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1 ОБЛАСТЬ ПРИМЕНЕНИЯ

Настоящая методика распространяется на масс-спектрометры JMS (модификации
JMS-Q1050GC, JMS-TIOOLP, JMS-GCMATE II) фирмы JEOL Ltd., Япония, (далее - масс-
спектрометры) и устанавливает методы и средства их первичной и периодической
поверок.

Интервал между поверкilпdи - 1 год.

2 НОРМАТИВНЫЕ ССЫЛКИ

В настоящей методике использованы нормативные ссылки на следующие
стандарты:

ГОСТ 12.3.019-80. Система стандартов безопасности труда. Испытания и
измерения электрические. Общие требования безопасности.

ГОСТ Р 8.736-2011. ГосуларственнЕш система обеспечения единства измерениЙ.

Измерения прямые многократные. Методы обработки результатов измерений. Основные
положения.

3 ОПЕРАЦИИ ПОВЕРКИ

При проведении поверки выполняют операции, укшанные в таблице 1.

Таблица 1. Операчии, выполняемые при проведении поверки.

Jt
лl
п

Наименование операций )аздел

Обязательность проведения
операций при

первиtIнои

поверке
периодической

поверке

1 Внешний осмотр, проверка комплектности. 8.1 да да

2 Проверка работоспособности масс-
спектрометрa' проверка программного
обеспечения.

8.2 да да

4 Определение разрешшощей способности
масс-спектDометра.

8.3.1 да да

5 Определение погрешности измерений
массовьIх чисел.

8.з.2 да да

6 Определение предела обнаружения по

резерпину

8.3.3 да да

4 СРЕДСТВА ПОВЕРКИ

4.1 При проведении поверки применяется резерпин (Фармакопейная статья ФС
Nэ 423267-96).

4.2 ,щопускается использование других средств поверки, по характеристикам не

уступttющим указанным.

5 ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ

При проведении поверки соблюдают требования госТ 12.3.019-80. Система

сr*дфо" безопасности труда. Испытания и измерения электрические. Общие

требования безопасности.



6 ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ОIIЕРАТОРА

К проведению поверки допускalются лица:
- имеющие опыт работы с масс-спектрометрilп{и;
- rrрошедшие обуrение и имеющие удостоверение поверитеJuI;
- изуIившие техническое описание и руководство по экспJIуатации масс-

спектрометра и методику его поверки.

7 УСЛОВИЯ ПОВЕРКИ И ПОДГОТОВКА К НЕЙ

7.1 При проведении поверки должны соблюдаться следующие условия:

- диапазон температур окружающего воздуха, ОС от 10 до 35;
- диапtвон относительной влажности окружающего воздуха
при температуре 25 оС,Yо от 20 до 80;

- диапазон атмосферного давления, кПа от 84 до 106;

- нzшряжение питания от однофазной сети переменного тока, В от220 до240;
-частотасетипитания,Гц 50+ 1.

7.2 Подготовку масс-спектрометра к работе провести в соответствии с руководством
по эксплуатации.

7.3 Перед проведением поверки масс-спектрометр должен быть полностью вкJIючен

в соответствии с инструкцией по эксплуатации и вьцержан во вкJIюченном состоянии не
менее 4 часов.

8 ПРОВЕДЕНИЕ ПОВЕРКИ

8.1 Внешний осмотр, проверка комплектности

8.1.1 При проведении внешнего осмотра и проверке комплектности должно быть

установлено соответствие масс-спектрометра следующим требованиям:
- нzlличие товарного знака изготовителя, порядковый номер, год изготовления;
- прочность закрепления, плавность действия и обеспечение надежности фиксации

всех оргtlнов управления;
- соответствие функционаJIьному нiвначению и чоткость всех надписей на оргulнЕIх

управления и индикации;
- наружнаrI поверхность не должна иметь следов механических повреждений,

которыо могут влиять на работу масс-спектрометра;
- чистота и целостность рЕвъемов;
- соединительные провода должны быть испрtlвными;
_ комплектность масс-спектрометра должна соответствовать комплектности,

указанной в эксплуатационной докуN{ентации.
8.1.2 Результаты внешнего осмотра и проверки комплектности масс-спектрометра

считают положительными, если выполняются все требования п. 8.1.1.

8.2 Проверка работоспособности масс-спектрометра, проверка программного
обеспечения

8.2.1 В соответствии с инструкцией rrо экспJtуатации вкJIючить масс-спектрометр,

убедится в нzlличии связи между управJIяющей ПЭВМ масс-спектрометром.
8.2.2. Убедится в соответствии с инструкцией по эксплуатации в нtlличие рабочего

остато!шого давления в масс-спектрометре.



8.3.3. Произвести операцию автоматической настройки шкаJIы масс. Результатом
этой операции должен бьrгь генерируемый управJIяющей програlrлмой отчет об успешном
вьшолнении автонастройки.

8.2.4 На жестком диске компьютерц подкJIюченного к масс-спектрометру открыть
директорию управJIяющей программы (название программы для различньп< модификаций

укшаны в таблице 2, колонка <Название управляющей программы>). Найти в отрьшшейся

директории файл, указанный в таблице 2 в колонке <<Название файла) дJuI данной
модификации масс-спектрометра. Используя irлгоритм вычисления цифрового
идентификатора по ГОСТ Р 34.1 1-94, определить контрольную сумму укtванного файла.

8.2.5 Результат поверки является положительным, если результаты проверок по
пп. 8.2.1-.8.2.З положительные и полу{енные контрольные суммы (uифровые
идентификаторы) соответствует сведениям, приведенным в описании типа на масс-
спектрометры (см. табл. 2.).

8.3 Определение метрологических характеристик

8.3.1 Определение разрешающей способности масс-спектрометра

8.3.1.1. Непосредственно перед проведониsм измерений разрешающей способности
провести процедуру автоматической настройка масс-спектрометра по кшибровоЧномУ
веществу, предусмотренному инструкцией по эксплуатации.

8.3.1.2. С помощью шшрица вместимостью 10 мкJI ввести раствор резерпина:
- для модификации JMS-Q1050GC с концентрацией 10 пг/мкл,
- дJIя модификачий JMS-TIOOLP и JMS-GCMATE II с концентрацией 100 пг/мкл.

8.3.1.3. Используя управJIяющую программу записать масс-спектр в диапшоне оТ

590 до 630 а.е.м.
8.3.1.4. Вывести пол)п{енный масс-спектр в файл, произвести выtIитание фона.

Вычиспить полную ширину молекулярного пика резерtIина на половине высоты (ПШПВ)
Дmsо (см. рисунок l).

8.3. 1 .5. Вычислить рчlзрешающую способность масс-спектрометра по формуле:

R - разрешalющzul способность масс-спектрометра;

Mmot - МаССа МОЛеКУJUIРНОГО ИОНа РеЗеРПИНа, а.е.М.;

Дmsо - ПШПВ молекулярного пика резорпина, вьIчисленнtuI в п. 8.3.1.4,

а.е.м.

(1)n Мmоl

Amso

4

Таблпца2.
Модификация масс-

спекцометра
Название

управляющей
програN,rмы

Название файла Щифровой идентификатор
по

JMS-Q1050GC NovaSpec MGCCont
5FO6FD3254FввЕЕвс4с9бF
495 с6O2вЕ2сзD 5 4с1 3 3 4AD
F7F271279в67928ЕсЕА5

JMS_T1O0LP
JMS-GCMATE II

Mass Hunter MassCenter
565F 1 D629B5282 l D5542A00
02вА5вз 85 1 857в74Fз9 5 566
л7D44Ез92в4lЕ24вF9

где



Рисунок 1. ПШПВ масс-спектрчlльного пика
J - интенсивность пика после выIIитания фона.

Масса молекулярного иона в зависимости от способа ионизации различается. В
слr{ао ионизации электронным ударом (модификации JMS-Q1050GC и JMS-GCMATE
[I) масса положительЕого иона молекулы резерпина : 608,27З8 а.е.м., при
химической ионизации (все модели) или ионизации в электроспрее (модель JMS-TIO0LP)
масса протониров€}нного положительного молекуJIярного иона :609, 2817 а.е.м.

8.3.1.б Масс-спектрометр считается годным,
вычисленнчuI по формуле (1) не менее:

- 5000 для модификации JMS-QI050GC;
- 6500 для модификации JMS-T1O0LP;
- 5500 для модификации JMS-GCMATE П.

если разрешающая способность,

8.3.2 Определение погрешности измерений массовых чисел

8.З.2.1 Непосредственно перед проведением измерений провести процедуру
автоматической настройки масс-спектрометра по ка-пибровоtшому веществу,

предусмотренному инструкцией по эксплуатации.
8.З.2.2 С помощью шприца вместимостью 10 мкл вести раствор резерпина:
- для модификации JMS-Q1050GC с концентрацией 10 пг/мкл,
- дjul модификаций JMS-T1O0LP и JMS-GCMATE II с концентрацией 100 пг/мкл.
8.З.2.З Произвести измерение положения молекуJlярного пика резерпина в

соответствии с инструкцией по эксплуатации для поверяемой модификации масс-
спектрометра.

8.З.2.4 Повторить операции по пп. 8.З.2.2 - 8.З.2.3 10 раз. В результате будет
полrIено l0 значений положения молекуJuIрного пика резерпина

8.З.2,5 Вычисление доверительньD( граIIиц погрешности результатов измерений
провести в соответствии с ГОСТ Р 8.736-201l. Вьrчислить результат измерений
положения молекулярного пикарезерпина по формуле:

(2)

где - результат измерений положения молекуJuIрного пика резерпина, а.о.м.;



n = ].0 - число измерений положения молекулярного пика резерпина (см. п. 8.3.2.4);

Tпi _ результат i-го измерения положения молекулярного пика резерпина, а.е.м.,

(i = 1,2, .,,,L0).

Среднее квадратическое откJIонение результата
молекуJIярного пика резерпина Sб вытIислить по формуле:

измерений положения

(3)

где .Sfr - среднее квадратическое откJIонение результата измерений положения
молекуJIярного пика резерпина, а.е.м;

й - результат измерений положения молекулярного пика резерпина, вычисленныЙ
по формуле (2), а.е.м;

m; - рез}льтат j-го измерения (i = 1, Z, .,.,t0), а.е.м.;
n - ].0 - число измерений (см. п. 8.З.2.4).

,Щоверительные границы случайной погрешности t вычислить по формупе:

€=tS^,

где s - доверительные грztницы слу{айЕой погрошности, мкм;
t = 2,262 - коэффициент Стьюдента для 10 измерений и доверительной вероятности

Р:0,95;
Sд - среднgg цзяцFотическое откJIонение результата измерений положения

молекуJuIрного пика резерпина, а.е.м., вычисленное по формуле (3);

Границы относительной погрешности измерений линейньтх ptвMepoB (без yleTa
знака) для доверительной вероятности Р : 0,95 вьтчислить по формуле:

(4)

(5)

где б - границы относительной погрешности измерений положения

молекулярного пикарезерпина, млн ;

m - результат измерений положения молекуJIярного пика резерпина, вьг'il{сленныЙ

по формуле (2), а.е.м.;
s - доверительные границы слуlайной погрешности, а.е.м, выtIисленные по формУле

(а);

Мmоl - значение положения молекуJu{рного пика резерпин (значения в зависимоСТи

от способа ионизации приведены в п. 8.3.1.5), а.е.м;

Ьrеf = 0,001 а. е. м. - погрешность положения молекуJIярного пика резерпина.

S7 - среднее квадратическое откJIонение положения мопекуJIяного пика резерпина,
выtIисленное по формуле (3), а.е.м.

Коэффичиент Кв соотношении (5) вычислить по формуле:

е+(lп-млоtl+lДr"rl)

l@-,trЫТJI*--------;Еa-
к- (6)



где fr - резуJьтат измереrшй поло)lrcнrtя молекуJlярпого пим резерrLв4
вьnrислеfiЕьй по фрмул9 (2), а.е.м.;

t - доверrtтеjыiые грмrцы случайной логр€цIяосm, а-е.м, вы.исленные по формуле
(4);

Мlе1 -flолох€Еца молекулярrrого пика резерпиЕа (звачения в з!tвпсимости от
способа fiовизациll пршедевы в п. 8.3.1.5), а.е.м;

Дr"f = 0,001 а. е. u. - поФешвость положеtlия молекуJrярЕого цtlка рзсрпина;
ýr1 - средrее кмдратвческое откло!lеЕие р€зу,Jтьтата измеревий положеtltlrl

idол€кулярноrý пика резерIш4 a_e.M.t вьтчисленвое по Формуле (З).

8.3.2.6 Масс-спекгрометр считается годяым. есJш веrIЕtIиЕа б ве превышает 5 мJIв-|

для всех модифш(аф.

8.зЗ Опредc.tевtiс прсдслr обшrрrдешЕя по резерпЕЕу

8.3.3.1 С помошю шприца вместимостью l0 мкл вестп расгвор резерпина:
- лля молификаш JMS-Q 1 050GC с коячеяФацЕей l пг/мкл,
- для моJифпкаФ!й JMS-TIO0LP и JMS-GCMATE Il с кощегграцией 50 лгlмкл.
8.3.3.2 Опреде",пrь с помоцью пролраммЕого обеспеченйя масс-спекгрометра

отношеЕlrс сигнаrшуtu Еа молеку.пярвом пике резерIIиЕа.
8.З.3,З Масс-с!екФометр сщaтается годяым! ecJm отЕошенве сигнал шум при

укаиннья в п.8.З.3.1 концеrIrрация{ резерпиrlа rre мевее 70:l ди модифrкациr JMs-
Ql050Gc и l0:l дrя модфш<аций JMS-TIO0LP г JMS-GCMATE Il. При выпоrшевш
этого условrrй предел обваруже!Iия по резерпиrrу усталавJIивают:

- дл, модцФш(ащ JMs-Qlosocc l пг/мкл;
- для модифrкащi JMS-TIO0LP и JMS-GCMATE П 50 ш/мкл.

9 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ

9.1 Результаты поверки оформ]rяются протоколом (форма пртокола прпвсдены в
[lриложенил А), которьй храцится в оргаtIизации, проводившей поверку,

9.2 Масс-спектромеrр, удовлsIворяощий тебоваЕпям шасгояцей мgюд (и,

признalют годпым к примепевrю и яа него вьrдают свI'детельство о поверке

уставовленяой (фрмы.
9.3 При отрицатешпых результатtц поверки процедФу Еоверкц сле.ryет повюрrrтъ.

Если повторЕые резуJьтlrты поверки окаж}тся flеудовJIегворительвIдdr, то rrрпбор

зlшрецirют к приrrеЕевию и вьtддот шзЕщеIие о непрагоJшости с }ъiвilЕием приtrцfi,

Глаsный Еаучный сOтру.шик ОАО <НИt{ПВл, tl'/ J--''
локгор физ.-мат. вад, профессор 

,//.МЦ
М.н.Фплиппов



Приложение А
(рекоменryемое)

Форма протокола поверки масс-спектрометра JEOL

ПРОТОКОЛ ПОВЕРКИ J\b_ (oT____J

l. Средство измерений: масс-спектрометр JEOL, модификация

Принадлежит

2.Заводской номер

3. Предприятие изготовитель: фирма JEOL, Япония
4.Условия поверки:

- время начzrла поверки час. мин.
- время оконччlния поверки час. мин.
- темIIература окружчlющего воздуха в начале поверки
- температура окружчlющего воздуха по окончании tIоверки
- относительная влажность воздуха
- напряжение питания сети
- частота питшощей сети

5.Средства поверки:

Резерпин (Фармакопейная статья ФС ]ф 42З267-96).

Операции поверки

5.1 Внешний осмотр, проверка комплектности

Вывод:

5.2 Проверка работоспособности микроскопа, проверка программного

обеспечения

Вьrвод

оС;
оС;

%;
В;
Гц.



Наименование параметра
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Разрешающая способность масс-
спектрометра 8.3.1 бlр > 5000

Погрешность измерений массовых
чисел 8,з.2 млн-' <5

Предела обнаружения по

резерпину

8.з.з пг/мкл
<1

5.3 Определенпе метрологических характеристик

Заключение: По результатап4 поверки масс-спектрометр JEOL, модификация
зав. ]ф _) признан годным негодным (нужное

подчеркнугь) к эксплуатации.

Поверитель:
подпись

()20г.
Фио


