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1 ОБЩИЕ ПОЛОЖЕНИЯ
настоящм методика распространяется на хромато-масс-спеюрометры жидкостные с

тройньтм квадруполем ЕХРЕС L-Сhrоm MS (дмее - хромато-масс-спекгрометры) и устанав-лимет методы и средства их первичной и периодической поверки.
Прослеживаемость поверяемого СИ обеспечивается посредством применения ГСО:
- к единице массовой доли в соответствии с поверочной схемой <государственнм по-

верочнtUI схема дJIя средств измерений содержания орtаническrх компонентов в жидкгх и
т:"рa"о веществzж и материалах), угвержденной Приказом Росстандарта от 28,|2.2024 г.
{ч_ З]SВ, подтверждающей прослеживаемость к государственному перви!Iному эталонугэт 208-2024.

При определении метрологических характеристик поверяемого средства измерений ис-пользуется метод KocBeHHbD( измерений.

2 ПЕРЕЧЕНЬ ОПЕРАЦИЙ ПОВЕРКИ СРЕДСТВА ПОВЕРКИ
При проведении поверки вьIполняют операции, приведенные в таблице l.Таблица 1 - Оп и пов ки

2.2 Еслп при проведении той или иной операции поверки пол}цен отрицательньй ре-зультат, даIьнейшее выполнение поверки прекращatют.

2.3 Поверка по отдельному измерительному каналу фазные источники ионизации) всоответствии с порядком проведения поверки срiд"ru и_змерений, }твержденIrым ПриказомМинистерства про"urrп.пrо"ти и торгов,ти рФ }l! 2510 от 31.07.2020 г. кОб лверщдениипорядка проведения поверки средств измерений, требований к знаку поверки и содержalниюсвидЕтельства о поверкеD, проводитсЯ на основании письмеIlного змвления ы]адельца сред-

обязательЕость выполнения
ии по киоп

Наименование операции поверки
первичной

поверке
периодической

поверке
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10.1
ределение метрологических характери-

стик и подтверждение соответствия сред-
ства измерений метрологическим требова-
ниям:

- определение относительного среднего
квадратического откJIонения (СКО) вьrхол-
ного сигнltла

- определение показателей точности ре-
нииз татов изм
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ства измерений или лица, предоставившего его на поверку.
Информация об объёме проведенной поверки передается в Федера.пьньй информаци-

онньй фонд по обеспечению единства измерений (ФИФОЕИ).

3 ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ
3.1 При проведении поверки соблюдают следующие условия
- температура окружающего воздуха, ОС

- относительнtц влажность возлlха. 0/о

- атмосферное давление, кПа

от +18 до +25

от 20 до 60
84,0 до 106,7

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

областью аккредитации организации, аккредитовalнной в национальной системе alккредита-
ции на проведение поверки средств измерений согласно законодательству Российской Феде-
рации об аккредитации, прошедшие инструIсгаж по технике безопасности и ознакомленные с
эксплуатационными документ:lми.

.Щ.пя получения экспериментilльньD( дalнньй с прибора допускается }пrастие сервис-
инженера или оператор4 обслуживающего средство измерений (под контролем поверителя).

5 МЕТРОЛОГИЧЕСКИЕ И ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ К СРЕДСТВАМ ПО_
вЕрки

5.1 При проведении поверки применяют средства, приведенные в таблице 2.
Таблица 2 - С а пов ll
Операчии поверки,
требутощие приме-
нения средств по-

верки

Метрологические и технические тебо-
вания к средствilм поверки, необходи-

мые для проведения поверки

8.1 Средства измерений температуры окру-
жающей среды в диапазоне измерений
от 15 ОС до 25 "С с абсопотной погреш-
ностью не более *l ос

Средства измерений отпосительной
влiDкности возд}ха в диапазоне измере-
ний от 20 % до 80 %о с абсолютной по-
грешностью не более +3 Ой

Средства измерений атмосферного дав-
ления в диапазоне измерений от 84,0 до
106,7 кПа с абсолютной погрешностью
не более *3 кПа

Прибор комбинированньй
TESTO мод. 608-Hl,
рег. Nч 53505-13.

Стандартные образчы, средства измерений, мернarя посуда, вспомогательные средства, petlк-
нтрольньш растворов и проведения измеренийтивы и материzlлы для приготовления ко

Контрольный раствор с массовой кон-
чентрацией резерпина l мкг/дм].

Контрольный раствор, при-
готовленный из ГСо 1206l-
2022 по методике, приве-
денной в приложении А.

Контрольный раствор с массовой кон-
центрацией резерпина l0 мкг/дмЗ.

Контрольный раствор, при-
готовленньй из ГСо 1206l-
2022 по методике, приве-
денной в приложении А.

8.2.1, l0.1, 11.1

Вспомогательные средства поверки:
- весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1-201t, 1 (специальньй)
кJIасс точности, с наибольшим пределом взвешивания 200 г;
1одбы мерные наливные 2- l00-2, 2-1000-2, ГОСТ 1 770-74;

Перечень ркомендуемьrх
средств поверки

Барометр-анероид метеоро-
логический БАММ-l,
рег. JФ 5738-7б



4

Операции поверки,
требуюпrие приме-
нения средств по-

верки

Перечень рекомендуемьrх
средств поверки

- пипетки с одной отметкой 1-2-1, |-2-25, ГОСТ 291б9-91;
- стаканы В-1-50ТС, ГОСТ 25З36-82;
- вода для лабораторного .lнzллиза ГОСТ Р 52501-2005;
- метанол марки А, ГОСТ 2222-95.

5.2 !опускается применение других средств поверки, обеспечивающих определение
мец)ологических харакгеристик поверяемьж Си с требуемой точностью.

5.3 Все средства измерений для поверки должны бьпь рвержденЕого типа, поверены и
соответствовать требованиям методики поверки. Стандартные образцы, используемые при
поверке' должны быть утвержденного типа, соответствовать требованиям методики поверки
и иметь действ}тощие паспорта.

6 ТРЕБОВАНИЯ (УСЛОВИЯ) ПО ОБЕСПЕЧЕНИЮ БЕЗОПАСНОСТИ ПРОВЕДЕ_
НИЯПОВЕРКИ

6.1 При проведении поверки выполняют требования безопасности, изложенные в руко-водстве по эксплуатации (да.пее - РЭ) хромато-масс-спекгрометра.

7 ВНЕШНИЙ ОСМОТР СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
При внешнем осмотре устанавливают:
- соответствие внешнего вида изображениям, приведенным в описании типа;- соответствие внешнего вида и комплекгности поверяемого хрмато-масс-

спекгрометра требованиям эксплуатационной документации;
- четкость маркировкиi
- исправЕость механизмов и крепежньrх дета,тей;
- отс}тствие видимых механических повреждений, влияющrх на работоспособностьхромато-масс-спекгрометра.
Результаты внешнего осмотра счит,lют положитеJьными, если хромато-масс-

спектрометр соответствует перечисленным выше требованиям.

8 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
8.1 Контроль условий поверки
8,1,1 В помеЩении, где проходит поверка средства измерений, проводят концюJIь

условий окружающей среды: определяют температуру, атмосферно" д*пЪrr" и ыI:DKHocTb
окружающей среды.

8.1.2 РезультаТы KoHTpoJUt окружающей среды фиксируют в протоколе поверки.
8.2 Перел проведением поверки вьшолняют следующие подготовительные работы.

', _.. _9_? r' 
Готовят контольные растворы резерпина в метtlноле с массовой конценlрациейl мкг/дм-, l0 мкг/дм'. Методика приготовления контрольньrх растворов приведена в прило-

жении А.
8,3.2 Перед проведением поверки хромато-масс-спектомет готовят к работе в соот-

ветствии с Рэ.

9 ПРОВЕРКА ПРОГРАММНОГО ОБЕСIIЕЧЕНИЯ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
запускают программпое обеспечение (лалее - По) хромато-масс-спеюрометра откры-

вruот вкладку Help/About.
В открывающемся окне высвечивается наименование ПО и номер версии. Идентифика-

ционпые данные ПО должны соответствовать приведенным в таблицеЪ, 
-

Метрологические и технические требо-
вalния к средствilм поверки, необхо.щr-

мые для проведения поверки



изнакиИдентификационные данные (

MassExpertИдентификационное наименование ПО
MassExpert.P004.V005.002Номер версии (идентификационньй номер ПО), не ниже

I{ифровой идеrrтификатор ПО
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Таблица З - Иденти икационные дzlнные По

Результаты проверки считают положительЕыми, если идентификационные дzlнные ПО
соответств),ют приведенным в таблице 3.

10 ОПРОБОВАНИЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
При опробовлrии опредеJuIют отношение сигншr/шум.
10. 1 Определение отношения сигнал/шум
Определение отношения сипrал/шрл выполняют на хромато-масс-спекгрометре, }ком-

плекгованном кiшиJlJulром (материал РЕЕК, 0,1 мм внутренний диаI\{етр, длина не менее
50 см). Определение отношения сигна:/шlм проводяг с использов:lнием l0 мкл контроJIьно-
го раqтвора резерпина в метalноле с массовой концентрацией l мкг/дr.r3, приготовленного по
методике, приведенной в Приложении А. В соответствии с РЭ, устанавливalют режим иони-
зации ESI+ и/или APCI+ (таблица 4).

Вводят пробу контрольного раствора. Находят отношение сиrнал/шум (SЛlI) резерпина
для MRM перехода пlz 609,З --- 1 95,1 . Значения отношения сигна.п/шум рассчитывalют с по-
мощью ПО при условиях предварительной обработки с применением функции сглчDкивания:
тип сглаживания Wave_Filter, smoothing times - 1,levels - 5, noise 0,5 min.

Таблица 4 - Базовые мные п ы
Характеристика Значение

Функция корреюировки сигнала базовой линии, CPS Шаг 1 - Original strength (cps) - 0
Coпection factor - 0,1
Шаг 2 - Original strength (cps) - 500
Соrrесtiоп factor - 1

Режим ионизации ESI+ APcI+
Напряжение на распыляющем капилляре (Сарillагу), В 5

Ток на игле коронного разряда Соrопа needle счпепt (uA) 5
Напряжение на вн}треннем копусе (Sampling сопе), В 50 50
Напряжение на внешнем конусе (Curtain plate), В 600 600
Температура газа десольватации (Desolvatation gas), "С 500 500
Поток распыляющего газа (Nebulizer gas). дмJ/мин 1,з 0,6
Поток газа десольватации (Desolvatation cas), д;]/мй 8 5

Блокирующий газ (BlЙkback g;r;;rмин 1,1

Выходное напряжение (Outlet voltage), В 50
Напряжение умножителя (Multiplier voltage), В, не ме-
нее 2300 2300
Элюент метанол
Скорость потока элюента, cfl""" 0,4
Объем вводимой пробьц м7 l0
Переход MRM б09,З---+ 195,1

соуларения (Collision епеrgу), эВ 50

Значение

Результаты проверки считают положительными, есJIи значения отношения сигна:r/шуtu
не менее значений, приведенных в табrпrце 5.

1

50



ЗначениеНаименование характеристики
ЕХРЕС L-Сhrоm MS ЕХРЕС L-Chrom MS WR

источник ионизации ESl APcI ESI APcI
н массовьtх чисел , а.е.м. от 5 до 1000 от 5 до 2000

Отношение сигна.г/шlм (при дозирова-
нии l0 мкл резерпина с массовой кон-
чентрацией l мкг/дмз, положитеJьнм
ионизация, при отслеживании множе-
ственных реакчий (MRM) по пику до-
чернего поgа mlz 195,1 (m/z родитель-

. не менееского иона 609 ,J

l50000: l 90000:l 90000: l

редел допускаемых значений относи-
тельного СКО вьrходного сигнала (при
дозировirнии 10 мкл резерпина с массо-
вой концентрацией l0 мкг/дмз), %

-в ени ванияе

п

1

- площади пика 4 2 4

6

Таблица 5 - Мегрологические харакгеристики хромато-масс-спекtрометров ,GдкостньD( с
иным ЕХРЕС L-Сhrоm MS и ЕХРЕС L-ChTom MS WR

|{х, - Х)'
п-|

где Х - среднее арифметическое значение парzлпrетра вьIходного сигнzlла (площдди ппк4
времени удерrсrвания);

Х, - значение парalJ\{етра выходногО сигнма (площадИ пик4 времени улерживания) при
l-oм измерении;

и - число измерений

Результаты проверки считalют положительными, есJIи значения отпоситеJБного СКо
вьD(одного сигнала не превышaют значений, приведенных в табrшце 5.

l 1.2 определение показателей точности результатов измерений
пр_и тtроведении периодической поверки iроrurо-ru""-спектометров, эксплуflируе-

мых по НД на методики, отвечающим ,требованиям гост Р 8.5б3-2009, niou"p"., no**ur"-

l00
х

11 ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИЧЕСКID( ХАРАКТЕРИСТИК И ПОДТВЕP)ЦЩ-ниЕ соотвЕтствия срЕдствА измЕрЕний мЕтрологичЕск'лiм трЕБо-вАниям
l1.1 Определение относительного среднего квадратического откJIонения (СКО) вьпtод-

ного сигнала
определение относительного Ско вьтходного сигнала выполняют на хромато-масс-

спеюрометре, укомплектованном аналитической колонкой. Выбирают р"жrп, иоrизац"rп
ESI+ и/или APCI+. Измерения проводят после вьIхода хромато-масс-спекгрометра на режимпри условиях, указаIlньrх в таблице 4, и в соответствии с РЭ. Используюл 10 мкл конIрольно-
го раствора резерпина в метаноле с массовой концешрацией l0 мкг/дr.rЗ, пригmовленный по
методике, приведенной в Приложении д.

Контрольный раствор вводят в хромато-масс-спецрометр не менее б раз, измеряют
значения выходного сигнала (площади пиков и времеIlи улерживания) 

" ""*пa^*й, 
их сред-

нее арифметическое значение. относительно" срЪдн"" квадратическое откJIонение вьD(одно-
го сигнаJIа рассчитывают по формуле

(l)

1
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ли точности результатов измерений в соответствии с процедурiлми и нормативами контоJIя,

регламентированными в методике измерений.

12 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ
12.1 Результаты поверки хромато-масс-спеmромета заносят в протокол произвоrьной

формы.
12.2 Результаты поверки (с учетом объема проведенной поверки) передают в Феде-

ральньй информационный фонд по обеспечению единства измерений. При полохс,rтельньп<

результатах поверки оформляют свидетельство о поверке в соответствии с действ}тощим за-

конодательством в области обеспечения единства измерений по письменному заявлению
владельца или лица, представившего средство измерений на поверку.

|2.3 На хромато-масс-спектрометр, не удовлетворяющий требованиям настоящей ме-

тодики поверки, в соответствии с действующим зaжонодательством в области обеспечения

единства измерений оформляется извещение о непригодности с указанием причин по пись-

меЕному зzцыIению владельца или лица, представившего средство измерений на поверку.

12.4 Знак поверки наtносится на свидетельство о поверке (при его оформлении).

Начальника отдел ФБУ <НИI-{ ПМ - Ростест> 4э.,[/-- С.В. Вихрова

Начальник сектора ФБУ кНИЦ ПМ - Ростест>, к.х.н. О.Л. Рlтенберг
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ПРИЛОЖЕНИЕ А
(обязательное)

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ

А.1 срЕдствА измЕрЕниЙ, посуд{, рЕАктивы
A.1.1 гсО |2061-2022 стандартньй образец cocтtlBa резерпина (Рзп-ВНИИМ-ЭС), ин-

тервал допускаемых aтTecтoвztнHbrx значений массовой доли рферпина от 99,3 % до 99,85 %,
грalницЫ допускаемьЖ значениЙ абсолютноЙ погрешностИ аттестованного значения СО при
Р:0,95 +(0,46.(100-w)) %, где w- массовм лоля резерпин4 7о.

A.1.2 Весы лабораторные по ГоСТ OIML R ,16-1-2011,1 
(специальный) Krracc тошrости,

с наибольшим пределом взвешивания 200 г.
А.1.3 Колбы мерные на.ltивные 2-100-2, 2-1000-2, ГОСТ l770-74.
A.1.4 Пипетки с одной отметкой 1-2-1,1-2-25,ГоСТ 29169-91.
A.1.5 Стаканы В_1-50ТС, ГоСТ 25336-82.
А.1.6 Вода для лабораторного анмиза, ГОСТ Р 52501-2005.
A.l .7 Метанол марки А, ГОСТ 2222-95.

А.2 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНОГО РАСТВОРА РЕЗЕРIIИНА
A.2_1. ПриготОвление исходНого раствора резерпина с массовой концентрацией

l0 мг/дмJ
Взвешившот в стакане 10,0 мг резерпина, добавляют 25 смЗ раствора метаrолц пере-

мешивают. Полученный раствор переносят в мерную колбу вместимостью 100 
"r3. 

оrrолас-
кивают стакан метанолом, раствор переносят в мерную колбу. Мернlто колбу ставят в уль-трrввуковуо BzlHHy на 15 минл или до полного растворения резерпина. После охлаrr<дения
колбы с раствором, доводят до метки метанолом, перемешив:lют.

А.2.2 Приготовление раствора резерпина с массовой концеrrграцией 0,1 мг/дмЗ
l,,cM' раствор4 приготовленного по A.2.1, переносят в мерн},ю колбу вместпмостью

l00 см' и доводят до метки мепlнолом. Тщательно перемешивают.

Д.2.3_ Приготовление раствора рверпина с массовой концентрацией 0,01 мг/дrrЗ
1l0 мкг/лм3)

.ллл l ?"'раствора, приготовленного по A.2.1, переносят в мерную колбу вместимостью
l000 см' и доводят до метки метанолом. Тщательно перемешивают.

А.2.4 _Приготовление контрольного раствора резерпина с массовой концентрацией
0,00l мг/дм3 (l мкг/дмr;

'l.. см' раствора. приготовленного по А.2.2, переносят в Mepкyro колбу вместимостью
l00 см' и доводят до метки метанолом. Тщательно пёрrешпuчюr.


