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ОБЩИЕ ПОЛОЖЕНИЯ

Настоящая метод{ка распростр:lЕяется на детекгоры масс-спектрметические
дJIя жидкостньD( хрматографов HELICON 5210 (далее - детекторы масс-

спектометрические) и ycTaHalBJmBaeT методику их перви.пrой и периодических пове-

рок.
используемые средства поверки обеспе,ллвают прслеж{ваемость детекгоров

масс-спектромfiрическrх к ГПЭ единицы массы (килограмма) ГЭТ 3-2020, чго обес-

пеrмвается посредством использовzlния поверенньD( средств измерений: весов и мер-

ньп< колб через неразрьвную цепь поверок в соответствии с ГПС д;п СИ массы,

угвержденной приказом Росстандара Ns 1622 от 04,07.2022 г,; к ГПЭ единицы оtпи-
ческой плотности ГЭТ 20б в соответствии с ГПС uп СИ спектрllльньD(, интеграль-

HbIx, редуцированньп< коэффициентов напрlвленного проrryскания, лиффузного и

зеркального Ътражений и оптической плотности в диапе}оЕе длин воJш от 0,2 до

20,0 мкм, 1твержденной приказом Росстандарта Nч 2517 от 27,1 1.2018 г.

Метод поверки вкJIючает применение средств измерений и стапдартного об-

разца угвержденного типа приготовление KoHтpoJIbHbD( растворв с известной кон-

чентрачией, определение ч)вствительности (отношения сигна.т/шрл); определение

относительного среднего квадратического откJIонения вьD(одного сигнала,

в рзультате поверки должны быгь подгверждены следующие метрологиче-

ские требования, приведенные в таблице l.
Табrmца l

ЗначениеНаименование харжтеристики

25000:1Чувствительность (отношени
спреем при отслеживании

е спгнал/шуrrl) в режиме иониз цlи элекгро-
мЕожественЕьD( ракций (MRM, переход

10 пг левомицетинц не менеедrлlz 321 ,--, l52

5,0
1,0

Прелел лоrryскаемого относитеJьного средпего квадратиIшого откJIоне-

,й (ОСКО)'u"оодlого сигнала при дозирв:lнии 100 пг левомш{еrпнцYо
- по площади пика
-по ени

l пЕрЕчЕнь оI]ЕрАцIд1 повЕрки

1.1 При прведении поверки доJDкЕы выпоJIIIяться операции, укдi:lнные в табrш-

Табшrца 2

Нмменование операции поверки

обязательпость вы-
поJIнения операций

поверки при

Номер гrуrкга
методики, в

соответствии с
которым BbF

полняется опе-

рация поверки
первич-
ной по-
верке

перио-
диче-
ской

поверке

1. Внешний fla .Ща 6

2. Подготовка к поверке и опробование ,Ща .Ща
,|

2

це. 2



Наименование операции поверки

обязательность вы-
полнеЕия операчий

поверки при

Номер пlтrкта
методики, в

соответствии с
которым вы-

полЕяется опе-

рация поверки
первич-
ной по-
верке

перио-
диче-
ской

поверке

3. Проверка програJ\.rмного обеспечения Ща Ща 8

4. Определение метрологических характери-
стик и полгверждение соответствия средства
измерений метрологическим требовлrияr.r:

Да Да

5. Определение tryвствительности (отноше-
пие сигна:/шуъ.r )

,Ща 9,1

6.Определение относительЕого средIlего
квадратического откJIонения вьD(одIого сиг-
нала (площади пика9 времени удержания)

.Ща Да 9.2

7. Подтверждение соответствия средства из-
мерений метрологическим требованиям

Ща 9.з

Возможность проведениJI поверки отдеJIьньD( измерительньD( кlшtцов, для
меньшего числа измеряемьD( величин или на меньшем Iшсле подд{апазонов измерений

д'lя данньп< СИ не пре,ryсматривается.

2 ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИJIМ ПРОВЕlЕНИJI ПОВЕРКИ
При проведении поверки собrподдот следующие условия:

- температура окруж.lющего воздух4 ОС

- атмосферное давление, кПа
- относительнаJl влaDкность воздухц О/о

от 18 до 25

от 84 до 106,0
от 20 до 60

з

9

[а

Ща

3 ТРЕБОВАНИJI К СПЕЦИАIIИСТДИ, ОСУrIIFСТВJUIЮЩИМ ПОВЕРКУ
К вьшоrпrению измерений и обработке иr( резулътатов допускllются лица' владе-

ющие методом :lнaIJIиза, знilющие принцип действия, конструкцию и прarвила эксплуа-
тации детекторов масс-спектрометиIIеских.

.Щ,тя получения д rньD( допускается )л{астие операторов, обслуживающих детек-
тор масс-спектрометрический (под контролем поверителя).

4 МЕТРОЛОГИЧЕСКИЕ И ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИJI К СРЕДСТВАМ
повЕрки

При проведенИи поверкИ примеЕяют основные и вспомогательные средства по-

верки, }казzшные в таблице 3.



Таблица 3

(условиrI) по оБЕспЕчвнию БЕзопАсности5 трЕБовАниJ{
ПРОВЕДЕНИJI ПОВЕРКИ

При проведении поверки вьшолIIJIют требования безопасности, изложенные в ру-
ководстве по экспJIуатации на детекторы масс-спектрометрические.

Операции
поверки,
требlтощие при-
мепение средств
поверки

Метрологические и технические требования к
средствам поверки, необходтмые дrя поверки

п. 7.2 Проверка
условий прове-
дения поверки

Средства измерений темпераryры окружающего
воздуха в диtшазоне от 0 до + 50 'С, предеJIы до-
пускаемой погрешности измерений + 0,5 ОС

Средства измерений относительной влажности
окруж:lющего воздуха в диашазоне от 5Yо до 95Yо

пределы допускаемой абсоrпотной погрешносм
+2ОZ, Средства измерений атмосферного давле-
нllя в диlrпазоне от 600 до 1 100 мбар предел до-
пускаемой абсолютной погрешности *З мбар

Измеритель комби-
нированньй Testo
17б-Р1, рег. N948550-
11

Средства измерений переменного объема от 100

до 1000 мкл, предел догryскаемого относитеJIьно-
го среднего квадратического отклонения факти-
ческого объема дозы 1,0 О/о

Щозаторы пипетоIшые

Eppendorf Research
Plus однокана,тьные с
переменным объемом
дозировzlния от 100 до
l000 мкл Рег. Nq55543-
13

Средство измерений массы по ГОСТ OIML R 76-
t-20l 1 с верхним пределом взвешивания 200 г
класса тоIшости 1 - специальньшi

Весы CPA225D-OCE,
рег. J,lЪ54391-13

Средства измерений объема вместимостью 10 и
100 мл, 2-го кJIасса точности с пргrтертой проб-
кой по ГоСТ |710-'74

Колбы мерные вме-
стимостью l0 и l00 мл

Средства измерений объема вместимостью 50 мл
со шкалой по ГоСТ 2533б-82

Стаканы В-1-50ТС

СО с аттестованным значением массовой доли
левомицетина массовая доJuI левомицетиItа не
менее 95,0 %о, допускаемые значеяия относитеJIь-
ной погрешности аттестованного значения +2О%

при Р=0,95

ГСо 101б5-2012 со-
ст:ва пестицида ле-
вомицетина

Вспомогательное оборудовшrие :

Метанол <о.с.ч.> по ТУ 20,14.22-003-621127'1 8-2020
магнитная мешалка

ям, }.казанным в таблице.

Перечень рекомен-
дусмьD( средств по-
верки

7.1 Подготовка
KoHTpoJIbEbD(

растворов -
Приложение 1

п. 9 Определе-
ние метологи-
ческих характе-

ристик и под-
тверждение со-
ответствия сред-
ства измерения
метрологиче-
ским требовшrи-
ям

Примечание - Щопускается испоJIьзовать при поверке друmе }"тверждеIrные и атге-
стовaшные эталоны единиц величин, средства измерений }твержденного типа и поверенные,

}твержденного типа стандартные образцы, удовлетворяющие метрологrIЕIеским требовани-

4



При внешнем осмоте устанавливают:
- соответствие комплектности поверяемого детектора масс-спектрметрI,IIIеского

требованиm,r экспJryатационной док}тиентаlии;
- четкость маркцровки;
- испрzlвность механизмов и крепёжньж деталей;
- отс}тствие видимьD( мехzlнических повреждепий, влияющж на работоспособ-

ность детекгоров м:юс-спекгрометрических.

7 ПОДОТОВКА К ПОВЕРКЕ И ОПРОБОВАНИЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ

Перд проведением поверки вьшолЕяют следующие подготовЕтеJIьные работы.
7.1 Готовгr коIrтрольIъй раствор. Прочелура приготовJIения контрльного рас-

твора приведеЕа в приложении 1 .

7.2 Проверлот условия проведения поверки.
7.3 Опробоваlrпе.

.щетекгор масс-спекгрометрический готовят к работе в соответствии с разделом
4 руководства по эксшryатации. Результаты опробования сIшт:lют положительными,
если после вьD(ода Еа рехим пе появJIяются информационныс сообщения прогрal ,tмно-

го обеспечения, укiвывalющие Еа возникновение фатальньu< ошлбок.

8 ПРОВЕРКА ПРОГРАММНОГО ОБЕСПЕЧЕНИJI

МетрологичесКи знаIшмым файлом явJlяется файл Analyse.exe, расположенный в

подпапке MassAnalyst папки MassExpert.P004.V005.002.
Расположение файла: KX:ý4assExpert,P004.V005.002...WIassAnalystЦnalyse.exe>.
Запускают ПО Analyse software. Название ПО указано в верхней части открывше-

гося окна. Открывшот вкладку Help/About. В открывшемся окне высвеIIивается номер
версии ПО - рисуiок l. Версия ПО долlсrа соответствовать версии, цриведенной в таб-

лице 5.
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Рисунок l- Номер версии ПО

6 ВНЕШНИЙ ОСМОТР СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
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Загryскают интегрироваЕЕ},ю среду сцеЕариев Windows РоwеrShеll ISE
(Пycrc/Windows PowerShell ISE), во вкJIа,ще <Командь/Соmmапds> выбираrот комапду
GetFileНash, в параметр.lх для <Get-FileHash> в строке <Path*> задают пуIь к файJry
Analyse.exe закrпоченный в кавычки, в строке <Algorithm> выбирают аJIгоритм выЕIис-

ления <MD5>. Нажимают кнопку <Запустить/Rчп> - рисlнок 2

Коr..пд8 Х Х

G.tý].tldl
Gа_FEtЁ.9rФ
G6_яtяaЕ
Gat-Яa9tdсАaaёsСолtsоiЕпirу

GctЛlasto..laтl.r

9. 1 Определение чувствительности (отношение сигнаrr/шуrrr).

Определение отношениJI сигнал/ш}м вьшолнJIют на детекторе масс-

спектрометрическом с вкJIюченным режимом CPS (коррекпrр),"ющий факIор 0,1 для

сигнала ниже 599 и корректирующий фактор 1,0 для }ровня сипIала более 600). Опре-

деление отношеЕи-я сигяа.lt/ш}ъц проводят с использованием контроJьного раствора с

массовой концекграцией левомицетина 1 мкт/дr,rз, приготовленного по методике, ука-
заrrной в прItложеЕии l. Настройки режимов иониздIии, скzlнирования, детектировzlния,
при KoTopbD( проводят определеЕие отношения сигна.l/шlш, приведеЕы в табrrице 4,

:^l

I
libý,rý rfiооr.fLЬr*.ýЕ{Ш|Ф ofi 'lorrlpo..H.)
П.раrfiрý д; "Gtl_Fil.Ha5n-|

'э:r .ia?;ё:- sтезr

Pat , -а]дЁr\tъ.ъзо6.тgь\9.ýtt!р\наявФЁiрФ|,v!Oi002-18с52о2з i}rаi)$д5*лаlя\мвФ5..r.'

А]!..jЁm: МО5

Рисрок 2 - Вы.шсление контрольной срrмы
В окне <Сценарий/Sсriрt) вывод{тся цифровой идентификатор ПО (Hash) -

рисуrок 3. I]ифровой идентификатор ПО должен соответствовать приведенньш в таб-

лице 5.

Рисунок 3 - Результат вы.псления конlроJIьпой суммы метрологически зЕаIшмо-
го фйла Analyse.exe.

9 опрЕ.щлЕниЕ мЕтрологи[IЕскI,D( хАрАктЕристик и
ПОДТВЕРЖДЕНИЕ СООТВЕТСТВИrI СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
МЕТРОЛОГИЧЕСКИМ ТРЕБОВАНИЯМ

Таблица4-Условияизм ии

6

Значение

На ойки для масс-сп а вкладкд MS
Режим mode MRM
Режим ионизаrшиЛопizаtiоп mode ESI-

гaв со да
End time ( )Время окончания (min)/ mln 6,0*

OOret r.rbi

0

^lqЕirln 
lЬьh

бl1a?1((lý6оlяо.O9Fво]7аf 9;l.]9at с .\хs*Фе.t. РФ. . rroot. 0Оlvб5tлsltбt\м.l}Б., d.

рь (:\U.ýs\ ь..!мD I

Режимные

flаon CID gas



Значение
CHL
з2l
152Масса доч яего иона/рrоdчсt iоп wei t
0.5ll timeдв емя
50*Cone volеко
20+нияlсоllisоп enerЭн гия со да

Unit-Unitициент lution ratioКо
5мялlапk timeевп
5tlmeв жки/Dе

0.05еr scan timeапазон

не ик
Continuous grарЫ

ывныи
Тип данньп</Dай type

ойка для жпдкостпогон
0.4*поток в колонкеЛlоw rate, м.п/мин

бованииовить опытным п опы М,П

после вьш<ода детекгора масс-спектрометрического на режим вводят 10 мм3 коп-

тольного раствора.
Вычисление отношения сигна.тt/шуrи производится во вкJI4ще

Хроматограмма/Сhтоmаtоgтаm, тип выtшсленI{я отношения сигна:/шl,tv: RMS (режим

среднеквадратиtшого значениJI вьD(одIого сигна;lа).
9.2 Определение относительного среднего квадратического откJIонениJI вьIходяо-

го сигнала (по площ4ди пикц по времени удержапия).
ОпрелеляюТ относитеJIьное СКО вьтходного сип{ма по коЕтроJIьному раствору с

массовой концентрацией 10 мкг/см3 левомицетина, приготовленного по методике,

1казшrной в приложении 1, и при условиях, yK:Bzurнbпt в таблице 4, и в соответствии с

р}товодством по эксплуатации.
последовательно вводят 10 ммз контрольного раствора. Контрольньй раствор вво-

дят в детектор масс-спектрометрический не менее б раз.
с помоuрю программного обеспечения Дпаlуsе software определить относитеJIьное

среднее квадратиIшое откJIонение вьD(одlого сипtllла по площади пиков и времени

улержания. Пор"ло* действий при определеЕии 1казан в приложении 2 к настоящей

методике. ОперациЮ по вводУ контрольньD( раствороВ повторяюТ несколько раз до по_

л)п{ения шести достоверЕьD( результатов измерений.
Вьт.шсляют относительное среднее квадратическое откJIонение вьD(одного сиг_

нма по формуле (l ):

, (" -х I
п-1

(1),

где Д - i-ое значение вьD(одlого сигна,та (времени удержau{ия или площади пика);

и - число измерений;

7 - средr"" арифметическое значение параN{етра вьD(одного сигна,па (площади

пика, времени удержания).

9.3 Подтверждение соответствия средства измерения метрологическим требова-

нLIям.

,щетектор масс-спектрометрический считается прошедшим поверку, если выпол-

няются условиJr, изложецяые в ггуrктах 9.3.1-9.3.4.
,|

100

х

Режимные параметры
Назвшrие компонента/Соmрочпd паmе
Масса иона пDекyрсора/Рrесчrsоr ion weight

хроматографа (вклалка LC)



9.3.1 Условия поверки соответствlтот п. 2.
9.3.2 Результаты проверки ПО соответствуют приведенным в таблице 5.
Таблица 5 - Идепти икационные данные ого обеспечения

9.3.3 Отношение сигнаr/шlм Ее менее 25000:1.
9.3.4 Значения относительного СКО вьrходrою сигнала не превышilют 5,0 % по

площади пика и 1,0 О% по времени удержания.

10 ОФОРМЛЕНИЕ РВЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ

10.1 Результаты поверки з:lносят в пртокол призвольной формы.
10.2 Положительные результаты поверки детекIоров масс-спекIрометрических

оформллот в соответствии с приказом Минпромторга РФ Jф 2510 от 31.07.2020 г.
10.3 При оцицательньD( результатах поверки детекIоры масс-

спектрометрические признalются непригодrыми к применеЕию в сфере государствеIr-
ного реryJIировдrия обеспечения единства измерений и оформrrлот результаты поверки
в соответствии с приказом Минпромторга РФ N9 2510 от 31.07.2020 г.

10.4 Сведения о результатм поверки передаются в Федера.llьньй пнформацион-
ньй фонд по обеспечению единства измерений.

10.5 При наJIиtши письменного змвления владельца или Jшца' предоставJIяющего

детектор масс-спекIрометрический на поверку, свидетеJIьство о поверке СИ или изве-
щение о непригодlости к применению СИ оформллотся на бумажном носителе или в
виде электронного докlтr.rента (при нalличии технической возмоrюrостл).

Нача,тьник лаборатории

Ведущий инженер

цr
и"r/ о,Н. Мелкова

с

Идентификационные данЕые (признаки) Значение
Наименования програIt{много обеспечения Analvse software
Идентификационное нмменование ПО Analyse

Р004.V005.002 и выше

Щифровой идентификатор ПО 63 1 в2 1 ссOвбD 1 FOFD9FвOз 7вF9Ас3983

Е

Номер версии (идентификациоrтньй номер)
по

Е.В. Кулябина
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Прилоясение 1

(обязательное)

МЕТОДИКЛ IРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ

Методика прдназначена дJIя пригOтовлениJl контрольньD( растворов левомицетина.

1. срЕдствА измЕрЕниЙ, посудА, рЕАктивы
1.1 ГСО 10165-2012 Станларпrьй образеч состава пестицида левомицетина.

1.2 Весы лабораторные по ГоСТ OIML R 7б_1-2011 с пределом взвеIIшвания

200 г.
1.3 Колбы мерные наливные 2-50-2,2,100-2 по ГОСТ |7'10-'14.

1.4 ,щозаторы пипеточные Еррепdогf Research plus одrокапа.llьные с переменным

объемом дозировапия от 100 до l000 мкл.
1.5 Метанол <о,с.ч.> по ТУ 20.14.22-003-62l|2178-2020.

2 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВJIЕНИ,I
2. l Приготовление контрольньD( растворов левомицетина
2.1.1 Приготовление раствора А с массовой конценцацией левомицетина

100 мг/дм3.
в емкость для взвешиванrrя, помещенную на чашу анllлитических весов, вносят

l0мг левомицетина. ,Щозатором пипетоIшым добавллот в емкость для взвешиванлUI

1смЗ мgганола после чего переливllют получеЕную смесь в мерную колбу вместимо-

стью 100 смЗ. Повторлот дllнн),Ю операцию 2-З раза лля полного перспоса контроJIьно-

го вещества в колбу. ,щоволят объем смеси в колбе до меткй метаполом,

2.1.2 Приготовление раствора Б с массовой концентрацией левомицетина

10 мг/дrлЗ.
i 
'."' 

pucr"opu А отбиршот дозатором пипетоIшым и переносят в Meplтylo колбу

вместимостью 10 см3. Доводят объем раствора в колбе до метки метtшолом,

2.1.3 Приготовлепие раствора В с массовой концентрацией левомицетипа

l мг/,щ.r3.'1 
см3 раствора Б отбирают дозатором пппеточным и переносfl в мерную колбу

вместимостью 10 смз. .щоводяr объем раствора в колбе до метки метаrtолом.

2.1.4ПриготовлениераствораГсмассовойкоtrцеrтрациейлевомицетина
100 мкг/дI\.lЗ (100 пг/ммЗ).

1 смЗ jacTBopa В Ьбиршот дозаторм пипеточным и переносят в мерную колбу

вместимостью l0 см3. Доводят объем раствора в колбе до метки метаЕолом,

2.1.5 ПриготовлеIпе раствора Д с массовой концентрlщией левомицетина

10 мкг/дмЗ (l0 пг/ммЗ1.- --l ._мЗ tpacTuopa 
i обирают дозатором пипетоц{ым и переносят в мерную колбу

вместимостью 10 см3. Доводят объем раствора в колбе до метки метанолом,

2.1.6 Приготовление раствора Е с массовой концентрацией левомицетина

1 мкг/дu3 (1 пг/ммЗ).- - i;") рч.r"орч.Щ обиршот дозатором пипеточным и переносят в мерную колбу

вместимостью l0 см]. Доводят объем раствора в колбе до метки метаЕолом,

З ХРАНЕНИЕ КОНТРОЛЬНЬIХ РАСТВОРОВ
3.1КонтрольньйрастВорАможетхр.шитьсяВгерметичнозzlкрытомсосУдене

более 30 дней; коIггроJIьные растворы Б, В и Г не более 10 дrей,
3.2 Контроlьный раствор.Щ и Е хранению не подлежит,

9



Прпложенпе 2
(обязательное)

порядок
действпй по поJIученцю отчета с нспользовднпем прогрдммы

l В прграмме MassЕxprt заIryскается Прогрммное обеспечение дrя ана.lшза./Апаlуsе

software.

2 В Analyse software выбирается Количествепньшi аllашз/QчаliИtiче Analysers.
лэ

3 Во вкладке Браузер дшrньп</DаИ Ьrоwsег выбирается значок EJ Opеn Dаи files (за-

грlтtаем требуемые сигншlы).

4 Во вкладке Брарер данньпr/ Datа Ьrоwsеr выбираотся требуемые данные (ставягся

галочки).

5 в окне результаты графика тIслIс chart result выбираgгся .rr""о* ý Наложеняе

графиков/Sресtrаl stacking и зllкрываются едини,пrые графики.

6 в окяе результаты графика TIc/ TIc ch* result выбираегся ."u"o* Щппсок с ин_

формацией о пике/Реаk information list.

7 В окне Результаты грфика TIc/ пС chart result выбирается .rru"o* t*rоинтецри-
poBalrиe/Automatic integTation.

В окне СписоК хроматографичесtстх пиковлist of сhrоmаtоgrаm paks вьводится ин-

формация о вьD(од{ьD( сигналах по площади пиков и времеЕи удержапия,

примечание: При необходrмости осуществJuIется настойка параlrетрв иЕтегрирм-
rE{

ния (значок *t ) " 
настаив'ются парaметры минrд.rальной пшрины Iшка, Iшощад,l

пика начальное и конеIшое BpeMJr интегрирования пика.

8 В области окна Список хроматографических пиков/ List of сhrоmаtоgrаm peaks при

наrкатии правой клавиши мъ,ши выбирается RSD Calculate,

9 В окне Расс.пrтать CKO/Select object выбираегся объект огкликлеаk аrеа иля Время

улержшrия/Rеиiп time и нФюlмается кяопка Вычлслить/Саlсчlаtе RSD. Выэодгrся дан_

ные об оСКО вьD(одногО сигнала пО площади пиков и времени удержllния на экрalн

l0 .Щанные вносим в пртокол,

l0


