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Настоящая методика распространяется на хромато-масс-спектрометры жиДкостные

моделей EvoQ Qube, EVOQ Elite, EVOQ Elite ER, изготавливаемые компанией <Bruker Dal-

tonik GmbH,>, Германия и устанавливает методы и средства их первичной поверки (до вво-

да в эксплуатацию и после ремонта) и периодической поверки (в проuессе ЭкСплУаТаuиИ).

Интервал между поверками - l год.

1. Операuии поверки

Примечания: l) Проводится только при отсутствии стандартизованнОй (атте-

стованной) методики выполнения измерений с использованием хромато-масс- спек-
трометра.

2) Проводится при наличии стандартизованной (аттесто-

ванной) методики/методик выполнения измерений с использованием поверяемого
хромато-масс- спектрометра.

Согласно ми 2531-99 <сси. Ана,шrзаторы cocTtlвa веществ и матери€rлов }нивер-
саJIьные. Обuще требоваrпая к метод{кам поверки в условиrD( эксппуагащ{и)), доttускается
прово.щIть период{чесщую поверку в соответствии с РiВДеЛа:r,Шr <d(оrrгроль точности)) атте-

cToBaHHbD( государственньIми на)цньIми метрологическими це}rгрzlми методик вьIполнениrI

измерrпй (да-гlее _ мви) иJIи разделов <Коrrгроль точности (погршшости, пр€tцазионности,

неопределеrпrосги)> и.гпа <Обработка резуJIьтаюв измерешшi)) стil}чIаргизованнЬD( MBtr4, реа-
JIизов€IнньD( на поверяемом хроматограф (см. примечаниrI к табл.1).

При отршlательньD( результатах поверки по к€lкому-лгибо rгFIIсry наgгояЩей МетоДРIки

даrьнейlrrая поверка хромато-масс-спектрометра прекращается, и он признается прошедшiим

поверку с сrгрицательньIм резуJIьтатом.

2. Срелства поверки

1. Колба Кн 01-100-]r4l2з-ТС\ ГоСТ 25зз6-82.
2, Колба MepHEuI 2(4)-50-2 ГОСТ 1770-74,
3, Пипетка вместимостью 0,5 см3 по ГоСТ 29227-9l,
4. Весы аналитические специilльного класса точности по ГоСТ 24104-200|.
5. Мешалка ММ-5 TY25-11-834-80,
6. Вода l-ой степени очистки по ГоСТ Р 52501-2005.

J\ъ

п/п
Наименование операций Номер пункта

методики

обязательность
проведения

при вводе в эксплуа-
тациЮ

при
эксплуатации и
после ремонта

1 Подготовка к поверке. 5 да да
) Внешний осмотр. 6.1 да да

J. опробование. 6.2 да да

4.

Подтверждение соответ-
ствия программного
обеспечения

6.2.2 да да

5.
Определение метроло-
гических хаDактеристик

6.з даl) да

6,

Определение
метрологических
характеристик по Н.Щ на
мви

да2) нет



7 . Стандартный образеч состава левомицетина ГСО l 0 l 65-20 l 2,

8. Метанол кв. (fiч)) по ТУ 6-09-1709-'77 .

9. Муравьинrlя кислота по ГОСТ 1706-78.
10. Колонка Intensity Solo Cl8 2,1 мм/50мм/3,0 микрон или анаJIогичная.
11. Термометр лабораторный ТЛ4-Б2 ГОСТ 28498-90, диапазон измерений (0 -

50)О С, цена деления 0,1О С.
12, Барометр-анероид М-98 ТУ 25-11-13l6-76.
13. Психрометр аспирационный МБ-4М ГОСТ 635З-52, диапазон измерения отно-

сительной влажности (10 - l00) %.

Все срелства измерений, используемые при поверке, должны иметь свидетельства о

поверке, а ГСО и химические реактивы - действующие паспорта.

,Щопускается применение других средств поверки, допущенных к применению в РФ,
с метрологическими характеристиками не хуже указанных.

Контрольные растворы готовятся согласно Приложению А к настоящей методике.

3. Условия поверки

3.1. При проведении поверки должны быть соблюдены следующие условия:
- температура окружающего воздуха, ОС от 15 до 25,
- доtIустимое изменение температуры в помещении, ОСlчас не более l
- атмосферное давление, кПа 84 . . . l07;
- относительнzuI влiDкность воздуха, 0/о 20 , . . 80;

- напряжение питания переменного тока, В 220*22-зз,,

- частота переменного тока, Гц 49 . , . 5l.
3.2. Перел проведением поверки прибор следует подготовить к работе в соответствии

с руководством по эксплуатации.

4. Требования безопасности

Требования безопасности должны соответствовать рекомендациям, изложенным в

Руковолстве по эксплуатации

5. Подготовка к поверке и требования к квалификации поверителей

5.1. Приготовить поверочный раствор, указанный в таблице l. Методика приготов-
ления раствора приведена в приложении Б к настоящей методике поверки.

Таблица l

5.2. Перед проведением измерений рекомендуется провести кондиционирование хро-
матографической колонки в соответствии с инструкцией по эксплуатации на жидкостный
хроматограф.

К провелению измерений по поверке допускаются лица, изучившие техническое
описание, руководство по эксплуатации и методику поверки хромато-масс-спектрометра.

.Щля полуrения данных, необходимых для поверки, допускается участие операторов,
обслуживающих хромато-масс-спектрометр (пол контролем поверителя),

6. Провеление поверки

6.1. Внешний осмотр.
При проведении внешнего осмотра проверяIот:

- отсутствие механических повреждений;

м Контрольный раствор
Массовая концентрация определяе-
мого компонента (левомицетин)

l Левомицетин в 50% метаноле 5 пг/мкл



- соответствие комплектности прибора технической док}ментации;
- надежность креIIления соединительных элементов.

6.2. Опробование.
6,2.1, Запустить программу управления прибором, дождаться завершения операции

по автоматическому тестированию. Результат автотестирования должен быть положитель-
ный.

6.2.2 По дтверждение соответствия программного обеспечения
6.2.2.1. Опрелеление осуществляется следующим образом:

- в главном окне программы MS Workstation в строке команд щелкнуть мышью на ко-
манде'Неlр". В открывшемся окне щелкнуть мышью по строке About System Control, в

результате чего откроется окно, в котором приведены идентификационное название
ПО и номер версии. Копия экрана с возможными окнами приведена на рисунке 1.

Рис.l Окно с илентификационными данными System Control

- в главном окне программы MS Workstation шелкнуть мышью по кнопке Data Рrосеss
на левой панели, в открывшемся окне в строке команд щелкнуть мышью на команде
'Help". В открывшемся окне щелкнуть мышью по строке About MS Data Review, в ре-
зультате чего откроется окно, в котором приведены илентификационное название ПО и
номер версии. Копия экрана с возможными окнами приведена на рисунке 2.
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Рис,2 окно с идентификационными данными MS Data Review

6,2.2.З. Хромато-масс-спектрометр считается выдержавшим поверку по п. 6.2, если
номер версии ПО - 8.2 или выше.

6.3. Опрелеление метрологических характеристик.
6,3.1. Установить параметры хромато-масс-спектрометра, указанные в табл.2,

Таблица 2

Подвижная фаза
ПодвижнаяфазаА-вода

Подвижная фаза В - метанол

Скорость потока, градиентный режим 300 мкл/мин. *

Соотношение подвижньгх фаз 50% А, 50%в *

Объем дозируIощей петли 2 мкл

Температура в термостате колонок 30ос*

источник ионизации (sоurсе Туре) Нагреваемый электроспрей (HESI) *

Полярность источника ионизации Отрицательная

Напряжение на распылителе (Spray
Voltage) 5000 в*

Поток газа облува конусов (Сопе Gas
Flow)

20 ед. *

Температура конусов (Сопе Теmреrа-
ture)

250" с*

Поток осушающего газа 50 ед.*



(Heated РrоЬе Gas Flow) :

Температура нагревателя осушаюше-
го газа (Heated РrоЬе Temperature):

350о с*

поток распыляющего газа (Nebulizer
Gas Flow)

50 ед. *

Активная откачка источника (Exhaust
Gas)

Выключена (OfO

Режим работы масс-спектрометра
(Scan Туре)

MRM

Полярность (Polarity) Отрицательная (negative)

Время сканирования (Scan Time) l00 мс*

Ион-прелшественник (Precursor) 321 ,0

Ион-пролукт (Product) l52,0

Энергия соударений (Collision Епеr-
gy)

l7 эВ*

Разрешение (Resolution) Ql и Q3 Unit (елиничное)*

Используемая хроматографическия
колонка:

Intensity Solo Cl8 2.1 мм/50 мм/3.0 микрон или
аналогичнfuI

* - параметры имеют рекомендательный характер и могут быть изменены с целью оп-
тимизации результатов измерения.

6.З.2. Определение чувствительности (отношение сигнал/.уr) хромато-масс-
спектрометра

6.з.2.1 Ввести 2 мкл контрольного раствора с массовой концентрачией 5 пг/мкл лево-
мицетина в 50% метаноле в прибор и с помощью программного обеспечения определить
отношение сигнал/шум для переходаm/z 321,0 --- l52,0. Порялок действий при определении

указан в приложении А настоящей методики.
6,З,2.2. Повторить действия, указанные в п.6.3.2.1. еще четыре раза.
6,3,2.З, Результаты поверки по п 6.3.2 считаются положительными, если из серии пя-

ти измерений наименьшее значение отношения сигнал/шl.ти не менее, чем указано в табл. 3.

6.3.3 Определение относительного СКО выходного сигнала.

6.3.3.1. Опрелеление СКО выходного сигнала проводят по контрольному раствору с
массовоЙ концентрациеЙ 5 пг/мкл левомицетина в 500/о метаноле.

6,З,З.2. Условия, при которых проводятся определения, указаны в п.6.3.1.
6.З.З.З. Объем вводимой пробы - 2 мкл.
6.З.З,4. Последовательно ввести пробу в прибор и зафиксировать время удерживания

и площадь пика левомицетина. Повторяtот операцию пять раз. При этом недостоверные ре-
зультаты измерений, которые можно оценить как выбросы (см. ГОСТ Р ИСО 5725-1-2002,

Таблица 3

Наименование модели хромато-масс-спектрометра Сигнал/шуrчr, не менее

EVOQ Qube 5000: l
ЕVоо Elite 20000: l

ЕчоQ Elite ER 1 2000: l



п,3.2l), отбраковываются и не учитываются в расчетах. В слуrае обнаружения выбросов
проводят необходимое дополнительное число измерений.

6.3.3.5. С помощью программного обеспечения определить относительное СКО
вьrходного сигнала по площади пика и времени удерживания. Порялок действий при опре-

делении укaх}ан в приложении А к настоящей методике.
6,3,з.6. Возможно провести расчет СКО вручную по формуле:

lпlF ( лr -N, )2

л l00\:7l' Kl
с _,"" I J-, о/

'Nlп-l

где: l/- среднее арифметическое результатов п- измерений;
Nt - k-e значение результата измерений;

n - число измерений.

,Щанные для ручного расчета берутся из суммарного рапорта результатов изме-

рений.
6,З,З.7 . Результаты поверки по п.6.4. считают положительными, если значение отно-

сительного СКО выходного сигнала не превышает 7,0 0% по площади пика и |,0 О/о по време-

ни удерживания.

7.Оформление результатов поверки

7.1. Результаты поверки считаются положительными, если хромато-масс-спектрометр

удовлетворяет требованиям настоящей методике поверки. При поверке заполняется прото-
кол, форма которого приведена в приложении В,

7.2. Положительные результаты поверки оформляются путем вьцачи свидетельства о

поверке по установленной форме
7.3. Результаты поверки считаются отрицательными, если при проведении поверки

установлено несоответствие прибора хотя бы одному требованию настоящей методики по-
верки.

7.4. Отричательные результаты поверки оформляются пугем выдачи извещения о не-

пригодности с указанием причин непригодности,

(l)



Приложение А

Порядок действий по получению отчета с использованием программы MS Data Review
- В строке меню нажать File-Select File/Chromatogram - загружаем требуемые хроматограм-
мы
-В строке меню нажать РrеГеrепсеs-Рlоt View Chromatogram Pane. В открывшемся окне на

вкладке Chromatogram Plot выбрать Filtered Data Only в разделе Plot, также выбрать Smooth
Data (11 Point Smooth, Smoothing Method- Меап) и Remove Spikes (выбираем параметры
сглаживания)
- В строке меню нажать Integrate - All plots. - интегрируем хроматограммы, В открывшемся
окне выбираем настройки: Integration Parameters - Local, Peak Width - б секунл, Slope sensiv-
ity - l00, Tangent _ l0, Peak Size Reject - l000. Также выбираем метод расчета шума: RMS. *

- Нажимаем Integrate (интегрируем загруженный сигнал)
- Вносим полученные данные в сводный лист в Excel.

* _ параметры имеют рекомендательный характер и могут быть изменены с целью оп-
тимизации интегрирования.



Приложение Б

Методика приготовления поверочных растворов
1,Для приготовления поверочных растворов применяют следующее оборулование и ре-

активы:

о Колбы мерные 2-го классаточности с притёртой пробкой по ГоСТ |770-74,
о Пипетки мерные 2-го класса точности по ГоСТ 29228-9l,
о ГСо 10l65-2012 Станлартный образеч состава левомицетина.
о Метанол кв. <ХЧ>> по ТУ 6-09-1709-77 .

о Вода 1-ой степени очистки по ГоСТ Р 52501-2005.
о Весы аналитические специztльного класса точности по ГоСТ 24104-200l.

2. Приготовление раствора l0 мг/л (раствор (А)).

В мерную колбу вместимостью 100 см] помещают навеску левомицетина (1,00*0,05)
мг, доводят до метки метанолом. Срок хранения 7 дней при стандартных условиях.

3. Приготовление раствора 5 пг/мкл.

Раствор <А> с массовой концентрацией 10 мг/л левомицетина используется для приго-

товления поверочного раствора 5 мкг/л (5 пг/мм3) методом последовательного объемно-

го разбавления 500/о раствором метанола в воде (при необходимости в два этапа).

Количество растворителя, необходимое для получения раствора требуемой концентра-

ции, вычисляют используя следующую формулу:

V
/- 11 lrlL'r, : L' ,,, 

,;i , (Б. l )
V г

где Coi -деЙствительное значение концентрации компонента в растворе, используемом в

качестве исходного для разбавления мг/дм3.

%i -объем раствора, используемом в качестве исходного лля разбавления.

И* -общий объем приготовленного раствора
с/г расчетная (требуемая) концентрация компонента в контрольном растворе.

4. При использовании средств измерений, стандартных образчов и реактивов, указан-
ных в п.1. настоящего приложения, относительная погрешность поверочного раствора,
приготовленного по данной методике не превышает t5 %.



Приложение В
протокол

Хромато-масс-спектромер модель
Принадлежит

зАв.л}
инн

!етектор

Поверка проведена по :

Методике поверки

мв

фл.ruч повер-
ки

ЛЪ измерения
Результат определения значе-
ния отношения сигнал/шчм

Щопускаемое значение отноше-
ния сигнал/шyм. не менее

l.
2.

J.

4.

5,

Опрелеление отношения сигнал/шум

определение относительного ско выходного сигнала (sr)

Результаты расчета относительного СКО выходного сигнала (по площали пика)

Щогryскаемое значение (S.), О/оrне более Результатопределения значения
(S.),7o

Результаты расчета относительного СКО выходного сигнала (по времени удержIlва-
ния

Щопускаемое значение (S.), О/оrпе более результат определения значения
(S.), Уо

ЛЪ измерения
Время удерживания (t) Площадь пика (S)

1.

2,

3.

4.

5.

l0


