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1ОБЩИЕПОЛОЖЕНИЯ
Настоящая методика распростр{u{яется на хромато-масс-спектрометы }кидкостные

FCI-LCMS-4200 (лмее - хромато-масс-спекгрометры), изготовленные фирмой "Shаапхi Fаr-
Citech Instrument & Equipment Со., Ltd.", Китай, и уст.rнавливает методы и средства их пер-
вичной поверки после вьшуска из производства и после ремонта и периодической поверки в
процессе экспJryатации.

Прослеживаемость поверяемого СИ обеспе.п,Iвается посредством применения ГСО:
- к ед]нице массовой доJIи в соответствии с поверочной схемой <Государственная

повероIшаJI схема дJIя средств измерений содержания орг {ических и элементорганических
компонентов в жидких и твер,щж веществм и материаJIах), угвержденной Приказом Рос-
стандарта от 01.02,2024 г. Jф 264, подтверждающей прослеживаемость к государственному
первиtIному этмону ГЭТ 208-2024.

При определении метрологических характеристик поверяемого средства измерений ис-
пользуется метод косвенньп< измерений.

2 ПЕРЕЧЕНЬ ОПЕРАЦИЙ ПОВЕРКИ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
При проведении поверки выполЕяют операции, приведенные в таблице 1.

Таблица 1 - Операции поверки

2.2 Е,сли при проведении той иJIи иной операции поверки получен отрицательЕый ре-
зультат, дtшьнейшее выполнение поверки прекращаlют.

2.3 Проведение поверки в сокращенном объеме в соответствии с порядком проведения

поверки средств измерений, }твержденным Приказом Министерства промышленности и

торговлИ РФ N9 25l0 от 31.07.2020 г. кОб угверждеЕии порядка проведения поверки средств

измерений, требований к знаку поверки и содержанию свидетельства о поверке>> не преду-

смотрено.

Нмменование операции поверки
Номер пункта

методики повер_
ки

Проведение операции при

первичноц периодической

1Внешний осмотр 7 Да !а
2 Подготовка к поверке средства измере-
ний 8 Да Да
3 Проверка програN{много обеспечения
средства измерений Да Да

4 Опробование средства измерений:

- определение отношения сигна.ц/ш)ш
10.1

Да

!а

.Ща

!а

11

1 1 1

,Ща

,Ща

6 Оформлевие результатов поверки |2 [а .Ща

9

10

5 Определение метрологических характе-

ристик и поллверждецие соответствия
средства измерений метрологическим тре-
бовшrиям:

- определение относительIlого среднего
квадратического отклонения (СКО) вьь
ходного сигнала

!а

Да



з

3 ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ
З.1 При проведении поверки соб:подают следующие условиJl:
- температура окр},жающего возд}ха, ОС

- атмосферное давление, кПа
- относительпм влажность возд}ха, О/о

от +18 до +25

от 84,0 до l06,7
от 40 до 80

4 ТРЕБОВАНИЯ К СПЕЦИАЛИСТАМ, ОСУЩЕСТВЛЯЮЩИМ ПОВЕРКУ
К проведению поверки допускalются поверители средств измерений в соответствии с

областью аккредитации оргаЕизации, аккредитованной в национа,rьной системе zжкредита-
ции на проведеЕие поверки средств измерений согласно законодательству Российской Феде-

рации об аккредитации, прошедшие инстр}тсгаж по технике безопасности и ознакомленные с
эксплуатационными документalми.

,Щltя полуrения экспериментzlльньD( дzlнньD( допускается участие сервис-инжеЕера или
оператора' обслуживающего средство измерений (под контролем поверителя).

5 МЕТРОЛОГИtIЕСКИЕ И ТЕХНИIIЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ К СРЕДСТВАМ
повЕ,рки

5.1 При проведении поверки применJIют средства, приведенные в таблице 2.

Таблица 2 - С едства по

Перечень рекомендуемых
средств поверки

Операции повер-
ки, требующие

применеЕия
едств по ки

Метрологические и техяические тре-
бования к средства]u поверки, необхо-

димые дJIя проведения поверки

Прибор комбинированный
Testo 608-Н1,

рег. Nэ 53505-13.

Барометр-анероид метеоро-
логический
БАММ-l, рег. Nч 5738-76.

3.1
Средства измерений температlры
окружшощей среды в диaшiвоЕе изме-

рений от 15 ОС до 25 ОС с абсопотпой
погрешностью не более {1 ОС.

Средства измерений отяосительной
влФшtости воздуха в ди:шtвоне от
40 Уо до 80 О% с абсолютной погрешно-
gтью Hg ý6д99 +3 Ой.

Средства измерений атмосферного
дaвлениJI в диапазоЕе измерений от
84,0 до 106,7 кПа с абсоrпотной по-

шностью не более +3 кПа
Контрольные растворы,
приготовленные из ГСО
12061 -2022 по методике,
приведенной в приложении
А.

Контрольные растворы с массовой кон-
центациеЙ резерпина 0,2 и 10 мкг/дмЗ.

Вспомогательные средства поверки:
Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1-201 1 с шределом взвеши-

вания 200 г.
Колбы мерные Еаливные 2-|00,2,2-50-2, 2-1000-2, ГОСТ 17'10,74.

Пипетки с одIой отметкой 1-2-1, ГОСТ 29169-91.
I-|илиндры мерные 2-50-1, 2-1000-1, ГОСТ 1770-74.

АцетонитриЛ дIя жи.щостЕОй хроматографии, ту 6-09-14-2|6'7 -84;,

или с анЕtлогиц{ыми характеристиками чистоты и оптического по-

глощения.
Вода дистилли ваннм по ГоСТ Р 58144-2018.

18 1 1 0 l l
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Операции повер-
ки, треб}тощие

применения
средств поверки

Перечень рекомендуемьtх
средств поверки

Муравьинм кислотц ква:rификации (ч.д.а.>, ГОСТ 5848-73.

7 внЕшниIl осмотр срЕдствА измЕрЕниЙ
При внешнем осмотре устанавливают
- соответствие комплектности поверяемого хромато-масс-спектрометра требованиям

эксплуатациоЕной док}ъ,tентации;
- четкость маркировки;
- исправность мехЕlнизмов и крепежньIх детаJIей;
- отсутствие видимых механических повреждений, влияюпц{х на работоспособность

хромато-масс-спектометра.

8 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИИ
8.1 Перед проведением поверки выполнJIют следующие подготовительные работы.
8.1.1 Готовят контроJIьные растворы резерпина с массовой концентрацией 0,2 и

10 мкг/дr.r3. Методика приготовления контрольных растворов приведена в приложении А.
8.1.2 Перел проведением поверки хромато-масс-спектрометр готовят к работе в соот-

ветствии с руководством по экспJryатации.
8.1.3 !ля определения относитеJIьного среднего квадратического отклонения (СКО)

вьIходного сигнzlла рекомендуется использовать zlналимческую колонку размером
50х2,1 мм, зirполнеItн},ю сферическим силикагелем с эффективньп,t ди!l},tетром частиц
1,9мкм и химически модифицированной поверхностью октадециJъньтми группами (С18).

,Щопускается применение других аналитических колонок.

9 ПРОВЕРКА ПРОГРАММНОГО ОБЕСПЕЧЕНИЯ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
Название ПО указано на ярлыке ПО. Запускшот ПО хромато-масс-спектометра,

открывttют вкJIадку Help/About. В открывшощемся окне высвечивается номер версии ПО.
Идентификационные данные ПО должны соответствовать приведенным в таблице 3.

Иденти икационные данные изнаки Значение

Иденти икационное наименование По MS Station

Ном иденти онньй ном по , не ниже 2.0

I]ифровой идентификатор ПО

Метрологические и технические тре-
бования к средствам поверки, необхо-

димые дJUI проведения поверки

5.2 ,Щоrryскается применение других средств поверки, обеспечившощих определение
метрологических характеристик поверяемьIх СИ с требуемой тоtшостью.

5.3 Все средства измерений, примешIемые при поверке, должIlы бьпь утвержденного
типа, поверены и соответствовать требованиям методики поверки. Стандартные образцы,
используемые при поверке, должЕы быть утвержденного типа, соответствовать ,гребованиям

методики поверки и иметь действ}тощие паспорта.

б ТРЕБОВАНИЯ (УСЛОВИЕ ПО ОБЕСIIЕЧЕНИЮ БЕЗОПАСНОСТИ ПРОВЕ_
ДЕНИЯ ПОВЕРКИ

6.1 При проведении поверки выполняют требования безопасности, изложенные в РЭ
хромато-масс-спектрометра.

Таблица 3 - Идентификационные данные программного обеспечения

)
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Результаты проверки считtlют положительными, если идентификационные данные ПО
соответствуют приведенным в таблице 3.

10 ОПРОБОВАНИЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
При опрбовштии опредеJIяют отношение сигна.l/шуlrл.
10.1 Определение отношения сигна,r/шрл
Определение отношенllя сигнал/шрI проводят_с использованием контрольного раство-

ра резерпина с массовой концентрацией 0,2 мкг/дм', приготовленного по методике, приве-
денноЙ в Приложении А. Измерения проводят после вьD(ода хромато-масс-спекIромета на

режим при условпл(, указанньD( в таблице 4.
Вводят пробу кон,Фольного раствора через 6-портовый крм в масс-спекгрометр. Объ-

ем вводимой пробы 5 ,м3. Наход", отношение сигна.п/шуru (SN) шrя резерпина для перехо-
даrп/z 609,,З > 195,1. Значения отношения сигна.п/шlu рассчитывают с помощью программ-
ного обеспечения.
Таблица4-Режимныепа ы

Значение

режим ионизации ESI+

Температура осушающего газа* (Gas 2 tеmреrаtчrе), ОС 350

Скорость потока ос}.шitющего газа* (Iоп Source Gas 2),

"r3/r""
50

50
Скорость потока распыJIяющего газа* (Ion Sочrсе Gas 1),

cr'/rrn,

10
Скорость потока шторного газа* (газ завеса) (Curtain

Gas), см3/мин

10
Скорость потока газа соударений* (Collision Gas),

см]/мин

5500Напряжение на капи:шяре* (Ion Spray Voltage), В

|20Потенциа.п декластеризации* (DP), В

1lВходное напряжение* (ЕР), В

55Напряжение в ячейке соударений* (СЕ), В

|7Вьп<одное напряжение* (СХР), В

2з00Напряжение на у {но)юлтеле* (СЕМ), В

б09,з > 195.1Переход MRM

100Сканирование*, мс

(Вода + 0,1 % мlравьиной
кислоты) : ацетонитрил,
объемное соотношение

Элюент*

0,4Скорость потока этпоеrrга+, см /мип

* Параметры имеют рекомендательный характер и могл бьпь изменены с целью оп-
льтатов измтимизации

Хараюеристика

(30:70)



Результаты операции поверки считzlют положительными, если значения отношения
сигнаrr/шум не менее значений, приведенньо< в таблице 5.

Таблица 5 - М огические стики

11 ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИЧЕСКИХ ХАРАКТЕРИСТИК И ПОДТВЕР-
ЖДЕНИЕ СООТВЕТСТВИЯ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ МВТРОЛОГИЧЕСКИМ ТРЕ-
БовАниям

11.1 Определение относительного среднего квадратического откJIонения (СКО) вьrхол-
ного сигнiUIа

Определение относитеJIьного СКО вьп<одного сигнала выполяяют на хромато-масс-
спектометре, }комплектованном аналитической колонкой, 1казшrной в п.8,1.3. Измерения
проводят после вьIхода хромато_масс_спектомета на режим при условиях, $азанньrх в
таблице 4, и в соответствии с руководством по эксплуатации. Использутот контрольньЙ рас-
твор резерпина с массовой конценцачий l0 мкг/дм', приготовленньй по методике, приве-
денной в Приложении А. Объем вводимой пробы 20 мм-.

Контрольньй раствор вводят в хромато-масс-спектрометр не менее б раз, измеряют
значения вьIходlого сигнаllа (площади пиков и времени улерх<ивания) и вычисляют их сред-
нее арифметическое значение. Повторяют операцию несколько раз до получения шести до-
стоверных измерений. Относительное среднее квадратическое отклонеЕие выходного сигна-
ла рассчитывают по формуле

|{х,-Х)'
п-1

(1)

где Х - среднее арифметическое значение параN{етра выходного сигнала (площади
пика, времени удерживания);

xi - значение параметра вьIходного сигнала (площали пика, времени улерживания) при
l-oМ измерении;

Результаты операции поверки сlмтают положительЕыми, если значения относитеЛЬНО-

го СКО вьD(одIого сигяала Ее превышаlют зЕачений, приведенньп< в таблице 5.

l00
х

Наименование характеристики Значение

Отношение сигнал/шрл, не менее
- при дозироваIrии 1 пг резерпинц источник ионизации ESI,
положительнм иоЕизация, при отслеживании множествен-
ньп< реакций (MRM) по пику дочернего иоlяа mJz 195,1 (m/z

)одительского иона 609,3

1000/1

2
6

6

n - количество измерений.

Предел допускаемьп< значений относr'Iтельного СКО вьг
ходного сигна:rц %о

- времени удерживания
- площади пика
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12 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ
l 2. l Результаты поверки хромато-масс-спектрометра заносят в протокол произвольной

формы.
l2.2 Результаты поверки передаются в Федеральньй информационньй фонл по обес-

печению единства измерений. При полоrrмтельньD( результатах поверки оформляют свиде-
тельство о поверке в соответствии с действующим законодатеJIьством в области обеспечения
единства измерений по письмеяному зiUIвлению владельца или JIицц представившего сред-
ство измерений на поверку.

12,3 На хромато-масс-спектрометр, не удовлетворяющий требованиям Еастоящей ме-
тодики поверIс{, в соответствии с действующим законодательством в области обеспечения
единства измерений оформJиgгся извещение о непригодности с }каlанием приIшн по пись-
менному зzlявлению владеJIьца или JIица" предстiлвившего средство измерений на поверку.

12.4 Знак поверки нalносится на свидетельство о поверке.

Начальник отдела ФГБУ "ВНИИМС" aA,*f,?.- С.В. Вихрова

Нача.пьник сектора ФГБУ "ВНИИМС", к.х.н. О.Л. Рренберг

Инженер l категории ФГБУ "ВНИИМС' ,Щ.Р. Грлмель

^
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ПРИЛОЖЕНИЕА
(обязательное)

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ

А.2 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВJIЕНИЯ РАСТВОРОВ ЭЛЮЕНТА И РАСТВОРИТЕЛЯ
А.2.1 Приготовление раствора ацетонитрил /вода с объемным отношением 70:30.
30 смЗ дистилrп.rрованной воды вносят в мерн}.ю колбу вместимостью l00 

"r3, доuод",
до метки ацетонитрилом. Тщательно перемешивaют содержимое колбы.

А.2.2 ПриготовJIеЕие p.rcтBopa ацетонитрил/вода с объемЕым отношением 75125
(эrпоент)

250 смЗ дисти,rлированной воды вносят в мер}г}то колбу вместимостью l000 смJ, добав-
л-пот 1 см'мlравьиной кислоты и доводят до метки ацетоЕитрилом. Тщательно перемеши-
в:lют содержимое колбы.

А.З ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ РЕЗЕРПИНА
А.3.1. Приготовление исходного раствора резерпина с массовой концентрацией

100 мг/.щtЗ
Взвешивают в стмаЕе 10,0 мг резерпина, добавrrяют 25 смЗ раствора ацетонитрил /вода с

объемньтм отношением 70/30, перемешившот. По,цу.rgццьй раствор переносят в мерtt}'}о

колбу вместимостью 100 сr'. Ополас*"чlют cTaKalH раствором приготовленным по А.2.1.
Раствор переносят в мерIr}.ю колбу, доводят до метки раствором, приготовленньь.r по А.2.1.
А.3.2 ПригЪтово"""" pu"r"opu резерпина с массовой кЪнцентрацией 1 мг/дr.rЗ

1 см3 раствора, приготовленного по А.3. 1 , переЕосят в мерн}то колбу вместимостью
100 см3 и доводят до метки раствором, приготовленным по A.2.1 . Тщательно перемешивают.

А.3.3 Приготовление контроJIьного раствора резерпина с массовой концентрацией
l0 мкг/дr,r3

1 смЗ раствор4 приготовленного по А.3.2, переЕосят в мерIr}то колбу вместимостью
100 смЗ и доводят до метки раствором приготовленным по А,2.1. Тщательно перемешивают.

Контрольньй раствор резерпиЕа с массовой концентрацией 10 мкг/дм3 используют для
определенЕя относительного среднего квадратического отклонения (СКО) вьrходного сигна-
ла.

А.3.4 ПриготоВление контроJIЬного раствора резерпина с массовой концентрацией

0,2 мкг/дм3

A.t срЕдствА измЕрЕниЙ, посудА, рЕАктивы
А.1.1 ГСО 12061-2022 стандартньй образец состава резерпина (Рзп-ВНИИМ-ЭС), ин-

тервал допускаемьD( атгестовitнньтх значений массовой доли резерпина от 99,З % до 99,85 %,
грarницы допускаемьIх значений абсоrпотной погрешности аттестованного зпачения СО при
Р:0,95 +(0,46,(100-w)) %, где \ry - массовzlя доJIя резерпина, 

0й.

А.1.2 Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1-2011, с наибоJьшим пределом взве-
шивания 200 г.

А. 1.3 Колбы мерные наJIивные 2-|00-2; 2-50-2; 2-|000-2, ГОСТ l 770-74.
А,1.4 Пипетки с одrой отметкой 1-2-1, ГОСТ 29169-91.
А.1.5 I-!илиндры мерные 2-50-1,2-1000-1, ГОСТ l770-74.
А.1.6 Ацетонитрил дJIя жидкостной хроматографии, ТУ 6-09-14-2\67-84; или с анало-

гичными характеристиками тIистоты и оптического поглощеЕия.
A,1.7 Вода дистиJIлировzlнвм по ГОСТ Р 58144-2018.
A.1.8 Муравьинм кислота, кваплфикации (ч.д.а.D, ГОСТ 5848-73.
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лl см- раствора, приготовленного по А.3.3, переносят в мернуо колбу вместимостью
50 см' и доводят до мЕтки раствором приготоыIенньпv по A.2.1. Тщателъно перемешивzlют.

Контро:ъньй раствор резерпина с массовой концентрацией 0,2 мкr/дм3 исподьз}.ют для
определения отношения сигна.l/шум.


