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1ОБЩИЕПОЛОЖЕНИЯ
Настоящая методика распростр:lняется на хромато-масс-спектомет жидкостньй LC-

TQ 5200 (лмее - хромато-масс-спектрометр), изготовленный фирмой "Guangйou Hexin In-
strument Со., Ltd.", Китай, и устalнавливает методы и средства его первпчной поверки после
выпуска из производства и после ремонта, и периодической поверки в процессе эксплуата-
ции.

Прослеживаемость поверяемого СИ обеспечивается посредством применения ГСО:
- к единице массовой доJш в соответствии с поверочной схемой <ГосударственнaUI

поверочнм схема дJU{ средств измерений содержания оргмических и элементорганических
компонентов в жидких и твердьш веществах и материarлах), 1твержденной приказом Рос-
стандарта от 10.06.2021 г. Ns 988, полгверждающей прослеживаемость к государственному
первичному этtlлону ГЭТ 208-2024.

При определении мgгрологических характеристик поверяемого средства измерений ис-

пользуется меIод KocBeHHbD( измерений.

2 IIЕРЕЧЕНЬ ОПЕРАЦИЙ ПОВЕРКИ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
При проведении поверки вьшолняют операции, приведенные в таблице l.

Таблица 1 - Операuии поверки

2.2 EclM при проведении той иrш иной операции поверки поJгrIен отрицательньй ре-

зультат, дальнейшее выполнение поверки прекращают.

2.3 Проведение поверки в сокращенном объеме в соответствии с порядком проведения

поверкИ средстВ измерений, угвержденЕым приказом Министерства промышленности и

торговлИ РФ Nq 2510 от з1.07.2020 г. кОб утвержЛении порядка проведения поверки средств

измерений, требований к знаку поверки и содержмию свидетельства о поверке) не преду-

смотрено.

Наименовшrие операции поверки
Номер пункта

методики повер-
ки

Обязательность проведения
операции при

первичной периодической
7 Да Да

2 Подготовка к поверке средства измере-
нии 8 Да Да
3 Проверка прогрal},lмного обеспечения

,,Ща Да

4 Опробование средства измерений:

- определение отношения сигяа.т/шуt л

1 0

l 0 1

.Ща

Да

.Ща

.Ща

5 Определение метролоrических характе-

ристик и подгверждение соответствия
средства измерений метрологическим тре-
бованиям:

- определеЕие относительного среднего
квадратического отклонения (СКО)
вьIходЕого сигнала

11

1 1.1

!а

.Ща

Да

Да

12 [а Да

1Внешний осмотр

средства измерении
9

6 Оформление результатов поверки _
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3 ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ
3.1 При проведении поверки соб:подают следующие условия:
- температ}ра окружalющего воздlха, ОС

- атr.лосферное давление, кПа
- относительнбI влажность возд}ха, 0%, не более

Вода дистиллироBaHHФI по ГосТ Р 58144-2018.

от +l8 до +25

от 84,0 до 10б,7
80

4 ТРЕБОВАНИЯ К СПЕЦИАЛИСТАМ, ОСУЩЕСТВЛЯЮЩИМ ПОВЕРКУ
К проведению поверки допускzlются поверители средств измерений в соответствии с

областью llккредитации оргltнизации, аккредитованЕой в пациональной системе zжкредита-

ции на проведеЕие поверки средств измерений согласно з:lконодательству Российской Феде-

рации об аккредитации, прошедшие инстр}ктаж по технике безопасности и ознакомленные с

эксплуатационными докр{ентами.
.Щля полlчения эксперимеЕтальньIх данньD( допускается участие сервис-инженера или

оператора, обслуживающего средство измерений (под контролем поверителя).

5 МЕТРОЛОГИIIЕСКИЕ И ТЕХНИtIЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ К СРЕДСТВАМ
повЕрки

5.1 При проведении поверки применяют средства, приведенЕые в таблице 2,

Таблица 2 - С по

Вспомогательные средства поверки:
Весы лабораторные по ГоСТ OIML R 76-'|,201l с пределом взвеши-

вания 200 г.
Колбы мерные наливные 2- 1 00 -2,2-|000-2, гост 1770_74,

Пипетки с одной отметкой 1-2-1, ГОСТ 29169-91,

Щилиндры мерпые 2-50-1, 2_1000_1, гост 1770_74,

Ацетонитрил ди жи.щостной хроматографии, ТУ 6-09-14-216'7,84

иJш с аяarлогичными харtlктеристик'lIt,tи чистоты и оптического по_

глощения.

Перечень рекомендуемьD(
средств поверки

ки

Операции повер-
ки, требутощие

применения
по ки

Прибор комбинированный Tes-
to 608-Н1,

рег. Na 53505-13.

Барометр-анероид метеороло-
гический
БАММ-1, рег. Nя 5738-76.

Средства измерений темпераryры
окружающей среды в диzшазоне
измерепий от l5 ОС до 25 ОС с аб,
солютrой погрешностью не более
+1 ос.

Средства измерений относительпой
влФкности воздуха в диaшtвоне от
40 % до 80 %о с абсоrпотной по-
грешностью не более *3 Уо.

Средства измерений атмосферного

дzlвJIения в диапазоне измерений от
84,0 до l06,7 кЛа с абсолютной по-

остью не более +3 кПа.

3.1

Концоrьные растворы, приго-
товленные из ГСо 12061-2022
по методике, приведенной в

п иложении А.

Контрольные растворы с массовой
концентрацией рзерпина l и

l00 пг/мм'.

м нм кислота" квали икации ((ч,д.а.), гост 5848-7з.

Метрологические и технические
требования к средства!t поверки,
необходимые для проведения по-

8.1.1 ,10.1, 11.1
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5,2 ,Щопускается применение других средств поверки, обеспет.rвшощих определение
метрологи.Iеских харalктеристик поверяемьD( СИ с требуемой точпостью.

5.3 Все средства измерепий, применяемые при поверке, должны бьrгь угвержденного
типа, поверены и соответствовать требованиям методики поверки. Стапларrпые образцы,
используемые при поверке, должны бьrь утвержленного тип4 соответствовать требованиям
методики поверки п имЕть действ}rощие паспорта.

6 ТРЕБОВАНИЯ (УСЛОВИЕ ПО ОБЕСПЕЧЕНИЮ БЕЗОПАСНОСТИ ПРОВЕ-
ДЕНИЯПОВЕРКИ

б.1 При проведении поверки выполняют требования безопасности, изложенные в РЭ
хромато_масс_спектромета.

7 ВНЕШНIЙ ОСМОТР СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
При внешнем осмоте устalнавливают
- соответствие комплектности поверяемого хромато-масс-спектромета тебованиям

экспJryатационной док}шентации;
- четкость маркировки;
- испрzlвность мехrмизмов и крепежньп< деталей;
- отс}тствие видимых механических повреждений, влияюпшх на работоспособность

хромато-масс-спектрометра.

8 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
8.1 ПереЛ проведепиеМ поверкИ вьшолЕяют следующие подготовитеJIьные работы,
8.1.t ГотовяТ контрольные растворы резерпина с массовой концентрачией l и

100 пг/мм3. Методика приготовлениJI контольньD( растворов приведена в приложении А.

8.1.2 ПереЛ проведением поверки хромато-масс-спектрметр готовят к работе в соот-

ветствии с руководством по экспJryатации.
s.l,з lЙ определения относrтельного среднего квадратического отклонеlтия (СКО)

вьD(одногО сигнала рекомендуется использовать аЕалитическую колонку размером
2,1xl00 мм, зlшоJIненЕую сферическим силикaгелем с эффективньш диаметром частиц З мкм

и химически модифицированной поверхностью октадецильными группа},Iи (Cl8). .Щопуска-

ется применение другrrх аналитических колонок.

9 IIРОВЕРКА ПРОГРАММНОГО ОБЕСПЕЧЕНИЯ СРЕДСТВЛ ИЗМЕРЕНИЙ
загryскают По хромато-масс-спектрометра. В открьвающемся окне высвечивается

наименовaшие и номер версии ПО. Идеятификационные данные По должЕь! соответствовать

приведенным в таблице 3.

таблица 3 - ИдектификационIlые дalнные прогрalммпого обеспечения

РезультатЫ проверки сtштают положительными, если идентификшIионные данные ПО

соответств},ют приведенным в таблице 3.

10 ОПРОБОВЛНИЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
При опробовании опредеJUIют отношеяие сигнм/шум,
l 0 . l Определение отношения сигнал/шуt л

Иденти икационные данные (п аки Значение

Иденти икационЕое нмменование ПО Hexin LC-TQ Sоftwаrе

Но иденти икационньй вом по , не ниже v1.0.1.12 t

I-{ифровой идентиф по
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Определепие отrlошения сигна.п/шум проводят с испоJтьзованием коЕтрольЕого раство-
ра резерпина с массовой концентрацией 1 пг/ммЗ, приготовленпого по методике, приведен-
ной в Приложении А. Измерения проводят после вьD(ода хромато-масс-спектрометра на ре-
жим при условшtх, уке}апньD( в таб.тп.rце 4.

Объем вводимой пробы 1 мм3. Находят отношение сигна.п/шум (SN) для резерпина
дя перехода rп]z 609,3 > 195,1. Значения отношения сигна.ltlшум рассtштывalют с помощью
программного обеспечения.

Таблица 4 - Режимные

результаты операции поверки считllют положительными, если значения отношения

сигнал/шуlл не менее значений, приведенньD( в таблице 5-

ЗначениеХарактеристика

ESI+

500Температура осушающего газа* (Drying Gas), 'С
4Скорость потока ос},шающего газа* (Drying Gas), /мин

5
Скорость потока шторного газа* (газ завеса) (Счгtаiп

Gas), лмЗ/мин

0,4
Скорость пmока газа соударений* (Collision Gas),

см]/r",
5500Напряжение на капилltяр* (ESI Vоlиgе), В

49Напряжение в ячейке соударевий* (СЕ), В

609,3 > 195,1Переход MRM*
(Вода + 0,1 % мlравьиной
кислоты): ацЕIояитрил,
объемное соотношение

Элюент*

0 5Скорость потока э:поента*, /мин

* Параметры имеют р€комендательньй харасгер и могут
тимизации ItииизI!{в

режим ионизации

(20:80)

бьпь изменены с целью оп-



Таблица 5 - логические истики
Наименование характеристики Значение

Отношение сигна,т/шрt, не менее
- при дозиров:tнии 1 пг резерпина, источник ионизации ESI,
положительнаrl ионизацшl, при отслеживании множествен-
ньrх реакций (MRM) по пику дочернего пона rnlz 195,l (m/z

родительского иона 609,3)

500: l

Предел доrryскаемьп< зпачений относrтельного СКО вы-
ходного сигна.ltа, О/о

- времени удерживания
- площади пика

1

10

11 ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИЧЕСКID( ХАРЛКТЕРИСТИК И ПОДТВЕР-
ждЕниЕ соотвЕтствия срЕдствА измЕрЕниЙ мвтрологиrIЕским трЕ-
БовАниям

l1.1 Определение относительного среднего квадратшеского отклонения (СКО) вьrхол-

ного сигн:ша
Определепие относитеJIьного СКО вьп<одного сигнала вьшолЕJIют на хромато-масс-

спектрометре, укомплекговaШном llнalлитической колонкой, }казанной в п.8.1.3. Измерения

провоДятпослевьжодахромато-масс.спектометранарежимприУслоВIUIх'lказаrrнЬжВ
таблице 4, и в соответствии с руководством по эксплJатации. Использlrот контрольньй рас-
твор резерпина с массовой концентаций 100 пг/мм', приготовленньй по методике, приве-

денноЙ в Приложении А. Объем вводимоЙ пробы l мм'.
КонтрольньЙ раствор вводят в хромато-масс-спеюрометр не менее б раз, измеряют

значеЕиЯ вьD(одногО сигнzлла (площади пиков и времени Удерхивания) и вьгIисJIяют их сред-

нее арифметическое зЕачение. отпосительное среднее квадратическое откJIонение выходно-

го сигнала рассчитывают по формуле

|{х,-Х)'
п-|

l00
х

где Х _ средЕее арифметпческое значение парап.rgгра вьD(одного сигнаJIа (площали

пика" времени улерживания);

xi - ЗНаЧеНИе параметра вьrхОдного сигЕала (п;lоща,шr пика' времени улерхования) при

i-oM измерении;

n - коJп{чество измерений.

Результаты операции поверки сtштztют положительными, если значения относительЕо_

го СКо вьD(одlого сипIала Ее превышают значений, приведенньD( в таблице 5,

12 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТЛТОВ ПОВЕРКИ
12.1 Результаты поверки хромато-масс-спекгромета запосят в протокол произвольвой

формы.
12.2 Результаты поверки передают в Федераrrьный ипформационньй фонд по обеспе-

чению едиЕства измерний. При положительIrьD( результz!тilх поверки оформ:rяют свидетель-

ство о поверке в соответствци с действ}тощим законодательством в области обеспечения

6

(1)
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Начальник отдела ФГБУ "ВНИИМС" CA-J?"-- С.В. Вихрова

Начальвик секtора ФГБУ "ВНИИМС", к.х.н. О.Л. Ругенберг

Инженер l категории ФГБУ "ВНИИМС" .Щ.Р. Гуммель

единства измерений по письменному заJIвлению владельца или лицц представившего сред-
ство измерений на поверку.

12.3 На хромато-масс-спектрометр, не удовлетворяющий требованияrl настоящеЙ ме-
тодики поверки, в соответствRи с действующим законодательством в области обеСПеЧеНИЯ

единства измеренпй оформллот извещение о непригодности с указанием причин по пись-
менному змвлению владельца или JIица, предст:вившего средство измерений на поверку.

l2.4 Знак поверки нllносится на свидетельство о поверке.

А

wr-k
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ПРИЛОЖЕНИЕА
(обязательпое)

МЕТОДИКД IIРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЬD( РАСТВОРОВ

А.1 срЕдствА измЕрЕниЙ, посудА, рЕлктивы
A.1.1 ГСО 1206|-2022 стандартньй образец состава резерпина (Рзп-ВНИИМ-ЭС), ин-

тервrrл допускаемьD( аттестовапньп< зпачений массовой доли резерпина от 99,3 % до 99,85 %,

гр,lницы допускаемьrх значений абсоrпотной погрешности атгестованного значения СО при
Р:0,95 +(0,4б,(l00-w)) %, где w - массовая доля резерпина, 

О/о.

А.1.2 Весы лабораторЕые по ГОСТ OIML R 7б-1-201 l, с наибольшим пределом взве-

шивания 200 г.
A.1.3 Колбы мерные нtшивные 2-|00-2;2-1000-2, ГОСТ 1770-74.
А.1.4 Пппетки с одrой отмсткой 1-2-1, ГОСТ 29169-91.
A.1.5 Щишндры мерные 2-50-1, 2-1000-1, ГОСТ 1770-74.
А.l.б Ацетонитрил для жидкостной хроматографии, ТУ 6-09-14 -2167 -84; или с анало-

гичными характеристика!.tи Iшстоты и оптического поглощения.
А.1.7 Вода дистиJшировzlнн.lя по ГОСТ Р 581.И-2018.
A.1.8 Муравьиная кислот4 квалификации (ч.д.а.), ГОСТ 5848-73.

А.2 ПРОЦЕДУРЛ ПРИГОТОВЛЕНИЯ РЛСТВОРОВ ЭЛЮЕIIТА И РАСТВОРИТЕЛЯ
A.2.1 Приготовление раствора ацетопитрил /вода с объемньп,r отношением 50:50.

50 смЗ Йстиллироваrпой воды вносят в мерную колбу вместимостью l00 смЗ и доводят

до метки ацетонитилом. Тщательно перемешивают содержимое колбы.
А.2.2 Приготовлепие раствора ацетонитри.п/вода с объемным отношением 80:20

(эrпоент)t 
20il сr' д,tстиллировапной воды вносят в мерную колбу вместимостью 1000 смЗ, добав-

rrлот l см3 муравьиной кислоты и доводят до метки ацетонитрилом. Тщательно перемеши-

вают содержимое колбы.

А.3 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЫХ РДСТВОРОВ РЕЗЕРПИНА
А.3.1. Приготовление исходного раствора резерпина с массовой концеЕтрацией

l00 мг/дм]
Взвешивают в стакане 10,0 мг резерпина, добавл.шот 25 смЗ раствора ацетонитрил /вода

с объемным отношением 50:50, перемешивают. Полученный раствор переЕосят в мерЕую

колбу вместимостью l00 см3. ополас*""ают стак.ш раствором приготовлеЕным по д.2.1.

Раствор переЕосят в MepIIyIo колбу, доводят до метки раствором, приготовленЕым по д.2.1 .

А.3.2 Приготовление коятольного раствора резерпина с массовой концентраIией

l00 пг/ммJ (l00 мкг/дм')
l см3 раствора" приготовленЕого по д.з.1, перевосят в мерную колбу вместимостью

1000 смз и доводят до метки рlютвором, приготовлеЕным по д.2.1. Тщательно перемешива-

ют.
контрольпьй раствор резерпина с массовой концентрацией l00 пгlмм3 используют для

определения относительного среднего квадратического откJIонения (СКО) вьгхолного сигна-

ла.

Д,3.3 Приготовление контольного раствора резерпина с массовой концентрачией

1 пгlммЗ (l мкг/дмЗ)
1 см3 раствора, приготовленного по Д.З.2, переносят в мернlто колбу вместимостью

l00 см3 и довоДят до метки раствором, приготоыIенным по д.2.1 . Тщательно перемешивают.

Контр.rъньй Раствор резерпиНа с массовой концентрацией 1 пг/мм] используют дJIя

определеЕЕя отношения сипrш/ш}ш.


