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Насгоящая мgгодп<a распрострzlяJlется rrа масс-спеrцюмgгры (ТIiрlе Quad 3500))
(далее - масс-спекФомегры) фирмы <АВ Sciex Pte. Ltd.D, СIffгап}т, ri устаЕавJцваст
методпку их первrttrцой tr пориодпческой пов€рюL

Ивтервsл мехду поверками - 1 год.

t опЕрлции повЕрки

1.1 При проведеЕяи поверкЕ выпоrlllяют операцЕи, },r@заtrные в таблице l.

Табrцrца 1

2 СРЕДСТВЛ ПОВЕРКИ

2.1 При проведеЕЕи поверкЕ прпмешrют сл9д},ющttе средств{r поверюr:

- рзерпин, ФС-423267-96;
- весы лабораторвые до ГОСТ 53228-2008, кпlrсс тоrшост1 - I;
.- колба 2-100-2 ГОСТ l'l70-74;
- колба 2-100G-2 ГОСТ l770-74;

- пипетка градрромrцая 1-1-2-1 ГОСТ 29227-9|;

- стахая вместЕмостью 50 мл по госТ 25зз6-82.

- ацfiовитЕл дл, жидкостной хроматографш, ТУ 6-09- 14-2167-84;
2.2 ДопускаЕrся примепеrrие друпп средств измер€Еий ri оборудовациJI с техпи-

ческимп и мстрологЕ.lескпл характеристиками Ее )qaee ,тазанцьD(.
Все используемые средства измерений доФ{Gп lпrgгь деfiсгв},Iоцие свддстеrБства

о поверке.

3. ТРЕБОВДНИЯ К КВДЛИФИКА-ЦИИ ПОВЕРИТЕЛЕЙ

К проведению поверкп пв(пвяометров допускаются :ща, Е3учввшЁе эксп]D/атащ-
оtтtlые докуlйенты яа EI.D(, имеюще достатоцше зЕztЕЕя п оIы работы с нимл в атте-
стовапвые в качестве trоверите,пя оргаяом Государствецной мЕтологич€схоf, слlяrбы.

4 ТРЕБОВЛНItЯ БЕЗОIIЛСПОСТИ

4.1 Требовавия безопасвости доJl:iкlIы соответствовirтъ рскомсF,I,r{яqм,
вложевtlым в рукоsодстве по эксплуатаllии на прибор.

4.2 При выпошrоЕЕ! поверки соблюдают шравЕла TexHllKB безопасвостп при

работе с хliмическlt!ац рсЕlктивамп по ГОСТ |2.\.00'l-'16, трсбовашя
элекФобезопасноств по ГОСТ l2.1.019-79 и пожарбgзоцасностп по ГОСТ 12.1,00,t91.

Нашrlевовавие операчин Номер пувкга мсrcдtки

l Внешниfi осмотр 7.|

2 опDобовsIrrе 1.2

3 Определевяе мgгрологп.Iески)( характеDистltк:
,1.з

_ определеfll{е опlоситеIъпого средпего квадратl{ческог0
откловеяия вьD(одвого сиrяаrrа (плоцадв пика) масс-
спскгрометров <Тгiрlе Quad 3500> при вводе пробы че-
оgз хооматогоа6.

7.з.l



5 УСЛОВИЯ ПОВЕРКИ

При првелевпи поверrcl в лаборатории долхсrы соблодаться сJrеJryющlе Еорм!!ъrrце
условrя измсреrшй:

температ}т8 окрух(ающеi среды,..."С ...... ...............,2Фtl
опlоситеJtыlая вJIаrкносгь воз.щпа,...О/о, неболее.,..,..,.....,.....,......,.,80

6 по,щотовкл к повЕркЕ

6.1 Подготавrшвасrг прlrбор к работ€ в соотвстствиri с требоваsltлdп руковод-
ства по эксIl,ryатацllи.

6.2 Гоrовrr коятоJьrъrй раствор рсзерппва в соответctзrll с Прsлох(евItем l.
Погр€шносгь пряmтов.пеtпя расrвора не более i 5Уо.

7 ПРОВП ЦНИЕ ПОВЕРКИ

7.1 Внештий осшотр
При впешвеrr осмотр устшlаsJlЕвsют:
-cooTBeTcTBtJe комItлектвости масс-спектрмсгрФсбоваяЕя техЕrческоfi до-

кумеrrтаци}l;

- четкостъ маркирвки;
- шспрааЕость мехапхзмов и крепехшш( дсгалеЙ.
Не лошускаются лофкты, которые могуг повлпяrь па работоспособвосгь прибора

7.2 Опрбовацrrе
7.2.1 Определе'lие огношевrя сllrrrл/шуrr масс- спектрмстрв определяют с ис-

поJъзоваацем коЕтрJБвого вецестsа в при условrлq укл}ацвьD( в mбJIхце 2.

Табляца2

КоЕФоль8ьd расвор рсз€рпrrне ввоrрrтся в масс-спскtроtdетр через )lоr.щоФвьfr
хрмаюграф. ЗвачеЕяе оtтошеЕия сrrпlал/шум измеряqr прr ycJtoвиEq прrведсЕньD( в

таблrrце 2, при мовиюрЕflт€ задаrlной рсаlщпи (MRM) для регпсrрацrп перехода лр,
ToIlEpoBsEBo|o rова резерпша с m/z 609 к его фрагмепту с m/z l95. Мсголrка прrго-
товлсЕЕrr коrттрольвого раýsора р€зерпЁпа указФlа s ПрЕложеЕrш l.

Поллеввое зхачелие sN доJD{цо быгь ве мепее 6000;l.
7.2.2 Прверка rцеЕгпфlrкдшояных даtOбD( пргромldного обеспечесиr iaacc-

спекгромеtра
После sкJпочеЕrlя масс-спекФометра поя!.шстся окно с логотtlпом ПО, цредсгавлеIrное
на prrc. l.

PerorM элекгDоспDей. MRM, положt{тельнаrt tlоЕЕвцrtя

Элосlт вода /sцеюЕЕФrл
с объемньпa соотвопевяем ЗOл0

Коrгтроrьньй расгвор D€зеDIIпfl в ацеюЕиmЕле

Масддвая кояцеrrтация коrгрrь-
вою в€шества- мт/дмJ

0,ml

Объ€м пробы коЕгро.,ъЕого рас-
TaoI}8- мкJI

2

Скопость пqmка элюФrга" с!,l3lмив 0,4

исто,чIик tоЕов с зоЕдом тцrыопsргау
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рис.l окно с назваrием по

Идентификачяонные данные ПО (паименование и нол.ер версии ПО, Рис.2) рас-
полалаются по следующему пlти Help - > АЬочt Ао9lузt.. Цифровоfi пдеtrпrфикатор

программного обеспечения (контольная с)1gма исполяяемого файла Апаlуsl.ехе) вы-

числяется по алгорцтму MDs.
Совпадение идеrrпrфикационвьгх даяньп запуценного ПО с данными, приsедев-

ньrми в таблнце 3 является положительньtм результатом прверкrr идевтификацrrонньо<

данных По.

ТЬ Foatcl Ь tc..l'.d iй

А.вlЁО l.G.З BdU 8a&l

оаIз д8 soD( Д,irr, l. .vid
аqйч сФlirr О аIЗ vйrfr йF.din Д idrt l..av.d

Мв s!фп.tу Тооrl чЗ,З cФrirr О 1gШ siii. A'l.irir. |,Ic

i oal

Рис. 2. Идснтификациовные далные ПО



Таблица 3

Идеrmrфккаrцошое
Еаименомдqе по

Номер верlи (илея-
твФш(ащонвьй яо-

мер) По
Цпфрвой шд€Етифrка-

тор ПО

АJгоргIм вычцс-
леЕшI вдеЕтифи-

каmDа по
Апаlуýt 1.6.3

з5DввзвсlFO6ввсА
8АбFFбс2lзFD8в9D

MD5

АлаIуst ве впжс 1.6.X MD5

7.3 Определепие мЕгрологцsескцх характерисшк
7.3.1 Определечис относ!lтель!lого среrшего квадратического отк]Iоневия вьцод-

Еого сйгнала (площади пr-rка) масс-спекгромсrрв <Triple Quad 3500)) при вводе пробы
sер€з хрматогрф.

КокгрJьЕй рсгвор рсзерпяна вводп в масс-спекцюмегр через ]кпJкоствьй
хрматограф п измерякrт значеЕце вьцоlпого сягвала (rцоцiци IEKa) при условrя(
указшшых в 7.2. Измеревия повторяlот не мепее б раз.

Огвосrrc:ъвое срдне€ квадратЕческое откJIоЕсЕие вьподого сЕгflала (плоцqди
пЕка) ol , 

0Z, 
рассчцтыsают по формуле (l )

100

"х
где Х, - i-oe зпачешс вьцодlого спгнaца (Irлощад! rrика);

Х - ср.шее арвфr,rетrческое значение вьD(о.шого сиfнала (площадr пика).
3вачение отвоситеьвого аредtего хвадратцческого отмовеЕшI вьпоrшого с!г-

BaJta (ллоща.шr ща) ttри вsоде прoбы чере] хрматограф не доляшо цре8ьпцать 5oZ.

8 ОФОРМJIЕНИЕ РЕЗУЛЬТЛТОВ ПОВЕРКИ

8.I РезуJьтаты повсркя масс-спскФометрв заrlосят в протокол (ПриложеЕие 2).
8.2 Полояштtшпые рзультаты поаеркli мaюс-спекФомсгров оформrurют вьцачей

свпдqтельсткl в соотвgтствш с IIР 50.2,006-94.
8.3 Масс-спекгромсФы, Ее удов]I9творяюще требовалия,r васюящих рекомсЕ-

даций, к экспJrуатдц{и не допускдотся. Масс-слекФометры rзымatют из обращеЕия.
СвrrдЕтельство о поверке дзым{lют и вьцzlют пзв€цеtlие о ЕепрЕIOдlости с },r<азаtlием
првчин в соответствпи с ПР 50.2.006-94.

8.4 Послс рrrогта масс-спекгромЕтры пошергаtот цоsерке.

Начальник лбораторЕц 009 ФГУП (ВНИИМС> aHh
/

Е-в_ кчлябЕЕа

(l)
,(х, -тr



ПРИЛОЖЕНИЕ

мЕтодикА приготовлЕниlI контрольного рАстворА

Методика предназначена дJIя приготовления контрольного раствора резерпина.

1 СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ, ПОСУДА, РЕАКТИВЫ
1. 1 Резерпин, ФС-42З267 -96.
1.2 Ацетонитрил дJIя жидкостной хроматографии, ТУ 6-09-14-2167-84.
1.3 Весы лабораторные по ГОСТ Р 5З228-2008, класс точности -I.
1.4 Колбы мерные вместимостью 2-10G-2, 2-1000-2 по ГОСТ 1770-74.
1.5 Пипетки градуированные вместимостью 1-1-2-1 по ГОСТ 29227-91..
1.6 Стакан вместимостью 50 мл по ГоСТ 25зз6-82.

2 процЕдурА приготовлЕниrI
2.1 Приготовление исходного раствора резерпина с массовой концентрацией 10

мгhм3
Взвешиваrот в стакане l0,0 мг резерпина, добавляют 25 

"r3 
ацетонитрила, перел-

мешивtlют. Поlry.Igнный раствор переносят в мерную колбу вместимостью 1000 см'.
Ополаскивают стЕжан ацетонитрилом, раствор переносят в мерную колбу, доводят до
метки ацетонитрилом, перемешивflют.

2.2 Приготовление раствора резерпина с массовой концентрацией 0,1 мг/ дм3
1 см3 раствора, приготовленного по 2.1, переносят в мерную колбу вместимостью

l00 см3 и доводят до метки ацетонитрилом.

2.3 Приготовление контрольного раствора резерпина с массовой концентрацией
0,001 мг/дм3 (1 пг/мкл)

l см3 раствора, приготовленного по п.2.2, переносят в мерную колбу вместимо-
стью l00 см' и доводят до метки ацетоницилом.

Погрешность приготовления контрольного раствора+ 5 О/о.
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ПРИЛОЖЕНИЕ2

ПРОТОКОЛ ПОВЕРКИ

Масс-спектрометр

Зав.номер

.Щата вьшуска

.Щата поверки

Условия поверки:

температура окружtlющего воздуха

относительнtUI влФкность

РЕЗУЛЬТАТЫ ПОВЕРКИ

l. Результаты внешнего осмотра

2. Результаты опробования

3. Результаты определения относительного среднего квадратического откJIонения вы-
ходного сигнzша (площали пика) масс-спектромеlров при вводе пробы через хрома-

Значение относительного среднего
квадратического откJIонения вьD(од-

ного сигнЕIла (площади пика), полу-
ченное при поверке,О/о

Предел допускаемьIх значений относи-
тельного среднего квадратического от-
кJIонения вьIходного сигнала (площади

пика), О/о

заключение

Поверитель

ос

%

4.

2.1 Резчльтаты опDеделения отношеЕия )игн

Определение чувствительности (от-
ношения сигна-t/шуrпл) при вводе про-

бы через хроматограф, полуrенное при
поверке

Предел допускаемьIх значений чувстви-
тельности (отношения сигнал/шум) при

вводе пробы через хроматограф, не менее

2.2Результаты проверки идентификачионньгх данньж прогрtlммного обеспечения
масс_с

Идентификационные данные результат проверки

илентификационное нalименование По

Номер версии (идентификационньй но-
мео) По

Цифровой идентификатор ПО

Алгоритм выtIисленшя идентификатора
по


