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настоящая мgгодика распространяется на хромато-масс-спекгрометры жидкост-

ные LCMS-8050 фирмы "Shimadzu Соrроrаtiоп", Яповия, фирмы "Shimadzu

СогроrаtiОп", СIl[д, (далее - хрома-Масс-спектРомсгры) и устанавливает методику их

первичной и периодической поверок.
Интервал между поверками - 1 год.

l опЕрАции повЕрки

1.1 При проведении поверки выполнrrют операции, указанные в таблице l.
Таблица 1

При отсугствии Hfi на методики измерений (ми), угвержденной в установлен
ном порядке по ГОСТ Р 8.563-09.

')Пр" наJIичии НЩ на МИ.

2 СРЕДСТВЛ IIОВЕРКИ

2.1 При проведении поверки применяют следующие средства:

- резерпин, ФС J\b 42З267-96;

- ацетонитрил дJIя жидкостной хромаюграфии, ТУ б-09-14-2167-84;

- вода для лабораторного ан.шиза (бидиgгиллированнаrl), ГОСТ Р 52501-2005;

- zLзот газообразный очищенныiц высший сорт, ГоСТ 929З-74;

- колонка дJUI высокоэффекгивной жидкоgгной хромаюграфии (вэжх), приме-

нимtШ для вариаНта обращеннофазовОй вэжХ например, Shim-pack vP-oDS (150 мм х
2,0 мм, срепний размер частиц 5 мкм) или Shim-pack )(R-ODSII (50 мм х 2,0 мм);

- термометр типа ТЛ4 Jlý 2 по ГОСТ 2|5-7З;

- психрометр типа IIГ-lБМ по ГОСТ 6353-85;

- баромсгр-анероид БАММ-1 по ТУ 25-а4-|6|8-72.

Наименование операции
Номер
пункта

методики

Обязательность проведениrI
операции при

выгryске из
производства
и из ремонта

периодическоri
поверке

Внешний осмотр 4.1 Да Да

Опробование:

- определение чувствительности (отно-

шениrI сигнатl/шум)

4.2

4,2.| Ща Д.')

Опрелеление метрологическ}тх харакгеристик:

- определение относительною среднего
квадратического откJIонения выходного сиг-
нала (плоlцади пика)

4.3

4.з.1
Да Дu')

- определение относительного измене-
ния вьtходного сигнtша (площали пика) за 8 ч

непDеDывной работы

4з2
Ща Да')

- определение покatзателеи точности ре-
зчльтатов измерений

+.J.J Нег дl)



,щогryскаегся примеruтть другие средства поверки, технические и метрологические

характеристики которьж соответствуют укi}заrr ны м выше,

3 УСЛОВШЯ ПОВЕРКИ И ШОДГОТОВКЛ К НЕЙ

3.1 При проведении поверки соблюдшот следующие условия,

- температура окружающего воздуха, ОС 20 + 5

-относительнм влажность, оС от30 до 80

- атмосферное давление, кПа 101,3 + 4

- напряжение питания, В 2ЗО+ 6

- частота напряжения питания, Гц 50 + 1

з.2 подготовительные работы выполt{rlют в соответствии с руковОДСтВОМ ПО ЭКС-

плуатации хромаюграфа.
З.З Перел проведением поверки готовят контрольные растворы (мсгодика приго-

товление контрольньж растворов приведена в приложении А),

4 ПРОВЕДЕНИЕ ПОВЕРКИ

4.1 Внешний осмотр
При внешнем осмотре устанавливают:
- соответствие комплектности хроматографа паспортным данным;

- четкость маркировки;

- исправность механизмов и крепежньтх деталей;

- отсугствие внешних повреждений, влияющих на рабоюспособность хромато-

масс-спектрометров.
4.2 Опробование
При опробовании опредеJUIют отношение сигна"l/шум. При определении отноше-

ние сиiна.п/шум пробу вводят через капилляр (материа-п рЕЕк) длиной (30 - 50) см и
внугренним диаметром 0,1З мм, подкJIюченный от масс-спекгромgгра непосредственно

к автодозатору SIL или рrIному инжекгору.
4.2.1 отношение сигна.rr/шум определяют с использованием контрольного раство-

ра и прtr условиrtх, указанных в таблице 2

Таблица 2

Режим
Элекгроспрей, MRM, положи-

тельная ионизация

Элюент вода/ацетонитрил
с объемным соотношением 30/70

контрольный раgгвор резерпин в ацетонитриле

Массовая концентрация контрол ьного веществц
мг/дм3 0,00l

объем пообы контрольного раствора, мкJI l

Скооость потока элюента, см'/м"r, 0,4

Масса- а.е.м 609,3>195,0

Температчра блока десольватации (DL), "С 250

Температура интерфейса, ОС 300



Режим
Элекгроспрей, MRM, положи-

тельн:UI ионизациrI

Температура блока нагревателя, ОС 400

Расход газа-распылителя, дr'/r"r, J

Расход осушающего газа, дr'/м"" 10

Чувствительность (отношение сигна-rr/шум) 
|

- в режиме "элекгроспрей", положительнztя ионизации l о000:1
ии 1пг DезеDпина

Вводят пробу контрольного вещества. Находят значение отношения сигна.г/шум

(SЛr{) дп" ,rr*i со значением m/z по таблице 2, используя программное обеспечение

LabSolution LCMC.
Значение Sл.{ должно бьlть не менее значений, приведенньгх в таблице 3.

Таблица 3

4.3 Определение метрологических характеристик
4.3.1 Определение относитgльного среднего квадратическою откJIонениr{ (СКО)

вьtходного сигн:Lла
4.з.1.1 Контрольный раствор (табл 4.) вводят в хромато-масс-спектрометр не ме-

нее б рitз, измеряют значениrI вьгходного сигнала (площади пика) и вычисляют его

среднее арифмегическое значение (Х )
Таблица 4

Режим
Элекгроспрей, MRM,

положительнtш ионизация

Элюент вода/ацетонитрил
с объемным соотношением 30170

КонтDольный раствор резерпин в ацетонитрипе

Массовая концентрация контрольного вещества,
мг/дм3

0,00l

объем пробы контрольного раствора, мкJI 5

Хроматографическая колонка (длина х внугренний
диаметр)

Shim -pack )R-ODSII
(50 мм х 2.0 мм)

СкоDость потока элюента, с"'/r"*, 0,4

давление в насосе, Мра з5

Масса. а.е.м 609.з0 > l95.00

Темпеоатчоа DL. "С 25о

ТемпеоатчDа иrrгеDфейса. оС 300

Температура блока нагревателя, "С 400

Расход гiLза-распылителя, дr'/"rп J

Расход осyшающего гaва, дм'/мип 10



4.3.1.2 относлrгельное среднее квадратическое откJIонение вьгходпого сигнtiJIа

(площали пика) рассчитывают по формуле

100
(, -, _ ----- ,

^х

где Х, - i-oe значение выходного сигн:ша (площали пика).

Значение относительного среднего квадратического откJIонения вьD(одного сиг-

H:UIa не должны превышать 5 Yо.

4.3.2 Определение относительного изменения вьIходного сигнaшIа (площа,uи пика)

за 8 часов непрерывной работы.
УсловиЯ измерениЯ ан:tлогичНы, описанным В р:вделе 4.3.1. Провопят операции,

опtIсанные в 4.3.1. Через 8 часов непрерывноli работы повторяют измерения по п.4.3.1.

относлrгельное изменение параметров вьIходного сигнала за 8 часов непрерывной

работы рассчитывают по формуле

lx _xl
6 _ ]___j___J.l00.

х

- среднее арифмсгическое значение выходного сигнiша через 8 часов непре-

рывной работы.

где х,

Значение относитеЛьногО изменениЯ вьtходногО сигнilIа (площали пика) не долж-
но превышать + 10 О/о.

4.3.3 При проведении периодической поверки хромато-масс-спекгрометров, экс-
плуатируемьrх по НЩ на МИ, отвечающим требованиям ГоСТ 8.5б3-09, проверяют по-

казатели точности результатов измерений в соответствии с процедурами и норматива-

ми KoHTpoJuI, регламентированными в НД на МИ.

5 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТЛТОВ ПОВЕРКИ

5, l Результаты поверки хромато-масс-спектрометров заносят в протокол.

5.2 Положительные результаты поверки хромато-масс-спектрометров офоРмляЮТ

вьцачей свидетельства в соответствии с ПР 50.2.00б-94.
5.3 Хромато-масс-спектрометры, не удовлетворяющие требованиям настоящих

рекомендаций, к экGплуатации не допускаются. Хромато-масс-спектрометры иЗымают
из обращения, Свидgгельство о поверке изымают и выдают извещение о непригодности
с указанием причин в фответgгвии с IIР 50.2.00б-94.

5. 4 После ремонта хромаю-масс-спектрометр подвергают поверке.

I(х,-х)'

Начальник секгора ФГУП "ВНИИМС" О.Л. Ругенберг



ПРИЛОЖЕНИЕ А

мЕтод{кд IIриготовJIЕниll контрольных рдстворов

методика предназначена для приготовления контрольньtх растворов резерпина.

1 СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИIZ, ПОСУДА' РЕАКТИВЫ
1.1 Резерпин, ФС Ns 423267-96 или резерпин с содержанием основного вещества

не менее 99,0;сдS 50-55-5, номер 8з580 по катаJIоry Sigmа-Дldriсh

1.2 ВесЫ лаборатоРные пО госТ OIML R 76-1-20ll, с наибольшим пределом

взвешивания 200 г.

1.3 Мера массы (гири), 2-0l класс точности, гост 7328-2001.

1,4 Колбы мерные нiUIивные 2_|о0_2,2-1000_2 по ГоСт 1710-74.

1.5 Пипgгки с одной отмgгкой |-Z-1, |-2-25 по ГоСТ 291169-91'

1 б Стаканы В-1-50ТС по ГоСТ 25Зз6-82.

1.7 Вода для лабораторного анzUIиза, гост р 52501-2005,

1.8 ЩичгиллированнаJt вода по Гост 6109-72,

2 проI_ЕдурА IIриготов лЕниrI
2.1. ПригОтовленио исходного раствора резерпина с массовой концентрацией 10

мг/ дм3
2.1.1 Взвешивают в стакане l0,0 мг резерпина, добавляют 25 см3 ацетонитрила,

перемешивают. Поrryченный расгвор переносят в мерн},ю колбу вместимостью 1000

arз. оrrопuскивают стакан ацетонитрилом, раствор переносят в мерную колбу, доводят

до метки ацетонрrгрилом, перемешивают.
2.1.2 Приготовление раствора рФерпина с массовой концентрацией 0,1

l см3 расгвора, приготOвленною по п.2.|.1, переносят в мерную колбу

стью 100 см' и доводят до метки ацетон}rтрилом.

/,.I.5 LLp

0,0О1 мг/ дм3

2.1.3 Приютовление контрольного раствора резерпина с массовой концентрачией

1 см3 расгвора, приготовленного по п.2.1.2, переносят в мерную

стью 100 сr' l,t доводят до метки ацсгонитрилом.
Погрешность приготовления контрольного раствора + 5 %,

колбу вместимо-

мгl дм3
вместимо-


