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1 ОБЩИЕ ПОЛОЖЕНИЯ

Настоящ ая методика распространяется на Х ром ато-масс-спектром етр ж идкост
ный G6470B Triple Q uadrupole LC/M S System  (далее -  хром ато-м асс-спектром етр) зав.№  
SG2137G213 и устанавливает методику его первичной и периодических поверок.

Интервал между поверками 1 год.
И спользуемые средства поверки обеспечиваю т прослеж иваемость хромато- 

м асс-спектрометра к ГПЭ единицы массы (килограмма) ГЭТ 3-2020, что обеспечива
ется посредством использования поверенных средств измерений: весов и мерных колб 
через неразрывную  цепь поверок в соответствии с ГПС для СИ массы, утверж денной 
приказом Росстандарта №  2818 от 29.12.2018 г. и ГПС для СИ массы и объем а ж идко
сти в потоке, объема ж идкости и вместимости при статических измерениях, массового 
и объемного расхода ж идкости, утверж денной приказом Росстандарта №  256 от 
07.02.2018 г. П рименяемы й ГСО прослеж ивается такж е к ГПЭ единиц спектральных 
коэф фициентов направленного пропускания, диф ф узного и зеркального отражений в 
диапазоне длин волн от 0,2 до 20.0 мкм- ГЭТ 156-2015.

М етод поверки основан на ГО СТ Р 8.772-2011 и вклю чает прим енение средств 
измерений и стандартны х образцов утверж денны х типов, приготовление контрольных 
растворов с известной концентрацией, чувствительности (отнош ения сигнал/ш ум); 
определение относительного среднего квадратического отклонения вы ходного сиг
нала. Рассчитанны е на основании полученны х данны х м етрологические характери
стики сравниваю тся с нормированными в О писании типа. В случае их соответствия 
средство измерений признается поверенным.

2 П ЕРЕЧЕН Ь О П ЕРА Ц И Й  ПО ВЕРКИ

2.1 При проведении поверки долж ны  вы полняться операции, указанные в табл. 1
Таблица 1

Н аименование операции Номер
пункта

методики

При пер
вичной 
поверке

При периоди
ческой поверке

Внеш ний осмотр 7 Да Да

О пробование: 8.4 Да Да

- проверка идентиф икационны х данны х про
граммного обеспечения

9 Да Да

О пределение метрологических характери
стик:

10 Да Да

-  определение чувствительности (отнош ения 
сигнал/ш ум)

10.1-10.3 Да Да

-  определение относительного среднего квад
ратического отклонения вы ходного сигнала 
(площ ади пика) при вводе пробы через хром а
тограф.

10.4 Да Да

Подтверж дение соответствия м етрологиче
ским требованиям

11 Да Да
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2.2 Возмож ность проведения поверки отдельных измерительных каналов для 
меньш его числа величин или на меньш ем числе поддиапазонов измерений для данных 
СИ не предусматривается.

3 ТРЕБО ВА Н И Я К УСЛО ВИ ЯМ  ПО ВЕРКИ

3.1 При проведении поверки соблю даю т следую щ ие условия:
-  тем пература окруж аю щ его воздуха, °С от 15 до 25
-  атмосферное давление. кП а от 84 до 106.0
-  относительная влажность воздуха. % от 20 до 80

4 ТРЕБО ВА Н И Я К СП ЕЦ И А Л И С ТА М . О С У Щ ЕС ТВЛ ЯЮ Щ И М  П О ВЕРКУ
К вы полнению  измерений и обработке их результатов допускаю тся лица, владе

ющ ие методом анализа, знаю щ ие принцип действия, конструкцию  и правила эксплуата
ции хроматографов.

Для получения данных допускается участие операторов, обслуж иваю щ их хро- 
м ато-масс-спектрометр (под контролем поверителя).

5 М ЕТРО ЛО ГИ ЧЕС КИ Е И ТЕХ Н И ЧЕСК И Е ТРЕБО ВА Н И Я К СРЕДСТВА М  
ПО ВЕРКИ

5.1 При проведении поверки применяю т основные и вспомогательные средства 
поверки, указанные в таблице 2.
_________________________  Таблица 2

№
п/п

Основные и вспомогательные 
средства поверки

М етрологические и технические требования

1 лабораторны е весы класса точно
сти 1 - специальны й.

ГОСТ OIM L R 76-1-2011, с верхним преде
лом взвеш ивания 200 г

2 Колбы мерные вместимостью  
100 мл, 2-го класса точности с 
притертой пробкой

ГО СТ 1770-74

3 Стаканы  В -1 -5 0 Т С ГОСТ 25336-82
4 П ипетки градуированные 1—1—1— 

1, 1-2-1-10
ГОСТ 29227-91

5 СО состава левом ицетина ГСО №  
10165-2012

с аттестованным значением массовой доли

6 вода дистиллированная ГОСТ 6709-72 или Бейкер для ВЭЖ Х
7 метанол для ВЭЖ Х ТУ 20.14.22-003-62112778-2020 М етанол хи 

мически чистый, сухой и особо чистый для 
газовой хроматографии, жидкостной хром а
тографии, У Ф -спектроскопии. препаратив
ной и градиентной ВЭЖ Х

8 Х роматографическая колонка Zorbax SB-C18 2.1мм/50мм/ 1.8 микрон
9 М агнитная меш алка -

Д опускается применение аналогичных средств поверки, обеспечиваю щ их опре
деление метрологических характеристик поверяемых СИ с требуемой точностью .

6 ТРЕБО ВА Н И Я (У С ЛО ВИ Я) ПО О БЕС П ЕЧЕН И Ю  БЕЗО П А СН О СТИ  
ПРО ВЕДЕН И Я П О ВЕРКИ

Все токоведущ ие части долж ны быть защ ищ ены от случайного прикосновения.



М еталлические нетоковедущ ие части, которые могут вследствие повреж дения 
изоляции оказаться под электрическим  напряж ением  опасной величины, долж ны  быть 
заземлены  по ГО СТ 12.2.007.0-75.

П одаваемое напряжение питания долж но соответствовать указанному на завод
ской бирке прибора. А варийный вы клю чатель напряж ения питания долж ен быть четко 
обозначен и располож ен вблизи прибора.

Эксплуатация оборудования, им ею щ его повреж дения, не допускается.
У странение лю бых неисправностей долж но вы полняться только специально обу

ченны м  персоналом соответствую щ ей квалиф икации.

7 ВН ЕШ Н И Й  О СМ О ТР СРЕД С ТВ А  И ЗМ ЕРЕН И Й

При внеш нем осмотре устанавливаю т:
-  соответствие комплектности хром ато-м асс-спектром етра, приведенной в О пи

сании типа;
-  четкость маркировки;
-  исправность механизмов и крепеж ны х деталей.

8 П О ДГО ТО ВКА  К П О ВЕРКЕ И О П РО БО В А Н И Е СРЕД С ТВА  И ЗМ ЕРЕН И Й

П еред проведением поверки вы полняю т следую щ ие подготовительны е работы.
8.1 П роводят кондиционирование хром атограф ической колонки.
8.2 Готовят контрольные растворы. П роцедура приготовления контрольны х рас

творов приведена в приложении 1.
8.3 Опробование
Х ромато-масс-спектрометр готовят к работе в соответствии с разделом  1 руковод

ства по эксплуатации.

9 П РО ВЕРКА  П РО ГРА М М Н О ГО  О БЕС П ЕЧ Е Н И Я

П ри запуске хром ато-м асс-спектром етра на м ониторе отображ ается название ПО 
и ном ер версии -  рисунок 1.__________________________________________

Agilent

MassHunter Workstation
Qualitative Analysis

Version 10.0 
euiMio o.io m s .o

Рисунок 1 - Всплываю щ ее изображ ение ПО при запуске программ ы

Для вычисления контрольной сумм ы  вы деляю т значок подпрограмм ы  D a ta  A c
q u isitio n  на рабочем столе и правой кнопкой мыш и вы бираю т вкладку свойства 
(P ro p e rtie s ). В свойствах вы бираю т вкладку S h o tcu t. Из строчки ta rg e t  вкладки копи
рую т путь к исполняемому файлу -  рисунок 2.

N o t  tar u u t in  р п х е л т .
n,ckhsr*r~

© Agilent Technolopes, Inc 2006-201»
ww w.i7ilent.com
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Рисунок 2 -  К опирование пути к подпрограмм е Data A cquisition

Через кнопку Пуск находят папку Windows Power Shell и запускаю т из нее про
грамму Windows Power Shell ISE -  рисунок 3.

0 All Apps Documents Settings Photo* More 1

Best malch 

(1)
itn . v-;‘. ■ ■

P ow e r &  slet?p se ttings _>
System settm^s Г •

Apps

a  Windows Powerbhell

Э Д  tl Windows PowerShell IS£ 

a  W indows P o w e f Shell (x86)

0  W indows Po*vefShdl ISE (*86) 
Setting* (7 * )

> £f С'pen

Рисунок 3 -  Запуск программ ы  W indow s Pow er Shell ISE

После запуска программы W indow s Pow er Shell ISE во вкладке Commands в м еню  
ком анд кликаю т строку Gett-FileHash -  рисунок 4.
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Рисунок 4 -  выбор команды из меню  программ ы  W indow s Pow er Shell ISE

В открывш емся окне вставляю т в строчку LiteralPath скопированны й ранее путь 
к ф айлу -  рисунок 5. ^

Рисунок 5 -  вставка скопированного пути к программе D ata A cquisition в строчку 
LiteralPath

Вы бираю т Algorithm -  SHA256 и наж им аю т в правом углу кнопку Run. В левом  
окне появляется контрольная сумма -  рисунок 6.



Д  W mtJowj Роли-rSh^ll l i t

F,fc. f * t  V»-v» TooH Ceftug A<Jd-<3*K H « p  _  _  ,"=1

J а л -  ■  *  *  ■ -
/ w M U A / t l  l i n t  V*£ 5 $ Нци£

-C :\ P ro o r* *

A l e o r ’ * » *  H**h

PS С : \ и * е г * \ 6 4 7 0 »

f i l e s  ( k w ;

t2 B 1 9 *C $ 2 9 « ie 7 » t5 Z 4 6 fC A 7

Path

C :\ rro o r

Рисунок 6 -  вы численная программой W indow s Power Shell ISE контрольная 
сумма метрологически значимой подпрограмм ы  Data Acquisition

10 О П РЕД ЕЛ ЕН И Е М ЕТРО Л О ГИ Ч ЕС К И Х  Х А РА КТЕРИ СТИ К СРЕДСТВ 
ИЗМ ЕРЕН И Й

10.1 О пределение чувствительности (отнош ения сигнал/ш ум).
И змерения проводят после вы хода хромато-масс-спектрометра на режим. У сло

вия вы полнения измерений долж ны  соответствовать приведенным в таблицах 3-4. 
_________________________________________________________ Таблица 3 -  У словия измерений

Разреш ение второго квадруполя (M S2 Resolution) Единичное (Unit)
П олярность источника ионизации (Polarity) Отрицательная (Negative)
Родительский ион (Precursor ion) 321,2 m /z
Дочерний ион (Product ion) 152,0 m /z
Н ап ряж ен и е  на ф рагм енторе (F ragm en to r V oltage) 130 В
В рем я задерж ки  (D w ell tim e) 200 мс
Э нергия ячейки  соударения (C o llision  C ell E nergy) 16 B
Н апряж ение ускорения ячейки  соударен и я (C ollision  Cell 
A cce le ra to r V oltage)

3 B

Таблица 4 -  Программа градиента в отрицательной области
Время, мин A, % (В о д а) В, % (М етанол) Поток, мл/мин
0 90 10 0,5
0,1 90 10 0,5
1 2 98 0,5
3 2 98 0,5
3,01 90 10 0,5

10.2 В хроматограф, подклю ченный к масс-спектрометру, вводят пробу контроль
ного раствора. Н аходят отнош ения сигнал/ш ум (S/N) левомицетина для перехода m /z 
322,9>275,1.

10.3 Значения отнош ения сигнал/ш ум рассчитываю т с помощ ью программного 
обеспечения M assHunter:

- Open Data Files (загруж аю т требуемы е сигналы);
- Sm oth-Quadratic/Cubic Savitzky-G olay-11 points (сглаживаю т загруж енные сиг

налы);
- Integrate (M S/M S) (интегрирую т загруж енный сигнал);

Calculate signal-to-N oise-H eight-R M Sxl-A uto RM S l.OOOmin/O.lmin 
(рассчитываю т отнош ение сигнал/ш ум)
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- Configuration-Chrom atogram  D isplay O ption-Peak labels Retention T im e/A rea 
(вы водят данны е о времени удерж ивания и площ ади пика на экран);

- Вносят полученны е данны е в файл Excel.

10.4 О пределяю т относительное СКО  вы ходного сигнала по контрольному рас
твору с массовой концентрацией 0,5 пг/мм^ левом ицетина в 30 % метаноле.

У словия анализа приведены в таблице 3.
Контрольный раствор вводят в хром ато-м асс-спектром етр не менее 10 раз, изм е

ряю т значения выходных сигналов (времен удерж ивания и площ адей пиков).
О бработку результатов проводят по п. 10.3.
Н едостоверные результаты измерений, оцениваемы е как вы бросы согласно ГО СТ 

Р ИСО 5725-1-2002 п. 3.21 и ГО СТ Р 8.736-2011, отбраковы ваю т и не учиты ваю т в рас
четах.

Вы числяю т среднее ариф м етическое значение вы ходных сигналов по формуле

(1):

100
су = -= -  

X п - 1 (1),

где X  -  среднее арифм етическое значение параметра вы ходного сигнала (пло
щади пика, времени удерж ивания).

11 П О Д ТВЕРЖ Д ЕН И Е С О О ТВ ЕТС ТВ И Я  СРЕДС ТВА  И ЗМ ЕРЕН И Й  
М ЕТРО Л О ГИ ЧЕС КИ М  ТРЕБО ВА Н И ЯМ

Х ромато-масс-спектрометр считается прош едш им поверку, если вы полняю тся 
условия, излож енные в пунктах 11.1-11.3.

11.1 Результаты проверки ПО соответствую т приведенным в таблице 5.

Таблица 5 -  И дентиф икационны е данны е ПО
И дентиф икационны е данные (признаки) Значение

Н аименования программного обеспече
ния

Data A cquisition

И дентиф икационное наименование ПО D ata A cquisition
Н омер версии (идентификационны й но
мер) ПО

10.1

Ц ифровой идентификатор ПО E D 657A 64D 89C E 34B B 8D 1660A A E9586 
28D 70079592B 154C 82992E7A E52465C  A7

А лгоритм  вычисления цифрового 
идентиф икатора ПО

SHA256

11.2 О тнош ение сигнал/ш ум не м енее 7000.
11.3 Значения относительного СКО вы ходного сигнала не превы ш ает 10,0 %  по 

площ ади пика и 1,0 % по времени удерж ивания.

12 О Ф О РМ Л ЕН И Е РЕЗУ Л ЬТА ТО В П О В ЕРК И

12.1 П оложительные результаты  поверки хром ато-м асс-спектром етра оф орм ляю т 
в соответствии с приказом М инпромторга РФ  №  2510 от 20.11.2020 г.

8



12.2 Х ром ато-масс-спектром етр, не удовлетворяю щ ий требованиям настоящ ей м е
тодики поверки, к эксплуатации не допускается. Сведения о результатах поверки пере
даю тся в Ф едеральный инф ормационны й ф онд по обеспечению  единства измерений. По 
заявке Заказчика допускается вы дача извещ ения о непригодности с указанием причин 
непригодности.

12.4 После ремонта хром ато-м асс-спектром етр подвергаю т поверке.

Н ачальник лаборатории

Ведущ ий инженер

Е.В. Кулябина

О.Н. М елкова
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Приложение 1
МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ

Методика предназначена для приготовления контрольных растворов левомицитина.

1 СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ, ПОСУДА, РЕАКТИВЫ
1.1 СО состава левомицетина ГСО № 10165-2012.
1.2 Метанол «хч» по ТУ 25-11-1316-76.
1.3 Весы лабораторные по ГОСТ Р 53228-2008, класс точности - 1.
1.4 Пипетки градуированные вместимостью 1-1-1-1, 1-2-1-10 по ГОСТ 29227-91.
1.6 Колбы мерные вместимостью 100 мл, 2-го класса точности с притертой пробкой 

по ГОСТ 1770-74.
1.7 Стакан мерный вместимостью 50 мл по ГОСТ 25336-82.
1.8 Вода деионизированная, ГОСТ 25661-83.
1.9 Магнитная мешалка

2 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВЛЕНИЯ

2.1 Приготовление исходного раствора левомицетина с массовой концентрацией 50 
мг/дм3 (50 мг/л) в 30 % метаноле

Взвешивают в стакане 5,0 мг левомицетина. Навеску количественно переносят в 
колбу мерную вместимостью 100 мл, доводят до метки 30 % раствором метанола, пере
мешивают до полного растворения.

2.2 Приготовление раствора левомицетина с массовой концентрацией 0,5 мг/л
Из колбы с раствором (п.2.1) отбирают пипеткой 1-1-1-1 1 см3 (1 мл) исходного 

раствора в колбу мерную вместимостью 100 мл, доводят до метки 30 % раствором мета
нола, перемешивают.

2.3 Приготовление раствора левомицетина с массовой концентрацией 5 мкг/л
Из колбы с раствором (п.2.2) отбирают пипеткой 1-1-1-1 1 см3 (1 мл) раствора в 

колбу мерную вместимостью 100 мл, доводят до метки 30 % раствором метанола, пере
мешивают.

2.4 Приготовление раствора левомицетина с массовой концентрацией 0,5 пг/мм3 
(0,5 мкг/л)

Из колбы с раствором (п.2.3) отбирают пипеткой 1-2-1-10 10 см3 (10 мл) раствора 
в колбу мерную вместимостью 100 мл, доводят до метки 30 % раствором метанола, пе
ремешивают.

Погрешность приготовления контрольного раствора ± 5 %.

Срок хранения раствора в холодильнике составляет не более 7 дней.
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