапьною агентствil по Tex'".lec*o'y реryлирванию и метрологии Ns 988 от
10.06.202l г. кОб утверlклении Государт""rrоЯ поu"роrной схемы для средств измерений
содержания оргаItических и элементорганиtIеских компонентов в жидких и твердьD(
веществах и материалalх >;

_ к ГосулартвеЕному первичному эт.rлону единиц массовой (молярной, атомной)
долй и массовой (молярной) коЕцентации компонентов в жидких и твердьж веществ{ц и
материап:Ж на основе кулонометии гэт 176-2019 в соответствии с прикщом Федеральногоаf€нтстм по техническому реryлированию и метрологии Ns l48 от 19.02.2021 (об
угверr(дении государственной поверочпой схемы для средств измерний содержани,l
неорI?нических компонентов в жшIкю( и твердьtх веществ:lх и материаJI{жD;

1,4 В настояцей методике поверки реализована поверка методом прямых измереЕий.1.5 Настоящая методика поверки примеЕяется д!я поверки хроматографов,
используемьгх в качестве рабочих средств измерний. В рзультате проверкr должlrы бьrгь
подтверждены Метрлогические требовапия, приведенные в Приложении А.

2 Нормативные ссылкш

2.1 В настоящей методике использоваItы ссылки на следующие Еормативные
док)i,I\.tенты и нормативные правовые акты:

ГосТ 12.1.005-88 Система стаЕдаргов безопасности трула. обrцие саЕитарно-
гигиенические требования к Воздуху рабочей зоны

ГОСТ 12.1.007-76 Система стандаргов безопасности труда. Вредные вещества.
классификация и общие трбования безопасности

гост l2.2.091-2012 Безопасность элеюрического оборуломния дJIя измерения,
управления и лабораторпого применеЕия. Часть 1. Общие требования.

Приказ Росстандарта JtЪ 988 от 10.06.2021 г. кЙ }тверхдении Государственной
поверочной схемы дJIя средств измерний содержания оргаЕических и элементорганических
компоЕентов в жидких и твердьц вещесткlх и материaшах).

Приказ Росстандарга Nэ 148 от 19.02.202l коб }тверждении государственной
поверочной схемы для средств измерний содерr(ания неорганическпх компонентов в
жидких и твердьD( веществФ( и материirлах).

Приказ Федершьного агентстм по технrческому реryлированию и метрологии Nэ 761от 17 -05.202l <о внесении изменений в приложение а к Госуфственной повЪрочной схеме
дIя средств измерний содержания неорганических компонентов в жидких и твердых
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веществах и материirлах, угвержденной приказом Федеральною агентстм по техническому

регулиркrнию и метрологии от 19 февратя 202l г. J''lЪ 148>.

Приказ Министерсткr промышленности и торговли от 31.07.2020 Ne 2510 (Об
}.твержде}rии порядка црведения поверки средств измерений, трбований к знаку поверки и
содержанию свидетельства о поверкеD.

Приказ Министерства промышленности и торговли Российской (Dедерации от
28.08.2020 г М 2906 <Об утвержлении порядка созданпя и ведения Федерального
информационного фонда по обеспечению единства измерний, передачи сведений в него и
внесения изменений в данные сведеная, предоставления содержаuшхся в нем док}т|ентов и
сведений>.

Примечан}tе-Припользованпинастоящейметодикойповеркицелесообразнопровершть
действие ссылочных документов по соответствующему указателю стандартов, составленному по состоянию на
l января года проведения поверки и по соотаетствующtлм инфрмачионным указателям, опlбликованным в
году прведения поверки.

Если ссылочный докумеЕI заменен (изменен), то при лользовании настоящей методикой следует
руководствоваться заменяющим (измененным) локумекгом. Если ссылочный док)ме}п отменен без замены, то
положение, в котоtюм дана ссылка на него, применяется в части, не затрагивающей эry ссылку,

3 Перечепь операцпй поверкп
3.1 При прведении поверки хроматографа вьшолнлот операции, указаЕные в

таблице 1 .

Таблица l - и пове ки
обязательность

выполнения операций
поверки при

Наименование операции поверки периодичес-
кой поверке

Номер раздела
(пункта) мето-

дики поверки, в
соответствии с

которым выпол-
няется операция

поверки
внешний осм Да !а 8
Подготовка к поверке опробование

дства измерний
и

!а Да 9.2

Проверка профаммного обеспечения (ПО)
средства измерений .Ща !а 10

Проверка метрлогическлD( хараlсгеристик
матох в !а Да 1l

Определение },ровня флуктуационньп<
шрtов и дрейфа нулевого сигнала
(для измерительньD( каналов, в которые
входят детекторы:
- спеrгрфотометрические (SPD-40 (или
SPD-40 CL), SPD4OV);
- спектрофтометрические с диодной
матрицей (SPD-M3OA (или SPD-M3OA CL),
SPD-M40);
- рефракгомgцические (RID-20A);
- конд}ктометрические (CDD-I 0АVР);
- испарительные светорассеянI{я

SD_LT II ELSD-LT I

Да Да l1.1

5
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Наименование операции поверки

обязательность
выполнения операций

поверки при

Номер раздела
(пlъкга) мето-

дики поверки, в
соответствии с

которым выпол_
няется операция

поверки

первичной
поверке

периодичес-
кой поверке

Опрделение соотношения сигнал/шryти для
Рамановского спеrгра дистиJlлированной
воды
(для измерительньD( каналов, в которые
входят детекторы RF-20А, RF-2OAXS)

Да Да 11.2

Опрделение относительною
квадратическою откJIонения
сигнала

среднего
выходного Да Да l 1.3

Подтверждение соответствия средстм
измерний огическим,гребованиям Да Да l2
Проверка критериев соответствия уровня
фл}rсгуационньп< шрrов и дрейфа нулевою
сигн;Ulа.

!а 12.1

Проверка критериев соответствия
отношения сиrча:l / ш},1\{ для Рамановского
спе воды.

Да Да 12.2

Проверка критериев соответствиJl
относительного СКО вьп<одного сигнала
х мато

!а !а 12.3

определеЕие предела детектиромн ия Да Да

3.2 При полriении отрицательЕьD( результатов по одному из пунктов таблицы 1

поверка прекращается, хрматограф бракуегся.
3.3 В слl"rае конфиryрачпи хроматографа с несколькими измерительными канzlлами

проведение соответствующих операций поверки (первичной Ели периодической) по
змвJIению владельца хроматографа, допускается проводить применительно к отдельным
измерительным Kaнilrlil]\,r из состава общей конфигурации хроматографа.

В слlчае прведеЕия поверки применительно к отдельным измерительным каналам из
состава общей конфиryрации хроматографа, в сведениях о поверке указывtlют детекторы с
ЗаВОДСКИМИ НОМеРаJt И, С КОТОРЫМИ ПРВОДИлаСЬ ПОВеРКа.

3.4 .Щопускается проведение поверки с использовilнием одного или части стандартньD(
образцов и/или режимов из }казанньD( в приложении Б, для каlt(дого измерительною канала
(по заявлению владельца хроматографа). Сведения о примеЕяемьrх при поверке стандартньIх
образцах должны бьrгь включены в сведения о результатах поверки.

4 Требования к усJlовпям проведепня поверки
При прведении поверки соблюдают следующие условия:
-температура окружшощей срлы, ОС................. ..от плюс 15 до плюс 25;
-относительная влажность воздчха. 7о
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5 Требованпя к спецялrистам, осуществляющпм поверку
5.1 К прведению работ по поверке хроматографов допуск:lются специалисты,

пршедшие специальное обуrение в качестве поверителя, имеющие техцическое
образование и вторуо квалификационн}то группу по электробезопасности (ло 1000 В),
ознакомившиеся с настоящей методикой поверки и РЭ на хроматограф.

5.2 fuя снятия данньD( при выполнении операций поверки допускается участие
сервис-инженера изготовителя или его авторизованною представителя или оператора,
обслуживающего хроматограф (под контролем поверителя).

6 Метрологпческие ш технпческие требовапшя к средствам поверкп
6.1 При прведении поверки применяют средства поверки согласно таблице 2.

Таблица 2 - М огические вания к дствам по ки
Операции повер-
ки, трбlтощие

применение
средств поверки

Метрологические и технические
трбования к средств:l},r поверки,

необходимые для проведения
поверки

Раздел 9
Подготовка к
поверке и
опробование
средства
измерний

Срлство измерний температуры,
относrгельной вJIажЕости с
диапазонами измерний,
охмтыкlющими условия по п. 4
Пределы допускаемой абсолютной
погрешности измерний
температуры +0,7 'С, прелелы
допускаемой абсолютной
погрешности измерний
отЕосительной шажности *2,5 Ой.

Термогигрометр электронный
Сепtеr 3 1 3 (регистрационный
номер в ФИФ ОЕИ22129-09)

п. l 1.1

Опрделение
уровня
флуктуационньо<
ш}мов и дрейфа
нулевою сигнапа

элюенты в соответствии с
Приложением Б, Таблица Б.1

Вода для лабораторного ана.rиза 1

степени чистоты по Гост Р
52501-2005;
Ацетонитрил, ос.ч., сорт 0, по ТУ
26з4-002-542608б 1 -20l 3.
массовая доля основного
вещества не менее
99,9%;
(Ргалевм кислота по ГосТ 4556-
78;
Трисаминометан;
Кафонат натрия по ГОСТ 8З-79,
ч.д.а.;
Гидрокафонат !rатрия по ГОСТ
З2802_20l4;

7

Перчень ркомендуем bD( средств
поверки



п должение таблицы 2
1 2

Вода для лабораторного ана,rиза 1

степени чистоты

Вода для лабораторного анализа lп. l 1.2

Опрделение
соотношения
сигнм/шум для
рамановского
спектра
дистиллирмнной
воды

СО состава раствора аЕтрацена в
ацетонитиле (СО-Ашгр) (ГСО
8749_2006)

СО состам раствора хJIорид-
ионов (ГСО 78l 3-2000)

СО молярной концентрации
глюкозы в растворе (комплекг РГ)
(гсо l1683-2021)

СО состам и свойств раствора
сахарозы (комплекг САХАРОЗКА
10-60) (гсо 10670-201 5)

Весы лабораторные элекгронные
CP225D (рг. J',l! 25469-03)

Стандарсный образец (СО) состава

раствора антрацена в
ацетонитриле, MaccoBtul
концентация антрацена (0,19 -
0,21) мг/см3 границы допускаемьж
значений относительной
погрешности аттестованного
значения *2 % (Р:0,95)

СО состава хлорид-ионов, массовirя
концентация хлорил-ионов (9,5 -
l 0,5) мг/см3, границы допускаемьIх
значений относительной
погрешпости аттестоваIlного
значения а1 % (Р=0,95)

СО состава кофеина, массовм доJul
кофеина (97,00 - 99,99)%, границы
допускаем ых значений абсолютной
погрешности аттестованного
значения СО + 1,0 % (Р:0,95)

СО молярной концеtпрации
глюкозы в растворе, молярнirя
коЕцентрация глюкозы (1,00 -
20,00) ммоль/дм3, границы
допускаемых значений
относительной погрешности
аттестокlнного значения +3 %о

(р_0,95)

СО состам и свойств раствора
сахарозы, массомя доля сirхарозы
(9,0 - 61,0) %, границы
допускаемых значений абсолютной
логрешности аттестованною
зндqgццq +(0,03 - 0,05) % (Р:0,95)

Срдство измерний массы не
юлже I класса, диапазон измерний
от0 00l до 220,0 г, елы

п, l 1.3

Опрделение
относительного
среднего
квадратическою
откJIонения
выходного сигнала

8
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l 2 _)

доrryск:rемой абсоJIютной
погрешности +(0,00005 - 0,000б0) г

Мернм посуда для приготовления
контрольньD( растворв согласно
обязательного приложения В.

Колбы 2- l 0-2, 2-50-2, 2- l 00-2, 2-
250-2, 2-|000-2, ГОСТ 1 770-74;
Щилиндр мерньй 1 -1 000-2,
ГОСТ 177G-74;
Пипgrки 2-2-|, 2-2-2, 2-2-5, 2-2-
|0,22-20,2-2-25,
гост 29169-91

Виала, вместимостью 4 см3, с
завинчивающейся крышкой

Стакан B-l -50 по ГоСТ 2533б-82
Примечание - .Щоrryскается использомть при поверке др}тие стандартные образцы

угверх(денньж типов, средства измерний угвержденньD( типов и поверенные,

удовлетворяющие метрологическим требомниям, указанньм в таблице.

7 Требованпя ýс.ловпя) по обеспеченпю бе]опаспостп проведеппя поверкп
7.1 При проведении поверки должны бьггь соб.rподены треfuвания ГОСТ 12.1.005,

ГОСТ 12.1.007, ГОСТ 12.2.09|, а также требования, предусмотренные эксплуатационной
док}т,лентацией на поверяемьй хроматограф.

7 ,2 Лпца, допущенные к работе, проходяг прверку знаний техники безопасности в

установленном порядке.

8 Внешпий осмотр средства измерепий
8.1 При внешнем осмотре необходимо уставовить:
- соответствие поверяемого хрматографа сведениям, приведенным в описании типа,

соответствие поверяемою хроматографа сведениям, установленным в экспrryатационной
документации (ЭД);

- отс}тствие видимьD( поврждений поверяемого хроматографа;

- наличие на лицевьrх панел-D( и/или маркирвочньж табличкalх модулей подачи
подвижной фазы обозначений заводских номерв и товарною знака изготовителя,
обозначений орmнов управления, соедин}rгельньD( рirзъемов.

8.2 Идентификация поверяемою хроматографа по составу блоков.
Хроматограф представляет собой совокупность различньD( функционально

объединенных блоков и модулей подачи подвижной фазы, конфиryрируем}то в зависимости
от анмитических задач.

В состав хрматографа должны входить блоки и модули подачи подвижной фазы,
которые }казаны в описании типа.

Перчень блоков, которые могуt входить в состав хроматографа в зависимости от его
конфигурации и образутощие измерительные каналы (в состав хроматографа могуг входитъ
не все указанные блоки):

- модули подачи подвижной фазы (насосы) серии LC-40 (в частности LC-40B XR,
LC-40D XR (или LC-40D XR CL), LC-40B Х3, LC-40D ХЗ (или LC4OD Х3 CL), LC-40D, LC-
40D XS, LC4OP SF); серии LC-Mikros, серии LC-30 (в частности LC-3OADSF), серии LC-20
(в частности LC-20ADSP, LC-20AI, LC-2OAP, LC-20AR);
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- р)пrные инжекторы (Rheodyne 7725i, Rheodyne 9725i, Rheodyne З725i);
- автомати.lеские дозаторы (автодозаторы) серии SIL40 (в частности SIL_40, SIL-40

Х& SIL4OC, SIL-4OC XR (или SIL-4OC XR CL), SIL_4OC XS, SIL_40C Х3 (или SIL-40C Х3
CL)), серии SIL-30 (в частности SIL-3OACFV, SIL-30AC МР), серии SIL-20 (в частности SIL-
20А, SIL-20AC), серии SIL-I0 (SIL-IOAP); комбинирмнные автодозаторы жIцкости серии
LH-40;

- детеюоры: спекгрофотометрические, SPD-40 (или SPD-40 CL), SPD4OV;
спекгрофотомегрические с диодной матицей SPD-M3OA (и;lи SPD-M3OA CL), SPD-M40;
рфракгометрические RID-2OA; флуориметрические RF-20A, RF-2OAXS;
кондуктометрические CDD-IOAVP; испарительные светорассеяния ELSD-LT П, ELSD-LT
III;

- системные контрJшеры SCL-40, СВМ-40 (или СВМ-40 CL) (выполнены в
ОТДеЛЬньD( КОРпУсах) или CBM4Olite (прдставllяет собой печатIrую Iшату, уст:lнавJIиваемую
внугри корпуса насоса).

,Щля удобства работы и расширения функциона.llьньп< возможностей средств
ИЗМеРНИЙ В еЮ КОнфигурацию в зависимости от аналrти.lеских задач мог}т бьггь вкJIючены
дополнительные (вспомогательные) блоюr:

- блоки дегазации серии DGU;
- термостаты коловок (серии СТО, CTO-Mikos);
- устройства для автоматической загрузки микrюпланшетов (серии PLATE CHANGER

(или PLATE CIiANGER CL)); блош автоматической смены пл:rншетов (серии RACK
CHANGER);

- коллеiсгоры фракtшй (серии FRС);
- подавители фоновой элекгропроводности (серии ICDS)
- краны перекJIючения потоков подвижной фазы (серии FСV)
- блоки для устаповки дополнительIlьD( кранов (серии OPTION ВОХ VР, FСV-S (или

FСV-S CL), FСV_ВОХ);
- сверхкритические фrпоидные экстр.жторы (серии SFE),
- реryлmоры обратною давления (серии SFC);
- блоки постколоночной дериватизаIши (серии CRB).
На лицевьп< панелях блоков мог}т бьrгь нанесены обозначения (лоютипы) (UFLC))

KXR>, <Х3>, KXS> <Nexera>, <Lite>, <Рrоmiпепсе>). Блоки могуг изютавливаться в
различньD( вариаIlтiж внецIнего вида корпусов, например, с сочетанием цветов (черньй и
белый(серый) и др.) пли окр:lшенными полностью в один цвет (черный, белый, серьrй и лр.).

Блою,t могуг иметь маркирвку CL, укalзываем},ю после обозначения модели блока
(свм-40 CL, Lс4OD xR cL, Lс4OD хз CL, SPD_40 CL, SPD_M3OA cL, SIL_4Oс xR cL,
SIL-4OC х3 CL, сТо-40С CL, DGU-405 CL, РLдТЕ CHANGER CL, FСV-S CL), с
дополнительной машиночитаемой информацией на маркировочной табличке о вьшолнении
требомнйй к безопасности.

9 Подготовка к поверке и опробовапrrе средства пзмереппй
9.1 Перед проведением поверки выполняют операции в соответствии с

эксплуатационной документацией.
9.1.1 Проволяг подютовку коЕтрольньD( растворов на (rcнове стандартньD( образцов в

соответствии с Приложением В.
9.1.2 НепосрлственЕо перед опробованием по 9.2 и определением характеристик по

1 1.1 - 1 1.3 проводяг контроль условий поверки.
9.2 Проводят опробование хромато графа:
l ) включают питание блоков (модулей подачи подвижной фазы) хроматографа
Необходимо федиться, что значок с.тгркбы [LabSolutions Service] в системной стрке

панели задач отображает зелекуо хроматограмму (рисуяок 1).

l0



Рисунок l - Внешпий вид системной строки при вкJIюченном х(юматографе

П Р И М е ч а н и е - желтая хромаmграмма в значке [LabSolutions Sегчiсе] обозначает, что
программа еще иниtцаJIизируется. Необходимо подожцать, пом хроматограмма станет зеленой.
красная хроматограмма в значке [Labsolutions service] показымет наличие ошибки. Необходимо
перезафузить компьютер.

2) запускают ПО LabSolutions - дкrжды нажимiлют значок LabSolutions 
'Ш.После запуска ПО LabSolutions выбирают идентификатор ID заргистрlтрванного

пользомтеля из списка [User ID], вводят пароль [Password], нOю.lмilют [ОК] (рисунок 2).

Рисунок 2 - Окно запуска ПО LabSolutions
П р и м е ч а н и е - для первого входа в систему выбирают [Admin] в списке [User ID],

вводят пароль, и нажимают [ОК].

.Щолжно открьпься главное меню ПО [LabSolutions Main] (прп.rер, рисунок 3).

Рисунок 3 - Главное меню ПО LabSolutions

3) выводят хроматограф на рех(им в соответствии с экспJý/атационной докуlиентацией
(до стабилизации парметров).
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10 Проверка проц)дммпого обеспечеrrия средства пзмерешнй
,Щля полlчения информации о версии ПО LabSolutions в основЕом меню програ}rмы

[LabSolutions Main] фисунок 3) выбирают rryнкг <Help> и в вьшадающем меню выбиршот
пункг (About) (рисунок4

Рисунок 4 - Выбор пунюа KHelp> в основном меню ПО
Отобразится окно с идентификационными данными ПО фисунок 5).
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Идешгификационное наименомние должно соответствомть }казанному в таблице 3,
номер версии ПО должен бьпь не ниже указанною в таблице 3.

таблица 3 Иленти нные данные ного обеспечения

Gщl

Идентификационные данные (признаки) Значение
ИдентификационЕое наименование ПО Labsolutions
Номер верии (идеrrгификационньй номер ПО), не ниже 5.91*
I_{ифровой идеrrгификатор ПО
Прrлuечание:
*) фрмат номер версии ПО прлусматрикrет дв}х- или трехсимвольное цифровое
обозначение после разделrтеля (точки), а такхе может бьпь дополнен буквенно-цифрвьпr
обозначением языкового пакgта и/или пакgга обновлений, исправлений и улу.rшений
(например: Rus; SPl, SP2 и т.д.)
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Рисунок 5 - Идентификационные данные ПО
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l 1 Опредепение метроJIогпческпх хдрактерпсгпк
В слу.rае конфиryрации хроматографа несколькими измерительными каналами

(наlIичии в конфигурачии двух и более детекторов) проведение соответствующих операций
пов€рки (первичной или периодической) по з:lявлению ыIадельца хроматографа доrryскается
ПРОВОДИТь пРименительно к отдельIlым измерrтrельным каналаIй (детекторам) из coc1a3at
общей конфиryрации хроматографа в зависrмости от сферы применения поверяемого
хроматографа.

l1.1 Опрлеление урвня фrгуrсуационньп< шрtов и дрйфа нулевою сигнала
!анная операция проводится для хроматографв с измерительными каналaш\rи с

детекгораLlи:

- спекгрофотометрическими (SPD-40 (или SPD-40 CL), SPD-4OV);
- спеrrрофотомец)ическими с диодной матрицей (SPD-M3OA (и;rи SPD-M3OA CL),

SPD-M4O);
- рефракгомЕтри.Iескими (RID-20A);
- кондукгометрическими (CDD- 1 0AVP);
- испарительными светорассеяния (ELSD-LT II, ELSD-LT ПD.

11.1.1 Условия для определенЕя 1,ровня фlryкгуачионньD( шумов нулевою сигн:lла"
АХ, и дрейфа нулевого сипl:lла указаны в таблице 4 и приложении Б.

вого сигнzUIа

11.1.2 При определении уровня флукryационньrх ш}мов и дрейфа нулевого сигнала
хроматографическую колонку заь{еняют на капиJlляр, которьй создает необходимое для
проведеяия измерний противодавление (от 5 до l0 МПа).

11.1.3 Опрлеление уровЕя фл1,1сгуационньп< шумов и дрейфа Еулевого сигнilла
проводят с использованием ПО LabSolutions.

.Щетекгор Метод
расчета
шу}lа

Врмя,
исполь-
зуемое

NIя
провер-

ки
шУIчtа,

мин

Порог,
используемьй
для прверки

шуDrа

Врмя,
исполь-
зуемое

дJIя
првер-

ки
дрейфа,

мин

Порог,
используемый
д,lя проверки

дрейфа

Макси-
мальное

вр€мя для
осущест-
вления
повтор-

ного
измере-
ния, мин

SPD-40 (или
SPD-40 cL),

SPD_40v

ASTM з0 2.10-5 в 30 2.104 в/ч l5

ASTM 30 3.10J в з0 5.10J в/ч 15
SPD-M3OA
(или SPD-
мзOА cL)

ASTM 30 4.106 в 30 5.10{ в/ч

RID_20A ASTM 30 5. l0{ в 5 . 104 в/ч l5
ASTM 15 0,004 мкСм/см l5 0,025

мкСм(см,ч)
l5

ELSD_LT II. ASTM з0 2мВ з0 4 мВ/ч l5
ELSD_LT III 30 lMB з0 6 мВ/ч l5
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Таблица 4 - Условия поверки при определении урвня флукгуационньп< шрлов и дрейфа

SPD_M40
l5

30
cDD_lOAVP

ASTM
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Нажимают парllJ\.tетры проверки базовой линии [Baseline Check Parameters] из меню
метода [Method] в окне измерения данньп< [Data Acquisition] (рисунок б).

I} Eib Eait y,оr,

JЁEir,d
ЕY,ЁшвJ lgdinc Chack Раrаmсtсь..,

lдl

plta Рrо<сзsiп9 Paramctc.s(Dctc<to. А).,.

QA/QC ParameersФetector А)..,

ýlstem ýчitаЬilф settin9s...

5аrрЬ Nane
Sапрlе lD :

Рисунок б - Окно измерния данньD( [Dаи Acquisition]

Устанавливают параI4етры проверки базовой шлнии:
1 - выбирают метод рсчета ш}ма;
2 - выбирают шум [Noise] и лрйф [Drift];
3 - вводят врсмя и порог, используемые для проверки ш}аrа ГNоisе] и дкйфа [Drift];
4 - вводят максимalльное врмя [Maximum Time] для осуществления повторного

измерения, если проверка не проrпла (<fail>) (рисlъок 7),

мr5. c,}, btixt tъйоd;

Dete.to. ch{rEl:

start

DeEcb. л

А5тм

@ Ш<isеl

ИDift
0,0

0,0 з0

Threshdd
2]

gф

tlф

mп uv

цYrh

Mariпjn TrrE (пral) ]0 FсrG мiпl

ы

Нажrдr,rают кнопку [Save] ([Сохранпгь]) Ц nu".nrn инструмеЕтов. Установки
сохрапятся в файле метода.

Нажrлr.rаот rcIопку проверки базовой JшIrии [Baseline Check] Е3" nur"nn
инструмеЕтов.

Начн9тся проверка базовой линии и результаты прверки базовой Jшнии оюбразятся
по окончанию измерний (рисунок 8).
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ffil !пstrumепt Paramcers

Рисlъок 7 - Параметры проверки бrвовой линии

Значения вводимьD( параметров устанавливilют в соответствии с таблицей 4.
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Рисунок 8 - Результаты прверки базовой rшнии
TaIorte может быгь выбран способ вьвода результатов измерения шр{а и лрйфа в

НТМL-файл фисунок 9)
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Рисунок 9 - Вывод резупьтатов измерения шума и дрейфа в НТМL-файл

l1.2 Опрделение соотношеЕия сигна.,т/ш}м для Рамановскою спекгра
дистIл.JIлированной воды

l 1.2.1 Опрделение соотIlошения сигна.п/шуlrl дIя Рамановского спеrгра
дистиJIлирванной воды проводrтся для хроматографв с измерительными каналalti{и с
флуорпметрическиtr,tи детекtорами RF-20А, RF-2OAXS. Для расчета соотЕошения
сигнаll/шулr используется величина интенсивности рссеянпя F фисунок 10).
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Рисlrrок l0 - Пик Рамановского спектра



1 1 .2.2 После вкJIючения средства измерений и вьцержки в 60 мин (врмя
стабилизации ксеноновой лампы детекгора) в измерительную IooBcTy подается вода (степень
чистоты 1 по ГОСТ Р 52501-2005).

С помощью кнопю.r [VP] на лицевой панели детектора выбирают ржим<VдLIDATION> (индикация на дисплее детеrгора).
Кнопкой [func] выбирают режим <SN снЕск> (индикаIия на дисrшее детекгора).
Кнопкой [Епtеr] заrryскаlот автоматическую проверку соотношения сигнап/шум.
огношение сигНtЦ-шУIt, (S/N) рассчитывается автомати.Iески.
l 1.2.3 Результат выводится на дисплей детекrора (рисунок 1 1).

РисуноК 1 l - Результат Определения отнОшения сиГнал-ш),,]t{
l1.3 Опрделение относительною среднего квадратическою откJIоненЕя вьD(одною

сигнала
l1.3.1 Опрделение отЕос'nгельною среднею кмдратического откJIовеншI вьD(одною

сигнilла проводят для измерrгельных канrцов, в которые входят, детекrоры, ука:}анные в
таблице 5 при использОмнии KoKTpoJIbHbD( растворов и в условиях, указанньD( в прлtложении
Б (Таблицы Б.l и Б.2).

Таблица 5 - Перечень детекгорв при определении относительного среднего
тического отклонения

величины вьжодногоЕдиница
детекто шкалы на мато

сигнаJ,Iа

ме

Наименомние детектора обозначение

Врмя
ия

высота пика ГIлощадь пика

.Щетекгор
спекгрофотометрический

SPD-40 (или
SPD_40 cL)
SPD-40v

мин (мин) мкВ.с

.Щетекгор
спекгрофотометрический
с диодной ма цеи SрD-мзOА CL

SPD_M40
SPD-M3OA (или

мин (мин) мкВ (MB)l) мкВ,с

.Щетекгор
кий

RID-20A мин (мин) мкВ (мВ) мкВ,с

.Щетекгор
ическиио

RF-20А,
RF-20AxS

мин (мин) мкВ (мВ) мкВ,с

.Щетеrrор
кийко }I

CDD-lOAVP мин (мин) мкСм/см (мВ) (мкСм/см).с

сеяния
.Щетекгор испарительный ELSD-LT II

ELSD_LT Iп
мин (мин) мкВ (мВ) мкВ,с

хропнаВелич вых но гоод осигнала в нипределяется неди цах в в матоапряжения ме(ч) грамом жет боо чезна ин UкА )) ((еди птио( ница кочес и )плотности с)совпадаю числещими нньIми значениями

lб

RF-20А xs J:

l

. a,ч.

a

мкВ (мВ)

быть исполIаовано



11.3,2 Методика приготоыIения контрольньD( растворов приведена в приложении В.
l 1 .3.3 Коrrгрольный(ые) раствор(ы) в соответствии с таблицами Б. l, Б.2 приложения Б

вводят В измерительный капaш хрматографа не менее б раз, для каждою измерения
фиксируюТ пара rетрЫ выходньD( сигнмоВ (площадЬ пика, высота пика! время удерживания).

|2 Подтверцлеrrие соответствпя средства пзмереrrий мgтрологпческим
требоваппям

12.1 Проверка критериев соответствия уровня флуктуационItьIх шрtов и дрйфа
нулевого сиtllала

урвень флукгуационньгх шумов и лрйфа нулевою сигнaша (для измерительньп<
канalлов, в которые входят детекторы:

- спекгрофотомец)ические (SPD40 (или SPD-40 CL), SPD-4OV);
спекгрофотометрические с диодной матрицей (SPD_M3OA (или SPD-M3OA CL),

SPD-M40);
- рфракгометрические (RID-2OA);
- конд/ктометрп.Iеские (CDD- l 0АVР);
- испарительные свеmрассеяния (ELSD-LT II, ELSD-LT III);
не должен превышать значений, 1казанпьrх в приложении А.

_ 12.2 Проверка критериев соответствшI отношения сигнаll / шуrrл (SN) для
Рамановского спекгра водь!

отношение сигншl / mуъ.r (SN) дlя Рамановского спеlсгра воды дJlя измерительньD(
каналов, в которые входят детекIоры флуориметрические, должно бьпь не менее:

- 600: l для детектора RF-20A;
- 1000: l для детеrгора RF-2OAXS.
l2.3 Проверка критериев соотIЕтствия относительного СКО вьп<одного сигЕала

хроматографа
l2,З,l fuя площади пим и времени удер)юrваниrl, полrIенньD( в серии измерений по

1 l .3 рассчитывают среднее арифметическое значение по фрмуле

Tz _1\' rz.1 na^, (l)

где { - 
j-oe измернное значение вьD(одпого сигЕ!ца Iшощади пика или времепи

удержимния (в единицах величин вьD(одного сипI:lла детекгор по таблице 5);
rl - количество измерний,

Рассчитывают значенпе отЕосl,l.гельного СКО вьп<одньп< сигналов по формуле

.,
100

х п-L (2)

12.3.2 относительпое СКО вьIходньD( сигналов не должно превышать значений,
указапньD( в приложении А для измерительньrх каналов с соответствующими детекторчш\.tи.

1 2.4 Опрлеление предела детектирования

1
Zi=,V1 - Х)'

|7



12.4.1 fuя определения предела детектирвания пспользуtот среднее арифметическое
значение пощадr пика х, поJцпgцti.. в l2.3, и значение урвпя флукryачиоввш( шуliов
нулевого сигнltла ДХ, полренное по }^racтKy хроматогра,чмы перед ппком хрматоrраммы в
IlO LabSolutions.

Прлел детектироваяия рассчитывают по формуле

2-лх.G.60
V (3)

с х

где Дх - значение уровепя флукгуаltнонных шуIt[ов нулевопо спгнала (в едпницах
велнчин в соответствии с табличей 5).

V - скорость п(}тока элrо€Ега, 
"м]/пrин;G - масса коlrгрольвогО раствора (G = lO,9.c.v!oo, где С - маооовая концеЕтрацrrя

стапдарпrоm образuа в прбе, мг&6r'; V-n - объем вводимой пробы рсгвора ст tдаршоп)
образча, Mlc,l.), г;

12.4.2 Значения предела детекгирвalния не долкны превышать значений, yкiлзalнных в
приложении д лля измерrтельпьD( кан!lлов
испоJrьзуемыми стандаргными образцами.

с соотаетствующими детеггорами и

l3 Офорrrленпс рсз5/льт.то в повGрки
l3.1 Результаты поверки оформллсrгся протоколом в призвольной форме.l3.2 При положительньD(

примевению.
результапrх поверки СИ прнзнаrог пригодным к

l3.3 Нанесение зпаха поверки на Си не прсдусмотрено. Пломбвромпие Си не
предусмотрено.

l3.4 Прн отрицатеJrьных результатах пов€ркн СИ прпзнают непрпrcдrым к
примепениlо.

l3.5 ПО заявлению владеJIьца СИ rurи лпц4 прсдставившего сИ на повсрку при
llоJIожитсJrьпых рсзуJIь,гатarх ttовсрки оформлясгся свидетсльство
отицательньt ( - извещение о непригодlостп.

о поверке, при

_ 13.6 Свсдспия о рсзультатаJ( поверкя передают в Федерльный информационный
фонд по обеспеченlтю единства измервий в соответствии с установJIенным поряд<ом. В
свеJIепиях о резуJtьтатrrх IIоверки приводят дilнные об объеме
информацпЮ о типе И заводском номер€ детектора (летекгоров).

проведенной поверки,

Зав. лабораторяей УНИИМ - филиа.llа
ФГУП (ВI]ИИМ им. Д.И. Менлелеева>

Зам. зав. лабораторией УНИИМ - филиала
ФГУП (ВНИИМ им..Щ.И. Менделеем>

А.В. Собина

М.Ф, К}"знецова'l-

ltl



Приложение А
(справочное)

Метрологические характеристпки хроматографов жидкостных LC

Таблица A.l - Измерительньiе каналы со спектрофотометрическими детекторами SPD-40
или SPD-40 CL SPD_40V

Таблица А.2 
- 

Измерительные канальi со спектрофотометрическими детеКгорillr.rи с диодной
}Ia ицей SPD-M3OA и-пи SPD-M3OA CL SPD_M40

хараюеристики Значение
Уровень флl,ктуачионньгi ш)л\rов Еулевого сигнма В. не более 2.10J

и В/ч не болееевого сигнал 2.1о4
п , г/см3детект кlния по к 3. 10-9
п , г/см3мния подете 3. l0-10
Прдел лопускаемого относительного средЕего квадрати.Iескою
откJIонения вьподною сигнал4 Ой

- по площади пиков
-по ени жив,lния

l .5

l

Значение
УровенЬ флукгуационньок шуN{ов нулевого сигнаlrа, В, не более
SPD-M3OA (или SPD-M3OA CL)
SPD_M40

4.10-6
з . 10-5

!рйф нулевою сигнtlла, В/ч, не более
SPD-M3OA (или SPD-M3OA CL)
SPD-M40

5

5

1

l
04
6-З

Прлел допускаемою относrгельного среднею
откJIонения вьD(одною сигнала с детекторами, О%:

SPD-M3OA (или SPD-M3OA CL)
- по площади пиков

по ени живания

кмдратического

l
оý

SPD-M40
- по площади пиков

по мени удержикlния
1

0,5
Прдел детекгирокrния по кофину, г/смЗ
SрD-мзOА или SPD-M3OA CL SPD_M40 2. l0-9

3.10-I0

l9

наименование

Наименомние харакгеристики

Прдел детекгировalния по антрацену, г/смЗ
SРD-МЗOА (или SРD-МЗOА CL), SPD-M40



Наименомние харакгеристики Значение
Уровень флукгуационньrх шу !ов нулевого сигнала, В. не более 5,10-6
!рейф нулевою сип{ilла, В/ч, не более 5.10 r
Прдел допускаемого относЕтельного среднего кмдратического
откJ]онения вьD(одною сигнма, О%

- по площади пиков
вания- по времени уд

2
0.5

rlс
п дете вilния по ко 1,10.6
п е, г/смвания по 2.10-7

2.10-6
Примечание
!ля персчета результатов измерний из мкВ в ед. рефр. при использовании шкztлы
чувствительности 1,0.10-З (RIUЛ/) следуgr использовать коэффициент 1,0.10-9 B-l, при

(RJU/V) - козффициент 1,0.10-10 B-l.использовании шкалы ости 1,0, 10а

Таблица А.3 - Изм е канаJIы с ескими дете и RID-2OA

Измерrгельные канi1,1ы с флуориметрическими детекторами RF-20А,

Таблица А.5 - Изме ительные каналы с ко oNl кими детекго cDD-lOAVP

Таблица А.4
RF_2OAXS

наименование характеристики Значение
Соотношение сигнал/шуlлt дця Рамановского спектра воды, не менее
RF-20A
RF_2OAXS

600: l
l000: l

Прдел детектиромния по антрацену, г/см3
RF-20A
RF-20AxS

3,4.10-|2
1,5.10-|2

Прлел допускаемою относmельного среднею квадратическою
откJIонения вьD(одного сигнала, О/о

- по площади пиков
-пов ени живания

з
l

наименование характеристики Значение
Уровень флукгуачионньп шр{ов нулевого сигнала мкСм/см,
более

не
0,004

.Щрейф нулевою сигнаJIа мкСм/см.ч,
не более 0,025
предел допускаемою относительного
откJIонения вьD(одного сигнала, 7о

- по площади пиков
- по времени удержимния

среднего квадратического

5

1

п детект ид-ион г/свilния по хл 5.t 0-8

20

Предел детектиромния по антрацену, 2.|0]

Предел детектиромния по глюкозе. г/смЗ



Наименование хараюеристики Значение
Урвень флукгуационньD( ш)лt ов выходною сигItала мВ, не более
_ ELSD_LT II
_ ELSD_LT III

2
1

!рйф нулевого сигнаlа мВ/ч, не более
- ELSD-LT п
_ ELSD_LT пI

4
6

Прдел детеюирования по сахарозе, г/смЗ
_ ELSD_LT п, ELSD-LT пI l .0. 10'
предел детектиро мния по кофеину.
_ ELSD-LT ELSD-LT пI 1,0.10J
Прлел допускаемою относительного среднею квадратическок)
откJIонения вьD(одного сигнала, О%

ELSD-LT II:

- по площади пика
-по ени

5

1,5

4
0,5

Таблица А.6 - Измерительные каналы с детекторами испарительными светорассеяЕt{я
ELSD_LT II ELSD_LT IlI

2l

ELSD_LT III:

- по Ilлощади пика
- по вр€мени удержикlния



Прилоrкепие Б
(обязательное)

Условия проведеншя изм epeHиr-r
Таблица Б.l условия проведения измерений, Измерительные каналы с детекторами спектрофотометрическими, спектрофотометрическими
с диодной ма иIlеи ическими кон ическими испа ительньlмLl св яt|ия

Условия определения флукгуационных
овIII ан левого сигнtша

словия определения относительного Ско вьжодньж сигналов, предела детекгиромнияу

Параметры детектора Элюент
(скорость
потока,
смз/мин

Контрольный
раствор,
массовая
конце ция

объем
вводимой
пробы,
мкл |)

Параметры детекгора Хроматогра-
фическая
колонка

Подвижная
фчзаzl (ско-
рость пото-
каЗ), см3/мин

SPD-40 (или
SPD_40 cL)
SPD-40V

!лина волны
[LAMBDA l]:250 нм.
Частота опроса (sampling)
100 мс
постоянная времени 0,5 с.

Вода ( l ,0) Раствор
кофеина в воде
20 мг/дмЗ

I0

CELL тЕмр : 40'С

С обращенной
фазой С l8 4)

вода/
ацетонитрил
в объемном
соотношении
80%/20%
1,0

SPD-40 (или
SPD-40 CL)
SPD-40v

.Щлина волны
LAMBDA l]:250 нм.
Частота опроса (sampling)
l00 мс
постоянная времени 0,5 с.

Раствор
антрацена
ацетонириле
l мг/дм]

в

20 .Щлина волны 250 нм,
Частота опроса [sampling]
100 мс
постоянная времени l с.
темпераryра кюветы
сELL тЕмр :40'С

С обращенной
фазойСl84)

ацетонитрил/
вода
в объемном
соотношении
80%/20%
1,0

.Щетектор

.Щлина волны 272 нм,
Частота опроса [sampling]
l00 мс
постоянная времепи 0,5 с.
температура кюветы

Вода ( l ,0)



II одолжение таблицы Б.l

SрD_мзOА
(или SPD-
мзOА CL)

Условия определения флуктуационньrх
шумов, дрейфа нулевого сигнаJIа

Определение относительного СКО вьтходньп< сигнaллов, предела детекгирования

Контроrьный
раствор,
MaccoBzUl
концентрация

Объем
вводимой
пробы,
мклl)

Параметры детеюора Элюент
(скорость
потока,
см3/мин)

Параметры детекгора Хроматогра-
фическая
колонка

Подвижная
фазаzl (ско-
рость пото_
ка3), смЗ/мин)

.Щетектор

5Вола (l,0) Раствор
антрацена
ацетонитриле,
1 мг/дм3

в
Нача,тьная длина волны
(initial wavelength) 190 нм,
конечная длина волны
(final wavelength) б00 нм

канzur l мультихромато-
граммы (retrievable
wavelength): 250 нм,

постояннilя времени (time
consИnt) 240 мс,
частота опроса (sampling)
240 мс,
температура проточной
кюветы 40 ОС,

ширина полосы
пропускания (Bandwidth)
t4 нм,
ширина щели (slit width)
8 нм,
разрешение (resolution)
5l2

С обращенной
фазой С l8 а)

ацетонитрил/
вода
в объемном
соотношении
80о/о/20Yо
( 1,0)

Начальная длина волны
(initial wavelength) 190 нм,
конечная длина волны
(final wavelength) 600 нм

канал 1 мультихромато-
граммы: 250 нм,
постояннaul времени (time
consИnt) 2000 мс,
частота опроса (sampling)
2000 мс,
температура проточной
кюветы: *40 ОС

ширина полосы
пропускания (Bandwidth)
t4 нм,
ширина щели (slit width)
8 нм,
разрешение (resolution)
512
опорная длина волны
(rеfеrепсе wavelength)
350 нм
ширина полосы опорной
волны (rеfеrепсе
wavelength bandwidth)
t40 нм

2з



Il должение таблицы Б, I

Условия определения флуктуачионньп<
шумов, дрейфа нулевого сигнала

Определение относительного СКО вьrходньг< сигнапов, предела детекгирования

Элюент
(скорость
потока,
см3/мин1

Контро,тьный
раствор,
массовая
концентрация

объем
вводимой
пробы,
мклl)

Параметры детектора

.Щетектор

Параметры детектора Хроматогра-
фическая
колонка

Подвижнм
фазаzl (ско-
рость пото-
ка3), см3/мин)

Вода ( 1 ,0) Раствор кофеина
в воде,
l0 мг/дмЗ

l0Начальная длина волны
(initial wavelength) 190 нм,
конечная длина волны
(final wavelength) 600 нм

KaHa,r 1 мультихромато-
граммы: 250 нм,
постоянная времени (time
constant) 2000 мс, частота
опроса (sampling) 2000 мс,
температура проточной
кюветы: +40 "С
ширина полосы
пропускания (Bandwidth)
t4 нм, ширина щели (slit
width) 8 нм,

разрешение (resolution)
5l2
опорная длина волны
(rеfеrепсе wavelength) 350
нм
ширина полосы опорной
волны (rеlеrепсе
wavelength bandwidth)
t40 нм

Начальнм длина волны
(initial wavelength) 190 нм,
конечн{lя длина волны
(final wavelength) 600 нм
канал l
мультихроматограммы
(retrievable wavelength):
272 нм,
постоянная времени (time
сопsИпt) 2000 мс, частота
опроса (sampling) 240 мс,
температура проточной
кюветы
40.с,
ширина полосы
пропускания (Bandwidth)
t4 нм,
ширина щели (slit width)
8 нм,
разрешение (resolution)
512

вода/
ацетонитрил
в объемном
соотношении
80Vоl20о/о
( 1,0)

SPD-M3OA
(или SPD-
м3OА CL)

Вода ( l,0) Раствор кофеина 20Начальная длина волны Начальная длина волны С обращенной вода /SPD_M40
24

С обращенной
фазой С l8a)



п олжение таблицы Б.l
Условия определения флуктуационньrх
шумов, дрейфа нулевого сигнала

Определение относительного СКО вьrходньгх сигналов, предела детекгирования

Элюент
(скорость
потока,
см3/мин)

Контро,rьный
раствор,
массовая
концентрация

объем
вводимой
пробы,
мклl)

Параметры детекгора Параметры детектора Хроматогра-
фическая
колонка

Подвижная
фаза2) (ско-
рость пото-
каЗ), см3/мин)

.Щетектор

в воде,
20 мг/дмЗ

(initial wavelength) 190
нм, конечная длина
волны (fi nal wavelength)
400 нм

каншl l
мультихроматограммы
(retrievable wavelength):
272 нм,
постоянная времени
(time constant) 320 мс
частота опроса (sampling)
320 мс,
температура проточной
кюветы: а40 "С
ширина полосы
пропускания (Bandwidth)
t4 нм,
ширина щели (slit width)
8 нм,
разрешение (resolution)
5l2

фазой Cl8a) ацетонитрил
в объемном
соотношении
80l20%
(1,0)

Вода ( l,0) Раствор 5 Начмьная длина волны С обращеннойSPD-M40 Начальная длина волны ацетонитрил/

(initial wavelength) l90 нм,
конечнм длина волны
(final wavelength) 800 нм
канм 1

мультихроматограммы:
250 нм,

постоянная времени (time
constant) 2000 мс,
частота опроса (sampling)
2000 мс,
температура проточной
кюветы: +40 ОС

ширина полосы
пропускания (Bandwidth)
t4 нм,ширина щели
(slit width) 8 нм,
рrврешение (resolution)
512
опорная длина волны
(reference wavelength)
350 нм
ширина полосы опорной
волны (rеfеrепсе
wavelength bandwidth)
t40 нм

25



п олжение таблицы Б.l
Условия определения флуктуационных
tIIyMoB, дрейфа нулевого сигнала

Определение относительного СКО вьп<одньп< сигн(UIов, предела детектирования

объем
вводимой
пробы,
мкл |)

Параметры детекгораЭлюент
(скорость
потока,
см3/мин)

Контрольный
раствор,
MaccoBarl
концентрация

Хроматогра-
фическая
колонка

Подвижная
фазаzl (ско-
рость пото_
цдЗ), gмЗ/мин)

.Щетектор

Параметры детекгора

антрацена
ацетонитриле,
1 мг/дц]

R (initial wavelength) l 90
нм, конечнм длина
волны (fi nal wavelength)
600 нм
канал l
мультихроматограммы
(retrievable wavelength):
250 нм,
постоянная времени
(time constant) 240 мс
частота опроса (sampling)
240 мс,
температура проточной
кюветы: +40 "С
ширина полосы
пропускания (Bandwidth)
+4 нм,
ширина щели (slit width)
8 нм,
рtврешение (resolution)
512

фазой Cl8 4) вода
в объемном
соотношении
80%/20%
( 1,0)

(initial wavelength) l90 нм,
конечная длина волны
(final wavelength) 800 нм
канал 1 мультихромато-
граммы: 250 нм,
постоянная времени (time
constant) 2000 мс
частота опроса (sampling)
2000 мс,
температура проточной
кюветы: +40 оС

ширина полосы
пропускания (Bandwidth)
t4 нм,
ширина щели (slit width)
8 нм,

разрешение (resolution)
512
опорная дJtина волны
(rеfеrепсе wavelength)
350 нм
ширина полосы опорной
волны (rеfеrепсе
Wavelen$h bandwidth)
t40 нм
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п одолжение таблицы Б.l
Условия определения флуктуационньж
III левого сигналаов еи ан

пределение относительного Ско вьжодных сигнilлов, предела детектирования()

Параметры детекгора Элюент
(скорость
потока!

смЗ/мин

Контро.llьный

раствор,
массовая
конце ия

Объем
вводимой
пробы,
мкл|)

Параметры детекгора Хроматогра-
фическая
колонка

каз) см3/мин

Подвижная
фазаul (ско-
рость пото-

Раствор
антрацена
ацетонитриле
100 мг/дм3

20 Режим работы детеюора
<Analytical>
Время отклика
(response): 1,5 с,
Частота опроса
(sampling): 500 мс
температура кюветы:
+40 ос

шкма чувствительности
[AUX RANGE]: l
l00 . 10,6 в

С обращенной
фазой С l 84)

ацетонитрил/
вода
в объемном
соотношении
80%/20%
(1,0)

RlD-20A Режим работы детектора
KAnalytical>
Время отклика (response):
1,5 с,
Частота опроса (sampling):
500 мс
температура кюветы:
+40 ос

Кюветы сравнения и
измерительная заполнены
водой
поток должен быть
выключеЕ.

шкала чувствйтельности
[AUX RANGE]: l
(100 l0,б в)

I]oToKa
элюента)

Вода
(без

Раствор кофеина
в воде,
250 мгhм3

l0 Режим работы детектора
<Analytical>
Время отклика
(response): 1,5 с,
Частота опроса
(sampling): 100 мс
температура кюветы:
+40 ос

ш KzL,Ia чувствительности
[AUX RANGE]:2
( t 000 . 10-6 в)

С обращенной
фазой С l 8а)

вода /
ацетонитрил
в объемном
соотношении
80/20%
( 1,0)

2,7

.Щетектор

в



II должение таблицы Б.l
Условия определения флуктуационных
шумов, дрейфа нулевого сигнalла

Контрольный
раствор,
массовая
концентрация

объем
вводимой
пробы,
мкл l)

Параметры детеюора Хроматогра-
фическая
колонка

Подвиrюrая

фазаzl (ско-

рость пото-
каЗ), смЗ/мин)

Элюент
(скорость
потока,
см3/мин)

fleTeKTop

Параметры детекгора

Раствор
сахарозы в воде
200 мг/дмЗ

20 Режим работы детекгора
<Analytical>
Время отклика
(response): 1,5 с,
Частота опроса
(sampling): 100 мс
температура ячейки:
+40 ос

шк:ша чувствительности
[AUX RANGE]:2
(l000 l0-6 в)

С нормальной
фазой с
привитыми
аминогруппам
и5)

вода /
ацетонитрил
в объемном
соотношении
80l20o/o
(1,0)

Раствор глюкозы
в воде 90 мйм3

l0 Режим работы детектора
<Analytical>
Полярность:
положительная
Время отклика (response)
1,5 с,
Частота опроса
(sаmpling) 500 мс
Температура ячейки
+40 "С
температура термостата
колонок +40 оС

С нормальной
фазой с
привитыми
аминогруппам
и5)

Изократичес-
кий режим

ацетонитрил/
вода
объемном
соотношении
7 5o/ol25Yo

(l,0)

в

элюента)
IIотока

Вода
(без

RID_20д

работы детектора
KAnalytical>
Время отклика (response):
1,5 с,
Частота опроса (sampling):
500 мс
температура кюветы:
+40 ос

Кюветы сравнения и
измерительная заполнены
водой
поток должен быть
выключен.

шкала чувствительности
[AUX RANGE]: l
(l00. 106 в)
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lI одолжение таблицы Б.l
Условия определения флуктуационньrх
шумов, дрейфа нулевого сигнала

Определение относительного СКО вьrходньтх сигналов, предела детектирования

Элюент
(скорость
потока,
смЗ/мин)

Ковтроьный
раствор,
массовая
концентрация

объем
вводимой
пробы,
мкл |)

Параметры детекгора

.Щетектор

Параметры детектора Хроматогра-
фическая
колонка

Подвижнм
фазаzi (ско-
рость пото-
ка3), см]/мин)

Режим для проверки детектирования анионов. Без подавления фоновой электропроводности
Раствор хлорид-
ионов в воде
l0 мг/дмЗ

20Водньй
раствор
0,0025
моль/дмЗ

фта,rевой
кислоты и
0,0024
моль/дмЗ
трисами-
нометана
фн = а,0)
(1,5)

Время отклика
(rеsропsе): 4 (1 с)
GAIN1 (усиление): 2
(100 мкСм.см-|/В)
Температура ячейки:
43 ,с

CDD-lOAVP
Время отклика (response):
4(l с)
GAINI (усиление): 2
( 100 мкСм.см-'/В)
Температура ячейки: 43
ос

ионообменная
колонка,
предназначен
ная для
определения
анионов
методом без
подавления

фоновой
проводимости
6)

Водньй
раствор
0,0025
моль/дм3

фтмевой
кислоты
0,0024
моль/дмЗ
трисамино-
метана
(рН: а,0),
( 1,5)

и

Вошьй
раgтвор
0,0018
молЫдмЗ
карбоната
натрия и
0,0017
молъ,/ди3

гидрокар-
бопата
Haтp}lJI
( 1,0)

Раствор хлорид-
ионов в воде, 1

мг/дмЗ

20Время отклика (response):
4(1 с)
GAINI (усиление):1(l0
MKcM,cM-l/B)
Температура ячейки: 28
ос

Время отклика
(response): 4 (l с)
GAIN 1 (усиление):
1 (l0 MKCM,cM-I/B)

Температура ячейки:
зз ,с

ионообменная
колонка, пред-
назначенная
для определе_
ния анионов
методом с
подавлением
фоновой
проводимости
7)

CDD-lOAVP
Водrьй
расгвор 0,0018
моль/дмЗ
карбоната
натриJI и
0,00l7
молr,/дм3
гидрокарбонат
а натрия (l ,0)
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lI должение таблицы Б.l
Условия определения флуктуационньо<
шумов, дрейфа нулевого сигнала

Определение относительного СКО выходных сигнмов, предела детекtирования

Элюент
(скорость
потока,
см3/мин)

Контро.lьный
раствор,
массовая
концентрация

С)бъем
вводимой
пробы,
мкл|)

Параметры детеюора

!етектор

Параметры детектора Хроматогра-
фическая
колонка

Подвижная
фазаzl (ско-

рость пото_
ка3), см3/мин)

Вода
(по

ток
мобиьной
фазы
вьпсlпочен)

Раствор кофеина
в воде, 250
мг/дм3

Температура испарителя :

(Evaporator temperature):
+ 40'С
частота опроса (sаmpling):
500 мс,
усиление (Gаiп): Wide,
фи.lьтр (Filter): l с
давление газа_

распы,rителя (Nebr,rlizer
gas рrеssчrе):

350 кПа

Температlра испарителя :

(Ечароrаtоr temperatufe) :

+40ос
сифон запо.lпlен подвижной
фазой, пmок мобиrьной
фазы выкпючен
частота опроса (sampling):
500 мс,
усиление (Gain): Wide,
фиьтр (Filter): l с
давление газа-распьlJIитеJUl
(Nebulizer gas pressure) :

350 кПа

С обращенной
фазойСt8а)

вода /

ацетонитрил
в объемном
соотношении
80%/20%

(l,0)

вода /

ацgго_
нитрил в
объемном
соотношен
ии
80%п0%
(поток
моби.ьной
фазы
вьпсшочен)

Раствор
сахарозы в воде,
200 мг/дмЗ

20Температура испаритеJlя :

(Ечароrаtоr temperature):
+35ос
сифон запо:rнен подвихсrой

фазой, пmок мобиlъной
фазы выкпочен
частога опроса (sampling):
500 мс,
усиление (Gain): Wide,
фиьт (Filtф: 3 с
давление га&I-распыJIитеJи
(Nebulizeг gas рrеssuте) :

З50 кПа

Температура испаритеJuI :

(Ечароrаtоr tеmреrаtчrе) :

+35ос
частmа опроса (sampling) :

500 мс,
усиление (Gain): 7,

фи.гьтр (Filter): 3 с
давление газа-

распьIJIитеJц (Nebulizer
gas рrеSSше):
350 кПа

С нормаu,rьной

фазой с
ПРИВИТЬIМИ
аминогруппам
й"'

ELSD_LT lI,
ELSD-LT III

ELSD_LT II,
ELSD_LT III

Примечания:
l) В том случае, если используюr, другой объем вводимой пробы (например, если установлена петля другой вместимости), допускается
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вода /

ацетонитрил
в объемном
соотношении
80%/20%
( 1,0)



II должение таблицы Б.l
Определение относительного СКО вьжодных сигнаJIов, предела детекгированияУсловия определения флуктуационньrх

ruумов, дрейфа нулевого сигнала
Элюент
(скорость
потока.
см3/мин)

Контрольный
раствор,
массовая
концентрация

объем
вводимой
пробы,
мкл|)

Параметры детекгора Хроматогра-
фическая
колонка

Параметры детеrгора Подвижrая
фазаzl (ско-
рость пото_
ка3), смЗ/мин)

соответствующим образом изменить концентрацию контроJIьного раствора.
2)Допускается использокlть другой элюент при условии, что значение фаюора удержимния (k/) будет не менее 2. Р = (tK - to)/to,

где tR - время удерживания анализируемого компонента; t0 - время элюирования неудерживаемого компонента (мертвое время).
3).Щопускается использовать друryю скорость потока при определении относительного СКО выходньп< сигнtUIов, если выбранная для поверки
хроматографическм колонка не предназначена для использования при указанной скорости.
а) Shim_pack XR_ODSIII l50x2.0, или Shim-pack XR-ODSIII 50х2.0 или Shim-pack VP-ODS l50x4,6 мм, 5 мкм или аналогичная. Колонка
выбирается исходя из конфигурации хроматографа и рабочего давления.
При наличии термостата колонок устанавливают температуру 40 ОС.

5)Shim_pack GIST NH2 (250 mm х 4.б mm I.D., 5 рm) или анаJlогичная. Колонка выбирается исходя из конфигlрации хроматографа и рабочего
давления.
При на.пичии термостата колонок устанавливают темпераryру 40 ОС.

6) Shim-pack IC_A3 l50x4.6 мм, 5 мкм, Shodex IC I-524A l00x4.6mm или анtulогичная. Колонка выбирается исходя из конфиryрации хроматографа
и рабочего давления.
7) Shim-pack IC-SA3 250х4.0 мм, r я.

Таблица Б.2 - Условия п ведения из ий. Изме тельные каналы с дете ll о и \,l и ческиNtи

объем
вводи-
мой про-
бы, мкл |)

Параметры детеюора Хроматогра-
фическая
колонка

Подвижная
фазаzl (ско-
рость пото_
ка3), смЗ/мин)

Контро.rьный
раствор,
массовая
концентрация

.Щлина во:rны возбу)r(дения [ЕХ]: 250 нм.

,Щлина во:шtы эмиссии [ЕМ]: 400 нм.
Усиление [Gain]: l (xl )

Частота выборtс.t (sampling rate): l00 мс

с
обращенной
фазой cl8 4)

Раствор
антрацена
ацетонитриле,
l мг/дмЗ

l]

5 ацетонитрил
/вода
в объемном
соотношени

RF_20A
RF_20AxS

зl

.Щетектор

.Щетектор



Нач. дrина во.пны спекгра [ЕМ SCAN BGN]: 350 нм
Конеч. дтина волны спектра [ЕМ SCAN END]: 450 нм
Уровень чувс,гвитеJIьности [SENS]: 2 (MED).
Огкrмк [RESPONSE]:3 (0,5 с).

температ}ра ячеЙюr (cell temperature): +40 ОС

п 80o/"l20%
(l,0)

Примечание
|)В том случае, если использ}тот другой объем вводимой пробы (например, если устаноыIена петля другой вместимости), допускается
соответствующим образом изменить концентрацию контроJlьного раствора.
2)Допускается пс.,олiзо"аr" другой элюент при условии, что значение факгора улерживания (Р) булет не менее 2. Р = (tK - to)/to,

где tR _ время удерживания анализируемого компонента; to - время элюирования неудерживаемого компонента (мертвое время).
3) Допускается использовать другую скорость потока при определении относительного СКО выходньп< сигнапов, если выбранная для поверки
хроматографическая колонка не предназначена для использования при указанной скорости.
а) Shim-pack XR_ODSIII 150х2.0, или Shim-pack XR-ODSIII 50х2.0 или Shim-pack VP-ODS l50x4.6 мм, 5 мкм или анаJIогичная. Колонка
выбирается исходя из конфигураuии хроматографа и рабочего давления.
При наличии термостата колоно к устанавливают температуру 40 "С.

з2



Прплояtенпе В
фекомепдуемое)

методпка приготовленпя конц)ольных растворов

в.1 срЕдствА измЕрЕниЙ, посум, рЕАктивы
В.1 .1 Стандаргные образцы (СО) согласно п. 4.1 .

B.1.2 Весы лабораторные по ГоСТ OIML R 76-|-20||, кJIасс точности I (специапьный),
поверочный интермл 1 мг.

B.1.3 ПипЕтки с одной отмgткой 1-2-1, 1-2-25, гост 29169-9l.
В.1.4 Стаканы B-1-50TC, ГоСТ 253зб_82.
B.1.5 Вода для лабораторного ан{lлиза (степень чистоты l по ГоСТ Р 52501-2005 или

деионизомнная (деионизиромнная) вода с удельным сопртивлением не менее 15 Мом.см,
далее по тексту при описании методик приютовления коЕтрольных рстворов - вода).

В.З ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНОГО РАСТВОРА САХАРОЗЫ

В,3,1 Приготовленrе раствора с массовой концентрацией сirхарзы в воде 200 мг/ дм3.Взвешивают в стакане 2 г +1 мг гсо 10670-)015 с индЪксом сдхдрозкд lo,
добавляют в стакан 25 смз воды. Раствор перемешимют. Рекомендуется использов:lть дпя
растворения ультразвуковlто баню.

.Лолу.lепный раствор помещают в мерн},ю колбу вместимостью 1000 см], доводятводой до метки, перем ецIивilют.
В.3.2 Срок хранения раствора в холодпльнике - l неделя.

. Перл вводом в хроматограф необходимое количество пол}п{енного раствораотф_ильтровымют через одноразовый мембранньй диск-фильтр 
" д"*".ро" nop n" 

"a""a0,45 мкм в ви.uу Еа 1,5 см3 с завин"ивающейся крьппкой и септой.

В.2 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНОГО РАСТВОРА ГЛЮКОЗЫ

В.2.1 Приготовление раствора с массовой конценцацией глюкозы в воде 90 мг/дмЗ.
л _ В мернуто колбу вместимостью l0 см] помещают i ""'гсо l16ъr-Ъб2;; ;;ексом рГ-
1:^Д:::* раствором подвижной фазы (Ацетонитрrtл:вода в объемном соотношении75уо/25о/о или элюеЕт подходящий лп" 

'пaпоп"rуaмой 
колонки) до метки. Растворперемешикlют.

В.2.2 Срок хранения раствора в холодиJIьнике - l неделя.

В.4 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВЛЕНИЯКОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ КОФЕИНА
В.4.1 Приготовление исходною раствора.
Навеску Со состава кофеина (Кфн СО униим) (гсо l 1872-2022) массой 250 мг

взвецIивают в стакаяе. .Ilобавляют в стакан 25 смЗ воды, перемешив:tют. Полуrенный растворперепосят в мернуо колбу вместимостью l00 см3. Доводят объем раствора до метки водой.
Раствор перемешикlют.

В,4,2 ПриютоВление раствора кофеина в воде с массовой концектрацией 250 мг/дм3.
Аликвоту l0 см3 исходнолго раствора, приготовлеЕного по B.4.1, переносят в мерн},юколбу вместимостью l00 смЗ. Доводяг объем раствора водой до метки. Растворперемешимют.
В.4.3 Приготовление раствор кофеина в воде с массовой концентрацией 20 мгhм3



Аликвоту 2 смЗ исходного раствора, приготовленного по B.4.1, переносяt в мерную
колбу вместимостью 250 смЗ. Доводят объем раствора водой до метки. Гаiтвор
пер€мешиЕ[lют.

В.4.4 ПРиготовление раствора кофеина в воде с массовой концентрацией l0 мгhм3
Аликвоту 1 смЗ исходного раствора, приготовленною по В.4.1, переносяг в мернуюколбу вместимостью 250 смЗ. Доводяг обuе" pa"ruopa водой до метки. Раствор

перемешивIlют.

В.5 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВ ЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ АН.I.РАЦЕНА
В АЦЕТОНИТРИЛЕ

B.5.1 Приютовление раствора антрацена с массовой конценграцией l мг/дм3.
ПипЕткой вместимостью l см3 помещают l см] Гсо 8749-2irй 

" "Jpnylo 
*оrоувместимостью l00 смз, доводяt раствором подвmIо{ой ф*' (чц.rоrпrрr-rrйоч ТЪоr""по"соотношении 80%120%) до метки, перемешив:lют. 5 cMj по.rrученпо.о pu"r-fr й""*ч., 

"мерную колбу вместимостью.lлOлсм3, доводят раствором подвижIrой фазы (ачЬонитрил/вода
в объемном соотношении 80Уоl20Yо), до мar*, п"рrЪ-"*r.

В,5.2 Приготовление раствора анlФацена с массовой концеЕграцией 100 мг/дм].
, , В ви:UIу вместим9т!о 4 см] с завинчивающейся крышкой пипеткой вместимостьюl см- приОа&пяют l см'ГСо 8749-2006 к l см3 подвижной фазы coc'a'al ацетонrггрил/вода вобъемном соотношении 8о%/20%. Рекомендуется использомть подвижIr},ю фазу, собрапнlто
из вьподного сливною капилляра рфраrгометрического детекгор после вьrхода на рабочийрежам, !ля испарительЕого детектора светорассеяния рекомендуется использовilтьподвижную фазу, собранную из входного капиJIляра детектора.

в.6 процЕдурА
ионов

ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ ХЛОРИД-

В.6.1 ПриютовлеЕие раствор хлорид-ионов с массовой концеmрацией 10 мг/дмЗ.Аликвоту 1 смз гсО 7sl3-r000 пЪрrо.", в мерн},ю колбу вместимостью 1000 см],доводят объем раствора до мgтки водой. PicTBop перемешикrют.
В.6.2 Приютовление раствора хJIорид-ионов с массовой концеrпрацией 1 мг/дм3.Аликвоту l0 смЗ раствора хлорид-ионов, приготовленЕого по 8.6.1, переносят вмернуЮ колбу вместиМостью l00 cMJ. доводя, обiем раствора до метки волой. растворперемешикlют.
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