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Настоящая мqrодш(а распрстрaшяется на масс-спектрметры 6600 TripleTOF
(далее - масс-cпеrФомегры) фирмы (АВ Sciex Pte. Ltd.D, СиЕгапур, и устrlнаалпваsт
методику их первпtIЕой п период{ческой поверки.

Иflтервал ме)t(цу поверками - | год.

l опЕрдции повЕрки

l .l Прп проведевии доверки выполняют оперlщшп, }тазанвые в табrтпце l .

таблнца l

2 СРЕДСТВЛ ПОВЕРКИ

2.1 ПрЕ прведеrtrr поверки применяют следующие сЁдства поверки:

- рзерпип, ФС-4232б7-96;
- весы лабораторшrе по ГОСТ 53228-2008. tспасс точttостrr - I:

- колба 2-100-2 ГоСТ 1770-74;
-- колба 2-1000 2 гоСТ |'170-74,,

- пипетка град)ърованям1-1-2-1 ГОСТ 2922'|-9l';

- cT.lKtlH вмсстимостью 50 мл по ГоСТ 25336-82.

- ацетоЕй,tрпл для)I@достной хроматографшл, ТУ 6-09- 14-2l67-84:
2.2 .Щопускаеrся примеЕешие друr,их сред9тв шмеревий п оборудования с техти-

ческими и метрологическимя характеристикамй ае х}хе }казапвьц.
Все tlспользуемые средства ,змере8иЙ должны ш,,lgгь деЙсгвуоцие свидЕтельства

о поверке.

3. ТРЕБОВЛЕИЯ К КВАJIИФИКЛIIИИ ПОВЕРПТЕЛЕЙ

К првеленлю повеРкя масс-спекгрометрв допускаются JlЕцз, изучцвшие эксплуа_

тациояЕые доку{еЕты lta Ецх, имеющие достаточяые зпация и опьп работы с впми и

aтTecтoBalli н ые в качестве поверитеru.

4. трЕБовлния БЕзоItАспости

4.1 Требовайя безоЕасtlости должны соответствовать рекомевдlциям, изложеп-

ным в рукоЕодстве по экспrryатачпи на прибор.
4.2 При выпо,шенш поверки соблюдают правила Teroиror безопасности при ра-

боте с химичесюrмй реакгввамя по ГОСТ l2. 1.007-76, требоваяпя здектробезопасности

по ГОСТ l2.1.019-79 и пожаробезопасноgти по ГОСТ I2.1.0M-9l.

f lад{еяоваllие оп€рации Номер п}ткга }rетодики

l вЕешяий ocмom 1.|

2 опробованис 7.2

2.1 опDеделеппе отношевия сшпrа,r/ш}ъ 1.2.1

2.2 пDовеDка rrлеЕrrrфикациоцIrьD( дацньп по 1.2.2

3 Определсние метэологЕtIеских хаDактеDl!сп{к; 7.з

- определевие отllосительЕого среднего квадратиtrеского
откпонения вьD(о.щого сигllбца (плопцди пика) пря вво-
де пDобы через хроматоr!аФ.

7.з-|



5. условпя повЕрки

При прв€дсш цоверки в лаборатории долккы соблюдаться следlопце пормаJIьЕые

условЕя Езм€реаий:
тсмпераryра окррl(ающей среды,...'С ...... ................20tl
отЕосптеJьiaц влокЕоgIь возд}ха,...О/о. не fuлее ..........................,.,80

6. подготовкл к повЕркЕ

6.1 Подготаsлrвают прпбор к работе в соотвЕтствпи с требовsliипдr р)товод-
ства по эксtlIryатации.

6.2 Готовяг коЕгрольный раствор рсзерпина в соответствии с Првлохением l.
Пофешость приготовлсЕця раствора не более * 57о.

7. провЕдЕниЕ повЕрки

7.1 ВЕеший осмотр
При внешяем осмотре уст!l8авJlивают:
- соответствие комtlлсктво€ти масс-спектрметра трбоваля-ви техшической до-

кr,мсflт lии;
- четкость маркпрвки;
-исправпость мехllвизмов и крспея(ньD( дЕтZцей.
Не лопускаются лефеrгы. которые могуг по&пиrrь Еа работоспособность прибор.

7.2 Опрбовдrие
7.2.1 Опр€дслеЕие отпошеliия сигнаrш},тt{ месс- спекгрометрв опреде.ляют с ис-

по,пьзовztЕием коliтрJьного всщсýтва и при условиях! у(азаняъD( в табллце 2.

КоllтроJБЕъй раФsор рýзерпина вводгтся в irасс.спектрометр черФ хидкостный
хроматогрф. 3вачеЕие отвошен!tя сягнал/шl'м измеряют при yc]loвEлq прпведенЕьIх в

таблиле 2, при ТОГ MS/lv{S ржrrм протонировацfiого иона резерrm а с El./z 609.2807 к
еrо фрагмепry с m/z l95. Методнка приготовлеЕвя коt троJIьвого ра.твора р€з€рпияа

указаяа в Приложечяи l.
ПолучеЕвос зяачеЕйе S,N должно бьпь не менее 60; l .

7.2.2 Проверка идеЕIификациоilвьБ дФrяьD( программЕого обеспечекия масс-

таблица2

Режим
Элекгроспрй, ТОF МSД4S ржим, полоlкlтгельвая

иоЕrtзация

э]тюея,г вода /ацсгоЕЕФйл
с йъемяъп,, соотцошецием 30/70

коятDольЕй раствор DезеDппЕ в 8]lетоЕитоЕле

Массовая коЕIеЕграция контрль-
ного вещесlва, мг/ди]

0,0002

Объем прбы коrгроrьного рас-
твора мкл

скоDость потока э,!оегга, см]/мин 1,0

Исго.Еп( пояов Dчоýргау с золдом тщьоlопsDrач



спекгрометра.
После включения масс-спектрометра появляетс, окяо с r-IоготЕпом ПО, представленное
на рис. l.

puc.l оrclо с назвавием по

Идентифпкацповвые данные ПО (наименоваЕпе и номер sерсии ПО. Рис.2)

располагаются по следуощему при HELP - >АЬочt Апа!уst. t|ифровой

идеrгификатор программrrого обеспечения (коrФоlъная сумма ислолняемого файла
Алаlуst.ехе) вычисJвется по алгоритму MD5.

Совпадеяие идеЕгифвкационньп данных запущеIIЕого ПО с данвыми. приведев-
нымш в таблицс 3 является полоrФтельньtм результатоl,, прверки илеrmtфикtционньD(
данных По.

&d$
о ап1 д8 soo( Al фrr, ,..r\,.d

P!.t B cФlirt о zlБv..rl сoFdin Д ,irr. йv.a
Нssр..!чli*уTo.}tчХЗсоaуiЛО1З9zmsan An rrb,ЦД

Яd.*.tiu....t, .lli,u.hdryiоdiF!..d.а.

Рпс. 2. ИдентификацпоЕЕые да.шrc ПО



Таблида з
идецтпФпкациопвое паимеповаrтле По Aлalvst тF Anajyst ТF
HoMeD веDсии (идентификационньй вомер) По |.1 це шке 1.7

Цифрвой идеЕrифЕкатор ПО з 762Е9Е9в5F5 l Dбв4
F9Е78FFАбF5вFсв

АлrоDвтм вьвислеЕяя идентифtл<атора По MD5

7.3 Опрлелеше мегрлоги.Iесках характерцстик
7.З.1 ОпределеЕие отliосllтсJъtlого ср€д}lего квФlратического оп(JIояеЕия вьцод-

ного спяала (площа,ш пика) прп вволе пробы черз хроматограф.
КонтрольЕый раствор резерпиr{а вводят в масс-спектромстр через ,@д(остаьй

хрматограф и пзмеряют значеЕие выходllого спгЕаJtа (плоцади пика) прr условиях
1казанншх в 7.2. Измерния повторяrог не меяее б раз.

ОтЕоситеJьЕое среднее квадратцческое откJlоневие вш<о.щого сигнма (плоциди

пика) о, . 7о, рассшгьrвают по формуле ( l )

гле Х, - i-oe значевпе вьйодliого сrrгнtца (площадrr пика);

Х-<релвее арифметrческое знач€ние выхолвого сигнала (плоцади пка),
Значение отвоситсльного среднего квад)атrческого отtсповсния вьD(одlого сиг-

нала (площади Iшa) лри sводе прбш чер€з хрматограф ве доJгхно превьпхать 5Уо.

8. ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУJIЬТАТОВ ПОВЕРКИ

8.1 Результаты поверки заносят в протокол (Приложенис 2).

8.2 Положrrтеrъвые р9зуrьтаты поверки оформляют вьцачей свидетеJьства по

формс, уставовлеввой приказом МпшIрмторга РФ Nе l8l5 от 02.07.2015.
8.з масс{пекгромсФы, Ее удовлетворяюIrие трбованиям настодщих рекомен-

дацd, к экспJryагацltи не допускllются. Масс-спекгромФры изымакrт из обращения.
Свr.четельство о поверке изымalют я вьцают ш!вещени€ о вецрпгодности.

8.4 После ремонта масс-спекФомЕтры подвергirют поверке.
8.5 Зпак пов€ркя rаносrrcя Еа заднюю пalпель СИ.

Началънпк лаборатории 009 ФГУП <ВНИИМС> -ry Е,в,ку,,.ябина

l00
ох =Т (l)

I(х, -Х)'



6

ПРИЛОЖЕНИЕ1

мЕтодикА приготовлЕниrI контрольного рАстворА

Методика предназначена для приготовления контрольного раствора резерпина.

1 СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ, ПОСУДА, РЕАКТИВЫ
l. 1 Резерпин, ФС-423267 -96.
1.2 Ацетонитрил дJuI жидкостной хроматографии, ТУ 6-09-14-2167-84.
1.3 Весы лабораторные по ГОСТ Р 53228-2008, класс точности -I.
1.4 Колбы мерные вместимостью 2-100-2,2-50b2,2-1000-2 по ГОСТ |770-74.
1.5 Пипетки градуированные вместимостью 1-1-2-1по ГОСТ 29227-9|.
1.6 Стакан вместимостью 50 мл по ГоСТ 25зз6-82.

2 ПРОЦЕДУРА ПРИГОТОВЛЕНИJI
2.1 Приготовление исходного раствора резерпина с массовой концентрацией 10

мг/дм3
Взвешивают в стакане 10,0 мг резерпина, добавляют 25 см3 ацетоЕитрила, пере-

мешивают. Полуrенный раствор переносят в мерную колбу вместимостью 1000 см3.
Ополаскивают стакан ацетонитрилом, раствор переносят в мерную колбу, доводят до
метки ацетонитрилом, перемешивzlют.

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

100 см3 и доводят до метки ацетонитрилом,

2.3 Приготовление контрольного раствора резерпина
0,0002 мг/ дм3 (200 фг/мкл)

1 см3 раствора, приготовленного по п.2.2, переносят
стью 500 

"*3 
, доводят до метки ацетонитрилом.

Погрешность приготовления контрольного раствора *

с массовой концентрацией

в мерную колбу вместимо-

5%.
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ПРИЛОЖЕНИЕ 2
ПРОТОКОЛ ПОВЕРКИ

Масс-спектрометр

Зав. номер

,Щата выпуска

,Щата поверки

Условия поверки:

температура окруж{lющего воздуха

относительнzUI влажность

РЕЗУЛЬТАТЫ ПОВЕРКИ

1. Результаты внешнего осмотра

2. Результаты опробования

3. Результаты определения относительного среднего квадратического отклонения вы-

ходного сигнала (площали пика) масс-спектрометров при вводе пробы через хрома-

тограф:

Значение относительного среднего
квадратического отклонения вьD(од-
ного сигнала (площали пика), полу-

ченное при повеDке.Yо

Предел допускаемьгх значений относи-
тельного среднего квадратического от-
клонения выходного сигнаJIа (площали

пика), О%

4. Заключение

Поверитель

ос

%


