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ОБЩИЕ ПОЛОЖЕНИrI

Настоящм методика распространяется на хромато-масс-спектромеlры жид-
костные ЕхРЕС 5210 зав. Ns 250Р22А0004, зав, ]Ф 250P227000l и зав. Ns 250Р2280005
(далее - хромато-масс-спектрометры) и устанавливает методику их первичной и перио-

дических поверок.
Используемые средства поверки обеспечивают прослеживаемостъ хромато-

масс-спектрометра к ГПЭ единицы массы (килограмма) ГЭТ 3-2020, T го обеспе,п,rва-

ется посредством использования поверенньD( средств измерепий: весов и мерньж
колб через неразрывIrую цепь поверок в соответствии с ГПС для СИ массы, угвер-
жденной приказом Росстандарта Nч 1622 от 04.07,2022 г.; к едrпице оптической плот-

ности в соответствии с ГПС для СИ спектральньD(, интеграJIьньD(, редуцированцьD(
коэффичиеrrтов нalправленного пропуск:lния, диффlзного и зеркalJIьного отрахений и
оптической плотности в диапазоне д,Iин воJIн от 0,2 до 20,0 Mlo,1, угвержленной при-
казом Росстшlдарта }Ф 25l7 от 27.1 l .2018 г.

Метод поверки вкJIючает применение сродств измерений и стандартного об-

разца )твержденного типц приготовление контрольньD( растворов с известной кон-

центрацией, чувствительности (отношения сигнал/шуш); определеЕие относитеJIьного
среднего квадратического откJIонения вьIходIого сипlала. Расс,штанные на основа-

нии поJIученнЬD( дzlпньD( метрологическйе характеристики сравниваются с нормиро-
вirнЕыми в описании тппа.

в результате поверки должны быгь полгверждены след},ющие метрологиче_

ские требования, приведенЕые в таблице 1.

Таблица 1

1 IIЕРЕЧЕНЬ ОПЕРАЦИЙ ПОВЕРКИ

1.1 При проведении поверки должны выполняться операции, указанные в табл, 2
Таблица 2

Нмменование характеристики Значение

Чувствительность (отношение сигна.l/шум) в pe)rcrмe ионизации элекгро-
спреем при отслеживatнии множественньD( реакций (MRM, переход
rn]z 321 --. l52) при дозировшии 10 пг левомицетинц не меЕее

500: l

_ по площади пика
- времени удержания

10
1,5

Наименование операции Номер
пуrкта

метод,lки

При
первич-
ной по-
верке

При периоли-
ческой поверке

6 Да Да

2. Подготовка к поверке и опробование 7 !а Да

З. Проверка програь{много обеспечения 8 Да

4. Определение метрологических характери- 9 Да .Ща

2

Предел допускаемого относительIIого среднего квадратиlIного откJIоне_

ния (ОСКО) вьD(одlого сигнала при дозировании 100 пг левомицетина, Ой

1. Внешний осмотр

Да



Наименование операции Номер
п)нкта

методики

При
первич-
ной по-
верке

стик и подгверждение соответствия средства
измерений метрологическим требованиям:

5. Определение чувствительности (отноше-
ние сигншr/шуtrл)

9.1 !а Да

6.Определение относительЕого среднего
квад)атического откJIопения вьD(одlого сиг-
нала (площади пика, времени удерживания)
при вводе пробы через хроматограф

9.2 Да .Ща

7.Подтверждение соответствия средства
измерений метрологическим требованиям

9.з Да Да

2 ТРЕБОВАНИJI К УСЛОВИr{М ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ
При проведении поверю,I соблюдшот след},ющие условиJI:

- температура окружчlющего воздда, ОС

- атмосферное давление, кПа

- относительнzш влажность воздуха, О/о

от 18 до 25

от 84 до 10б,0
от 20 до б0

3 ТРЕБОВАНИJI К СПЕI_Ц4АПИСТАМ, ОСУЩЕСТВJUIЮЩИМ ПОВЕРКУ
К вьшолнению измерений и обработке их результатов допускаются лица вла,де-

ющие методом zшlмиза, знающие прпЕцип действия, копструкцию и пр:вила экспJryа-
тации хромато-масс-спектрометов.

.щ.lrя поrц."rения дапньж допускается участие операторов, обсrryживаощих хро-
мато-масс-спеrгрометр (под контролем поверитеrrя).

4 мЕтрологLlчЕсю4Е и тЕ)с{иtIЕскиЕ трЕБовАния к срЕдствАм
повЕрки

При проведении поверки примеIrяют осповные и вспомогательные средства по-
верки, ук:rзанные в таблице 3.

Табrшца 3

Операчии
поверки,
требующие при-
менение средств
поверки
п. 7.2 Проверка
условий прове-
дения поверки

Средства измерений температуры окружающего
воздуха в диап{ч}оне от 0 до + 50 ОС, предел до-
пускаемой погрешности измерений + 0,5 ОС

Средства измерений относительной вл al,]кя ости
окружающего воздуха в диапазоне от 5 О% до
95 % предел допускаемой абсоrпотной погрешно-

Измеритель комби-
нированньй Testo
17б-Р1, рег. JФ48550-
11

з

При периоди-
ческой поверке

Возможность проведения поверки отдеJьньD( измеритеJIьЕьD( к{lналов для мень-
шего числа измеряемьD( веJIичин иJIи на меЕьшем числе поддиапазоЕов измерений дtя
данньD( СИ не прелусматикrcтся.

Перечень рекомен-
дуемых средств по-
верки

Метрологические и технические требования к
средствzlм поверки, необходимые для поверки



Операции
поверки,
трбующие при-
менение средств
поверки

Перечень ркомен-
дуемых средств по-
верки

cTll +2 Yо,

Средства измерний атмосферного давJIенIлJI в
диапазоне от 600 до l l 00 мбар предел допускае-
мой абсоrпотной погрешности +3 мбар

п. 9 Опрлеле-
ние метрологи-
ческих характе-

ристик средств
измерений

Средства измерений переменного объема от 100

до 1000 мкJI, предел доrryскаемого относитеJIьно-
го средrего квадратического отклонения факги-
ческого объема дозы 1,0 О/о

Щозаторы пипеточные
Еррепdоrf Rеsешсh
Plus однокапа,ъкые с
переменным объемом
дозировalния от 100 до
l000 мкл Рег. Ns55543-
13

Средство измерений массы по ГОСТ OIML R 76-
1-201 l с верхним пределом взвешивания 200 г
класса точности l - специа.llьньпi

Весы CPA225D-OCE,
рег. Nч54391-13

Срлства измерний объема вместимостью l0 и
100 мл, 2-го кJIасса точности с притертой проб-
кой по ГоСТ l7'l0-'l4

Колбы мерные вме-
стимостью l0 и l00 мл

Средства измерений объема вместимостью 50 мл
со rшсалой по ГоСТ 25зз6-82

Стаканы В-1-50ТС

Со с атгестованным значением массовой доrпл

левомицетина, массокrя доJIя левомицетина пе
менее 95,0 О/о, допускаемые значенлUl относитеJIь-
ной погрешности аттестованЕого значения *2Оlо

при Р:0,95

ГСо l01б5-2012 со-
става пестицида ле-
вомицетина

Вспомогательное оборудовшrие :

Примечание - допускается испоJIьзовать при поверке друпде уIвержденные и атте-

стованные этztлоны единиц велиIlин, средства измерений угвержденного типа и повереппые,

}твержденпого типа сmндарпrые образчы, удовлетворяющие метрологическим требовапи-
ям, указанным в таблице.

5 трЕБовАниrI
ПРОВЕ.ЩНИJI ПОВЕРКИ

(УСЛОВИJI) ПО ОБЕСПЕЧЕНИЮ БЕЗОПАСНОСТИ

При проведении поверки выпоJIняют цrебоваяяя безопасности, изложенные в ру-
ководстве по экспJryатации на хрмато-мzюс-спеrгрометр.

6 ВНВШНИЙ ОСМОТР СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ

При внешнем осмоте устанавливtlют:
- соответствие комIшектности поверяемого хромато-масс-спекгрометра трбом-

Еиям эксшryатационной докул,rеЕтации;
4

Метрлогические и технические требования к
средствчlп.l поверки, необходимые для поверки

7.1 Подготовка
KoHTpoJIbHbD(

растворов -
Приложение l

Метанол (о.с.ч. ) по тУ 20. 1 4.22-003 -621 127 7 8,2020
магнитнм мешалка



- четкость маркировки;
- исправЕость мехlцlизмов и крепёrсrьD( деталей;
- отсугствие видимьD( механI'tIескш( поврсждений, вIIияюIщD( на работоспособ-

ность хромато-масс-спекгрометра.

7 ПО,ЩОТОВКА К ПОВЕРКЕ И ОПРОБОВАНИЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ

Перд провелением поверки выпоJIIшют следуюuце подготовитеJIьные работы.
7.1 Готовят контрольньй раствор. Прочелура приготоыIения коЕтоJIьного рас-

твора приведена в приложении l.
7.2 Проверяют условшI проведенпя поверки.
7,3 Опробование.
Хромато-масс-спекгромgгр готовят к работе в соответствии с разделом 4 руко-

водства по эксшryатацИи. Результаты опробования считllют полоr(итеJIьЕыми, ecJm по-

сле вьD(ода на режим не появJuпотся информационные сообщения програллrлпого обес-

печения, }кIвьваюцце на возникновение фатальньп< ошибок.

МетрлогпчесКи значимым файлом явJlяется файл Analyse.exe, расположенньй на

рабочем столе (Desktop) в папке MassExprt.P004.V005.002. Расположение файла:
<XiUserЦdmin\Desktop\MassExpert.P004.V005.002...\IvtassAnalystЦnalyse.exe>.

Запускшот ПО Analyse softwme. Назвшrие ПО указшrо в верхней части открывше-
гося окна. Открьвают вкJIадку Help/About. В открьвшемся окне высвечи&lется номер
верии ПО - рисlъок 1
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Рисунок l- Номер версии ПО
3аrryскают интегрированн},ю среду сценариев Windows PowerShell ISE

(ПycK/Windows PowerShell ISE), во вкJIадке кКоманды/Соmmапds> выбирают команду
Get-Fileнash, в пapalr.reтp.rx щя <GebFileHash>r в строке <Path*> задают пугь к файJry
Дпаlуsе.ехе закrпоченньй в кавьII'Iки, в стоке кДlgоrithm> выбирают аJIгоритм вьт(Iис-

леяия KMD5>. Нrurомают кнопку кЗапустить/Rrш> - рисунок 2

Е

8 ПРОВЕРКА ПРОГРАММНОГО ОБЕСПЕЧЕНИJI

Е-..рЕс
dбФr-ьй

5
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Рисунок 2 - вьг.псление контрольной сулrмы
В окне <Сченарий/Sсriрt) выводится цифровой идентификатор ПО (Hash) -

рисlтrок 3

лице 5.
[tифровой идентификатор ПО должен соответствоватъ приведеннъ,ш в таб-

Рисунок 3 - результат вьтшлслеЕпя контроJIьной сршы метрлогически знаIшмо-
го файла Analyse.exe.

9 ОПРЕ.ЩЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИtIЕСКI,Ж ХАРАКТЕРИСТИК СРЕДСТВ
ИЗМЕРЕНИЙ И ПОДТВЕРЖДЕНИЕ СООТВЕТСТВИJI СИ МЕТРОЛОГИtIЕСКИМ
ТРЕБОВАНИЯМ

9. l Определение чрствитеJIьности (отношение сипrаlr/шрл).
определение отношения сигна.l/шуt л выполняют ва хромато-масс-спекгрометре с

откrпоченной ана.питической колонкой. Определение отношения сигна-п/шум проводят

с использовllнием коЕгрольного раствора с массовой концентрацией левомицетина
1 мкг/дr.tЗ, приготовленного по методике, указанной в прпложепии 1. Настройки режи-
мов ионизации, скitнирвания, детектированшI, при KoTopbD( прводят определение от-

ношепия сигна.тrlшулr, приведены в таблице 4.

Таблица 4 - Условия изм нии

6

ЗначениеРежимпые парамsтры
Настройки для масс-спеrсгрометра (вкладка MS)

modeРежим сканирования/Sсап
режим ионизациилопizаtiоп mode

Даum оп CIDьпь гд} со
1.5*End time mln

und паmеназвание компонента/соm
r lon welмасса иона t

152Масса дочернего иона/Рrоdчсt ion wеiфt
0.5Время удержания/Dwеll time
50
20Энерlия соуларения/Соllisоп епеrgу

е

;b..rcFro.o4t2f, 97rrrt5ýlof .: \ь65\Iь'.я.,gr\оеj(tФцаr&рЕt. FOо{. vr]о5..о2_ t.og20?. . .

MRM
ESI-

Время окончания (minУ
CHL
з21

НапDяжение KoHyca/Cone voltage



ЗначениеРежимные параN{етры

Коэффициент разрешения/Rеsоlчtiоп ratio
Пустое времяЛlапk time 5

5Время задержки/Dеlау time
0.05.Щиапазон скшrировшrияЛпlеr scan time

Continuous graph/

непрерьвньй график
Тип данньD/DаИ type

Настройка для жпдкостного хроматографа (вкладка LC)
Вкладка Инфузионньй яасосЛпfilsiоп pump:

0.4поток в колонкеЛlоw rate, мл/мин
Вкладка Автодозатор/Ачtо-sаmрlеr:

НормальноЛ.{оrmаlскорость отбора./Sаmрliпg speed

Частичпьтй ввод из петли/
Partial riпg injection

параметры ввода/

10объем ввода./Iпjесtiоп volume, мкл
з0объем промывкиЛlчshiпg volume, мкл

Вкладка Термостат колонок/Соlчmп очеп:
ЕетИспользование контроJIя температуры колонкиДsiпg column

tеmреrаtчте control
* - время устalновить опьпным п}тем, при опробовании.

После вьп<ода хромато-масс-спектрометра на режим вводят l0
РаСТВОРа аВТОМаТИЧеСКИ ПРИ ПОМОЩИ :ШТОС{llr,lПЛеРа.

Вьгчr,rсление отношения сигна.l/шlм производлтся во вк.JIадке

Хроматограмма/Сhrоmаtоgrаm, тип выtIисления отношения сигна.п/шупл: RMS (режим
среднеквадратиIшого значения выходного сипrыrа).

9.2 Определение относитеJIьного среднего квадратического откJIоЕен}ш вьD(одно-

го сигнала (площади пика, времени удержившrия) при вводе пробы через хромато-
граф.

Определяют относитеJIьное СКО вьrходного сигЕала по контольному раствору с

массовой концентацией l0 мкг/смЗ левомицетина, приготовленного по методике,

}тазанной в приложении 1, и при условиях, },Kд}aHHbD( в таблице 4, и в соответствии с

руководством по экспJryатации.
Последовательно вводят 10 мм3 контроrьного раствора, Контрольньй раствор вво-

дят в хромато-масс-спекгрометр не менее б раз.
с помощью програь{много обеспечения дпаlуsе softwaTe определить относитеJIьное

среднее квад)атиIшое откjIонение вьD(одlого сигнала по площадr пиков и времеяи

удержапия. Порялок действий при определении }казан в приложении 2 к настоящей
методике. ОперачиЮ по вводУ контрольньD( раствороВ повторяюТ несколько раз до по-

л)п{ения шести достоверньD( результатов измерений.
Вычисл.шот среднее арифметическое значеIlие вьrходlьD( сигнtlлов по формуле

(l):

,k, -rI

контольного

l00
х

где Д - i.ое значение вьD(одного сигнма (времени миграции иJIи площадл пика);

и - число измерений;

7 - "редr"" 
арифметическое зЕачение пара}tетра вьD(одlого сигнала (площади

пика" времени улерживания).

(1),
п-1

,|

Unit_Unit



9.з подтвЕржlЕниЕ соотвЕтствиrI си мЕтрологичЕским
ТРЕБВАНИJIМ

Хромато-масс-спекгрометр считается прошедшим поверку, если выполЕ,Iются

условия, изложенные в пунктalх 9.3.1-9.3.4.
9.3,1 Условия поверки соответствуют п. 2.

9.3.2 Результаты прверки ПО соотвЕтствуют приведсЕным в таблице 5,

Таблица 5 - Иденти онные дЕlнные ого обеспечения

9.3.3 Отношение сигна.ttlшум не менее 500:l.
9.3.4 Значения относительного СКО вьподtого сигЕала не превышают 10,0 % по

площади тмка и 1,5 О/о по врмени удер)igвfirия.

10 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ

l0.1 Результаты поверки заносят в протокол призвольпой формы.
l0.2 Положительные результаты поверки хромато-масс-спекгрометров оформля-

ют в соответствии с приказом Мшrпромторга РФ Ns 25 l0 от 31.07.2020 г.

10.3 ПрИ отицатеJIьньD( результат:rХ хромато-масс-спекrромсгры признаются ве-

пригодlыми к применению в сфер государственного реryлирования обеспечения

единства измеРений и оформляот результаты поверки в соответствии с прпказом Мин-
промторга РФ N 2510 от 31.07.2020 г.- 

10.4 Сведеция о результатФ( поверки передаются в Федера.пъньй информаrцлон-

ньй фонл по обеспечению единства измерений.
l0.5 ПрИ наJпiчиИ письменногО заявления владельца или Jшц4 предоставJIяющего

хромато-масс-спекгромеIр на поверку, свидетельство о поверке СИ rа,лu извещение о

непригодlости к применению Си оформллmся на брлшкrом носителе или в виде

электронного докУr"rента (при нIlJIиlIии техяической возмоrrсrости).

Начальник лаборатории Е.В. Кулябина

й"{/ о.Н. Ме.п<ова

ЗначениеИдентификационные дшrпые (

Analyse softwareНмменования програI,rмного обеспечения
онное нмменование ПоИдентификаци

Р004.V005.002 и вьшеНомер версии (илеrrпrфикаIцоlпrьшi номер)
по

D4АзDАб87сF,7 040l82F 9,1 7 з23Е5в5зOFповой иденти ика
MD5вогоАлгоритм вьr.шсления
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Приложеппе l
(обязате,rьпое)

МЕТОДИКА ПРИГОТОВJIЕНИЯ КОНТРОJЬНЫХ РАСТВОРОВ

Методика предназначена для приготоыIеIlЕя KoHтpoJIbHbD( растворов левомицетина.

l. срЕдствА измЕрЕниЙ, посудА, рЕАктивы
1.1 ГСО 10165-2012 Стацарньй образец состава пестицида левомицетинa
1.2 Весы лабораторные по ГОСТ OIML R '16-|-201| с пределом взвеIIшвания

200 г.
1.3 Колбы мерные на.lшвные 2-50-2, 2-100-2 по ГОСТ |7'70-74.

1.4.Щозаторы пипеточные Еррепdоrf Rеsешсh Plus одIоканаJIьные с переменным
объемом дозиров:lния от 100 до 1000 мкл.

1.5 Мsтаfiол (о.с.ч.> по ТУ 20.14.22-00з,62|12778-2020.

2 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВJIЕНИ,I
2, 1 Приготовление контрльньD( растворов левомицетина
2.1.1 Приготовление раствора А с массовой кончентрацией левомицетина

100 мг/дvЗ.
В емкостЬ для взвешивalнИя, помещенн},Ю на чашУ анаJIитических весов, вносят

l0 мг левомицЕтина. .Щозатором пипеточным добавллот в емкость для взвешивания

l смЗ метанол4 после чего переливalют полуlенную смесь в мерную колбу вместимо-

стью 100 см3. Повторяют данную операцию 2-З раза щя поJIного переноса контроJIьно-

го вещества в колбу. .Щоводят объем смеси в колбе до метки метаполом.

2.1.2 Приготовление раствора Б с массовой концептацией левомицетина
l0 мг/дмЗ.

l смЗ раствора А обирают дозатором пипетоIшым и переносяI в мерную колбу

вместимостью 10 см3. Доводrт объем раствора в колбе до метки мgтанолом.

2.1.3 Приготовление раствора В с массовой кончентрачией левомицетина
1 мг/дмЗ.

l смЗ раствора Б обираlот дозатором пипеточным и переносят в мерную колбу

вместимостью 10 смз. Доводгг объем раствора в колбе до метки метанолом.

2.1.4 Приготовление раствора Г с массовой конченцачией левомицетина

100 мкг/д,.r3 (100 пг/ммЗ).
l см3 раствора В обиршот дозаторм пипетотIным и переносят в мерную колбу

вместимостью l0 см]. Доводяг объем раствора в колбе до метки метанолом.

2.1.5 Приготовление раствора Д с массовой концентрацией левомицетина

10 мкг/дr.r] (l0 пг/ммЗ).
l см3 раствора Г отбирают дозатором пипеточным и переносят в мерную колбу

вместимостью l0 смз. Доводrг объем раствора в колбе до метки метанолом,

2.1.6 Приготовление раствора Е с массовой ковцентрацией левомицетина

1 мкг/дм3 (l пг/ммЗ1.
l смЗ раствора,Щ обираот дозатором пипеточным и переносят в мерную колбу

вместимостью l0 смз. Доводгг объем раствора в колбе до метки мет!шолом,

3 ХРАНЕНИЕ КОНТРОJЪНЫХ РАСТВОРОВ
3.1 КонтрольпЬй р:ютвоР А можеТ хр:ulитьсЯ в гермети.IнО закрытом сосуде не

более 30 дrей; коIrтроJБIrые р.!створы Б, В и Г ве более l0 дней,
3.2 Контроrьпьй раствор ,Щ и Е xpaHeHrTo не подлежит.
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Прплояtенпе 2
(обязатыlьпое)

порядок
действпй по поJIучению отчета с использовапшем программы

l В программе MassExpert заIryск.rется Программное обеспечение дп ана.lшзаlАпаlуsе

softwme.

2 В Analyse software выбирается Количествеппьпi анашrз/QчаliИtiче Analysers.

3 Во вкладке Брарер ддtньл</Dаtа hоwsеr выбирается ,r"rо" Ё Opn Data flles (за-

гр}ry(аем требуемые сигна.лы).

4 Во вк.падке Браузер ддlньп</ Data Ьrоwsеr выбираотся тебуемые данные (ставится

галотси).

5 В окне Результаты графика ТIСЛIС chart result выбирается значок

графиков/Sресtrаl stacКng и закрыв.lются ед{ничные графики.

l* 
"rro*"rn"

6 В окне Результаты графика TIC/ TIC chac result выбирается значок

формачией о rп.rке/Реаk iпfоrmаtiоп list.

Щ'.п,u

7 В окне Результаты графика TIc/ TIc сhаrt result выбирается ."uro* **rоинтегри-

рование/Ачtоmаtiс integration.

В окне Список хрматографических пиков/List of chTomatogram paks вьводится ин-

формшrиЯ о вьD(одньD( сигналФ( по Iшощади пИков и времени удерх(анrlя.

Примечание: при необходимости осуществJIяется нас,гройка пара {gгрв иЕтегрирова-
.аз.

ния (значок ЕiЁ 1 и настрzмвдются параметы минима.пьной ширины пикц площади

пика начальное и конечное время интегрированиJI Iшка,

8 В областИ окна СписоК хроматографиЧеских пиков/ List of сhrоmаtоgrаm paks при

нaDкатии правой клавиши мыши выбирается RsD calculate.

9 В окнс Расс.штать CKO/Select object выбираегся объеrг откликлеаk аrеа или Время

удержшrия/Rеtаiп time и н:Dк.Iмается кнопка вычисrштъ,/саlсчlаtе RSD. вьводятся дан_

ные об оСКО вьD(одпого сигнала по площади пиков и времени удержанI1я на экрая.

10 .Щанпые вЕосим в протокол.

сок с ин-

l0


