
Фсдсрsльsое гOсудsрстsеЕпое увштrрпое предпрllтafе
(Вссроссrliсtaхf, хsучпо-liсследоsдтGJlьскпй ппстrтут метрологп& rйеrЕ Д.И. Мепд€леем},

Фt.lt/п <Bниим ймд.и.меtrделе€вD)

утвЕР]lцАк)
ДиЁrгор

М.п.

Государствеtтва, систсма оfuлечсния едиЕсI&r шiдереЕиfi

Системы калиrшярного элеrгрофореза
71 00 capillary Еlесtгорhогеsis

МЕТОДИКА ПОВЕРКИ
мп_242-2l48 -20l7

3ам. руководителя отдела
ГосударствеltЕьц эталоl1ов в области

физиуо-химических измерений
ФГУП кВН м. lИi. Мевделеева>

А_В.Колобова

Ст.научнuй сотрулник
ФГУП <ВНИИМ им. Д.И. Ме!iделеева))

С. Петефург
20l7 г,

3:.:l;i,T.;;;,Di..,l:

aJiJ:дýiЁlt1:
:-ъ\цff"l.ý.rд

ьýj--:*'W

8,20l7 г.



Настоящая методика распространяется на системы капиллярного электрофореза 7100

CapillarY Electrophoresis И устанавлИвает метоДы и средсТва их первичной поверки (ло ввода

в эксплуатацию и после ремонта) и периодической (в проuессе эксплуатации) поверок. Ин-

тервfuч между поверками - 1 год.

1. Операuии поверки

Таблица 1 - Операции поверки

2. Срелства поверки

l. Кислота бензойнаЯ кв. (ч.д.а.)> по ГоСТ 10521-78 или станДартныЙ образеu улельной
энергии сгорания (кислота бензойная) гсо 5504-90 (массовая доля бензойной кислоты

не менее 99,99 О^),

2. Натрий тетраборнокислый, стандарт-титр для рН-метрии рН-9,18 по ТУ 6-09-2540_87.

3. Вода 1-ой степени очистки по ГоСт р 52501-2005.

4. Колба К" 01-100,1412З-ТСХ, ГоСТ 253з6-82.
5. Колба мерная 2(4)-50-2 ГОСТ 1770-74.
6. Пипетка вместимостью 0,5 смЗ по ГоСТ 29227-91.

7. Меша,,Iка ММ-5 TY25-11-834-80.
8. Термогигрометр электронный.
9. Барометр-анероид М-1 l0,

все срелства измерений, используемые при поверке, должны иметь свидетельства о по-

верке, а Гсо и химические реактивы - действующие паспорта.

!опускается применение анаJIогичных средств поверки, обеспечиваюших определе-

ние метрологических характеристик системы с требуемой точностью.

Контрольные растворы готовятся согласно Приложению А к настоящей методике.

3. Условия поверки

3.1. При проведении поверки должны быть соблюдены следующие условия:
- температура окружающей среды, ОС от l5 до 30

- относительная влажность воздуха, О/о,не более

- атмосферное давление. кПа
- напряжение питания переменного тока, В

80

от 84 до 105

220+22

- частота напряжение питания переменного тока, Гц 50*l

З.2. Перел проведением поверки прибор следует подготовить в соответствии с требова-

ниями производителя, описанными в руководстве по эксплуатации.

4. Требования безопасности

ТребованИя безопасНости долЖны соотвеТствовать рекомендациям, изложенным в Ру-

ководстве по эксплуатации

Ns
п/п

Наименование операчий
Номер

пункта ме-
тодики

обязательность
проведения

в эксплуатации после ремонта

1 Внешний осмотр б.1 да да

2. опробование 6.2 да да

з. пооверка соответствия По 6.з да да

4.
Опрелеление метрологических
характеристик.

6.4 да да



5. Подготовка к поверке и требования

5.1. Приготовить поверочный и буферный

Таблица 1 -Поверочный и буферный растворы

к квалификации поверителей

растворы, указанные в таблице 1.

Наименование раствора Концентрация

Поверочный раствор -водный раствор бензойной кислоты 0,1 мкг/смЗ

Буферный раствор - водный раствор тетрабората натрия 0,02 моль/дм3

5,2. К проведению поверки допускаются лица, изучившие руководство по эксплуата-

циии методику поверки и имеющие удостоверение поверителя,

.щля получения данньгх, необходимьtх для поверки, допускается участие в поверке опера-

тора, обслуживающего спектрометр или сервис-инженера (пол контролем поверителя),

6. Провеление поверки

6.1. Внешний осмотр.
При проведении внешнего осмотра проверяют:

- отсутствие механических повреждений;

- соответствие комплектности прибора технической докучлентации;

- надежность крепления соединительных элементов,

6.2. Опробование.
б.2.1 Включить питание прибора и запустить программу управления прибором на ПК,

6.2.2Установить тестовый набор производства фирмы <Agilent Technologies> для 7100:

капиллярный картридж G7l00-60002 с капилляром Gl600-602l l (0,4 м* 50 мкм внутренний

диаметр) и оптическое окошко зеленого цвета для капилляра 50 мкм G7l00-60210,

6.2.3 Осуществить прогрев прибора в соответствии с руководством по эксплуатации на

прибор.
6.3. Подтверждение соответствия программного обеспечения

6.з. l. Определение номера версии (идентификационного номера) программного обеспе-

чения.

Опрелеление осуществляется следующим образом:

- в главноМ окне прогРаммЫ в строке команД щелкнуть мышью на команде <Помощь>

или <?> (Help). В открывшемся окне щелкнутЬ мышью по строке <О программе)

(дьоut), в результате чего откроется окно, в котором приведены илентификационное

название по ; номер версии. КЬпия экранов (примеры) приведены на рисунке | и2, Для

вывода окон метрологически."uч"""r* частей ПО Openlab CDS - Openlab CDS Дсqui-

sition (рис.3) и dpenlab CDS Data Дпаlуsis (рис. 4) нужно выполнить следуюшие деЙ-

ствия: В окне u[iu".n'Управления> выбрать в списке <Приборы), в списке приборов

выбратЬ поверяемЫй прибоР (его услоВное обозначение) и нажать функuию <Запуск>, В

открывшеМ"" o*n. пр"ЪорruоIбрать функuии <Сбор данных)) (Acquisition) или соответ-

"ru"rrro 
<Обработка данных) (Data Analysis),

В открывшихся окнах выбранных функчий выбрать закладкУ кФайл> и из списка вы-

брать строку кИнформация) для вывода окон указанных на рис.3 или рис, 4,



рисунок l - окно с идентификационными данными openlab cDs chemstation Edition

Информация
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Рисунок 2 - Окно с илентификационными данными Openlab CDS



рисунок 3 - окно с илентификационными данными По openlab cDs Acquisition

Рисунок 4 - окно с илентификационными данными ПО Openlab CDS Data Analysis

система считается выдержавшим поверку по п.6.3, если номер версии По не ниже номера,

укrванного в таблицах 2 иЗ.



таблица 2 -идентификачионные данные и По openlab cDs chemstation Edition

Идентификационные данные (признаки) Значение

Илентификационное наименование ПО
Openlab CDS

chemstation Edition

Номер версии (илентификационный номер) ПО Не ниже С.01.06.

I-{ифровой идентификатор ПО

таблица 3 - Идентификачионные данные По openlab cDs

Идентификационные данные
(признаки)

Значение

Илентификационное наименова-
ние ПО и его метрологически

значимых частей
Openlab CDS

Openlab CDS
Acqusition

Openlab CDS
Data Analysis

Номер версии (илентификацион-
ный номер) ПО

Не ниже
2.2.

Не ниже
2.2.

Не ниже
2,2,

t]ифровой идентификатор ПО

6.4. Опрелеление метрологических характеристик.

6.4.1. Создание рабочих методов

6,4.1.1. Создать три метода работы прибора.

6.4.|.2. Установить режим работы для подготовки капилляра к работе (Метол l).

Таблица 4 - Режим работы для подготовки капиллярз к jФ9]9

Наименование параметра Значение параметра

Температура кассеты
( Т cassette)

20,0 ос

Напряжение постоянного тока
( Voltage)

0,00 кВ

Максимально допустимый ток
( Сurrепt)

300 мкА

Мощность
(Роwеr) 6,0 Вт

Программа перезаполнения виал
(Replenish рrоgrаm)

Программа прекондиционирования
(Precondition Рrоgrаm)

Промывка (flush)
300 с
Вход (Inlet) - Вода ( Water)
Выход (Outlet) - Пустая (Blank)

Промывка (flush)
600 с
Вход (Inlet) - Вода ( Water)
Выход (Outlet) - Пустая (Blank)

Программа дозирования
( iniection рrоgrаm)
Программа посткондиционирования
( Postconditioning рrоgrаm)



Время анализа ( Stop Time) 0,2 мин

Параметры детектор (DAD) :

Рабочая длина волны детектора
длина волны: },:230 нм, ширина полосы (bandwidth) 4 нм
длина волны сравнения (rеfеrепt }"): выкл. (OfO

Параметры ширины пика (Peakwidth) >0,025 мин., время отклика (rеsропsе time) 0,5 с, l0 Гц

Автоба.панс (Autobalance)
Перел аншIизом (Рrеruп)
После анi}лиза (Postrun)

!а(
Нет

Yes)
(No)

6.4.1 .3. УстановиТь режиМ работЫ для определениЯ уровнЯ шума нулевого сигншIа и лрейфа

выходного сигнаJIа детектора (Метол 2),

таблица 5 - Режим работы для определения уровня шума нулевого сигнаJIа и дрейфа выход-

ного сигнчtла детектора

Наименование параметра Значение параметра

Температура кассеты
( Т cassette)

20,0 ос

Напряжение постоянного тока
( Voltage)

0,00 кВ

Максимально допустимый ток
(Сurrепt)

З00 мкА

Мощность
(Power)

6,0 Вт

Программа перезаполнения виЕtл

(Replenish рrоgrаm)

Программа прекондиционирования
(Precondition Рrоgrаm)

Программа дозирования
( iniection рrоgrаm)
Программа посткондиционирования
( Postconditioning рrоgrаm)

Время анаJIиза (Stop Time) 30,0 мин

Параметры детектор (DAD) :

Рабочая длина волны детектора
длина волны: }":230 нм, ширина полосы (bandwidth) 4 нм

длина волны сравнения (referent }"): выкл. (Off)

Параметры ширины пика (Peakwidth) >0,025 мин., время отклика (response time) 0,5 с, l0 Гц

Автобаланс ( Autobalance)
Перел анализом (Рrеruп)
Послеанirлиза (Postrun)

ffa
Нет

( Yes)
CI.{o)



6.4.|,4. Установить следующий режим работы для определения отношения сигнал/шум, СКо
площади пика и времени удержания пика (Метол 3).

таблица б - Режим работы для определения отношения сигна-гl/шум, Ско площади пика

и времени удержания пика

6.4.1.4. Создать последовательность методов:

-метод l. Количество повторовl;
-метод 2. Количество повторов l;
-метод 3. Количество повторов 6.

Для подготовки капилляра требуется:

- 1 виала с водой l-ой степени очистки по ГОСТ Р 52501-2005;

- l виалас буферным раствором;
- 1 виала пустаrI

!ля проведения анализа требуется:
- 2виальl с буферным раствором;
- 1 виала с проверочным раствором.

Наименование параметра Значение параметра

Температура кассеты
( Т cassette)

20,0 ос

Напряжение постоянного тока
(Voltage)

00,0 кВ

Максима_пьно допустимый ток
(Сurrепt)

300 мкА

Мощность (Power) 6,0 Вт

Программа перезаполнения виаJI
(Replenish рrоgrаm)

Программа прекондиционирования
(Precondition Рrоgrаm)

Программа дозирования
( injection рrоgrаm)

Щавление (apply pressure) 50

Вход (Inlet) - Injection Vial
Выход (Outlet) - Ноmе Vial

мБар в течении (for) 5 с.

Программа посткондиционирова-
ния
(Postconditionins рrоgrаm)

Время анализа ( Stop Time) 5,0 мин

Таблица событий (Time Table) 0,2 мин Изменение напряжения (Сhапgе Voltage) 30,0 кВ*

Параметры детектор (DAD):
Рабочая длина волны детектора

длина волны: }":230 нм, ширина полосы (bandwidth) 4 нм

длина волны сравнения (rеfеrепt },): выкл. (Off)

Параметры ширины пика
(Peakwidth)

>0,025 мин., время отклика (rеsропsе time) 0,5 с, l0 Гц

Автобаланс (Autobalance)
Перел аншIизом
После анаJIиза

(Рrеruп)
(Postrun)

Ща(
Нет

Yes)
(No)

*Примечание: Во время проведения анаJIиза типичное значение тока не более 50 мкА



[ля метолов l и 2 можно не указывать номера виал образца (N Vial ) В ТабЛИЦе ПОСЛеДО-

вательности.
6.4. l .5. УстановиТь виалЫ в прибоР и запустиТь последоВательность методов,

6.4.|,6. После выполнения методов зафиксировать полученные результаты (уровень флукту-

ационных шумов нулевого сигнаUIа, лрейф выходного сигнаJIа, величина выходного сиг-

нала)

6,4.1.6.1. Уровень флуктуационньж шумов нулевого сигнала и лрейф выходного

сигнала детектора вычисляются автоматически и выводится в отчете программы,

6.4,|.6.2, отношение сигнал/шум вычисляется автоматически и выводитсЯ в отчете

программы или рассчитывается вручную по уровню шумов нулевого сигнirла и величине

выходного сигнала.
б.4,1.6.3. относительное СКо выходного сигнi}ла вычисляется автоматически и

выводится в отчете программы. По полученным данным возможно вычисление оско с по-

мошью электронньrх таблиц EXCEL или вручную по формуле:

tB, - х),

п-|
(1),

времени

S=100х
где: Xi - результат i-го измерения

улерживания);

выходного сигнала (площалей пиков и

х - срелнее значение параметров выходного сигнаJIа (плоruалей пиков и вре-

мени удерживания).
6,4.1.7 .Система считается прошедшей испытание по п.6,4,если результатЫ, определения кон-

тролируемых характеристик не превышают значений, указанных в таблице 7,

таблица 7 - Прелельные допускаемые значения поверяемьш характеристик

7. ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ

7,1, [анные, полученные при поверке, оформляются в произвольной форме,

7.2. Системы, удовлетворяющие требованиям настоящей методики поверки, призна-

ются годными и на них оформляется свидетельство о поверке по установленной форме,

на оборотной стороне свидетельства приводится следующая информация:

-результаты опробования и внешнего осмотра;

-результат проверки соответствия ПО;

- результаты определения метрологических характеристик;

7.з, Системы, не удовлетворяюцие требованиям настоящей методики, к дальнейшей

эксплуатации не допускается и на них выдается извецение о непригодности,

7.4. Знак поверки наносится на лицевую панель системы и (или) на свидетельство о

поверке.

Номер метода Наименование характеристики ппедельное допускаемое значение

1

2
Уровень шума нулевого сигнfu,Iа Не более 5,0,10-5 Б

Дрейф выходного сигнt}ла Не более 2,0.10-3 Б/ч

аJ

Отношение сигнал/шум Не менее 200

ОСКО площади пика Не более 2,0 о^

оско Времени удерживания Не более 3,0 уо


