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Государственная система обеспечения единства пзмерений.

Масс-спеrсгрометры Agilent 6475. Методпка поверки
мп94-241-2024

1 Общпе поJtоженшя

1.1 Настоящая методика поверки распространяется на масс-спекгрометры Agilent 6475

(далее - масс-спекгрометры) и устанав;пrвает мgто,щI и средства перви,шой и периодической

поверок. Поверка масс-спекгрометров должна осуществJIяться в соответствии с требОвапИmrИ

настоящей методики поверки.

1.2 При проведении поверки обеспешrвается прослеживаемость масс-спектрометров к

государственному первичному этаJIону единиц массовой (молярной) доли и массовой

(молярной) концеЕтрации органическю( компонеЕтов в жидкID( и твердьD( веществах и

материarлarх на основе жидкостной и газовой хромато-масс-спекгрометрии с изотопным

разбавлением и грzlвиметрии ГЭТ 208_2024 согласно государственной поверочной схемы,

}твержденной приказом Федераrьпого агентства по техническому реryлировllнию и

метрлогии от 10.06.202l года Jф 988.

Настоящей мsтодикой поверки предусмотеЕа поверка методом прямьпr измерений.

1.3 Настояцая методика поверки примеЕяется для поверки масс-спектрометров,

испоJьзуемьD( в качестве рабоштх средств измерений. В рзультате поверки должны бьпь

подгверждены мgгрологические требовапия, приведенные в таблице l.

Табшца 1 - Метрологические харакIеристики

Наименовмие характеристики Значение

Отношение сигнал/шум
при дозирвании 1 пг рзерпина в

режиме "электроспрей", положитеrьнаJI
иоЕизация, при отслеrФlв:шии
множественньж реакций (MRM) по пику
дочернего по:яа mlz 195,1 (ролительского иона m/z 609,3), не
менее

6000

Прлел допускаемого относительного средrего
квадратlr.Iеского отклонения (СКО) въл<олного сипIzлла по
площади пика, О/о

8
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2 Нормативные ссылкш

2.1 В настоящей мЕтодике поверки испоJIьзовalны ссыJIки на следующие документы:

Приказ Миrшрмторга России от Зl ,07 ,2020 г. Ns25l0 <Об угвержлении Поряд<а

проведенпя поверкп средств измерний, требований к знаку поверки и содержанию

свидетеJIьства о поверке )

Приказ Минпромторга России от 28.08.2020 г. М 2906 <Об угвержлении порядка

создания и ведеЕия Федерального ипформацпонного фонда по обеспечению единства

измерений, передатш сведений в него и вн'есеrпrя изменений в данные сведения, цредостlвления

содержащrхся в нем док},меЕтов и сведений>

Приказ Минтруда России от 15.12.2020г. Ns9O3H (Об }тверждении Правил по охране

труда при экспJryатации элекгрустановок>

Приказ Федера.lьного агентства по техническому регулирванию и метрлогии от

10.06.2021 г. ]Ф 988 <Об 1твержлении Государствепной поверчной схемы для средств

измерений содержzшшr оргllнических и элемеЕторгzlнических компонентов в )Iоr,щю( и твердьD(

веществzlх и материzrлах D

ГОСТ |2.2.007.Ъ'75 Система стдцартов безопасности туда. Изделия

электротекшческие. Общие трбования безопасности

ГОСТ Р 58144-2018 Вода дистиллиромIflrая. Технические условия

ГОСТ Р 52501-2005 Вода для лабораторного ,шализа. Технические условия

ГОСТ R OIML 76-|-201'l ГСИ. Весы неiвтоматического действия. Часть 1.

Мецологичесrсле и техни.Iеские требовшrия. Испытания

ГОСТ 1770-74 Посуда мерная лабораторнм стекJIянная. Щишнлры, мензурки, колбы,

пробирки. Общие тсхrтические условпя

ГОСТ 2222-95 Метанол технический. Техrпrческие условия

ГОСТ 25336-82 Посула и оборудовдIие лабораторные стекJIянные. Титш, основные

парап{етры и размеры

ГОСТ 29lб9-9l Посуда лабораторная стек.пянIlttя. Пипgгки с одrой отмЕткой

3 Перечепь операцшй поверки

3.1 При поверке долкны быгь вьшrоrпrены операции, указанные в табrице 2.
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Наименование операции

обязатеrьность
проведения операций при

Номер раздела
(rryтrкга) мсrо,штtсл

поверIс,r, в
соответствии с

которым вьшоJIняется
операцшI поверки

первичной
поверке

периодлческой
поверке

Внешний осмотр да да

Подготовка к поверке и опробоваrrие да да 9

Проверка прогрaммного обеспечения да да l0
Определение метрологп.Iеских
характеристик:
- определение отношения сигна.l/шуt t;

- определение относительного СКО
вьD(одного сипlала

да

да

да

да

1 1.1

||.2

Подтверждение соответствия средства
измерений метрол огическим тебовани-ш\.t

да да |2

Таблица 2 - Операции поверки

3.2 В слуlае невыпоJшения цебований хотя бы к одной из операший поверка

прекращается, масс-спекгрометр бракуется.

3,3 Проведение поверки в сокращенном объеме не доIryскаffся.

4 Требованшя к усповиям проведешия поверки

При проведении поверки долх<ны бьrть соблодены след},ющие условия:

- температура окружающего воздух4 ОС от +15 до +25;

- относительная влФкность воздуха, О/о, не более 80;

- атмосферное давление, кПа от 84 до 106,

5 Требоваllия к специалпстам, осуществJIяющпм поверIqу

к проведению работ по поверке масс-спекцометра допускllются лица, прошедшие

специaUьное обрение в качестве поверитеJIя, инсцуктФк и обленные работе с масс-

спектрометром.

б Метрологпческие п техническпе треfoвапия к средствам поверкп

6. l При проведеЕии поверки применяют средстм поверки, приведенные в табlшце 3,

Таблица 3 - Средства поверки

Метрологические и техни.Iеские
средстваIlr поверки, необходимые дтя

ния по ки

Операции поверки,
требlтощие применения

по
Гигрометр Rotronic
HygroPalm,
рег. }Ф 26379-04

.Щиагlазоны измерпий температlры и

относительной влФкности не менее требуемых
по п.4. .Щопускаемая абсолютная погрешность
измерений температуры +2 ОС, относптеrьной
gлаjшrбglц *5,0 9/о.

Раздел 9 Подготовка к
поверке и опробование

6
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Операчии поверки,
требующие применения

средств поверки

Метрологические и технические требования к
средствaлIr,l поверки, необходпrrые для

проведеншI поверки

Перечень
рекомендуемьD(
средств поверки

Диапазон измерений давления от 84 до 106
кП4 прделы допускаемоЙ погрешности
измерний +0,2 кПа

Барометр-анероил
метеоролоп{ческий
БАММ-1, рег. 5738-
,lб

Раздел 1 1 Определение
меlрологических
характеристик сtrtедства
измерений

Концоrьньй рiютвор резерпин4
приготовленньй по методике, приведенной в
приложении А.
Стандартньй образец угвержденного типа
cocтaв:r резерпина с массовой долей резерпина
от 99,3 Yо до 99,85 О/о, гршrицы допускаемых
значений абсоJпотной погрепшости
0,46,(l00-tо), где tо - аттестомнное значение
стандартного образца.

Стандартньй
образец состава

резерпина
@зп-ВНИИМ-ЭС)
гсо 12061-2022

Весы I (специа;rьного) класса точности по
ГОСТ OIML R 7б-1 с абс. погрешностью +1,0

мг

Весы лабораторные
элекгронные LE
225D,
рг.28158-04

Колбы мерные 2-100-2,2-1000-2 по ГОСТ 1770
Пипетrсl с одной меткой 1-2-1,1-2-25 по ГОСТ 29169
Стакан B-1-150TC по ГоСТ 25336
Вода для лабораторного анализа по ГОСТ 5250l
Вода дистиллированная по ГОСТ Р 58144
Ацетонитрил LC-MS, CAS 78-05-8
Метанол марки АпоГоСТ 2222

точностью.

7 Требоваппя (условия) по обеспечепшю безопасвости проведения

поверкп

7.1 ПрИ прведеЕиИ поверкИ доJDкнЫ быгь собrподеНы <Правила по охр.ше цуда при

экспJryатации электроустановок), }твержденные Приказом МиIrгруда России Ns9O3H от

15 декабря 2020 г., требоваlrия ГОСТ 12.2.007.0.

Е Вшешпий осмотр средства Irзмеревпй

8.1 При внешItем осмоте устаповить:

- соответствие внешнего вида масс-спекгромета сведениям, приведенным в описании

,|

типа;

- отсугствие видимьD( повреждений масс-спектрометра;

6.2 Срелства измерений, применяемые при поверке, долю{ы бьrгь поверены,

стандартньй образец должен имеь действуюIщлй паспорт.

6.З,Щопускается применение аналогиrIньD( средств поверки, обеспечивающrх

определение мgгрологических характеристик поверяемого масс-спектрометра с требуемой



- соответствие кошlлектноои, указаfirой в экспJryатацrоIпrой докyп{ентации (лалее - Эф;

- четкость обозначений и маркировки.

8.2 В слуrае, если при внешнем осмоте масс-спекtрометра выявлены повре)цения

илr дефекгы, способные оказать вJIияние на безопасностъ прведения поверки иJш результаты

поверки, то поверка может быгь прдоJlжена тоJIько после устранения этш повреrrцений или

дефеюов.

9 Подготовка к поверке п опробоваIrпе средства пзмеренпй

9.1 Подготовка к проведению поверки

9.1.1 Првести контоль условий поверки с помощю гпгрометра и барметра в

соответствии с таблицей 3.

9.1.2 Перел проведением поверки масс-спектрометр подготовить к работе в

соответствии с р}ководством по эксплуатации (лалее - РЭ).

9.1.3 Подготовить коtггрольньй раствор с массовой долей резерпина в ацетонитиле

0,00l мг/дv3. Методика приготовления контольного раствора приведена в приложении А.

9.2 Опробование

9.2.1 При опробовании проверить работоспособность орг:lнов управления и

реryлировки масс-спекцометра при помощи встоенньD( систем коЕтрJIя в соответствии с РЭ.

РекомендуЕтся провести кондlционирование хрматографrческой колонки в соответствии С

руководством по экспJryатации ж{дкостного хроматограф4 испоJIьзуемого дtя ввода пробы в

масс-спекгромстры,

10 Проверка программного обеспечешия средства измеренпй

10.1 Провести прверку идентификациоЕньD( данЕьD( прогр:lммного обеспечения

(да;lее - ПО) масс-спектромегра. .I[.ля однозпа.пrой идеrrпrфш<ацшr ПО достатотlо определенпя

тоJIько номера верии (идентификационного номера), Номер версии По можgг быгь вьведен в

окне ПО масс-спекгрометра прИ обращениИ к подIуяктУ <i> - <ИнформацияD, которое

расположено в пр:вом верхнем }тлу.

Идентификационные данные ПО должпы соответствовать указанньпv в таблице 4.

Таблица 4 - Идентификационные данные ПО

ЗначениеИдентификационные данные (признаки)

MassHunterИдентификационное нмменовшие ПО
12.xl)Номер версии (идентификационньй номер) ПО

Щифровой идентификатор ПО
значеЕияl 99) от 0пи дочастии опезн ан очимится мк гическиотнх ос ринимаететроло

8



l Параметры имеют рекомендательlшй харакгер и моryт быть изменены с цеJIью оптимизации результаmв

измерений

9

ЗначениеНмменование харzlктеристики

Положительньй (Positive)Полярность источника ионизации
olari

Электроспрей при аlмосферном дzвлении (ESVAJS
или ESисто.пrик ионизации

иложении А
Контрольньй раствор

0,001Массовая концентрация контроJъного
мг/дr,rЗ

1
Объем пробы контроJIьного раствора,

мкJI
Метапол/вода 75:25

да75:25ацето
илиРаствор для промывки игJIы

zlвтосэмплера

Программирование элюента по таблице 6Режим подачи эJIюента

4Температура термостата
осавтосэм

40Скорость потока эJIюеIIт4 смЗ/мин

5Время измерений (Stop Time), мин

з25Темпераryра осушающего газа (Drying
Gas Теm eratuTe ,ос

10
/мин

агазотокап ос щегоушаюСкорость
см3

20,Щавление распылителя

|2Скорость потока фокусирующего газа

0Напряжение сопла (Nozzle volИge), В

200 Delи EMv (+)

Временной фи:ътр (Time Filtering),
мин

MRMСканирование (Scan)

1 1 Определение метрологпческих характерпстик средства измеренпй

l 1. 1 Определение отношения сигншI/шум масс-спектрометра

При определении отношеЕиJI сигна:r/шум испоJIьзуют хроматографпческ},ю колонку,

указаIrFуIо в таблице 5. Отношение сигна.l/шум опредеJuпот с испоJъзовzulием коЕтроJIьного

раствора при условияхl, приведенньD( в таблице 5.

Табrп,rца 5 - Условия прведения измерений

Раствор резерпина в метаноле иJш ацетонитриле,
приготовлепньй по методике, приведенной в

(Drvins Gas Flow),

(Nebulмer Pressure), pSi

Температура фокусир},ющего газа
(Sheat Gas Flow), 'С

400

(Sheat Gas Flоw)

Напряжение на кшrилrrяре (Capillary
voltage), В

3000

Напряжение на электронном
}мЕоrмтеле (DelИ ЕМV), В

0,0з



ЗначениеНаименование харiктеристики

Широкое (Wide)

Едини.лrое (Unit)

Родительский ион (Рrесчrsоr ion)

l95,| m]z.Щочерний ион @roduct ion)

195
НшIряжение на фрагменторе

Vol ,в
Время задержки (Dwell time), m с

42

l10
Напряжение на воронке RF

низкого давления (Low Pressute
Funnel в

200
Напряжение на воронке RF

высокого давления (High Pressure
Fчппеl RF в

Zorbax SB-C 18 2,1ш/50мм/ 1,8 микрон
иJIи дIttлогичная

Используемая
колонка

* При яа,тичии термостата автосэмплера.

Время, мин

л,%
Вода и раствор

муравьиной кислоты с
молярной концентрацией

5 моль/дмЗ в объемцом
соотношении (99,9:90,1)

В,уо
Мgганол или ацетонитил и

раствор муравьиной кислотьт с
молярной концентрацией

5 моль/дм3 в объемном
соотношении (99,9:0,1)

Скорость поток4
см3/мин

90 10 0 4

0 2 90 10 0,4

1,5 2 98 0,4

)\ 2 0 4

2,5l 90 10 0 4

табшча б - Програп,fма градиента в режиме положительной ионизации

В хроматограф, подк.lпоченньй к масс-спектометру, вводят пробу коrrгрольного

раствора. Находят отношеЕие сигнаrr/ш}ъ,r (SД.Т) резерпина для перехода m/z 609,3>195,1.

Значения отношения сигна:r/шум рассчитывают с помощью прогрчlь{мIrого обеспечения

MassНunter.

10

Разрешение первого
квадруполя (MSI Resolution)

Разрешение второго
квадрупоJIя (MS2 Resolution)

609,3 rnlz

200

Энергия соударительной
ячейки (Collision Cell Епеrsу), В

Напряжение ycкopeнLul
соударительной ячейки (Collision Cell

Ассеlеrаtоr Vоlиsе). В
4

0

98



11.2 Опрелеление относитеJIьцого средЕего квадратического откJIонения (ОСКО)

вьжодного сигнала масс-спектромеца

l1.2.1 Опрелеление оско провести с использовilнием контрольного раствора

резерпина с массовой котщентрацией 0,00l мг/дr.r3, приготовленного в соответствии с

приложением А.

l 1.2.2 Измерения прводят после вьD(ода масс-спектрометра на режим. Режитr,r

измерений устанавливают в соотвЕтствии с табrшцами 5, 6.

11.2.3 В хроматограф, подспюченньй к масс-спеюрометру, вводят не мепее б раз

контрольньп1 раствор и измеряют зЕачеция площадей пиков. Резулътаты измерений з{шосят в

протокол.

12 ПодтверясдеЕпе соOтветствпя средства измеренпй метрологическим

требовапиям

|2.1 ДJб резуJIьтатов измерений, поJDценньD( по 11.1, опредеJUпот отношеЕие

сигна.п/шуru с помощью По MassHunter по следrющей схеме:

- Ореп Dай Files (загрузка требуемьп< сигнаrrов);

- Smoth - Quadrati7Cubic SaviИky-Golay-l1 points (сглаживание загруженных сигналов);

- lntegтate (MSA4S) (иIrтегрирование загруженЕьD( сигна.пов);

- Calculate signal-to-Noise-HeighbAuto-RМS-Noise Region Widй 1,0 min;

- View-Integration Peak List (вывод дшrньп< о времени удерживаII'JI и площа,ци пика на

экршr в виде таблицы);

- Filе-Рriлt-Ргiпt Workflow Report (вьвод отчега с хроматограL.lмой и результатом расчета

на приЕтер или в PDF);

- Внести в сводньй отчЕт.

результаты определеЕиrI отношения сигна.l/шрt масс-спектрометра считают

положитеJIьЕыми, есJIи наименьшее значение отЕошения сипrа;r/шум, полученное для

контроJIьного раствора из серии тех измеревий, не меЕее значеЕпя, приведенного в табплце 1,

|2.2 ДJý

формуле:

результатов измерений, поJryченньD( по 11.2, рассIштывilют оСКо по

Itц-sf100
os

s
арифметическое

п-|
и i-oe измеренное

(1)

значение площади пикигде S, S,, - среднее

соответственно, усл.ед. ;

,' - количество измерений.

ll



Результаты операции сtlит:lют положительными, есJIи поJýленное зЕачение

относительного среднего квадратического откJIоЕения вьD(одrого сигнlшц поJryченное для

контольного раствора резерпина, не превышает значения, приведенного в табJIице l

13 Оформлеrrше результатов поверкrt

l3.1 Оформляlm пртокол прведенIlя поверки в произвольной форме.

l3,2 При положительных результатж поверки масс-спекгрометр прпзЕаIOт пригодrым

к применению.

l3,3 Нанесение знака поверки и пломбирваrrие масс-спеIсгрометра не пре.ryсмотрено.

13.4 При отицательньD( резуJъпIтilх поверки масс.спектрметр признаот

непригодным к дальнейшей эксплуатации.

l3,5 Сведения о результатах поверки передают в Федераьный информационньпi фонд

по обеспечению единства измерrrий в соответствии с Приказом Миrшрtlторга России от

28.08.2020 г. Ns 2906.

13.6 По змвлению владельца масс-спекгромета иJIи JIиц4 представившего масс-

спектромстр на поверку, при положительных результатах поверки оформляется свидетеJIьство о

поверке в соответствии с Приказом Минпромторга России от з1.07.2020 г. Nэ25l0, при

оцицательньж - извещение о непригодlости к применению масс_спекгрометра.

С.н.с. лаб. 24l УНИИМ - филиа.па

ФГУП <BНИИМ им. Д.И. Менделееваr> п М.П. Кряlпgццццнз

|2



Прпложение А
(рекомепдуемое)

Методпка прпготовIIепшя коптрольпого раствора

А. t Средства измерений, посуд4 ре.lктивы
A.1.1 ГСО 1206|-2022 состава резерпина (Рзп-ВНИИМ-ЭС), интерва.т лоIryскаемьD(
атIестованньD( значенrй Со от 99,3 % до 99,85 9/о, границы допускаемьD( зЕачений абсоrпопrой
погрешности 0,4б,(100-о), где о - аттестованное значение стандартпого образца;
Д.1.2 Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1_20l l, с ваибольшим пределом взвеIIмвIIния

200 г.
А.1.3 Колбы мерные 2-100-2,2-1000-2 по ГОСТ l770-'l4.
А.1.4 ПипЕтки с одtой мgгкой |-2-1,|-2-25 по ГоСТ 29169-91.
A.1.5 Стакан B-1-150TC по ГоСТ 25зз6-82.
A.1.6 Вода дrя лабораторного анализа по ГОСТ 52501-2005.
А.1.7 Вода дистиJIлирваннirя по ГОСТ Р 58l44-20l8.
A.1.8 Ацетопитрил LC-MS, CAS 78-05-8.
A.1.9 МетаIrол марки А по ГОСТ 2222,95.

объемпой долей 75 %, Тщательно перемешивают,

А.2 Прочелура приготоыIения растворов эJIIоентов

A.2.1 Приготовлепие р.ютвора ацетонитила с объемной долей 75 О/о

25 см3 дистилrированной воды вносят в мерную колбу вместимостью l00 смЗ и доводrг до

метки ацетопrтрилом. Тщательно перемецшвают содержимое колбы.

А.2.2. Приготовление раствора метаflола с объемпой долей 75 О/о

zs с# Йстшшированной "одо "no"*, " 
мерную колбу вместимостью l00 см3 и доводят до

метки метalнолом. Тщательно перемешивают содержимое колбы.

А.3 Прочелура приготовления контольного раствора резерпина
Д.З. 1 Приготовление исходlого раствора резерпина с массЪвой концеЕтацией l0 мг/дl
ВзвешиЪают в стакане 10,0 мг рзерпина, добавплот 25 см3 раствора дIетонитрила с объемной

долей 75 О% или раствора метilнола с объемной долей 75 О/о, ПеРеМеШИвают. Полrrенньй

раствор переносят в мерную колбу вместимостью 1000 см3. ополаскив:tют стакlш растворм
чч.rо"пrрппЧ с объемноЙ долей 75 7о ИЛИ РаСТВОРОм метанола с объемной долей 75 %, раствор

napro"". в мерн}.ю колбу, доводят до метки раствором ацетонитрила с объемной долей'l5 уо

или растворм метанола с объемной долей 75 %, пермешивают,

А.3.2 ПриготоВление раствора резерпина С массовой концектраrшей 0,1 мг/длr3

i ;'р;r""й np".oro"o"r"-o пЪ д,з.t, переносят u 
".рфо 

колбу вместимостью l00 смз и

доводят до метки раствором ацетоЕицила с объемной долей 75 0Z или раствором метitнола с

объемной долей 75 0й. Тщательно перемешив:lют.

д.з.з приготовление контрольного раствора резерпина с массовой концектршшей 0,001 мг/дr3

i-."r рi.Йц пр".оrо"пЪr"о.о no д.з.Z, пёре"о.", в мерн},ю колбу вмеiтимостью 100 см] и

доводят до метки раствором ацетоЕитЕла с объемной долей 75 7о ИЛИ РаСТВОрм метllнола с

ПогрешностЬ приготовленшl коятоJlьногО РаСТВОРа + 1 l 9/о,

lз


