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1ОБЩИЕ ПОЛОЖЕНИЯ
Настоящм методика распростаняется на хроматографы жидкостные/ионные

LC-lOAvp, LC-2010, PIA-1000, Рrоmiпепсе (далее - хроматографы) фирмы "SHIMADZU",
Япония, и устанавливает методику их перви.пrой и периодической поверок.

Прослоrиваемостъ резуJIьтатов измерений при поверке хроматографов жидкост-
ньп</ионньп< LC-lOAlp, LC-2010, PIA-1000, Prominence обеспе.п.rваЕтся применением ГСО:

- к единице молярной (массовой) концентрации в соответствии с поверо.пrой схемой
<Государственнzrя повероIrнм схема для средств измерений содержаIIluI неоргzrнических
компонентов в жидких и твердьIх веществtlх и материмtлх), 1тверждепяой Пршсазом Рос-
стандарта от 19.02.2021 г. Ns l48. ГЭТ 176-2019, Приказом Росстандарта от 27.12.2019 г.
}ф 3396.

- к единице массы (кг) в соответствии с поверо.пrой схемой. "Государтвепнlц пове-

ротшм схема для средств измерепий массы", угвержденной Приказом Росстандарта
от 04.07.2022 г, J\Ъ 1622. ГЭТ 3-2020, 1твержденный Приказом Ростехреryrп.rрования
от23.|2.2020 г. Ns 2l80;

- к единIтце объема (мЗ) в соответствии с повероrшой схемой "ГосударствеIIЕм пове-

рочнlul схема для средств измереттий массы и объема lrоrдкости в потоке, объема trсrдкости и
вместимости при стат,Iческих измеренил( массового и объемного расходов lкидкости",

уrвержденной Приказом Росстандарта от 26.09.2022 г. ],l! 2356. ГЭТ 216-2018, утвержденньй
Приказом Росgrандарта от 19.01.20l8 г. .I!Ъ 79.

МЕтод, обеспечившощий реализдIию методики поверки - косвенное измереЕие поверя-
емым средством величины, воспроизводимой стандартньь,r образцом.

Настоящая методика поверки распространяется на все средства измерений, находяrщ,rе-

ся в эксплуатации, и на средства измерений, изготовленные после приказа о внесеЕии изме-
нений в сведения об угвержденном типе.

2 ПЕРЕЧЕНЬ ОIIЕРАЦИЙ ПОВЕРКИ
2.1При проведении поверки вьшолняют операции, указанЕые в табrпrце 1.

Таблица l

Наименование операции

Номер
пупкта ме-
тодики по-

верки

Обязатеrьное проведение
операции при проведении по-

верки
первичной периодической

Внешний осмотр 7 Да Да
Проверка идентификационньгх дiu{ньD( про-
граммного обеспечения (ПО) 9 Да Да
Опробование:

- опредепеЕие урвIя флукгуащоrпъпr ш}ъ{ов и
дейфrrулевою сштrыи 10.1.2-10.1 .3

- определение предела детеюирования 10.1.4 .Ща Да')
- опредеJIение 0]ношеrпля слд-ны/пrум .Ща Дч"

Определение мgгрологических характери-
стик:

_ определеIrие относитеJIьного среднего
квадратического откJIонеЕия вьD(одного сиг-
нала

11

11 1

Ща

.Ща

Дu')

Дu')
- определение относительного изменения

вьD(о.щого сигнма за 8 часов непрерывной
работы 1|.2 Да Дu')

- определение показателей точности ре-
зультатов измерений 1 l.з Нет дl)

10.1.5
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Обязательное проведение
операции при проведении по-

ки
вичнои одическойп

Номер
пуЕкта ме_

тодики по-Нмменование операции

Подгверждение соответствия средства изме-
ваниямлогическим

13

Примечания.

')Пр, оrсрсr""и НД на методикИ измерепий (МИ), угвержленньD( в устiш{овленном порядке

по ГоСТ Р 8.563-2009.
наJIичии на МИ.2)п

2.2 Если при проведении той или иной операции поверки пол}чен отрицательпьrй ре-
зультат, дЕrльЕейшее вьшолнение поверки прекрапIzлют.

2.3 Проведение поверки хроматографов с отдельными дЕIеrmорirми в соответствии с

rryHKIoM 18 Приказа Минястерства промыпшенности и торговJш от з 1 .07.2020 г. РФ ]{Ь 25 10

''Об угвержлении порщща проведения поверки средств измерений, требования к зЕаку по-

верки и содержанию свидетельства о поверке" првод{тся на основ!lнии письменного змв-
ления вла,делъца СИ.

З ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ
3.1 При проведении поверки соблюдают следуюlцие условия:

- температура ОкружающегО воздда, ОС от 15 до 25

- чrrосферпо" давлеrтие, кПа от 84 до 106

- относитеJIьнм ыItDKHocTb воздуха, О/о от 30 до 80

4 ТРЕБОВАНИЯ К СПЕIЦIАЛИСТАМ, ОСУЩЕСТВJlЯЮЩИМ ПОВЕРКУ
4.1 К проведению поверки допускtlются поверители средств измерений в соответствии

с областью аккредитации орг,ш{изации, tжкредитованной в национальной системе iккредита-

ции на проведеЕие поверки средств измерений согласно закоЕодательству Российской Феде-

радии об аккредитации, пршедш.rе инстуюаж по технике безопасности и ознalкомдеЕные с

экспJIуатационными доц.ментiлми.

5 МЕТРОЛОГИIIЕСКИЕ И ТЕХНИrIЕСКИЕ ТРЕБОВЛНИЯ К СРЕДСТВАМ
повЕрки

5.1 При проведении поверки примен,Iют средства, приведенные в табrшце 2,

Таблица 2 - С ства по ки
Операчии поверки,
требующие прпме-
нения средств по-

верки

Перечень рекомеЕдуемьIх
средств поверки

3.1 Средства измерений температуры окру-
жшощей среды в диiшазоне измерений
от l 5 ОС до 25 "С с абсо-гпотной погреш-
ностью не более +l оС.

Средства измерений относительной
влzDю{ости воздуха в диапазопе от 20 О/о

до 80 % с абсолютной погрешностью Ее

более +3 оС.

Средства измерений атмосферного дав-
леЕиJI в диапазоне измерений от 84,0 ло
10б,7 кПа с абсо.тпотпой погрешностью
пе более *3 кПа.

Барометр-анероид БАММ- 1,

рег. Nч 5738-7б
Прибор комбинированньй
TESTO мод. 608-Н1,

рег. Nэ 53505-13

рений 12 Да Да
Оформление результатов поверки Да Да

Метрологические и технические требо-
вtlllия к средстваI\,l поверки, необходи-

мые дш проведения поверки
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Операции поверки,
требlтощие приме-
нения средств по-

верки

Метрологические и технические требо-
BilIlшI к средствatм поверкй, пеобходл-

мые для проведеЕия поверки

Перечень рекомендуемьIх
средств поверки

10.;

1|.1-1,|.2.2
Контрольный раствор с массовой кон-
центрацией папilверина l00 мг/дмЗ,
п-нитрофенола 200 мг/дr,l]. фенола
5 мг/длЗ. гJIюкозы 90 м г/дr.r3, хJIорl.ц-
ионов 10 мг/дr,rЗ, антрацена 1 мгЬЗ,
кофеина 10 мг/ддлЗ с относительной по-
грешностью не более *5 %о.

Контрольньй раствор, при-
готовленньй по методике,
явллощейся приложением А
к Программе испыrаний,
приготовленньй из:
гсо 7813-2000
гсо 7346-96
гсо 8749_200б
гсо 11683-2021
гсо 11872-2022

Массовая доля основIIого вещества не
менее 99оlо

паив€ршr п.ФохJIор}ц
ФС.2.1.0l53.18 ипл
CAS 58-74_2

Массомя доля основною вещества не ме-
яее 99о/о

п-rппрфнол чд.а_,

туGФз9,7з:75
10.1.4

11

Колопки для высокоэффективной жи.щостной хроматографии (ВЭ)IОО
Shim-pack XR-ODSIII 150х2,0, и;rи SЫm-pack )R-ODSIII 50х2,0 или
Shim-pack VP-ODS 150х4,б мм, 5 мкм, или .rналогичные; Shim-pack
GIST NH2 (250 mm х 4,6 mm I.D., 5 мкм) иJIи аналомчная; Shim-pack
IC-A3 150х4,6 мм, 5 мкм, Shodex IC I-524A 100х4,б мм иJIи аналогич-
ная; Shim-pack IC-SA3 250х4,0. мм, 5 мкм или анaлогичная (колонка
выбирается исходя из конфигурации хроматографа и рабочего давле-
ния)

Примечание - ,Щоrryскается использовать при поверке другие утверждеяные и поверенные
средства измерений, стандартные образцы с действ}.rощими паспорта}.{и, удовлетворяющие
метрологическим требованиям, указанным в таблице, и обеспечиваюIцих определение мет-
рологических характеристик поверяемьIх СИ с требуемой точностью.

б ТРЕБОВАНИЯ (УСЛОВILЯ) ПО ОБЕСIIЕЧЕНИЮ БЕЗОПАСНОСТИ
ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ

6.1 При проведении поверки тебования к обеспеченrдо безопасности 1туда доJDкны
соответствовать fiормативIlо-технической докуtиентации на оборудовапие, входящее в cocTilB
хроматографа.

6.2 При проведении поверки собrподают требовzIния техники безопасности:
- общие требования по ГОСТ |2.2.00З-911'
- при работе с химическими реактивllI\.lи по ГОСТ 12.1.00'7-76 иГОСТ 12.4.021-75;
- при работе с элекtроустановкzlI\.fи по ГОСТ 12.1.019-2017, ГОСТ 12.2.007.0-75, в соот-

ветствии с Приказом Министерства эЕергетики Роосийской Федерации от 13 января 2003 г.
Nq б "Об угверждении правил технической эксплуатации электроустzlновок потребrтелей" и
Приказа Минтрула Российской Федерации от 15 декабря 2020 г. }.{! 90Зн "Об утверllцении
Правил по охране труда при эксплуатации электроустановок";

- }кarзtшия соответств).ющих разделов руководства по эксплуатации хроматографов
жидкостньп</ионньп< LC- 1 OAvp, LC-20 1 0, PIA- 1 000, Prominence.
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7ВНЕШНIЙОСМОТР
7.1 При внешнем осмотре устанавливают:
- соответствие комплектности приборов требованиям технической документации;
- отсутствие внешЕих повреждений, влияющих на работоспособность хроматографов и

дФекторов;
- исцравность мехаЕизмов и крепежньтх дегыrей;
- четкость надписей на лицевой паЕеJIи;
7.2 Хроматограф считается вьцержавшим внешний осмотр, если он соответствуют пе-

речисленным выше требованиям.

8 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ
8.1 Перед проведением поверки вьшоJIняют следующие подготовительные работы.
8.2 Поверяемый хроматограф подготавливают к работе в соответствии с руководством

по его эксплуатации.
8,3 Хроматографические колонки подготавливают в соответствии с требованияuи тех-

нической док),tлtентации на колонки.
8.4 Проверяют герметичность системы подачи элюента.
8.5 Средства измерений и вспомогательные средства, примеЕяемые при поверке, под-

готzlвливtlют в соответствии с их РЭ или инструкциями по их применению.
8.6 Проверяют нilличие сведеЕий о поверке и паспортов на средства поверки.
8.7 Перел началом поверки вкJIючzlют приточно-вытяжную вентиJuIIшю и вьшоJIняют

д)уг}rе требуемые операции по обеспечению безопасного проведения работ.
8.8 Перед проведением поверки готовят контрольные растворы в соответствии с проце-

дурами, изложенЕыми в Приложении А.

9 ПРОВЕРКА ПРОГРАММНОГО ОБЕСIIЕЧЕНИЯ
Проверку идентификационньж дfi{ньD( вьшоJIняют, проверяJI соответствие версии ПО

хроматографа версии ПО, указанноЙ в описашии типа, при вкJIючении прибора.
ИлентификациоЕные данные ПО должны соответствовать значениям, приведенным в

таблице 2.

Таблица 2 - Иденти икационные данные го обеспечения
ЗначениеИденти онные данЕые аки

LabsolutionsИденти икационное наименование По
яе ниже 5.71 SP 1*поикационный ноНом в 11I:l иденти

поовои иденти и
Примечание:
*) формат номера вероии По предусматривает двух_ иJIи трехсимвольное rшфровое обозпа-

чение после разделитеJUI (точки), и необязатеJIьное буквенно-цифровое обозначение языко-

вого пакета иlили лакЕtа обновлений, исправлений и улуrшений (например: Rus; SP1, SP2 и

т.д,

10 опроБовлниЕ
10.1 При опробовании ощ)едеJUIют }ровеrъ флукгуачиоrпъп< шуlллов, дрейф rryлевого сrг-

Еала и предел детеIсирваниJI иJIи отношение ошна.г/шум (дя спектрофлуоресцентньD( и масс-

спектрометрических дегекюрв). При опрдоIеrпп-l уровня флукryаIцrонIlьD( ш}мов и дрЙфа ну-

левою сиrчала хромаюграфичесIýrо колоIх(у зtмеюIют на кIIIиJ]JтIр которьй создает необходимое

для проведеЕия измерений противодавлеЕие (от 5 до 10 МПа).
10.1.2 Определение )ровня флуктуационньп< пryмов и шlейфа нулевого сигнала с кон-

кретныМ типом детектора выполняют при условиJIх, указанньD( в таблице 3. После вьrхода

хроматографа на режим записьвают нулевой сигнч}л каждого детекгора на наиболее чув-

ствительной шкале прибора.
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Уровень флlтсгуационных ш}т!lов нулевого сигнала (Дr) принимают р:вньш ilмIIJштуде
повторяющихся колебаний нулевого сигпала с периодом не более 20 с. Прграrrп,шое беспе-
чение позвоJu{ет измерять значение уровня фrryкгушчлоtпъо< ш}ъ{ов с помошью фупсцпл "Пармег-

ры прверIс,I базовой rпдтrд.r". Урвеrъ фrryкгуаrиошъп< шр{ов Iвмеряюг в пm(рвоJБтах с даJь
нейлIим пересчегом в едпrшрl фlrзическID( веJIичин, прлведеlлше в ПрлшожеIппr Б.

10.1.з За лрейф нулевого сигнала принимдот наибоrьшее смещение Еулевого сигнала в

течеЕие од{ого часа при регистации хроматоцрalммы без ввода пробы При определении

дрейфа нулевой сиrнzrл регистируют в течение не мепее 30 мин на шкале с максимальной
rтувствительностью в координатах "сиruал (оптическая плотность, н:шряжение и т.д.) - вре-
мя" с послед}тощей экстраполяцией.

,Щрейф нулевого сигнала опреде:иют в е,щIlицalх, анzlлогиIшьD( применяемым при опре-

делении уровня флlтсгуачионньтх шу\{ов нулевого сигнала
По.тrученные значе}Iия не должны превышать значений, приведенньD( в Приложении Б.

10.1.4 Определение предела детектирования, отношеш{ltr сшвал/шyIlr и метрологических
характеристик вьшоJIЕяют на хроматографе, укомплеюованном соответствующим детекто-

ром и хроматографической. колонкой.
Предел детекшровмия проверяют с испоJьзокlпием коЕtроJьньD( растворов и условй,

указа*ъп< в табшце 3.

В хрмаmграф вводяг прбу коIrгрJъною р:lgгвора и опредеJuIюг высоту иJIи плоIцаФ пика
(ý).

Прлоl летекп.tроваrшя в г/см3 расс.пrьваrот по фрмуrвм:

л 2.Ьх.G л 2.М-G.60. -" = 
II J\rV 

lrv L.чч" = 
S J,

где И - скорость элюент4 сr'/мин;

д0,5 - ширина пика на половиЕе высоты, мин;

Ах - уровень флуктуачионньп< шумов нулевого сигнала определенньй до ввода
коЕтроJIьного вещества;

11 - высота пика контроJlьного вещества;
Ьх и Н - измеряют в мм, условньD( единиц:lх, мкВ, либо в единицчlх, указанньп< При-

ложениях Б и В.
.ý - площа,Ф тптка ко}прJьною вещесгва, лшВ,с;
G - количество контрольного вещества, г;

Voo,

где С - массовм концентация коrrгроJIьного вещества, мг/дм3;

(о, - объем введенной пробы контоJъного вещества мкл.

результаты определения признilют поло)lФlтельными, если пол]ленные значения преде-

ла детекгировzlния не превышilют значений, 1казанных в приложении Б.

10.1.5 отношеrтие сипlаrл-шуItЛ ИЗМеРЯЮт дя масс-спеюромsтрического деIекrOр цри

усJIовил(, указанньD( в таб.шще 3. В хромаmграф вволят прбу коIrцюJIьноrc вещеФкL Находяг

значеЕие отношения сигна.г/шум (SД.l-) дrя пика со значением m/а указапrъп,l в табзпп]е 3, ис-

поJIьзуя встроенньй в програlчшrу обработrо дшптьл< каrrькуrягор (SN Check).
Значения Sл.{ долхсrы бьгь не менее }казанньD( в приложеrп-rи Б.

G=C
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10.1.6 огrrошеr*rе сrтпrалr/шryм л.rrя спеrгрофrryоресцентньD( детекгоров проводяI после

вкJIюченпя прибора и вьцержки его в течевие 60 мин (время стабилизации ксеноновой лам-

пы детекгора). Используется измеритеJIьнм кюветц заполненная дистиJIJIироваЕЕой водой.

С помощью кнопки [VP] на лицевой пlшеJIи детеюора выбирают pexorM <VALIDA-
TION>. Кнопкой [func] выбирilют режим <SД{ снЕск>, кнопкой [Enter] запускаот ilвToмa-

тическ}.Iо проверку соотношения согнал/шуI\{.

результат выводится на дисплей детеIсrора и должен быть не менее значения, }кt}заrно-
ю в приложении Б.

11 ОIIРЕД"ЛНИЕ МЕТFОЛОГИIIЕСКID( ХАРЖТЕРИСТИК
l1.1 Определеrше относитеJънок) средIею юадратическою откпонения (СКО) вьпtодъл<

сшнalлов
l1.1.1 Коrrгроlшьй раgгвоР (табл. 3.) вводят в хроматограф не менее б раз (n> 6), измеря_

ют значения вьD(одIьD( сигнaшов (времеlш Уде!]оваIпrя и площадr rпп<ов) и вьFIисJIяют средlее

Фифмсгическое зIlztчение въ,D(одъD( сшrrалов ( Х ).

l1.1.2 огносrrге-rьное средrее квадрапrческое 0ткIIоIiение вьD(одIою сшIrала рсептгымют
пофрм}пе

100 ,(х,-х)'
S

х п-|

где Х, - i-oe знаЧеНИе ПapallteTpa вьD(одlоm сиIIIала (площад,r пикц BpeMeIп удер}мвашrя),

Значеrшя oIHocETeJIьHoю средrего IGадрагическою откJIонения вьD(одrьD( сиrяапов не

доJDкны превышаlъ значеIпrй, указанньD( в прилоlлелм В,

1 1.2 Определение относительного изменения вьD(одньD( сипlllлов за 8 часов Еепрерыв-

ноЙ работы.
11.2.1.Проводят операции, описанные в 11.1.1. Через 8 часов непрерывЕоЙ работы по-

вторяют измерения по 1 1 . 1.1 .

11.2.2 Относительное изменение вьD(одного сигнчlла за 8 часов непрерьвпой работы

хроматографа рассIмтывают по формуле

Значения относительного изменения вьD(одных сигнilлов не должны превышать значе_

ниЙ, приведенЕьпr в приложении В.

11.З При проведении периодической поверки хроматографов, экспJIуатируемьп< по НД

на МИ, отвечаюпlим требованиям госТ 8.5б3-09, проверяют показатели точносм результа_

товизмереЕийВсоотВетствииспроцедУрамиипормативzл},tиконтроJlя'регламентировlшны.
ми в НД па МИ.

д=Х,=I.tоО.х
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Таблица 3

нмменование
детекгора/хроматографа

Контрольньй
раствор, MaccoBfuI кон-

центрация, мг/дм'

объем
вводимой

пробы,
мкл

Скорость
потока

эJIюента,
мл/мин

Параметры детекгора

Спектрофотометрические
SPD-IOAvp, SPD-IOAVvp,
SPD-2oA, SPD-IOAv,
SPD-2OAv

Раствор кофеина в воде
10 мг/дм'

20

Ацетонитри.тtlвода с
объемньтм соотноше-

нием 20180
(для колонки с обра-

щенпой фазой)

При проверке предела детекти-
ровtlния длина в олllъl: 2'72 ltM.
Постоянная времени: 2 с.
При проверке уровня пIума и
дрейфа нулевого сигнала длина
волны 250 нм, постояннм вре-
мени 2 с.

SPD-MlOA SPD-M2OA
Встроенный спектрофотомет-

рический детектор хромато-
а модели LC-2010

Спектрофлуоресцентные
RF-20A, RF-20Axs

Раствор антрачена в аце-
тонитиле

5 мг/дм'

5 Ацетонитрил/вода с
объемным соотноше-

нием 80/20
(для колонки с обра-

щенной фазой)

1 .Щлина волны возб.: 250 нм,

.Щлина волны эмис.: 440.
Постоянная времени: 0,5 с.
Gain (Усиление): 1.

Спектрофлуоресцентный
RF_lOAXL

Раствор шlтрачена в аце-
тонитриле
l мг/дмJ

20 Ацетонитрил/вода с
объемным соотноше-

нием 80/20
(для колонки с обра-

щенной фазой)

0,2-| ,Щлина волны возб.: 350 нм.

Длина волны эмис.: 450 нм.
Постояннм времени: 0,5 с.
Gain (Усиление): 1.

Рефрактометрический
RID_l0A

Водный раствор глюкозы
90 мг/дм'

20

,Щисти:rлированнм вода

0,2_1

С нормальной фазой с привитьг
МИ аМИНОГРУППtll\4И

Постояннм времени: 1,5 с.

Водньй раствор ,фенола
l00 мг/дм'

Ацетонитрил/вода
0,5 % ортофосфорная
кислота с объемным
соотношением 35/65

Постояннм времени: 1.5 с.

Колонка С18 (ODS) с обращен-
ной фазой, с размером частиц
5 мкм, 125х4 мм.

Элюент

Спектрофотометрические на

диодной матрице
0,2-1
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Параruегры детекгора

Скорость
потока

элюента,
мл/мин

Элюент

объем
вводимой

пробы,
мкл

Кон,грольньй
раствор, массовaц кон-

центрациJI, мг/дмдетекгора/хроматографа
нмменовавие

Отклик (response): 1 с.

Gain (Усиление): l
(0,01 MKCM,cM-l1.
"Ионообменнм хроматографи-
ческая колонка, преднЕвначен-
IraJI для определения анионов с
подавлением фоновой прово-
димости (с использовавием су-

ес

l 050Раствор хлорид-ионов-в
воде

1 мг/дrлЗ

(с подавлением фоновой
проводимости)

1_ 1,5 Gain (Усиление): 2
(0,1 MKCM,сM'I. для определения
анионов).
Ионообменнм хроматографи-
ческаJI колонка, предназначеп-
нм для определеЕия анионов
без подавления фоновой прово-
димости, без использования су-
п о а.

0,0025 моль фталевой
кислоты + 0,0024 М

трисаминометан

ФН=4,0), водный рас-
твор (лля определение

анионов)

20Раствор хлорид-ионов-в
воде

10 мг/дмЗ
(без подавления фоновой

проводимости)

Кондуктометрический:
CDD-lOAvp, PIA-1000

0,4-1 Еох:0,80 V.
.ЩиатIазон чуъствительности:
20 нА.

Ацетонитрил/ацетатный
буфер (рН:5) с объем-

ным соотношеЕием
з2l68

* NaCl до достижения
вок раствонцентраци

2 оль/мм дм-

Раствор фенола в воде,
10 мкг/дм'

Электрохимические:
РrосеdеиDесаdеIиII

0,4-120 Ацетонитрил/вода
с объемвым отношеЕи-

ем 20180

Раствор глюкозы в воде
90 мг/дм'

Низкотемпературный свето-

рассеивающий детектор
ELSD_LT, ELSD-LT II

1,8 ммоль Nа2СОз+1,7
мМ NаНСОз, водныЙ

раствор

20

.Щавление распьlпяющего газа:

З50 кПа.
Температура: 50 оС.
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Параметры детекrора

Скорость
потока

эJIюента,
мrr/мин

Элюент

объем
вводимой

пробы,
мкл

Контрольньй
раствор, массовм кон-

цеЕграция, мг/дм'

SIM, полояс-rтельнм, m/z 340,15.
Без ос его газа.

Раствор папаверина в во-
де 0,0l мймJ

Без ос ающего газа.
SIM, отрицательнм, m/z 138,00.

0,2-0,5

.Щля режима ESI
вода/ацетонитрил с

объемным отношением
10/90

1Раствор п-нитрофенлола в

воде 0,02 мг/дм'
SIM, положительная, m/z З40,15,
Без щего газа.

Раствор папаверина
в воде 0,0l мг/дм' 1,0

SIM, отрицательная, m/z 1З 8,00.
Без щего гaва

1

,Щля режима APCI
вода:метанол с объем-
цым отношением 50/50Раствор п-нитрофенола

воде 0,02 мгiдмJ
в

Масс-спектромецический
LсMS-2010

SIM, положительнм, m/z З40,15.
Время сканирования: 0,5 с.

Температура DL: 250 'С.
Температура блока нагреватеJя :

200,с.
Напряжение на детекторе, полу-
ченное при автотюЕинге:
+0,2 кВ.
Без щего гaва.

1Раствор папаверина в во-

де 0.0l мг/дпл'

SIM, отрицательнм, rrlz 1З8,00.
Время сканирования: 0,5 с.
Температура DL: 250 'С.
Темпераryра блока наIревателя :

200 "с.
Напряжение на детеюоре, полу-
ченное при автотюнинге:
+0,2 кВ.
Без ос ающего газа.

1

,Щля режима ESI:
вода/ацетонитрил с

объемным отношением
10/90

Раствор п-нитрофенола в

воде 0,02 мг/дм'

Масс-спектрометрический
LсMS_2020

нмменоваrrие
детеюора/хроматографа

1

1

0,2-0,5
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Параметры дсгекгора
Контроrьньй

раствор, массовм кон-
цен,гра]ия. мг/дм'

налменование
детекгора/хроматографа

SIM, положительная, m/z 340,15.
Время сканирования: 0,2 с.
Темпераryра DL: 200 "С.
Темпераryра блока нац)евателя:
200,с.
Температlра интерфейса:
350,с.
Напряжение на детекторе полу-
ченное при автотюнинге:
+0,5 кВ.
Расход ос},rпшощего гща:
5,0 rrlмин

1Раствор папаверина в во-
де, 0,02 мйм'

SIM, отрицательнм, m/z l3 8,00.
Время сканирования: 0,2 с.
Температура DL: 250 'С.
Температура блока нагревателя:
200 "с,
Температlра интерфейса:
350,с.
Напряrкение на детекторе полу-
ченное при автотюнинге:
+0,5 кВ.
Расход осушающего газа:
15.0 л/мин.

.Щля режима APCI
(опция):

Вода:метанол с объем-
ным отношением 50/50

Раствор п-нитрофенола в
воде, 0,04 мг/дм'

Масс-спектрометрический
LcMS-2020

объем
вводимой

пробы,
мкл

Элюент

Скорость
потока

элюента,
мrr/мин

1,0
1
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Параметры дегеюора

Скорость
потока

элюента,
мл/мин

Элюент

объем
вводимой

пробы,
мкJI

Контрольньй
раствор, массовая кон-

центрация, мг/дмJ

наименование
детектора/хроматографа

SIM, положител ь:яая, rпlz З40,|5:
Время сканирования: 0,5 с;
Температlра DL: 250 'С;
Темпераryра блока нагревателя :

200 "С;
Напряжение на детекторе полу-
ченное при автотюнинге:
+0,2 кВ.
Расход осушающего газа:
15,0 rrlмин.

,Щля режима DUIS ESI
(опция):

вода: ацетонитрил с
объемным отношением

10/90

1

0,2-0,5

SIM, отрицательная, m/z 138,00;

Время сканироватrия: 0,5 с;
Температlра DL: 250 'С;
Температlра блока нагревателя :

200 "С;
Напряжение на детекторе полу-
ченное при автотюнинге :

+0 кВ

.Щля режима DUIS ESI
(опция)

вода: ацетонитрил с
объемным отношением

10/90

1Раствор
п-нитрофенола в воде,

0,02 мг/дм'

Масс-спектрометрический
LсMS_2020

Раствор папаверина гид-

рохJIорида в воде (дtя по-
ложительной ионизации

режима DUIS),
0,01 мг/дм'
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наименование
детектора/хроматографа

Контрольньй
раствор, массовая кон-

центрация, мг/дм3

объем
вводимой

пробы,
мкл

Элюент Параметры дегекгора

Масс-спектрометрический
LCMS_IT_TOF

Раствор папаверина в во-

де (для положительной
ионизации),
0,01 мг/дм3

1 ,Щля режима ESI
вода: ацетонитрил с

объемным отношением
10/90

Скорость
потока

эJIюепта,
м.г/мин
0,2_0,5 Режим рl"rного анализа (поло-

жительнм ионизации);
Температlра CDL: 250 'С;
Температура блока нагревателя:
200'С;
Наrrряжение на детекторе :

1,6 - 1,7 кВ;
Без ос}тпаrощего газа.

Щ,!!.Щиапазон масс m,/z 600_
610.
Время сканирования: З00 мс.
Время накоплеяия ионов: 100
мс.
Event2: .Щиапазон масс m/z 100-
620.
Время сканирования: 300 мс.
Время накопления ионов: 100
мс.
Исходный ион m/z 609,2807 .

Производный вторичный ион
(Product ion) 448,0000.
Ширина разброса (Width) З а.е.м.
Время: 20 мс.
CID вкл.
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Скорость
потока

эJIюевта,
мrr/мин

Параметры детеюора

объем
вводимой

пробы,
MK.]I

Контрольньй
раствор, MaccoBarl кон-

центрация, мг/дм

нмменование
детеrгора/хроматографа

0,2_0,5 Режим рлного анализа (отрица-
тельнм ионизации);
Температура CDL: 250 'С;
Температура блока нагревателя:
200 ОС;

Напряжение на детекторе:
1,6 - 1,7 кВ;
Без осушающего газа;
Eventl: .Щиапазон масс m/z 120-
150.
Время сканирования: 300 мс;
Время накопления ионов:
l00 мс;
Количество повторевий l ;

ЩlР.Щиапазон масс m/z 120-
150;
Время сканирования: З00 мс.
Время накопления ионов: 100
мс.
Количество повторений: 1.

Исходный ион m/z l 38,0l96.
Производньй вторичный ион
(Product ion): 138,019;
Ширина разброса (Width):
З а.е.м.
в : 20 мс.

.Щля режима ESI
вода: ацетонитрил с

объемньтм отношением
10/90

Раствор п-нитрофенола в
воде (для отрицательной

ионизации),
0,02 мг/дм3

Масс-спекгрометрический
LcMS-IT-ToF

40ос.вак)т темпколонокналичии Ilостата

Элюент

1

ПDимечание: при
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12 ПОДТВЕРЖДЕНИЕ СООТВЕТСТВИЯ СРЕДСТВЛ ИЗМЕРЕНИЙ
МЕТРОЛОГИЧЕСКИМ ТРЕБОВАНИЯМ

В результате анализа харzrктеристик, полr{енньrх в резуJIьтате поверки, делается вывод
о пригодности дшlьнейшего использования средства измерений. Критери-шrlи пРиГОДНОСТИ

явJIяются соответствие получеяньD( значений 1ровня фпуктудшонных шу^{ов и дрейфа пу-
левого сигнала, отношения сип{ал:шум масс-спектрометрического или спектрофlryоресцент-
ного детекторц предела детекмрования хроматографа с детеюорЕlми, дIя KoTopbD( норми-

руются эти показатели, относительного СКО вьrходного сиrпала и относитеJIьнОГО ИЗМеНе-

ния вьжодного сигнiша хроматографа установленным Hopмll .1 (fIриложения Б и В настощей
методики повсрки).

13 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ
13.1 Резуrьтаты поверки хроматографа заносrг в протокол.
l3.2 Резуlьтаты поверки передаются в Федеральньй информациоrrrrьй фонл по обес-

печениIо едиIIства измерений_ При положительньD( результатzlх поверки оформляют свиде-

TeJIbcTI]o о поверке в соответствии с деЙствующим зzlконодательством в области обеспечеЕия

единства изпtерений по письменному зzrявлепию владельца иJIи лицз.' представившего сред-

ство изьrеренlrй на поверку.
13.3 На хромаТограф, не удовлетворяюЩий требовани-шr.r Еастоящей методики поверки,

в cooTBcTcTBItИ с действующиМ зчконодатеJьсТвом в областИ обеспечевия ед{нстм измере-

ппЙ оформлястся извещение о непригодlости с указанием при.шн.
l3.4 Знак поверки наносится на свидЕтельство о поверке.

Нача.пыIttк от:ела ФГБУ 'ВнИИМс" ф-И- С.В. Вихрова

Началыrtrк ссктора ФГБУ 'ВНИИМС", к.х.н. L{ О.Л. Ругенберг



,Iб

ПРИЛОЖЕНИЕА

МЕТОДИКА ПРИГОТОВJIЕНИЯ КОНТРОЛЬНЬD( РАСТВОРОВ

1 СРЕДСТВЛ ИЗМЕРЕНИЙ, ПОСУДЛ, РЕАКТИВЫ
ГСО 7478-98 - СО состава водного растворалхJIорид-Еонов с иЕтервалом допускаемьD(

аттестовllнньrх значений от 9,50 до l0,5 вкл. мг/см' и относительной погрешнОСтъЮ Не бОЛее

+l % при Р=0,95.
ГСО 734б-96 - СО соgтава раствора фенола в этаноле с иЕтервалом допускаемых атте-

cToBaHEbD( значений массовой *оrчa*rрчч", от 0,95 до 1,05 вкл., мг/смЗ и относителЬНОй ПО-

грешностью не более *1 % при Р:0,95.
ГСО 8749-2006 - СО состава антрацепа в ацетонитиле с, интервалом допускаемьD( ат-

тестовzlнных значений массовой концен1рzщии от 0.19 до 0.2l вкл., мл/см' и относительяой
погрепшостью Ее более +2 % при Р:0,95.

ГСО 11683-202l - СО молярной концекграции гJIюкозы в растворе (комплекг РГ 2),

аттестованное значение молярной концентрации глюкозы 5,00 ммоль/.щ,r'и границtlь,tи отно-
ситеJьноЙ погрешности аттестованного значения +3 % при Р=0,95.

ГСО 11872-2022 - СО состава кофеина (Кфн СО УНИИМ), интеркrл допускаемьD( атте-

cToBalHHbD( значекий массовой доли кофеина от 97,00 до 99,99 % и относительной погреrrrно-

стью не более +1 %приР:0,95.
Паrrаверин гидрохлорид, ФС.2.1.0153.18, массовм доля основного вещества

не менее 99О/о цлм папаверин гидрохлорид СДS 58-74-2, массовtш доJIя основною вещества

не менее 99.
Нитрофенол ч.л.а .по ТУ 6-09-З9'7З-'7 5.

Весы специа.пьного (I) или высокого кJIасса точности (II) по ГОСТ 53228-2008 и
ГОСТ OIML R 76-1-20l l с пределом взвешивания 20 г или 200 г.

fIипетки град}ироваIrны е |-2-24,5 по ГОСТ 29227-91(I).
Колбы мерные н.lJIивные 2-10Ь2, 2-20Ь2, 2-50Ь2, 2-1000-2 по ГОСТ |7'10-7 4 -

Стаканы Ь1-50Тс по ГоСТ 25зз6-82.
Вода дистилrпrрокlннм по ГОСТ Р 58144-2018.
Метанол по ГосТ 6995-77.

,ЩогryскаетсЯ использование иньD( средств измерений и стtlндартов (в т.ч. СО) с мето-
логическими и техническими характеристикzль{и не хуже }казzrнньD(.

2 IIРОIЩДУРЛ IIРИГОТОВJIЕНИЯ
2.1 Приготовление коrпрольного раствора папаверина
2.1.1 ПриготовлеЕие раствора пtшаверина с массовой концента,рей l00 rr,г/ д'r3
Взвешивают в стакане 10,0 мг папаверина, добавJIяют в стакан 25 см'воды, перемепш-

вают, Полуrенный раствор переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3. ополаскивают

стакан водой, раствор переносят в мернуто колбу, доводят до метки водой, перемепшв:lют.

2.1.2 l смЗ раствор4 приготовленного по 2.1.1, переносят в Mep'.ylo колбу вместиrrо-

стью 1000 см3 и доводят до метки водой. Массов:rя концентрация поJIуlенЕого раствора
0,1 мг/дr.rЗ.

2.1.з l0 
"r'pu"r"opa, 

приготовленпого по 2.1.2, переЕосят в мерЕую колбу вместимо-

стью 100 см3 и доводят до метки водой. Массовая ковценц)ация поJryченного коЕтоJIьЕою

раствора 0,0l мг/дrлЗ. Раствор хр:lнят при комнатной температуре Ее более 2 дней,

2.2. Приготовление контрольного раствора п-нитрфенола
2.2.1 

'0,0 

мг п_нитрофенола переносят в мерную колбу вместшлостью 100 см,, доводят

до меткИ элюеЕтоМ (табл.3). Массовая концентрация п-нитрофенола 200 мг/ д,л',
2.2.2 | смЗ раствор4 приготовленного по 2.2.1, переносят в мерную колбу вместимо-

стью 1000 см3 и доводят до метки эJIюеIцом. Массовая копцентрация п-нитрофепола в поJry-

ченном растворе 0,2 мг/длЗ.
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2.2.З 10 см3 раствора, приготовJIенното по 2.2.2, переносят в мерную колбу вместимо-
стью 100 

""3 
r, доrод", до MeTrc{ эJIIоеЕтом. Массовм коЕцеЕтрац11я поJгученного KoIt1poJ15-

ного раствора 0,02 мг/лм3.
Раствор храляr при колдIатной температ}ре Ее более 2 дяей.

2.3 Приготовление коIттрльного раствора фепола
2.3. 1 Приготовление контрольного раствора с массовой концентря$ией фенола 5 мг/дrлЗ

l сrЗ Г'СО состава фенола в этIшоле пипеткой вместимостью 1 см3 перносят в мерЕ},ю

колбу вместимостью 200 сrЗ 
" доводят содержимое колбы до мgrки ацетонитЕлом.

2.4 Приготовление коЕтоJIьного раствора гJIюкозы с массовой кощекграцией
90 мг/дuЗ

l смЗ ГСО гJIюкозы с молярной концентраIшей гJIюкозы 5,00 ммоль/дr,rЗ rппrЕткой пе-

реносfi в мерную колбу вместимостью l0 см' и доводят содерrслмое колбы до метки.щ-
стиJIJIиров:Iнной водой.

2.5 Приготовление контрольньD( растворов хJIорид-ионов
2.5.1 Приготовление контольного растворов хJIорид-ионов с массовой коrщептрацией

10 мг/дrл3.

ilr' гсО состава раствора хJIорид-ионов пипеткой вместимостью l см3 переносят в

мерную колбу вместимостью 1000 см' и доводят содержимое колбы до метки деионизов.ц{-

ной водой.
2.5.2 Приготовление контрольного растворов хJIорид-ионов с массовой копцентршlией

l мг/дмЗ.
10 смЗ раствора хJIорид-ионов, приготовленного цо 2.5.1, пrшеткой вместимостью

10 смЗ переноС,. ",aр"у'колбу 
вмес;имостью l00 смЗ и доводяr содержимое колбы до

метки деионизованной водой.

2.6 Приготовление контоJшlого раствора антрzщена с массовой кощентрацпей

l мг/Ы
2.6.1 l смЗ ГСо состава zштрацена в ацетонитриле с массовой коЕцеЕтращrей

200 мг/дr,rз помещают в мерЕ}.ю колбу вместимостью 200 сrЗ, довод", pucT3op до метки аце-

тонитрилом.
Массовая концентрzпц{я антрацена в приготовJIенном раствор€ 1 мг/д1,13.

2.7 Приготовление контрольного раствора кофеина
2.7, l Приготовление исходного раствора кофеина
Взвешивают в c1a1zme около 200 мг Гсо состава кофеинц добавляют в стакан 25 мл

дистиJUIированной воды, перемешивают. Поrryченпый раствор переносят в мерную колбу

вместимостью l00 cMJ. ополаскивают стакан дистиJширов:lнной водой, переносят ее в мер-

н}то колбу, доводят до метки дистиллированной водой, перемешикlют.- 
СолЬржшrие кофеина в исходном растворе 1Cg, мг/дмЗ) рассчптывzlют по формуле

m m
С,,

4r.l0-' 0,1

где ,r, - масса кофеина" мг;
(оо - вместимость мерной колбы, И= l00 смЗ;

х - массовая доля кофеина в Гсо.

2.7.2 ПриготоВление контроJIьного раствоРа кофеина с массовоЙ конценц)аIIией

l0 мг/дrцЗ.

1'смЗ исходrого раствора кофеина переносят пипеткой вместимостью l см3 в мернlто
колбу вместимостью 200 

"r'. До"од'. достиJIJIировzlнной водой до метки, перемешивllют.
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Прибор (летектор)
Уровень

флуктуацион-
HbD( ШУIt{ОВ

Дрейф
Еулевого
сигна.ла

Предел
детектирования,

не более

Хроматографы LC- l 0Alp,
Рrоmiпепсе с детекторами:

спекгрофотометиЕIескими
SPD-lOAvp/lOAVvp

+0,5 10-5 е.о.п. 2'10а е.о.п./ч 3 
, 
1 0-9 г/см3 (по кофеияу)

спектрофотомегрическим
на диодной матрице
SPD-MlOAvp

t2,5-10-ý е.о.п. 2'10-3 е.о.п./ч lТ'Йr'a.о кофеипу)

масс-спектометрическим
LCMS_2O10

Отношение сип{ал : шуN{

ESI
положительный режим (па-

пlверип 10 пг) l00:1
оти цатеJьньrй режим

(п-нитрфенол 20 пг) l0:1
ACPI

положительньй режим
100:1

о,гри цательньй режим 25: l

спектрофлуориметриче-
ским RF-IOAXL

Отношение сигяап : шу!л

для Романовского спектра
дистиллированной воltы

200:1

1

5 1 0 г/см (по гrпокозе)рфракгомегрическим
RID_l0A

t0,25 l0-8
ед.рефр.

1'10-7 ед.рефр./ч

конд}ктометическим
CDD-lOAvp
(без подавлевия фоновой
ПРОВОДЛr,lОСТИ)

0,004 мкСйсм 0,025 мкСм/(см ч) 510
(по хлорил-иону)

кондуктометрическим
CDD-lOAvp
(с подавлением фоновой
проводпvоgги)

0,004 MKCr"r/cM 0,025 мкСм/(см ч)
'10{ 

г/смJ
(по хлорил-иону)

электрохимиtIескими
Рrосеdе, Decade I II

210-',' А 510 r/ (по феноry)

низкотемпературными
светорассеивающими
ELSD-LT ELSD_LT II

2мВ 4 мВi ч 1 l0- (по глюкозе)

спектрофотометрическими
SPD_20дSPD-20AV

+0,5 10-5 е.о.п. -lТ0'..о.п./, з1 r/ (по кофеину)

спектрофотометрическим
на диодной матице SPD-
м2OА

+2,5'10-5 е.о.п, 2'10-j е.о.п./ч 310 rl, (по кофеину)

спекгрофлуориметриче-
ским RF-20А

Отношение сигнал:шр( для
Романовского спектра ди-

сти.lшированной воды
б00:1

ПРИЛОЖЕНИВ Б

, 10-1U г/см' (по антрачену)
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Прибор (летекгор)
Уровень

флукгуачион-
ньй ш}, {ов

Дрейф
нулевого
сигнала

Предел
детектирования,

не более

спекгрофrryориметриче-
ским RF-2OAxs

Огношение сигнал : шум
для Романовского спекгра
дистиJIJмрованной BoФr

1000:1

масс-спекгрометрическим
LCMS-2020

Отношецие сигнtш : шум
ESI

положительньтй pelroTM

(папаверин 10 пг) l500:1
отрицательньrй режим

(п-нитрофенола 20 пг) 150:1
ACPI

положителънъrй реlю,lм
(папаверин l0 пг) 1000:1
о,трицательньй реrюrм

(20 пг п-нктрофенола) 250:1

времяпролетным масс-
спекгрометрическим
LcMS-IT-ToF

Отношение сигнirл : шуN{

ESI
положrтгельньй pelrc,rM

(папаверин 10 пг) 100:1
ESI

отрицательньй реlю,tм
(п-нитрофенол 20 пг) 10:1

Хроматографы жидкост-
ные LC-20I0A и LC-2010C
со спеrгрофотометриче-
ским детектором

+l l0-5 е.о.п }10'е.о.п./ч 3 10-9 г (по кофеину)

Хроматограф ионный
PIA-1000 'l0{ 

г/смJ
(rrо )
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ПРИЛОЖЕНИЕВ

Прибор (летекгор1

относительное изме-
нением вьгходtого
сигна,rа за 8 часов

непрерывной работы

Относительцое СКО вьл<од-

ного сигяала (7о)

Плоцадь пика
Время

удерживания

Хроматографы LC-lOAvp,
Рrоmiпепсе с детекгорlш,tи :

спеIсгрофотом gгрическим и +3 1 1,5

спекгрофотометрическим Еа диод-
нои SPD-MlOA

l 1,5

масс-спектрометрический
LсMS_2010

,7

спекгрофrryориметрическим
RF_lOAXL

1 4

рефракгометр ическим RID-IOA +2 1 2

кондуктометрическим CDD- 1 0Avp
(с подавлением фоновой проводимо-

t5 1 5

коядуктомециЕIеским CDD- 1 0Alp
(без подавления фоновой проводимо-
сти

t5 1 5

элекrрохимическими Рrосеdе,
Decade I, II

+5 1,5 5

низкотемпературными светорассеи_
ваюцими ELSD-LT, ELSD-LT II

1 5 5

спекгрофотометрическими
SPD-20ыSPD-20AV

!2 1 1,5

спекгрофотометрическим Еа диод-
нои ма е SPD-M2OA

+2 1 1,5

спектрофrryориметрическими
RF-20АлF-20Ахs

tз 1 J

масс-спектрометрическим
LCMS_2020

10

времяпролетньй масс-спеIсгроме-
LсMS_IT_TOF

10

Хроматографы жидкостные
LC-2010A и LC-2010C со спектро-

отом

х2 1 5

Хрома ионньй PIA-1000 t5 1 5

fLпощадь
пика

SPD-l0Avp/lOAVvp
+з

+6

сти)


