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Государственная системд обеспечения едпцства пзмереппй.
Хромато-масс-спектрометры жпдкостшые ЕХРЕС 5210. Методика
поверки.

мп 05-251-2023

1 Общие положения
1.1 Настоящая методика поверки распростаняется на хромато-масс-спекrрометы

жидкостные ЕхрЕс 5210 (далее _ хромато-масс-спектрометры), выпускаемые Focused

Photonics (Hangzhou) Inc., Китй, и устанавливает методы и средства первиrтной и

периодической поверок. Поверка хромато-масс-спекгрометров должна производиться в

соответствии с требованиями настоящей методики.

1.2 При проведении поверки должна обеспечиваться прослеживаемость хромато-

масс-спекгрометров к ГЭТ 208_2019 (Государственному первичному этrrлону единиц

массовой (молярной) доли и массовой (моlrярной) коЕцентрации органических компонентов

в жидких и твердьD( веществzrх и материалах на основе жидкостной и газовой хромато-масс-

спектрометриИ с изотопным разбавлением и грarвиметрииD в соответствии с государственной

поверочной схемой для средств измерений содержzlния компонентов в жидких и твердых

веществ.lх и материалrD(, в соответствии с ГОСТ Р 8.'l З 5.2-201З.

1.3 В настоящей методпке реализована поверка методitми KocBeHHbD( измерений.

1.4 Настоящая методика поверки применяется дlя поверки хромато-масс_

спектометов, используемых в качестве рабочих средств измерений. В результате поверки

должны быть полгверждены метологические ,гребования, приведенные в таблице l .

Таблица l - Метрологпческие характеристики

2 Норматпвные ссылкш
2.1 В насmящей мЕтодике поверкИ использов:tпы Ссьшки на следующие документы:
_ гост |2,2.0о7.0_,75 <система стандартов безопасности туда. издеrпrя

электротехяические. Общие трбомяия безопасности);

- Приказ Министертм труда и Социальной защиты Российской Федерации от

|5.12.2020 г. Ns 903н <Об утвержлении Правил по охране туда при экспJryатдIии

электроустаповок);
- гост Р 8.,lз5.2-2013 кГСИ. Госуларственная поверочнац схема для средств

измерений содержанпя оргчlнических компоЕеятов в жидких и твердьгх веществalх и

материалarхD;
_ гост Р 52501-2005 кВода для лабОраюрпоЮ анмиза. Технические условия));
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Значениенаименование ристики
от 5 до 1000азон массовьrх чисел

500: lЧувствительность (отпошение сигнаrr/шум)*, не менее
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предел допускаемых значений относительного среднего

квадратичного откJIонения выходЕого сигнал4 О%* *

- по площади пика
- по времепи удержания
* - при дозировании 1 пг резерпина в режиме
скrширование в режиме MRM для перехода m/z 6

кэлектроспрей>, положительншl ионизация

09,3 > 195,0;
низ яиая ооп ожительн аци,-Iв01 п0 г режимерезерпинапри

59 0zm/ 960п дадлявани в

а.е.м.

<элекцоспрей>,дозировании
lMRM



- ГОСТ 4919.1-20lб <Реакгивы и особо чистые вещества. МЕтоды приютовления

растворв индикlтOров);
- ГОСТ 1770-74 кПосула мерная лабораторнм стеклянная. Щшиндры, меIв},рки,

колбы, пробирки. Общле технические условия);
- ГОСТ 291б9-91 <Посула лабораюрнм стекJIянн:lя. Пипетки с одной отметкойD;

- ГОСТ 25336-82 кПосуда и оборlдомние лаборагорные стеклянные. Типы, основные

параметры и рzrзмеры).

3 Перечень операций поверкп
3.1 [ля поверки должны бьпь выполнеЕы операции, укrзанные в таблице 2.

Таблица 2 - Операции поверки

З.2 В слуlае невыполнения трбований хотя бы к одной из операций, поверкrl

прекращается, хрмаго-масс-спекгрометр бракуется.

4 Требования к усповпям проведения поверкп

4.| При проведении поверки должны быгь соблюдены следующие условия:

- температ}ра окружающей срлы, ОС от +18 до +25

- относ}r.rельная влажность, О/о, не более 60

- апсосфрное дашrение, кПа от 84 до 106

5 Требования к специалистам, осуществIIяющим поверку

5.1 К проведению работ по поверке хромаго-масс-спекгрметра допуск:lются лица,

пршедшие специzlльное обуlение и аттестокtнные в ycTirHoBJIeHHoM порядке в качеСтве

поверителя, ознакомившиеся с настоящей методиrсой поверки и рук)водством по

эксплуагации (лалее - РЭ) на хромато-масс-спеюрометр.

5

Наименомние операции

Обязагельность проведения

операций поверки при

первичной

поверке

периодическ
ой поверке

Внешний осмотр да да 8

Подготовка к поверке и опробомние ср€дстм
измерний Jа да

Прверка прграммного обеспечения да да 10

Опрделение метрлогических характеристик

средстм измерений и подгверждение

соответствия средств измерний
метрлогиtlеским требованиям

Jа 1l

Проверка чувствительности
сигнал/шlм)

(отношение
да да 11.2

Опрделение относительною среднею

кмдрати.Iеск)ю откJIонения (далее - СКО)
вьD(одною сип{tца

да да l 1.3

Номер
пункга

методики
поверки

9

да
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поверки
Метрологическпе и технические требования к средствам

6.1 При проведении поверки применяют оборудомние сошасно таблице 3.

Таблица 3 - Метрлогичесю,rе трбования к средсткlь,t поверки

Операции поверки,
трбующие

применения средств
поверки

Метрлогические требомния к
средстмм поверки, необходимые дlя

проведения поверки

Перчень рt<омендуем ых
средств поверки

Раздел 9 Подюювrа
к поверке и

опробование

Срлство измерний темпераryры и
относительной вJIа)ю{ости: диапазон
измерний темперmурь! от +l8 "С до
+25 "С, пределы догryскаемой
абсоrпmной погрешности измерний
темперагlры *0,7 "С, диапазон
измерний относительной вJIажности до
60 7о, прлелы лопускаемой абсолютной
погрешности измерений опrосrгельной
влажности +2,5 %о

Срлство измерний давления: диапазон
измерений даыIеяия от 84 до 10б кПа
пределы доIryскаемой абсолютной
погрешности lтзмерний давтIения
+0,2 кПа

Термогигрметр
элекгронпый (CENTER)
з 13,

рг. М 22129-09;
Барметр-анероил
метрологический БАММ-1,
рг. Nя 5738-76

Раздел 1 l
Опрделение

метрологических
характеристик

Стандартный образец состам р€зерпина
(Рзп-ВНИИМ-ЭС); аггестованные
значения массовой доли резерпина от
99,З О/о до 99,85 %; доrryскаемое
зпачение абсолютной погрешности
аттестованною значения 0,46,(l00-w),
где w - агтестованное значение
массовой доли резерпина в стандартном
образче

гсо 12061-2022

Срдство измерения массы в диапазоне
измерний от 0.00l до 50 ц класс
точности первый специмьный по ГОСТ
OIML R 76-1-2011

Весы лабораторные ХР
Analltical ХР205,
рг. Nэ 44573-10

Одноканальные механиtlеские дозаmры
мрьируемог0 обьема дозиромrrия в

диапазоне от l00 до 1000 мм3

Колбы м ные наливные 2-100-2.2-25-2 по ГоСТ 1770-74
Гралl,ированные пипетки вместимостью 1,0 с
точности по ГоСТ 2922'7 -91

не хуже 2 класса

Пршпечанuе - ,[|опускаепся uспользоваmь прu поверке dруzuе muпы сmанdарmных
образцов u среdсmв uзuеренuй уmверэlсdенноzо пluпа u поверенные, уdоыеmворяюlцuе
мепроло?uческшч mребованtlяu, указанньLм в паблuце.
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.Щозаrор механический
одноlанальньй BIOHIT
Proline варьируемою объема
в диапiвоне от 100 до
1000 ммз

Метанол ос.ч. для градиентной ВЭ)Iо( по ry 20.14.22-018-2948з78|-
2018



6,2 Стандартные образцы, применяемые для поверки, должЕы бьrгь утвержденною
типа и иметь действующий паспорт, средствiл измерений должны бьгь утвержденною типа и

поверены.

7 Требовапия (усJIовпя) по обеспеченпю безопаспостп проведения

поверкп

7.1 При проведении поверки дол)lсIы бьпь собrподены трбования Приказа

Министерства трула и Сочиальной защиты Российской Федерачии от 15.12.2020 г. Np 903н

коб утверждении Правил по охране туда при экспJryатации электроустчlновок), тебовllния
гост 12.2.007.0.

8 Вшешний осмотр средства пзмереtlпй

8.1 При внешнем осмотре устIlнrlвливallот:
- соответствие внешIlего вида блока масс-спектрометиIIеского детекгора и блока

жидкостного хрматофафа сведениям, приведенным в описalнии типа;

- отсутствие видимьD( повреждений хромаю-масс-спекгромецов;

- соответствие комплектности, указапной в описдIии типа;

- налиIше обозпаченIй и маркировки.

8.2 В сrryчае, ecJm при впеuIнем осмотре хромаю-масс-спектрометра выявлены

повреждения или дефекгы, способные ок iатъ влияние на безопасность проведеЕия поверки

или результаты поверки, поверка прекрацается, хромато-масс-спектрометр бракуется,

9 Подготовка к поверке п опробовашпе средства пзмеренпй

9.1 Проводят контоJIь условий поверки с помощью термогигромета в соответствии с

таблицей 3.

9.2 Подготавливают хрмато-масс-спектрометр в соответствии с РЭ,

9.3 Средстм измерений, используемые при поверке, подготавJIикtют согласно их

экспJryатационной докуr,.rентации, стандартные образцы - согласно их паспорту,

10 Проверка проrраммного обеспечепия средства измеренпй

l0.1 Прово.чrг проверку идентификационных дalнньD( прогр:lммного обеспечения

(далее - ПО) хромато-Масс-спектромета. Идентификацию нlшмепомниJr и номер версии ПО

проводят следующ{м образом в стоке r<омшц выбиракп rrувкг кСправка> (<Help>); в

открывшемся меlпо выбрать rтункг <ДЬочt> - o,ткрется окно, содержащее номер версии ПО и

идентификационное пlммеЕомние По. Идептификационные наименования и номера версий

ПО должны cooTBeTcтBoвzlTb указанным в таблице 4.

Таблица 4 - Иденти икационные данные п аммного обеспечения

Ид икационные данные и
Mass ЕхИденти онное ямменование Поикаци

р004.тOlА.004ии ПоНом онньй ном пов , не нижеиденти
вои иденти по

7

Значение



l1 Определение метрологпческпх характерпстшк средства

измерепrrй п подтверrlцеппе соответствия средств нзмеренпй

метроJIогпческпм требованиям

l1.1 Перел определением метологических характеристик хромато-масс-спекгрометра

Еужно настроить средство измер€Еия в соответствии с таблицей 5

Таблица 5 - Условия измерений

1 1.2 Прверка чувствительности (отношения сигна,ltlшум)

11.2.1 Проверку чувствительности (отношения сигнал/шуt,л) проводят при помоIщ{

контроJlьною раствора JФ2, приютовленного в соответствии с Приложеяием д настолцей

методики поверки, после вьD(ода хромато-масс-спектрметра на режим, Условия вьшолненп,tr

измерний долrкrы cooTBeTcTBoв:lTb приведенным в табrплце 5,

11.2.2Вхромаю.масс.спекгромgгрвводrгпробУкоятрольногорастВора.Находят
значение чувствитеJIьпости (отношение сигна.г/шуrrл) резерIп{на для перехода m/z 609,3>195,0

(To*roe значение масс ионов-продукюв устанавливalют, исходя из отображаемьrх значений в

масс-спеrгре).
||,2.З Чувствительность (отношеrтяе сигнал/шум) рассчrrгымlог с помопью

програIlrмЕою обеспечения <Mass Exprt>.
по.тryченные значенпя чувствительпости (отношепие сигна,п/пryм) должны

удоыIетворять требованиям таблицы l .

ЗначениеПараметр
Элекгроспрей, MS/MS

положительная ионизацияРежим измерений

Метанол l007oЭлюент
ИзократическийРежим

Резерпин в метанолеКонтрольньй раствор
0,0001Массовм концентрация резерпина при

определении ч}ъствительности (отпошение

сигна.п/ш)ш), мг/дr.lЗ
0,01Массовая концентрация резерпина при

определении относитеJIьноm среднего

квадратического откJIопения вьDюдною

сигнала мг/дмЗ
l0Объем пробы контрольного раствора, мм з

m/z прекурсор-иона
40/минСкорость потока эJIюеIтта,

450Температура DL, 'С
l10Темпераryра пнтерфейсц "С
1,6Расход газа-распыJIитеJIя, дrlЗ/мин
8,0Расход осушающею газа, lФl]/мин

1,4Расход нагревающего газа
С18, 100 мм х 2,1 мм,2,6 мкмХроматографическм колонка (фаза, длина х

нний диамет, толIшлна пленки)внутре

8

609,з5



l1.3 Определение относительного СКО вьD(одяого сигн{tла

11.3.1 Опрелелеtlие относитеJьного СКО вьD(одного сигнала проводят при помопш

контроJIьIIого раствора JФl, приюювленного в соответствии с Приложением А насmящей

методики поверки, после вьжода хромато-масс-спекгрометра на рабочий режим. Условия

измерений приведепы в таблице 5.

11.3.2 Контрольньй раствор вводят в хромаю-масс-спектрометр не менее 10 раз и

измеряют выходной сигнал по площади пика и по времепи удержив:lния.
11.3.3 относительное СКО вьжодною сигнала (площали пика (о5, 7о), и времени

удерживания (о,, %)) рассчитымют по формуле

EiL,(s; - s-)'

"-1 '
(l)

100
о,= а

X,T= r(t, - Г)'

п- 7

(2)

где ý-ioe измеренЕое значение площади пика, у.е.;

S- - среднее арифметическое значение площади пика, у.е. рассчитzlЕн

s Iii, Si

п
i - срляее арифметическое время удержаншI, мин, рассчитilнное по

ýn t,

100
бс = ,-,=-"s

г

ое по формуле

(3)

формуле

(4)

где
п

f, - i-oe измереЕное значение времени удерживания, мин;

п - 
Iшсло измерний.

Поrryчепные значепиЯ отпоситеJIьноЮ СКО вьrходною сигнlша должны удоыIетворять

требованияrr таблицы 1.

в результате ан:lJIиза харакгеристик, поJryчеЕных в результате поверки, делается

вывод о приюдности даьнейшего использовalния средстм измерений, Критерияr,t

приюдIости явJlяется соответствие чувствительности и значения относительного ско

вьжодною сигнала средсткл измерений устalновлеЕным нормам (таблица 1 настояцеЙ

меюдики поверки).

|2 Оформленпе результатов поверкп

12. l Результаты поверки оформллогся протоколом в произвольной форме,

l2.2 При положительньD( результ:rтzD( поверки хромак)-масс-спектрометр признают

приюдrым к применению.

l2.3 Нанесение знака поверки Еа хромаю-масс-спекгрометры не предусмотреЕо.

пломбирование хромато-масс-спекгрометров не предусмотено.

12.4 При отицательяьrх результатм поверки хромаю-масс-спеюрометр признается

неприюдным к применению-

12.5 По зФвлению владельца средства измерений иJш лица представившею ею на

поверку, alккредитOмнное на поверку лйцо, проводившее поверку, в сJгrrае положительньD(

результатов поверки выдает свидетеJIьство о поверке, оформлеЕное в соответствии с

цебомнияr.rи к содерханию свидетеJIьстм о поверке, утверrцеш{ыми действующими яа

момент прведеяия поверки нормативно-прzвовыми актltlt и в области обеспечеяия ед,Iнстм

измерний или в сlryчае отрицательньD( результатов поверки вьцает извецения о

непригодности к применению средства измерений.
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12.6 Сведения о результатaц поверки передают в Федеральньй информационньй фонд
по обеспечению едивстм измерений в соответствии с устalновленным порядком.

Разработчик:
Здм. зав. лаб. 251 УIIИИМ - филиала
ФГУП кВНИИМ пм.Д.И.Мешде"rrееваD Е.В. Вострокнутова
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ПРИЛОЖЕНИЕА
(обязательное)

Прочелура приготовленпя контрольпых растворов резерпина

А.l,Щля приготовления коrrгроJьньrхрастворовиспоJIьзуется:
- стандартньй образеч по п. б настоящей методики поверки;
- мерные колбы вместпмостью 100,0 и 25 смЗ не хуже 2 класса точности по

ГОСТ l770-74;
- одноканальные мехапические дозаторы варьируемого объема дозирокlния в

диrшазоне от l00 до 1000 ммЗ;
- градуировilнные пипетки вместимостью 1,0 смЗ не хуже 2 класса точности по

ГОСТ 29227_91;
- весы лабораторные с диiшщоном измерний от 0,00l до 50 г и первым специальным

кJIассом тоIшости по ГоСТ OIML R 76-1-201 1.

А.2 Приготовление промежуточного раствора резерпина Ns la с массовой
копцептрацией 100 мг/дrлЗ готовят объемным методом

A.2.1 Взвешивают в мерЕой колбе, вместимостью l00 смЗ, навеску массой 10,0 мг
резерпина' при помоIщI весов лабораторньD(, пре,щарительно обнуrпrв пок }апия весов с
учетом массы колбы, наливают половшIу объема колбы метанола, перемешивtlют,
дожидаются полного растворения и доводят до метки мет:ulолом, перемешивitют.

А.2.2 Рассчитывают точкую массовую концентацию промежутоrIного раствора С0,
мг/дмЗ по формуле

"- 
д'^

Со = Iйlи, (A.l)

где m-массаГСо 12061-2022,мr:
.Д - атгестованное зЕачение массовой доли контрольного компонента в стапдартЕом

образuе, %;

И* - объем приготовленного раствора (колбы), дм].
А.3 Приготовление промежуточного раствора резерпина Ns 2а с массовой

коrцентрацией l мг/дrл3

А.3.1 Аликвоry раствор4 приготовленного по п. А.2, объемом 0,25 см3 переносят в
Meprтylo колбу вместимостью 25 смЗ и доводяг до мsтки метzulолом, тщательно
перемешивilют. Рассчитьвают тоIпI},ю массовую коЕцентр шю, С мг/дмЗ по формуле

- Co'Vot

"= h' (А.2)

где Ио1 - объем аликвоты раствора с концеЕтрацией С9, смЗ.
А.4 Приготовлепие контрJIьного раствора JФ l рзерпинц дJIя определеЕия

среднего квад)атпческого отклоЕеIlиJl вьD(одного сигнала, с массовой концентраtией
0,01 мг/дм]

А.4.1 Аликвоry растворц приготовленного по п. А.3, объемом 0,25 с# переносят в
мерIrую колбу вместимостью 25 см3 и доводяг до метки метiшолом, тщательно
перемешивalют. Рассчитьшают точцую массовую концеЕтрацию, С мг/даr,r], по анalлогии с

формулой (А.2).
А.5 Приготовлепие контрльного раствора Nэ 2 резерпина, для определения

чувствительности (отношение сигнш/шум), с массовой концентрацией 0,0001 мг/дмЗ
A.5.1 Аликвоry раствора, приготовленного по п. А.4, объемом 0,25 смЗ переносят в

мерЕую колбу вместимостью 25 см3 и доводяг до метки метанолом, тщательно
перемешивtlют. Рассчитьrвают тоrшую массов},ю концевтрацию, С, мг/дrл3, по alнalлогии с

формулой (А.2).
Погрешность приготовления контольIiьD( растворов не првьтшасг + 1 5 oZ,

l1


