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r оБщиЕположЕния

1.1 Настоящм метод{ка поверки распрострalнJIется на системы жидкостной хромато_
масс-спеюрометрии дJIя диtlп{остики in vitro HELICONФ lnspro 5200 (далее по тексту -
системы), изготовлеIlные Hangzhou E)(PECLIN Medical Technology Со., Ltd., Китай, и
устalнalвливает порядок и объём их первrтrой и периодической поверки.

1.2 При проведении поверки должна обеспеш.rваться прослеживаемость системы к:

- гэт3-2020 согласЕо государственIrой поверо.лrой схеме, утверждеппой Приказом
Федермьного агеЕтства по техниtIескому реryJп,Iрованию и метрологии от 04 июля 2022 rода
N9 lб22 (Об утверждении Государственпой поверотrой схемы дJuI средств измерений массьш.

1.3 Метод, обеспечивающ-rй реа.пизацию метод{ки поверки - метод KocBeHHbIx
измерений.

1.4 Поверка системы должна проводиться в соответствии с требовация},tи настоящей
метод,lки поверки.

1.5 В результате поверки долlкrы быь подтверждены мЕдюлогические требования,
приведенные в Приложении А.

2 IIЕРЕЧЕНЬ ОIIЕРАЦИЙ ПОВЕРКИ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ

2.1 При проведении поверки выполняют операции, указанные в таблице 1.

Таблица 1 - О

3 ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ПРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ

З.l При проведеIlии поверки должны быгь собrподены следующие условия:
- температура окружшощей сре,щr, ОС от +18 до +25

- относитеJьнаJI влажность возд}ха, %о, не более 60

4 ТРЕБОВАНИЯ К СПЕЦИАЛИСТАМ, ОСУЩЕСТВJLЯЮЩИМ ПОВЕРКУ

4.1 К поверке систем догryск:lются специalлисты, изrшвшие экспJryатационные

докуIt{енты на поверяемые средства измерений, средства поверки, настощую методику поверки.
4.2 Миrrимаьное коли.Iество специzulистов дJu{ выполнеция д:шlной методлки поверки -

од{н.

2

обязательность
выпоJшения операций поверки

при

Номер раздела
(пункта)
методики
поверкй, в

соответствии с
которым

выпоjIЕrIется
операция поверки

Наименоваrrие операции
первичной

поверке
периодической

поверке

Да
,l Внешний осмотр средства измерений .Ща

8
Подготовка к поверке и опробование
средства измерений .Ща .Ща

,Ща
Проверка программного обеспечения
средства измерений !а

Да10
Определение метрологических
характеристик средства измерений !а

11

Подтверждение соответствия
средства измерений метрологическим
требованияr.r

,Ща !а

9
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4,3 К проведению поверки допускzлются лица., соответствующие требованпяlr.l,
изложенным в статье 41 Приказа Минэкономразвития России от 26.10.2020 года ЛЪ 707 фед. от
30.12.2020 гола) (Об утвер)i(дении критериев .lккре,щтации и перецIя докуllентов,
полгверждilющшх соответствие зzlявитеJIя, zжкре,щтов:lнного лица црптериям iлккредитации).

5МЕТРОЛОГИЧЕСКИЕ И ТЕХНИIIЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ К СРЕДСТВАМ
повЕрки

Таблица 2 - п
Операции
поверки,

требlтощие
применение

средств поверки

Метрологические и технические
требования к средствам поверки,

необходимые для проведения поверю{

Основные средства поверки
Стандартньй образец состава
левомицgгина Гсо l 0 l 65-20 12

Стандартньй образец с аттестовzlнным
значением массовой доли левомицетиЕ4
массовzlя доJIя левомицетина не менее
95,0 О/о, ДОТryскаеМЫе ЗНачеЕЕЯ
относитеlьной погрешности
аттестовalнного значепия *2 % при Р=0,95

Стшrдартный образец состава

резерпина (Рзп-ВНИИМ-ЭС),
гсо |2061-2022

Стандартньй образец с аттестовzlнным
значением массовой долl резершrЕ4
массо&rя доJIя резерпина не менее 95,0 О/о,

допускаемые значения относительной
погрешности аттестованного знач gкlия| +2Уо

при Р=0,95
.Щозаторы пипего.пrые
Eppendorf Resemch Plus
однокzм:шьные с переменным
объемом дозироваlтия от 100

до 1000 мкл, рег. Ns 55543-13

Средства измернпй переменного объема
от 100 до 1000 мкл, предел допускаемого
относштеJьного средIего квад)атического
откJ]онеЕия фшсшческого объема дозы
1,0%
Средство измерений массы по ГОСТ OIML
R '76-|-20ll с верхним пределом
взвеIпивtulия 200 г класса тоrпrости l -
специальньй

Колбы мерные вместимостью
10 и 100 мл по ГоСТ l7'l0-'l4

Средства измерений объема вместимостью
l0 и 100мл, 2-го класса точности с
притертой пробкой по ГоСТ 1'770-'74

Средства измерений объема вместимостью
50 мл со rпкшой по ГоСТ |770-74

р. 10

Определение
меlрологических

характеристик

вспомогательные тва п ки
Измеритель парzметрв
микрокrшмата МЕТЕОСКОП-
М, рг. JФ 32014-11.

р. 8 Концоль
условий поверки
(при подгmовке

к поверке и
опробовании

средства
измерений)

.Щиапазоп измерепий температуры окружа-
ющей среды от {15 ОС до +30 ОС, пределы

допускаемой абсоrпотной погрешности
измереrтпй +2"С, измер€ние
относительной влакносм до 60%,
предеJIы допускаемой абсо.lпотной погреш-
ности +з уо.

Метанол (метиловьй спирт)
СНзоН по
ту 20.1 4.22-00з - 621. l 27 7 8 -2020

Метаяол особой чистоты для градиентной
ВЭ)IО( по ТУ 20.| 4.22-00З -62l |2'7 7 8-2020

ПодIотовка
КОНТРОЛЬНЬD(

растворов -
Приложение Б

з

Перечень ркоменд/емьD(
средств поверки

весы неавтоматического
действия МВ 210-А,

рег. Nэ бl317-15

Стакаrrы B-1-50TC по
гост 1770_74
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5.1 При проведеЕии поверки рекомепдуется примеIu{ть средства поверки (эталоны),
указанные в таблице 2.

5.2,ЩопУскается применение средств поверки с метрологическими и техническими
харzжтеристикalми, обеспе.п,rвающrлrли требуемую Tolmocтb передачи ед,Iниц веJIичин
поверяемому средству измерений, указаннlто в таблице 2.

5.3 Применяемые средства поверки долllсIы быгь исправны и повереЕы, применяемые
СРеДСТВа ПОВеРки угвержденного типа в качестве эталонов едЕшl веJIичин доrпrсты бьrгь
ИСПРаВНЫ И повер€ны с присвоением соответствующего рzлзряда по требованлтю государственньж
повероIIньD( схем.

бТРЕБОВАНИЯ
IIРОВЕДЕНИЯ ПОВЕРКИ

(УСЛОВИЕ ПО ОБЕСIIЕIIЕНИЮ БЕЗОIЬСНОСТИ

6.1 При проведении поверки необходимо соблюдать требования безопасности,
установленные ГОСТ 12.2.003-91 <Система стандартов безопасцости труда (ССБТ).
Оборудовыrие производственное, Общие требования безопасности>. Также должны бьrь
СОбrподены требования безопасности, изложенЕые в эксплуатационньD( докуlr(еIiтах на
поверяемые системы и примеЕяемые средства поверки.

7 внЕшнIпl осмотр срЕдствл измЕрЕний

7.1 При внешнем осмотре убедиться в:

- соответствии комплектности, приведепной в руководстве по эксплуатации системы;
- отс}тствии мекlническrх повреждений, препятствующих нормarпьной работе;
- наJIичии маркировки Ira корпусе масс-спектрометра 1ройного квад)упоJIьного из

состава системы, маркировка должна бьrь хорошо рaц}JIитмма и содержать товарньй знак
изготовитеJIя, Еaмменовzulие и обозначение системы, серийньй номер.

Результаты внешнего осмоlра сцmать положитеJIьными, если система удовJIетворяет
вышеперечисленньпr,r требованиям.

Системы, имеющие дефекты, к поверке не допускаются.

Примечание - .Щопускается проводить поверку систем без зtшасньD( частей и принадlIежIrостей,
не влияющrх на их работоспособность и на результаты поверки,

8 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ И ОПРОБОВАНИЕ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИИ

8.1 Перед цроведением поверюл необходимо выпоJIнить следующ{е по,щотовитеJъные

работы:
* изуtмть экспJryатационную документацию на поверяемую систему и на примеюIемые

средства поверки;

- выдержатъ систему в условияr( окружающей среды, yкa:}alrнbn< в п, 3.1, не менее 2 ч,
если она наход,IJIась в кJIиматFIеских условIлJIх, отJIичzlющихся от указirнньD( в п. 3.1, и
по,щотовить её к работе в соответствии с эксплуатационной докуtлентацпей;

- по.щотовить к работе средства поверки в соответствии с указ Iиями их
эксIUryатационной документации;

- приготовить коrrгроrьпьй раствор. Процедlра приготовления коIтгрольItого раствора
приведена в приложении Б;

- првести контроль условий поверки па соответствие цебовilния\{, указанным в рд}деле
3, с помощью оборудования, указ:rппого в табJIице 2.

8.2 Системц имеющая дефекты, к поверке Ее доrryскается.
8.3 Опробование системы проводить в следующей последовательности:

- вкJIюlмть электропитiшие системы и в соответствии с руководством по эксшryатации
подгоmвить систему к вьD(оду Еа режим;

- убедиться в отс}тствии фупкциональньн ошибок.

4
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СИСТеМа ДОrrуСкается к да;ьнейшей поверке, есrпr при опробовalнии успешЕо вьшоJIнены
условиJI п. 8.3 и не выявлено функционатlьньп< ошибок.

Проверку идентификациоппьп< дalнных ПО проводить IryTeM сJшчения
идентификационньп дzrнньD( ПО, указ:lнньD( в оIIисании типа на системы, с
идентификациоЕными данными ПО, считанньпrи с системы. Номер версии (идентификациоrпrые
дмные ПО) отображается в меню <<About>.

Система допускается к дальнейшей поверке, если програп.rмное обеспечение
соответствует тебованиям, указаЕным в описztrlии типа.

10 опрЕдЕлЕниЕ мЕтрологшIIЕскID(
ИЗМЕРЕНИЙ

ХАРЖТЕРИСТИК СРЕДСТВА

l0. 1 Определение аryъствительности (отношеrтие сигна.п/шуt л).

10.1.1 Определение отношениlI сигяа:/шlм вьшолшIют на детекторе масс-
спектрометрическом с вкJIюченным режимом CPS (коррекгирующий фаюор 0,1 для сигнала
ниже 599 и корректирующий фактор 1,0 для уровня сигнала более 600). Определение отношениjI
Сигна:t/шум проводят с испоJтьзов:lпием контроJIьного раствора с массовоЙ концентрацией
левомицетина 1 мкг/дr,rЗ, приготовленного по методике, укaх}анпоЙ в Приложении Б. Настройки
режимов ионизацrи, сканировtlния, детектировalния, при KoTopbD( проводят определение
отношения сигна.п/шум, приведены в табпrце 3.

Таблица 3 - Условия
Режимные пара}{етры Значение

Насгройкп для масс-спектрометра (вкладка MS)
Режим сканирования/Sсап mode MRM
Режим ионизацииДопizаtiоп mode:

- дш левомицетина

- для резерпина
ESI_
ESI+

Открьrгь газ соударения/Тum on CID gas Да
Время окончания, мин/ End time (min) 6,0*
Название компонента./Соmрочпd паmе:

- для левомицетина

- для резерпина
cHL

Reserpinum
Масса иона прекурсора, а.е.м.Дrесчrsоr ion weight:

- для левомицетина

- дIя резерпиЕа
з2|
б09

152
195

Масса дочернего ионц a.e.M.Лroduct ion weight:

- дш левомицетина

- для резерпина
Время удержаrrия, мин/Dwеll time 0.5

Напряжение Koнyca./Cone чоlйgе 50*
20*Энергия соударения/Соllisоп energy

Unit-UnitКоэффициент разрешения/Rеsоlчtiоп ratio
5Пустое время, мин/Вlапk time

Время задержки, мин/Dеlау time 5

Скорость сканирования, минЛпlеr scan time 0 05
Continuous grарhЛепрерывньй грq!цкТип данньrх,/Dаtа type

Настройка для жпдкостного хроматографа (вк.llалка LC)
0,4*Поток в колонке, м-пlминЛlоw rate

Примечание - * - параметры установить опьпным rryтем, при о

5
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11ПОДТВЕРЖДЕНИЕ СООТВЕТСТВИЯ
МЕТРОЛОГИЧЕСКИМ ТРЕБОВАНИЯМ

СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНIЦl

11.1 Расс,п.tтать относитеJIьЕое среднее квад)ати.Iеское откJIонение выходного сигнала
по формуле:

,k, -тIl00
х п-|

(l)

гдеД - Ёое значение вьD(одного сигнала (времени удержания иrп,r площадл пlтка);
л - число измерений;

Х - среднее арифмеrическое значение параI\{етра вьD(одного сигнarла (площади пика,
времени удержания).

11.2Система подtверждаЕI соответствие метрологическим требованиялл, если

пол}лtенные значения отЕоситеJьного ско пе превышают цределов, укatзzшIньD( в

Приложении А, оfilошение сигна;r/шум не менее значений, указанньп< в Приложении А.
При невьшолпеrлп,r rпобого из вышеперечисленньD( условий (когда система не

подтверждает соответствие мЕтологическим требоваrиям), поверку системы прекращают,

резуJътаты поверки признllют отрицательными.

12 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ

l2.1 Результаты поверки системы подтверждаются сведеI {JIми, вкJIюченными в

Федерапьньй информационньrй фонд по обеспечению едиЕства измереяий, в соответствии с

порядком, установленЕым действующим законодатеJьством в области обеспечения единства

измерений.
12.2 По змвлению владеJIьца системы или лица, цредставившего ее на поверку,

поло)Iслтельцые резуJIьтаты поверки (когда система подтверждает соответствие
метрологическим требованиям) оформляют свидетельством о поверке по форме, устшrовленпой
в соответствии с действ}тощим законодатеJIьством в области обеспечения едипства измерений.

6
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После вьжода детектора масс-спектрометрического на режим вводят 10мм3
контроJIьного раствора.

Выщ,rсление отЕошениJI сигЕал/шуМ производится во вкJIадке
Хроматограмма,/Сhrоmаtоgrаm, тип вычиСления отношеЕия сигна.ltlшуlrt: RMS фежим
средrеквад)атитIного значения вьD(одного сигнала).

10.1.2 Повторить п. 10.1.1 с испоJIьзовzlнием контроJIьного раствора с массовой
концентрацией резерпина 1 нг/смЗ (1 пг/мм3).

10.2 ОПРеДеЛение относитеJIьного среднего квад)атического откJIонения вьD(одного
сигнала (по Iшощади пикц по времени удержания).

10.2.1 Опрелеляют относительное СКО вьподного сигн:lла по KoETpolrьEoMy раствору с
МаССОВОЙ КОНЦеНТРацией l0 мкг/смЗ левомицетинц приготовленного по метод-lке, укtr}firной в
приложении Б, и при условияr(, укarзанньD( в табJIице 3, и в соответствии с руководством по
эксIшуатации.

Последовательно вводят 10 ммЗ контрольЕого раствора. Контрольньй раствор вводят в
детектор масс-спектрометри.Iеский не менее б раз.

С помоrщ,ю прогрalIr,rмного обеспечения опредеJIитъ относитеJIьное среднее
квад)атичное откJIонение вьD(одIого сигнала по площади пиков и времени удержания. Операцию
по вводу контрольньD( растворов повторяют нескоJIько рaцi до получения шести достоверЕьD(
резуJIьтатов измерений.

10.2.2 Повторить п. 10.2.1 с использов:lнием контроJIьного раствора с массовой
концентрацией резерпина 10 нг/смЗ (l0 пг/ммЗ).
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l2.3 По заявлению ыIадельца системы или лицц предстilвившего её на поверку.
отицатеJIьные результаты поверки (когда система не полIверrцает соответствие
метрлогическим трбованиям) оформллот извещением о непригодности к применению
средства измер€ний по форме, устдlовленной в соответствии с действующим законодательством
в области обеспечения единства измерний.

l2.4 Протоколы поверlсi системы оформллотся по призвольной форме.

Велущи й инженер-метрлог И.И. Буров

1



имт-мп-0045-2024

ПРИЛОЖЕНИЕ А (обязательное)

ОСНОВНЫЕ МЕТРОЛОГИЧЕСКИЕ ХАРАКТЕРИСТИКИ СИСТЕМ
Таблица д.l - еха

наименоваrие характеристики Значение
Чувствительность (отношение сигна;r/шрл) в режиме ионизации
электроспреем при отслеживiлЕии од
rn]z J2 52 д ванииl l

множественньD( реакций (MRM, перех
0 пг левомицетина не менее1 25000: l

Предел допускаемого относительного среднего квадратиIшого откJIонения
(ОСКО) вьD(одного сипIала при дозировzlнии l00 пг левомицетин4 7о:

- по площа,щ,l пика
-пов ени

l 0,0
)l

чрствительвость (отношение сигна,т/шум) в режиме ионизации
электроспреем при отслеживaш{ии множественньп< реакций (MRM, перхол
m/z 609 ---+ l95 вшши l0 пг не менее 2000:1
Предел допускаемого относительЕого среднего квадратичного откJIонения
(ОСКО) вьD(одного сигнала при дозировzшии 100 пг резерпинц 7о:

по площади пика
_по

01 .0
5l
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ПРИЛОЖЕНИЕ Б (обязательное)

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОJЬНЫХ РАСТВОРОВ

Мето.щrка предназначена дtя приготовления KoHTpoJIbHbD( растворов левомrцетина и

резерпина.

1. срЕдствА измЕрЕнIй, посудА, рЕАктивы
1.1 Стшцартный образец состам левомицеплна ГСО 10165-2012.
1.2 Стандартньй йразец состава резерпина (Рзп-ВНИИМ-ЭС), ГСО 120бl -2022.
l .3 Весы неавтоматического действия МВ 210-А, рег. Ns б l3 l 7- l5
1 .4 Колбы мерные наJIивцые 2-50-2.2-|00-2 по ГОСТ l'7'70-74.

1.5 .Щозаторы пипетотIные Еррепdоrf Research Plus одноканшtьные с переменным
объемом дозирвания от l00 до 1000 мкл.

1.6 Метапол особой чистоты дJIя градиентной ВЭЖХ, по ТУ 20.|4.22-003-621 12778-

2020.

g

2 IIРОЦЕДУРА IIРИГОТОВЛЕНИ,I
2.1 Приготовление KoHTpoJIbHbD( растворв левомицетина и резерпина
2.1.1 Приготовление раствора А с массовой концентрацией левомицетшrа/рзерпина

100 Mlc/cM3.
В емкость дJlя взвепIивtlния, помещенную на чtlшу весов неавтоматического действия.

вносят 10мг левомицетина/резерпипа. .Щозатором пипетоIшым добавrrяют в емкость дuI
взвешив:шия l см] метанолц после чего переливают поJrrIенную смесь в колбу мерную
вместимостью l00cM]. Повтор-пот данную операцию 2-3 раза для полного переноса

кон1роJIьного вещества в колбу. Доводят объем смеси в колбе до метки метarнолом. Тщательно
перемепшв:lют раствор.

2.1.2 Приготовление раствора Б с массовой концекграцией левомицетина/резерпина

l0 мкг/см3.
l см3 раствора А отбирают дозаторм пипеточным и переносят в колбу мерную

вместимостью 10см]. Доводят объем раствора в колбе до метки метаполом. Тщательно

перемешивают раствор.
2.1.3 Приготовлепие раствора В с массовой концентацией левомицетина/резерпина

l мкг/смз.
1см] раствора Б обираюТ дозатороМ пипеточным и переносят в колбу мернуо

вместимостью l0 см]. Доводяг объем раствора в колбе до метки метtlнолом. Тщательно

перемешцвilют раствор.
2.1.4 Приготовление раствора Г с массовой копцекграцией левомицетина/рзерпина

0,1 мкг/см3 ( 100 нг/см]).
1смЗ раствора В отбираюТ дозаторм пипетотIным и переносят в колбу мерную

вместимостью l0 см3. Доводят объем раствора в колбе до метки метzlнолом. Тщательно

перемеIIIивают раствор.
2.|.5 Приготовление раствора .Щ с массовой концен,грацией левомицетина,/резерпина

l0 нг/см3 (10 пг/мм]).
l см] раствора Г обирают дозаторм пипеточным и переносят в колбу мерную

вместимостью l0смз. Доводят объем раствора в колбе до метки метанолом. Тщательно

перемепшвают раствор.
2.|,6 Приготовление раствора Е с массовой концентрацией левомицЕтипа/резерпина

l нг/см] (l пг/ммr).
l см] раствора .щ обирают дозатором пипеточным и переносят в колбу мерную

вместимостью lOcM]. Доводят объем раствора в колбе до метки метzшолом. Тщательно

пер€мешивают раствор.
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3 )ФАНЕНИЕ КОНТРОJЪНЫХ РАСТВОРОВ
3.1 Концольньй раствор А может храпиться в герметично зilкрытом сосуде не более

30 дпей; контрJIьные растворы Б, В и Г не более l0 дпей.
3.2 Контрольные растворы,Щ и Е хранению не подлежат.


