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Настоящая методика распространяется на детекторы масс-селективные Infinity Lab 
LC/MSD (модель 6125), Infinity Lab LC/MSD (модель 6135), Ultivo Triple Quad LC/MS (модель 
6465), 6420 Triple Quad LC/MS (модель 6420), 6460 Triple Quad LC/MS (модель 6460), далее 
по тексту, соответственно - модели 6125, 6135, 6465, 6420, 6460 и устанавливает методы и 
средства их первичной поверки при вводе в эксплуатацию и после ремонта и периодической 
поверки в процессе эксплуатации. Цифровое обозначение модели расположено на задней 
стенке корпуса детектора. Допускается добавление одной или двух букв английского алфа
вита к цифровым обозначениям моделей детекторов, относящихся к логистическим данным 
изготовителя. Интервал между поверками - 1 год.

1. ОПЕРАЦИИ ПОВЕРКИ

Таблица! -  Операции поверки

Наименование операции Номер
пункта

Проведение операции при поверке
первичной периодической

Подготовка к поверке 5 Да Да
Внешний осмотр и опробование 6.1 Да Да
Проверка соответствия ПО 6.2 Да Да
Определение метрологических 
характеристик 6.3 Да Да

2. СРЕДСТВА ПОВЕРКИ

2.1. При проведении поверки используются следующие средства поверки 
2.2.1.Основные средства поверки:

- стандартный образец состава левомицетина ГСО 10165-2012.
2.2.2. Вспомогательные средства поверки:

-метанол для хроматографии кв. «хч» по ТУ 6*09*1709-77 (используется в качестве 
растворителя);

- меры вместимости: пипетки 2 класса точности по ГОСТ 29227-91, колбы наливные
2 класса точности по ГОСТ 1770-74.

- термогигрометр электронный или гигрометр психрометрический, зарегистриро
ванные в Федеральном фонде по обеспечению единства измерений (например ФИФ 
№22129-09; ФИФ № 69566-17 или аналогичные).

- весы лабораторные высокой точности по ГОСТ 53228-2008 с максимальной нагруз
кой 20 или 200 г;

2.2.3. Допускается применение аналогичных средств поверки, обеспечивающих опре
деление метрологических характеристик поверяемых детекторов с требуемой точностью.

2.2.4. Все средства измерений, используемые при поверке, должны иметь свидетель
ства о поверке, а ГСО и химические реактивы - действующие паспорта.

3. ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ПОВЕРИТЕЛЕЙ

К проведению поверки допускаются лица, имеющие техническое образование, изучив
шие методику поверки и имеющие удостоверение поверителя.

Для снятия данных при поверке допускается участие сервис-инженера фирмы-изготови
теля или его авторизованного представителя или оператора, обслуживающего детектор (под 
контролем поверителя).

4. УСЛОВИЯ ПОВЕРКИ

При проведении поверки соблюдают следующие условия:
- температура окружающего воздуха от 15 до 30 °С;
- относительная влажность воздуха не более 80 %;
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5.1. Перед проведением поверки должны быть выполнены следующие подготови
тельные работы:

- приготовлены поверочные растворы согласно требованиям п. 6.3.1.1.1 и
6.3,1.2.1 настоящей методики поверки;

- параметры детектора должны быть установлены в соответствии в соответствии 
с руководством по эксплуатации.

6. ПРОВЕДЕНИЕ ПОВЕРКИ

6.1. Внешний осмотр и опробование.
6.1.1. При проведении внешнего осмотра должно быть установлено:

- отсутствие механических повреждений корпуса;
- четкость маркировки.

6.1.2. Опробование (самотестирование прибора) проводится в автоматическом 
режиме после включения питания. В случае успешного прохождения тестирования на 
дисплее появляется стартовое окно программы управления прибором.

6.2. Подтверждение соответствия программного обеспечения
6.2.1. Определение номера версии встроенного программного обеспечения.
6.2.1.1. В том случае если детектор управляется с помощью автономного ПО Mas- 

sHunter, версия встроенного ПО отображается на вкладке Diagnostics в окне Firmware Ver
sion. Вид вкладки показан на рисунке 1.

5. ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ

Acqytsfcon | Source | СЬпищЮдгвт | Instrument Diagnostic* |

Instrument Modd 

MSI Heater

|G6460C Frnwaie Version |a  00.08 61

|10C •c Tubol Speed |100Q X

MS2 Healer |lOG X Turbot Powei \YX 550 w

Rough Vac |l.72E«0 Ton Turbo2 Speed [100Л *

High Vac fiO lE -5 Torr Turbc2 Power (24 «Э w

Рисунок 1 - Вкладка Diagnostics с идентификационными данными встроенного ПО

6.2.1.2. В том случае если детектор управляется с помощью автономного ПО 
OpenLab CDS, версия встроенного ПО отображается в окне Module List в столбце Firmware 
Revision. Вид окна показан на рисунке 2.

Ш

Module List
i Vendor Nwne Part Number Serialnumber firmware Revision Connection Info Driver Version

Agilent SQ G6130C US12345678 A.00.2 17 141188  128.185 A.02.02 [2249.0]

Close Print

Рисунок 2 -  Окно Module List с идентификационными данными встроенного ПО
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6.2.1.3. В том случае если детектор управляется с помощью автономного ПО 
OpenLab CDS Chemstation Edition, версия встроенного ПО отображается в окне Module List 
в нижней строке в столбце Firmware Revision. Вид окна показан на рисунке 3.

Module List
Name PvtMumbtf SeneJr.umber Firmware Rcvtt*or> Co«t*aton Into Ortrtf VtfSiOO AddrtkjnaJ lnfortn«w

Afiem DAD G7115A DEACS04731 D.07 23 [0009J 192 166 254 11 A 02 19 SI 14.5

Mgiraartipier G7167B 0£EAS01575 D 07 23 [0009] 192 ISC. 254.11 А.0219У145 ACCC5S Point
Thermosai 2044Я 0C6AT 149*0 Rev 30

Afdcri Column Comp. G7H6B D£BA4CS33l D.D7.23 [0009] S L l f i U S U l A0219SI14S Sisve Ftmiware C.07 20 [0002J

AfllCfT Binary Pump G712QA DEBA2Q2373 B.07J3 [00091 19216*254.13 A.02.19 SI 143

Apler: ^  G613SB MSD ̂  G6l35ft SG1730P005 | 3.02.50

C<«ifiguraikm at Ы Um1 online ппплткпг connection Close [ Pnnt ]

Рисунок 3 -  Окно Module List с идентификационными данными встроенного ПО

6.2.1.4. Детектор считается выдержавшим поверку по п. 6.2.1 , если номер версии 
встроенного ПО:

-не ниже А.00.06 для Mass Hunter;
-не ниже А.00.2.00 для OpenLab CDS;
-не ниже 3.01.00 для OpenLab CDS Chemstation Edition.

6.2.2. Определение номера версии автономного программного обеспечения
6.2.1.1. Окно с номером версии ПО Mass Hunter выводится на дисплей с помощью 

команды Help=>About. Вид окна приведен на рисунке 3.

•
t « • 
. m

MassHunter 
Workstation Software

» •
•  •  • • 

\
i •

Qualitative Analysis Navigator
Vtffjon 6 08 00 
1М1МШ1

j «в ы»
с AgMni T*ehnc*?9>w, Inc 2Q1S
wwmgilHTttwn
0 btMMafH» ЯШЗИ

Рисунок 3 -  Вид окна в версией ПО Mass Hunter.

6.2.1.2. Окно с номером версии ПО выводится на дисплей с помощью команды 
Help=^About. Вид окна приведен на рисунке 4.
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AlwutLCMS

OpenLAB CDS
ChemStation Edition
fuicsaa-ussjitt-ra

•
. i * • f  • •  •

•  •  ••  • •
• •  •  •  •  •  • • 

• • ••  •  •
• •  •• *•

,C*. Agilent Technologies

R*v.CQ107SB3{4721
Cep̂ ÂgtartTetJviob̂ wproi-anBJ 1.. ■ 0* j Venoi Wo

Рисунок 4 - Вид окна в версией ПО OpenLab CDS Chemstation Edition
6.2.1.3. Проверка соответствия метрологически значимых частей ПО OpenLab CDS 

осуществляется следующим образом. В главном окне программы в строке команд щелкнуть 
мышью на команде «Помощь» или «?» (Help). В открывшемся окне щелкнуть мышью по 
строке «О программе» (About), в результате чего откроется окно, в котором приведен номер 
версии для Control Panel (рисунок 5).

Для вывода окон метрологически значимых частей ПО OpenLab CDS - OpenLab CDS 
Acquisition (рис.6) и OpenLab CDS Data Analysis (рис. 7) нужно выполнить следующие дей
ствия: В окне «Панель Управления» выбрать в списке «Приборы», в списке приборов выбрать 
поверяемый прибор (его условное обозначение) и нажать функцию «Запуск». В открывшемся 
окне прибора выбрать функции «Сбор данных» (Acquisition) или соответственно «Обработка 
данных» (Data Analysis).

В открывшихся окнах выбранных функций выбрать закладку «Файл» и из списка вы
брать строку «Информация» для вывода окон указанных на рис.6 или рис. 7.

Рисунок 5 - Окно с идентификационными данными ПО OpenLab
CDS



OpenLAB CD5
Acquisition

1 Agilent Technologies

Версия

Подробности об мдевии:

CpeniAB COS - Aocpisffion - Сборку 2 2 0 < П  
Agilent OpenLAB CDS - Agilent 1C Сборка 2 17 ,9  

A. 0 2 1 7  [25J
Agilmt OpenLAB a »  • Agilent 490  M icro GC - Сборка 1 .1 2 2 0  
Agilent OpenLAB COS ЭБЭООАД) Driver ■ Сборка 2 3 0 5 3  
CptnLAfi COS - A g te H  SS42C *  Сборка A  0 1 0 1  Ш  

01.01.ffi
Open LAB CDS - Agilent GC Ortver* Cftofwa B .O L02 046  

5 4 a  G C o -Эв fD07]
CpenkAB COS - Agilent GC O m e n  Сборка 8 0 1 0 2 0 9 6  

DSA GC 6.02 [C40]
OpenLAB COS - Agilent GCMS Drivers Сборка A .0101-00 

1-OLOCUJ5
OpenLAB CDS • Agilent I  CMS Dnvers Сборка A.C1.0200 

01.0251.0

Рисунок 6 - Окно с идентификационными данными ПО OpenLab CDS Acquisition

OpenLAB CDS
X

Btpurn 2.2
Data Analysis Подробное™ об изделии:

Agilent Open LAB Data Analysis ■ Сборка 2200.0.45*

О. Agilent Technologies

Рисунок 7 - Окно с идентификационными данными ПО OpenLab CDS Data Analysis

6.3. Определение метрологических характеристик.
6.3.1. Определение чувствительности (отношение сигнал/шум)

6.3.1.1. Модели 6125 и 6135

6.3.1.1.1. Ввести 2 мкл контрольного раствора с массовой концентрацией 50 пг/мкл 
левомицетина в метаноле в прибор и с помощью программного обеспечения определить от
ношение сигнал/шум для m/z 321 (в режиме ионизации электроспреем с источником ионов 
ESI или ESI/AJS, в режиме регистрации SIM). В расчете используется среднеквадратическое 
значение шума (RMS).

6.3.1.1.2. Повторить действия, указанные в п.6.3.1.1.1 еще два раза.
6.3.1.1.3. Результаты поверки по п 6.3.1.1 считаются положительными, если в серии из 

трех определений, наименьшее значение отношения сигнал/шум не менее 50.

6.3.1.2. Модели 6465, 6420 и 6460.

6.3.1.2.1 Ввести 2 мкл контрольного раствора с массовой концентрацией 0,5 пг/мкл 
левомицетина в метаноле в прибор и с помощью программного обеспечения определить от
ношение сигнал/шум для перехода m/z 321,2 —► 152,0 (в режиме ионизации электроспреем 
при отслеживании множественных реакций (MRM)). В расчете используется среднеквадра
тическое значение шума (RMS).

6.3.1.2.2. Повторить действия, указанные в п.6.3.1.2.1 еще два раза.



6.3.1.2.3. Результаты поверки по п 6.3.1.2 считаются положительными, если в серии из 
трех определений наименьшее значение отношения сигнал/шум не менее, чем указано в таб
лице 2.

Таблица 2 - Отношение сигнал/шум
модель 6465 (с источником ионов ESI/AJS) 
модель 6465 (с источником ионов ESI) 
модель 6420 (с источником ионов ESI) 
модель 6460 (с источником ионов ESI/AJS)

3000
600
250
1000

6.3.2 Определение относительного СКО выходного сигнала.

6.3.2.1. Определение СКО выходного сигнала проводят по контрольному раствору с 
массовой концентрацией 0,5 пг/мкл левомицетина в метаноле (для моделей 6465, 6420 и 
6460) и 50 пг/мкл левомицетина в метаноле (для моделей 6 125 и 6135).

6.3.2.2. Объем вводимой пробы -  2 мкл.
6.3.2.3. Последовательно ввести пробу в прибор и зафиксировать время удерживания 

и площадь пика левомицетина. Повторяют операцию пять раз. При этом недостоверные ре
зультаты измерений, которые можно оценить как выбросы (см. ГОСТ Р ИСО 5725-1-2002, 
п. 3.21; ГОСТ Р 8.736-2011), отбраковываются и не учитываются в расчетах. В случае обна
ружения выбросов проводят необходимое дополнительное число измерений.

6.3.2.4. С помощью программного обеспечения определить относительное СКО вы
ходного сигнала по площади пика и времени удерживания.

6.3.2.5. Возможно провести расчет СКО вручную по формуле:

где: N -  среднее арифметическое результатов п- измерений;
N* -  k-е значение результата измерений; 

п -  число измерений.
Данные для ручного расчета берутся из суммарного рапорта результатов изме-

6.3.2.6. Результаты поверки по п.6.3.2 считаются положительными, если значение 
относительного СКО выходного сигнала не превышает 8,0 % по площади пика и 2,0 % по 
времени удерживания.

7.1. Данные, полученные при поверке, оформляются в форме протокола в соответствии 
с требованиями, установленными в организации, проводящей поверку.

7.2. Детектор, удовлетворяющий требованиям настоящей методики поверки, призна
ется годным и на него оформляется свидетельство о поверке по установленной форме.

На оборотной стороне свидетельства приводится следующая информация:
-результаты опробования и внешнего осмотра;
-результат проверки соответствия ПО;
-результаты определения метрологических характеристик.

7.3. Детектор, не удовлетворяющий требованиям настоящей методики, к дальнейшей 
эксплуатации не допускается и на него выдается извещение о непригодности.

7.4. Знак поверки наносится на лицевую панель детектора (под названием) и (или) на 
свидетельство о поверке.

(1)

рений.

7.0формление результатов поверки
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Приложение А

Методика приготовления поверочных растворов 
1. Для приготовления поверочного раствора применяют следующее оборудование и 

реактивы:

• Колбы мерные 2-го класса точности с притёртой пробкой по ГОСТ 1770-74.
• Пипетки мерные 2-го класса точности по ГОСТ 29228-91.
• ГСО 10 165-2012 Стандартный образец состава левомицетина.
• Метанол для хроматографии кв. «ХЧ» по ТУ 6-09-1709-77.
• Весы лабораторные высокого класса точности по ГОСТ OIML R 76-1-2011;

2. Приготовление раствора 10 мг/л (раствор «А»),

В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают навеску левомицетина (1,0±0,1) мг, 
доводят до метки метанолом. Срок хранения 7 дней в холодильнике.

3. Приготовление растворов 0,5 пг/мкл и 50 пг/мкл

Раствор «А» с массовой концентрацией 10 мг/л левомицетина используется для 
приг отовления поверочного раствора 0,5 мкг/л (0,5 пг/мм3) методом последовательного 
объемного разбавления метанолом (при необходимости в два этапа).
Количество растворителя, необходимое для получения раствора требуемой 
концентрации, вычисляют используя следующую формулу:

где С0/ -действительное значение концентрации компонента в растворе, используемом в 
качестве исходного для разбавления мг/дм3.

V0i -объем раствора, используемом в качестве исходного для разбавления.
VK -общий объем приготовленного раствора
Сц- расчетная (требуемая) концентрация компонента в контрольном растворе.

4. При использовании средств измерений, стандартных образцов и реактивов, 
указанных в п.1. настоящего приложения, относительная погрешность поверочного 
раствора, приготовленного по данной методике, не превышает ±5 %.
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