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Насто-щая мsrо,щ(а распростанястся на хрмато-масс-спекrрметры ]кидкоствше
LсMS-8060 фlrрrды "SHIMADZU coRPoRATloN", Яповпя, фирмы ''SHIMADZU U.S.A.
мдNUтдстURING, INC.". сшд. (далее - хрма-масс-спекrромегры) в уgгававJIивает ме-
тод!ку Ех trервичlой в периодическоf, повсрк,

ИЕгервал мФкду поверками - l гол.

l опЕрАции повЕрки

l . l Пря црведеЕI.rи повGрки вьполняют операции, }казаIiЕые в ]абrще l ,

Табrица l

Прв отсутствив НД на мето.щки измереtrий (МЦ, }твер(деЕqой в уqrаЕом€вЕом по-
ряде по гост р 8.56з

2) Пря па:шчrи Hl[ па МИ.

2 СРЕДСТВЛ ПОВЕРКИ

2.1 ПрЕ IIрведецш поверки применяют следующие средства;
- рсзсрппi, ФС N! 42З267-96;
- ацетоЕи,фIrл для )r@д(оgгЕоfi хрматоФафии, ТУ 6-09_14-2167_84;
- вола для rrаборагорвого аflализа (бидисгrллхрваrяая), ГоСТ Р 5250 l -2005;
- азот газообразЕп1 оtЕiцешьй, ГОСТ 9293-74, высшлй соgт;
- колоЕм для высокоффекплвной жидкоспФй хроматографt{и (ВЭ)Ю0, rФимеflшая

дu 8арrаЕIа обращешоФазовой ВЭ){Х, например, Shim-pack vP-oDs (l50 rб, х 2,0 мм,
сре.@ размер часпrц 5 мкм) или Shimlack XR-ODSII (50 мм х 2,0 мм);

- терlt{омеr! тЕца ТЛ4 Nэ 2 по ГОСТ 2l5-73;
- псto(ромeтр типа ПГ-lБМ по ГОСТ 6353-85;
- барометраяерrд БАММ-l по ТУ 25-04-1бl8-72.

доrryскаfiся првмеяятъ друпrе средстз{l поверки, техничесI(Eс Е метрологиltсские ха-
р8Iсерхстшй KoTopbD( cooтBe,l1cтB}loт указ{цltым выше,

[Ьимеповавпе операции Номер
rr),Irкга

м9тодики

Обязатсльяосгь прведеrпя
опер ши Ери

Ввешний осмотр 4.1
вццуске из

призводств{i
п пз DемоЕm

п9рцодической
пов€рке

Опрбовашле:

- опредеr!енrrе ч.вствrrcльЕости (отношеliия
сЕгяал/шJл{)

4.2

4.2.| lb Д!')

Опрделеше мецюлогяs€сlйх характсрхстик:

- определ€вие отвосIггельЕого средtl€го кЕад_

lвтЕIIескою откJlоЕеш{я вьноJЕого сипlала (пло-
ща.щш(а)

_ опредедецпе показателсй то.rвости рgзульта-
юэ язк€реЕий

4.3

4.з.1

4.з.з

Да

нет

Да"

trh,)



з

3 условttя повЕрки и подготовкл к нЕfi

З.l Прв прведснии поверкв соблолают GJIедуюц{е уоIовrtя:
- тсмп€т,атура окруяrающего возд}ха, Ос 

20 i 5
_ отвосЕгельЕ8я влахшостъ, ос от 30 до 80
- атмосферное лавление, кПа l0l,З t 4
- Еапрях(евце пrгаrйя, В 2зо!6
- qастOта flaпpEкer l, пггшrия, Гч 50tl

3.2 ПодrоmвrтеlьtШе рабогц выпогвяlОт в соотв€тствип с рJководсгвом по экспrtуа-
тдOrп хрматФ.r.асс{пеlтрмара.

3,3 Перл првеленвем пов€рюl потовят коtггрльвые раýтворш (хсто,щка прiгOговле_
аrl€ коrrгрльпых растворов пряв€дева в пр8ложеrrии А).

4 пювпцrниЕ повЕрки

4.1 Ввешнrй осмотр
Прв вяешвем осмотр устдlавJпвдOт:
- соответствяе комttлекгности хрматографа требоваrtrям технической докумGкtашs;
- четкость маркирвк1l;
- исправностъ механизмов и крелсхшш( деталей;
- отсугствllе вflеIшlих поврехдений, влпяюtштх па рбmоспособностъ хромsто-lrазa-

спскгрметр8.
4.2 Опрбовалие
4.2.1 Прп опрбоваrпrи опредеrlяют отrошешtе свrваrr/шум.
4.2.2 огпошеЕие сtrгнаrш}ъ, опр€деllяют с пспользованиец коЕтршЕого рrgтвора r

црп усло8дя{, указацньrх в таб.пrце 2.
т

Прб_у вводяг чер€з капиrшяр (материал РЕЕК) длrноf, (30 - 50) см и вц.трсlrнхм дtа-мстр 0,13 мм, подкrдоченцьй от аЕтодозатора ýlL или ру.пrого вrrсектора rrепосредствеfi-
по к мmс-спектрмСтру. Находяг значеВие отноtцеЕая сигfiаrшум (S/N) дJц пsка со зIisче-

2

Pemrr.r Элекгроспрсй, MRM, положt{теJtьна, иоЕп-
зацля

Элоевт вода/sцетонr'tтrл
с объемtlьц{ соотнощеЕf,еri 30/70

Кощ9JьЕьfr расrЕор DЁ}еопин в ацетоппmпле

Массовая ковцегграцrrя коЕтроJьяопо в€ще-
св& raгl.щl" 0,001

Обьем rцюбы коrтрольtlою tlаcтBop& MKrI l
скороgгь потока элоеrrrа. см]/rrин 0.4

Мяссi, а"с.м 609.з>l95.0

Теrшерgtурs блока десоlьватаrив (DL). .С 250

те!шерагуDа ЕЕIеDФейсд. ос 300

теrrпеDgтmа блока нагрсватеrц. ос rl00

Расход газа-распъ,чпттеля, д J/мпц: з
Расход ос]шающего газэ. дм3/мtпr; l0
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8дем п/z 609J> l 95,0, используя прграммвое об€спеqсЕие L8býolutioлs LCMC.
Знаsевие ý/N должяо быть ве меясе соотtошеяия I 2000: l

4.З ОпредGлеIrпе мgФолопrческriх харакIеристик
4.3.1 Опрлелевие отцосЕтельяого средrего квsд)апiческого откпоЕеапя (СКО) вы-

ходою сliгIiма.
4.З.1.1 КоЕrрльtrьй р8grвор (табл. З) вводяг в хрматФ.мsсс-сп€ктрмgц, черgз хрома-

тогрфвческуlо колокlсу не менее б раз, пзмФяют значевия выходяоrо сигналi 1площадt пtt-
хs) Е вцчисллот его срслнее арпфмчпrческое значсние ( Х ).
Tбlиtta 3

4.3.1.2 оrвосптельно€ средне€ квsдратяческое откtIон€нце аш(одпоrэ сигпала (цлоща-
.ш rиrа) рассшгывают по формуле

l00
^х

где Х, - i-oe звачеIlце вьD(одtого сяпlма (rцощадr шка).

звачевве отвосrгеrьЕого средпего кssдратЕческого отклояеЕця ацходЕою ситllала Ее
доJцqы преаышагъ 7 0й.

_ 4.З.2 При пров€денпи периодическоf, повсркrr хрмаюграфов, эксплуапrруеlбD( по tЦ
ва МИ, отвечающим цЕбоsаяиям ГОСТ 8.56З-09, проверяют показатеrrи тоrrЕосlи результа-
тоа rlзвереаd в соотвglgгвrlи с прце.ч.рамrr { норматrr&ши коЕгрJtя, регламеЕтярваrцц-
мп в НД ва МИ.

Р€rФll Элсктрсгр€й, MRM, положЕтфБвая
ЕовЕццIlя

Эrпоевг Вода/ацеговгФrrл
с объемпым сюотпошевпем зOл0

КоЕrроJы{ьй раствор резеDппв в ацеmпrrmкле

Массо_вая ковпегтраlшя коЕтрольною вещеctrs,
ш/дr' 0.00l

Объоr пDобш коrтоольqок) DacTBoD& мм 5

Хрматогрфшчсская колонка (дляfiа х вЕуФев-
ЕIй дпамсrD)

Shim_pck VP-ODS (l50 мм х 2,0 мм) илl
ýhim-pack XR-oDýll (50 мм х 2.0 мм)

Скорость псюка эrчоеrгга, сt'/мпr 0J
Масса, a_e.rr 60930 > l95.00

Теrперgг}та DL. 'С 250

Теrлераryра иЕr€DФ€йса" ОС 300

Техпер8г}!а блока ЕагDеват€лl. ОС 400

Расход газа-распыrптrе.rи, д ]/мrн: з
Расход ос]rrgяюцего газа, дl]/rrrв: l0
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5 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТЛТОВ ПОВЕРКИ

5.1 РсзуJБтаты пов€рки хромато-масс-спектрометрв заrlос8т в прOюкол.
5.2 поло}(ЕтеJъные результаты пов€рк|l хромsто-масс-спектрмстров оформллог вы-

дачей свпдЕIgrеgгва в соответствии с Порядко}r прведевrr, поверкп срсдств riзмеренtлй,
требоваrпя к 3llalq/ поверки i содерх(анию свидsтельfiва о поsерке (}.гв. прЕказоr,r МЕfl-
промюрга Россrи М l8l5 от 02.07.2015 г,).

5.3 Хрr.аO-масс-спектрметры, не удовлетворrюцпе требовапидr Еастоящих реко-
мевда@, к экспrryатации 8е доatускаются. Хрмато-масс-спеrгрм9ты изьшают из обра-
щевпя. СвидЕгеrъство о поверке пзымают и вьцalют извецеЕие о нсцрцгодпосцl с }тазаrlием
rц}цчца в соответствип с Порялком прв€девшI повсрки ср€дстэ измqЕвrй, цЕбованця к
зЕаку поверI@ и содержацlлю свидетельстаа о поверке (}тв. прикаюм Миппрмmрла России
Лэ l8l5 от 02.07.2015 г.).

5.4 Поспс ремоЕта хромато-масс-спектрмстр подвергают поверке.

начлБЕIrк отдеJrа ФгУп 'ВнииМс'

Начашвик секгор ФГУП "ВНИИМС'

Ш.Р. Фаткуш8ова

ОJI. Рлеffiерг



ПРИЛОЖЕНИЕ А

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЫХ РАСТВОРОВ

Методика предназначена для приготовления контрольньIх растворов резерпина.

l СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ, ПОСУДА, РЕАКТИВЫ
1.1 Резерпин, ФС Ns 42З267-96 или резерпин с содержанием основного вещества не ме-

нее 99,0, CAS 50-55-5, номер 83580 по каталоry Sigma-Aldrich
1.2 Весы лабораторные по госТ OIML R 76-1-2011, с наибольшим пределом взвеши-

вания 200 г.
1.3 Мера массы (гири), 2-01 класс точности, ГОСТ 7328-200I.
1.4 Колбы мерные наливные 2-100-2,2-1000-2, ГОСТ 1770-74.
1.5 Пипетки с одной отметкой 1-2-1,1-2-25, ГОСТ 29169-9|
1.б Стаканы В-1-50ТС, ГосТ 25зз6-82.
1.7 Вода для лабораторного анtulиза, ГОСТ Р 52501-2005.
1.8 .Щистиллированнм вода, ГОСТ 67 09-72.

2 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВЛЕНИЯ
2.1. ПригОтовление исходногО раствора резерпина с массовой концентрацией 10 мг/ дм3
2.1.1 Взвешивают в стакане l0,0 мг резерпина, добавляют 25 смЗ ацетонитрила, пере-

мешив.lют. Полученный раствор переносят в мерную колбу вместимостью l000 см3. ополас-
кивtlют стакан ацетонитрилом, раствор переносят в мерную колбу, доводят до метки ацето-
нитрилом, перемешивают.

2.12^ПРиготовление раствора резерпина с массовой концентрацией 0,1 мг/ дмЗ
l,cM'раствора, приготовленного по п.2.1.1, переносят в мерную колбу вместимостью

100 см'и доводят до метки ацетонитрилом.

211.3 Приготовление контрольного раствора резерпина с массовой концентрацией 0,001
мг/ дм'

l.cM3 раствора, приготовленного по п.2.1.2, переносят в мерЕую колбу вместимостью
100 см' и доводят до метки ацетонитрилом.

Погрешность приготовления контрольного раствора +5 Yо.


