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Настоящая методика распространяется на хроматографы жидкостные Nexera-i,
Рrоmiпепсе-i фирмы "SHIMADZU CORPORATION", Япония, фирмы "SHIMADZU U.S.Д.
MANUFACTURING, INC.", США, (дагlее - хроматографы) и устанавливает методику их пер_
вичной и периодической поверок.

Интервал между поверкtlп,lи - 1 год.

l опЕрАции повЕрки
l. l При проведении поверки выполняют операции, укtванные в таблице 1.

Таблица 1

Примечание:

')Пр' отсугствии Н.Щ на методику измерений, утвержденного в установлеЕном порядке по
гост р 8.563 _2009.

')Пр, наличии Н.Щ на методику измерений.

2 СРЕДСТВА ПОВЕРКИ

2.1 При проведении поверки применяютсредстваповерки :

_ гсО 8749-2006 состава антрацена в ацетониlриле, массовtц концентрация антрацена
0,200 мг/см3; 

б ппптяпя л.-л-. lrалллDоб -л,,,,^,,*" ].- ГСО 7346-96 состава фенола, массовм концентрация фенола l гhм:,
- мсО 0З89:2002 состава водного раствора глюкозы, молярнаJI концентрация глюкозы

10,00 ммоль/дм3;
- кофеин с содержанием основного вещества не менее 98 %.

2.2при проведении поверки применяют следующие вспомогательные средства поверки:
_ ацетонитрил для жидкостной хроматографии, ТУ 6-09-14-2|67-84;
- вода для лабораторного анализа (бидистиллированнЕUI или деионизованная), гост Р

52501-2005;
- д}от газообразный очищенный, ГОСТ 929З-74, высший сорт;

Наименов€lние операции
Номер пунк-
та методики

Обязательность проведения опера-
ции

при выпуске из
производства и из

ремонта

при периодиче-
ской поверке

Внешний осмотр 4,| Да .Ща
Опробование:
- определение уровня флуктуационньж
шумов нулевого сигнала

4.2
4.2.1 Да Дu')

- определение дрейфа нyлевого сигнала 4.2.2 Да Да"
- определение отношения сигнал/шум
рамановского спектра воды

4.2,з Ща Да

- определение предела детектиDования 4.2.4 Да Да"
Определение метрологических характе-
ристик:
- определение относительного среднего
квадратического откJIонения (СКо) вьг
ходIого сигнала

4.з

4.3.1 Да Дч')

- определение относительного изменения
параil{етров вьtходного сигнала за 8 ч не-
прерывной работы хроматографа

4.з.2 Да Да"

- определение показателей точности ре-
зультатов измерений

4.з.з Нет Да')



- колонки для высокоэффективной жидкостной хроматографии (ВЭЖХ):
- Discovery С18 (250 мм х 4.6 мм средний размер частиц 5 мкм);
- Shim-pack VP-ODS (150 мм х 4.6 мм, средний размер частиц 5 мкм);
- Pathfinder AS column (50 мм х 4.6 мм, срелний рЕвмер частиц 2.5 мкм);
- Supelcosil-LC-NН2 (250 мм х 4,6 мм, срелний рtвмер частиц 5 мкм);
- термометр типа ТЛ4 }lЪ 2, ТУ 25-202|.003-88;
- психрометр аспирационный М-34-М по ГРПИ 405132.00lTY;
- барометр-анероид БАММ-l по ТУ 25-04-1б18.

.Щопускается применять другие средства поверки, технические и метрологические харак-
теристики которьгх соответствуют укtl:}анным выше.

3 УСЛОВИJI ПОВЕРКИ И ПОДГОТОВКА К НЕЙ

3.1 При проведении поверки соблюдшот условия, указанные в таблице 2:
Таблица 2
- температура окружающего воздуха, ОС

- атмосферное давление, кПА
- относительнм влажность воздуха, 0/о

- напряжение переменного тока, В
- частота сети, Гц

20*5
от 84 до 106,7

от 30 до 90
220*l0%
50t 1%

3.2 Подготовительные работы выполняют в соответствии с руководством по эксплуатации
хроматографов.

3.3 Перел проведением поверки готовят контрольные растворы (методика приготовление
контрольньD( растворов дана в приложении А).

4 ПРОВЕДЕНИЕ ПОВЕРКИ

4.1 Внешний осмотр
При внешнем осмотре устанавливtlют
- соответствие комплектности хроматографа паспортным данным;
- четкость маркировки;
_ испрчlвность механизмов и крепежньгх дета_гlей.
не допускается н€lличие дефектов, которые могут повлиять на работоспособность хрома-

тографа.

4.2 Опробование
При опробовании определяют уровень флукryационньгх ШУIt{ОВ, лрейф нулевого сигнала,

отношение сигнал/шуtлt Рамановского спектра воды (флуориметрический детектор) и предел де-
тектировtlния. При определении уровня флуктуационньD( шр{ов и дрейфа нулевого сигнала
хроматографическую колонку заменяют на капилJUIр из материала РЕЕк длиной не менее 30-50
см и внутренним диаN{етром 0,1 мм, который создает необходимое дJlя проведения измерений
противодавление. ,Щопускается устанавливать колонку, если при использов€lнии капилJIяра не
удается создать необходимое противодавление.

4.2.1 Уровень флуктуационньD( шуN{ов и дрейф нулевого сигнала детектора определяют
при условиях, }кЕванньrх В таблице 3. Через час после выхода хроматографа на режим записы-
вtlют в течение 15 мин нулевой сигнал каждого детектора на наиболее чувствительной шкале
прибора.
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Уровень флукryационных шуN{ов нулевого сигнала (Ах) принимtlют равным ап,rплитуде
й повторяющихся колебшtий нулевого сигнала с периодом не более 20 с. ПрогрzlI\,Iмное обеспе-
чение "LabSolution" позволяет получать значение уровня флуктуачионньD( шумов с помощью
функции "Параметры проверки базовой линии". Уровень флуктуационньrх шрrов определяют в
микровольтulх с дальнейшим пересчетом в единицы физических величин, приведенные в При_
ложении Б.

4.2.2 За дрейф нулевого сигнала принимают наибольшее смещение уровня нулевого сиг-
нала в течение l ч при регистрации хроматогрtlммы без ввода пробы. Щопускается регистриро-
вать нулевой сигнал в течение 30 мин с последующей экстраполяцией до 1 ч.
Таблица 3

4.2.3 Рамановский спектр воды определяют в соответствии с руководством по эксплуата-
ции флуориметрического детектора (раздел 7.5.6)

4.2.4 Определение предела детектировzlния и метрологических характеристик выполняют
Еа ХРОМаТОграфе, укомплектованном соответствующим детектором и аналитической колонкой.

ПРедеп детектирования оценивzlют с использованием контрольньD( растворов и условий,
указанньгх в таблице 4.

в хроматограф вводят пробу контрольного раствора и определяют высоту или площадь
пика (S).

наименование
детектора/хроматографа

Элюент
Скорость по-
тока элюента,

мл/мин
Параметры детектора

Встроенный спектрофото-
метрический детектор хро-
матографа Prominence-i LC-
2030, LC-2030 с

вода

,Щлина волны 250 нм.
постояннм времени 2 с.
Температура проточной кварце-
вой ячейки детектора 40 оС.

Ширина полосы пропускания* 4
нм.

,Щлина волны сравнениrI ВЫКJI.
Ширина щели 8 нм.

Встроенный диодно-мат-
ричный детектор хромато-
графа Prominence-i
LC-2030C зD

вода

Встроенньй спектрофото-
метрический детектор хро-
матографа Nexera-i
Lc_2040 с

вода

Встроенньй диодно-мат-
ричный детектор хромато-
графа Nexera-i LC-2040C 3D

вода

Рефрактометрический де-
тектор RID-2OA

вода Ячейки сравнения и измеритель-
HuuI заполнены водой. Вход и
вьгход детектора заглушены.
Режим "Аналитический", посто-
яннtц времени 3 с, шкала чув-
ствительности 1 0-4 (RIU/'V).
ТемпепатчDа летектооа 400 оС.

Электрохимические детек-
торы Decade Elite, Decade
Lite

ячейка запол-
неннаJI возду-
хом или ими-
TaToD ячейки

Еох:0,80 V.
,Щиапазон чувствительности 100
нА.

Фrryориметрический RF-
20Д2OАхs (определение Ра-
мчlновского спектра воды)

вода l ,Щлина волны 350 нм (возб.).

Щлина волны 450 (эмис.).
постояннаrI времени 0,5 с.



Предел детектирования в г/см3 рассчитывают по формулам:

2. Ьх. G .б0

S.V

где I/ - скорость элюента, см3/мин;

Fо,s - ширина пика на половине высоты, мин;

^.r 
- уровень флуктуационньIх шуIuов нулевого сигнала, определенный до ввода кон-

трольного вещества;
Н - высота пика контрольного вещества;
ЬХ u Н - измеряют в мм, условных единицtlх, мкВ, либо в единицах, укtr}tlнных в Прило-

жении Б и В;
S - площадь пика контрольного вещества, мкВ.с;
G -количество контрольного вещества, г;

G = l0-9C .Voo,.,

где С - MaccoBEuI концентрация контрольного вещества, мг/дм3;
Vuo,. - объем введенной пробы контрольного вещества, мкJI.

1 0'9 -пересчетный множитель.

Результаты определения признают положительными, если полученные значения предела
детектирования не превышают значений, указанньtх в приложении Б.

определение метрологических характеристик
4.3.1 Опрелеление относительного среднего квадратического отклонения (СКО) вьIход-

HbD( сигнtIлов
Контрольный раствор (табл.4.) вводят в хроматограф не менее б раз, измеряют значения

вьIходньrх сигнtlлов (времени удерживания и площади пиков) и вьrчисляют среднее арифмети_
ческое значение вьгходньIх сигналов (Х ).

Относительное среднее квадратическое откJIонение вьIходного сигнала рассчитывают по
формуле:

с_100
J 

-:, х

где xi - i-oe значение параметра вьIходного сигнала (площали пика, времени улерживания).

Значения относительного среднего квадратического отклонения выходного сигнала не
должны превышать значений, yкtванных в приложении В.

4.3.2 Определение относительного изменения вьtходного сигнала за 8 часов непрерывной
работы.

Условия измерений анilлогичны, приведенным в р€вделе 3. Проводят операции, описtlн-
НЫе В п.4.3.1. Через 8 часов непрерывной работы повторяют измерения по п.4.3.1.

IE, -х),
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Отвосrrrcльяое измевенraе вьо(од|ого сигнала за 8 часов непррьшной работш хрмаm-
грфа рассwгrъваlог по формуле

u=|&;"|,,oo,
где ,Y, - i-oe значеrяе парамgтра вш(одпого схпала (площа.щ пЕха, вреirеях удерrсrванял).

3наsсцgя qrЕосrrcJьвопо rrзменецrrя въD(одlого сигвала за Е часов непреръавой рабоrы
хрrrаюгрфа ше лолх{по превышать знsченrtй, указаrrrш( в прилохеЕиrr В.

4.3.3 При провелевrи периодr.ческой пов€рюr хромаmграфц эксsлуФrrруемьD( по НД
Еа метOдl(r, отаеtиюrщм трсбования,r ГОСТ Р 8.563_2009, првсряют пок&затели точrlости
рgзуrЕ,Iаюв rjмepeEtrfi в соответствltи с прце4Фами и нормативаIr{ш коflтр,пя, регламеЕтх-
рвflпrцrlri в мето.Фlке rзмерений.

5.ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ

5.1, Результатш повероr хрмаmгрфв заносят в протокол.
5.2. Полояотгеьrые рqзульт ы поверкrr хрмаmгрфа оформrrяог выдачей свtlдеЕль-

ства в соответ9IвиIl с пР 50.2.006-94.
5.З. Хрмаmгрфн, не удовlIет8оряющие требованпяrr вастоrщ{х рекомеtlдsцrfi, к эхс-

плуагаIЕr Ее доIIускаtогся. Хрматограф rзьБlsgгся пз йрацеЕпя. Свлдегельсгво о поверке
Е]ыхают а вьцают Е}вещекие о всприIодIости с 1каздlвем прятrн в соотвстчтвrrи с IIP
50.2.0ь94.

5.4, После рмоrm хрмаmгрф по.шергаlот поверке.

Начяrштш секгора ФГУП 'ВНИИМС", к.х.н. Z ОJ,Рутенбсрг
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ПРИЛОЖЕНИЕ А

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ

Методика предназначена для приготовления контрольньж растворов антрацена, кофе-
ина, фенола и глюкозы.

1 СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ, ПОСУДА, РЕАКТИВЫ
1.1 ГСО 8749-2006 состава антрацена в ацетонитриле, Maccoвtul концентрация антраце-

на 0,200 мг/см3.
1.2 ГСО 7346-96 состава фенола, массовая концентрация фенола l г/дп,r3.

1.3 МСО 0389:2002 состава водного раствора глюкозы (10,00 ммоль/дм3).
1.4 Кофеин фармакопейный; содерж.lние основного вещества но менее 98%.
1.5 Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1-20ll, с наибольшим пределом взвеши-

вания 200 г.
1.6 Колбы мерные нilливные 2-100-2,2-200-2 по ГОСТ 1770-'74.
1.7 Пипетки градуировtlнные 1-2-2-1, |-2-2-10 по ГОСТ 29227- 9l (I).
1.8 Стаканы В-1-50ТС по ГоСТ 253з6-82.
1.9 Вода для лабораторного анализа (бидистиллированнzш или деионизованнruI), ГОСТ

р 52501_ 2005.
1.10.ЩистиллироваЕнбI вода по ГОСТ 6709-72.

2 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВЛЕНИJI
2.1 Приготовление раствора с массовой концентрацией фенола 5 мг/дмЗ
2.1.1 Пипеткой вместимостью l см' переносят l см' ГСО фенола в этаноле в мерную

колбу вместимостью 200 см3 и доводят содержимое колбы до,ar*, ацетонитрилом.

2.2. Приготовление раствора глюкозы с массовой концентрацией 90 мгhм3
l0 cMJ МСО растворалглюкозы пипеткой вместимостью 10 см3 переносят в мерную

колбу вместимостью 200 см3 , доводят содержимое колбы до метки деионизированной во-
дой.

2.3 Приготовление контрольньD( растворов антрацена
2.3. 1лПриготовление раствора антрацена в ацетонитриле
l смз Гсо состава антрацена в ацетонитриле с массовой концентрацией 200 мгhм3 по-

мещtlют в мерную колбу вместимостью 200 см3.
Массовая концентрация антрацена - 1 мг/дм3.

2.4 Приготовление исходного раствора кофеина
2.4.1 Взвешивtlют в стакане около 200 мг кофеина, добавляют в стакан 25 мл дистилли-

РованноЙ воды, перемешивtlют. Полученный раствор переносят в мерную колбу вместимо_
стью 100 см3. Ополаскивают стакан дистиллированной вЬдой, naparoa"i ее в мерную колбу,
доводят до метки дистиллированной деионизированной водой, перемешивают.

Содержание кофеина в исходном растворе (Со мг/дм3l рассr"тывчlют по формуле

rа_m-О-и,oо,ю-,-

где m -массакофеина, мг;
Vroo -вместимость мерной колбы, И = l00 см3.

0,1 '



l0

2.4.2 Прпrотовление аттестованного раствора кофеина с массовой концентрацией l0
мг/дм'.

1 См3 исхоДного раствора кофеина переносят пипеткой вместимостью 1 сr3 
" 

мерную
КОлбУ Вместимостью 200 см'. ,Щоводят дистиллированной деионизированной водой до метки,
перемешивают.
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ПРИЛОЖЕНИЕ Б

Прибор (детектор) Уровень флуктуа-
ЦИОННЬD( ШУМОВ

Дрейф нулево-
го сигнzrла

Пр.дел детектирования,
не более

Lc_2030, Lс-20зOс 2.10, 1.10" 3 , l0-'u г/см'
(по кофеину)

Lc-2040C 3.10* 1.10, 3, 10-'u г/см'
(по кофеинч)

LC_2030C зD 5. 10, 2.10-, 3 , l0-'u г/см'
(по кофеинч)

LC_2040c зD 7,5. l0* 4.10-' 3, 10-'u г/см'
(по кофеину)

RID_20A 1,10-'ед.рефр. 5. 10-,
еД.рефр./ч

2,10-о г/см'
(по глюкозе)
3 , 10'б г/см3

(по антрацену)
l , 10-б г/см3

(по кофеинч)
Decade Elite, Decade Lite 2.10-," л 5, 10''" г/см'

(по фенолу)
RF-20А Отношение сигнчш:шрf

для Рамановского спектра
дистиллированной воды

б00: l
RF-20Axs Отношение сигна.п/ шрл

для Рамановского спектра
дистиллированной воды

l000:1



l2

ПРИЛОЖЕНИЕ В

Прибор (детектор)

относительное СКо вьIходного
сигна_па (%)

относительное изменение
выходного сигнала за 8

часов непрорывной рабо-
ты

Время
yдерживания

Площадь
пика площадь пика

Хроматографы с детектора-
ми:

LC_2030, LC_2030C,
Lc_2040C, LC-2030C зD,
Lc_2040 зD

0,5 +2

RID-20A 1
,) +2

Decade Elite, Decade Lite l J t5
RF-20A, RF-2OAxs 0,5 2 t4


