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Zgodnosc¢ z nowymi wymaganiami USP . .. to proste
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NOWE REGULACJE USP & RADWAG

R D‘wz

USP nowe regulacje

Zgodnosc¢ z nowymi wymaganiami USP . .. to proste

Nowe uregulowania dotyczace wag zawarte sq w dwdch rozdziatach, <General Chapters,
Apparatus for Tests and Assays <41 ,,BALANCES”> oraz <General Information, <1251
.+ WEIGHING ON AN ANALYTICAL BALANCE">

TERMINY O SZCZEGOLNYM ZNACZENIU

Gtéwnym parametrem decydujacym o doktadnosci wagi jest powtarzalnos¢ wskazan. Inne
parametry takie jak centrycznos¢, liniowosc¢ czy stabilno$¢ czutosci maja drugorzedne
znaczenie

DOKLADNY

Pomiar jest ,doktadny”, jezeli jego niepewnos¢
wzgledna nie przekracza 0.0010 (0.10%).
Podczas testéw ocena obejmuje takie parametry
wagi jak:

9 LJ . L, Precyzja pomiaru nie Niedoktadny

°© InIOV\{C?SC, oznacza doktadno$ci Nieprecyzjny pomiar

o Czutosc,

o Centrycznosg,

Ten termin odnosi sie do pomiardw, dla ktorych
niepewnos¢ wzgledna nie przekracza 0.1 (10%).

ANALIZA

Termin ten odnosi sie do sktadnika aktywnego
leku. Proby (Assays) sg z zatozenia ,,doktadne”,
o ile nie powiedziano inaczej.

>

READ [g]

Termin ten odnosi sie do skfadnikow
nieaktywnych. Testy nie sg z zatozenia
~doktadne”, o ile nie powiedziano inaczej.

NOM mass = ST mMass - Ost

é_\\HIHHIHHIHHIHHI

LAOD [g]
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USP nowe regulacje

Zgodnosc¢ z nowymi wymaganiami USP . .. to proste

R D‘wz

Nowe uregulowania dotyczgce wag zawarte sgq w dwdch rozdziatach, <General Chapters,
Apparatus for Tests and Assays <41 ,,BALANCES”> oraz <General Information, <1251

,+WEIGHING ON AN ANALYTICAL BALANCE">

ZMIANY W PRZEPISACH USP

Zmodyfikowano termin dla ,,poprawnego” wazenia substancji poprzez wprowadzenie innego
warunku dla powtarzalnosci wskazan. Poprzez to wyeliminowano mozliwos$¢ popetniania
znacznych btedow podczas ustalania poczatkowego punktu zakresu wazenia. Okreslono tolerancje

i zakres mas podczas badania doktadnosci.

POWTARZALNOSC 11.2013 (koniec) 12.2013 (start)
<41 balances> stare regulacje NOWE regulacje
Tolerancja 0,1 % (0,149 %) 0,10 %
Wspétczynnik rozszerzenia 3 2

Ilo$¢ pomiardw w serii 10 10
Kryterium akceptacji 3 Xde <0,1% 2 );nSd < 0,10 %

Repeatability is satisfactory if two times the standard deviation of the weighed value, divided
by the nominal value of the weight used, does not exceed 0.10%. If the standard deviation
obtained is less than 0.41d , where d is the scale interval, replace this standard deviation with

Ccopmmol o

DOKLADNOSC
<41 balances>

11.2013 (koniec)
stare regulacje

12.2013 (start)
NOWE regulacje

Tolerancja

< 0,10 % (Rw)

Masa wzorca testowego

m =5 % + 100 % Max

Rw - testet weight

The accuracy of a balance is satisfactory if its weighing value, when tested with a suitable

weight(s), is within 0.10% of the test weight value.
W@mﬂ A test weight is suitable if it has a mass between 5% and 100% of the balance's capacity

|NFOR
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NOWE REGULACJE USP & RADWAG

Testy dla wag

RADW 2

Powtarzalnos¢, Doktadnosé, Stabilnos¢ ..... SOP RADWAG

Zastosowanie wag w nowych realiach (New USP) wymaga zweryfikowania ich parametrow
poprzez ocene wynikdéw, zwtaszcza powtarzalnosci wskazan (nadzér nad wyposazeniem

pomiarowym) lub badania metrologiczne.

POWTARZALNOSC 1. 5,040 mg MYA 2.3Y
2. 5,041 mg
Wykonaj test powtarzalnosci poprzez 10- | 3. 5,040 mg
krotne zwazenie tej samej masy. Oblicz | 4. 5,041 mg
odchylenie standardowe z serii pomiaréw. | - 2,041 mg
Sprawdz czy spetniasz zalezno$¢. g g:gji mg
8. 5,040 mg
(2xsd)/m <0,0010 9. 5,039 mg
(2 x 0,00085)/ 5 = 0,00034 10. 5,040 mg Max 2 g
WARUNEK SPELNIONY sd = 0,00085 d=1ug
MASA MINIMALNA
Rg] 4
Oblicz wartosé¢ dla MSW, jest to 2/00 = oo :
poczatkowy punkt zakresu _
pomiarowego | m™RE+1,7mg | '
- 1,7 mg <¢>
MSW = 2000 x SD . :
- | . -
_ _ 0 -
MSW = 0,00085 x 2000 = 1,7 mg - MR - 200 m o]
ZAKRES POMIAROWY: 1,7 mg - Max MR .
- zakres pomiarowy

Pojecie Masy Minimalnej nie jest zdefiniowane przez dokumenty normatywne. Jego istnienie wynika z zapiséw jakie
zawiera USP General Chapter 41 ,,Balances” oraz 1251 ,,Weighing on an analytical balances”, gdzie podano warunki

okreslajace ,,poprawne” wazenie.

DOKLADNOSC

Doktadnos$¢ badaj wzorcem masy z

zakresu 5% Max + Max wagi. Poréwnaj
wynik wazenia z masg wzorca. Sprawdz
czy spetniona jest zaleznos¢:

Ry-R <0,10 % (R,)

Ry - masa wzorca
R - wynik wazenia wzorca

R [d]

(=2 I I |

P

Masa e}
\ [mg] 0,10%m
1000 +1m
NOM mass = ST mass - Ost 800 +0,8 ngg
600 + 0,6 mg
400 + 0,4 mg
200 + 0,2 mg
100 + 0,1 mg
| 50 + 0,05 mg
40 + 0,04 mg
! . 30 + 0,03 mg
B MR _ 20 + 0,02 mg
- > m[g] 10 +0,00mg
+ 0,005 m
MR - zakres pomiarowy f £0,001 mg
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NOWE REGULACJE USP & RADWAG

Minimum sample weight

wyznaczanie, dobor wagi do wazonej masy probki

Poprzez badanie powtarzalnosci mozna ustali¢ prog (MSW), ponizej ktérego nie zaleca sie
wazy¢ ze wzgledu na zbyt duze btedy. Prég ten jest poczatkiem zakresu pomiarowego.
Wartosc¢ ta moze by¢ zmienna, zalezy od wielu czynnikdéw zwigzanych z pomiarem masy.

MSW - wyznaczanie

Krok 1. Wybierz wzorzec, ktérego masa wynosi okoto 5000 d,

Dz. elementarna (d)

1mg

0,1 mg

0,01 mg

0,001 mg

0,0001 mg

Masa wzorca

58

05¢g

50 mg

5 mg

5 mg*

* - masa najmniejszego wzorca wynosi 1 mg

Krok 2. Wyznacz odchylenie standardowe z serii 10 pomiaréw (m=50 mg)

1. 0,05001
3. 0,04997
5. 0,04998
7. 0,04999
9. 0,05001

.0,00998

0,04999
0,04999
0,04997
0,04998

sd = 0,000014 g

W poczatkowym zakresie pomiarowym wagi powtarzalnos¢ ma wartosé
statg tzn. nie zalezy od wielkosci wzorca jakim jest wyznaczana

Krok 3. Oblicz wartos¢ masy minimalnej wedtug zaleznosci

MSW = 2000 x sd

USP 1251 ,,Weighing on an analytical balance” (opis)
MSW = 2000 x 0,000014 g = 0,028 g =28 mg

Krok 4. Sprawdz czy masa spetnia wymagania dla ,,poprawnego” wazenia

(2 x sd)/m < 0,0010

USP 41 ,,Balances” (koniecznie)
(2 x 0,000014) / 0,05g =0,00057 < 0,0010 (OK) 1

’—> MSW (nowe regulacje - od 12.2013)

masa [ warunek
testowa | 50mg | 40mg | 30mg | 28mg | 25mg | 20mg | 15mg 10 mg | doktadnosci
(2xsd)/m| 0,00057 | 0,00071 | 0,00095 | 0,00101 | 0,00113 | 0,00142 | 0,00189 | 0,00284 | <0,0010
(3xsd)/m| 0,00085 | 0,00106 | 0,00142 @ 0,00152 | 0,00170 | 0,00213 | 0,00284 | 0,00425 < 0,001

50mg ¢ 40 mg 30 mg 28 mg 25 mg 20 mg 15 mg 10 mg
——> Problem zaokraglen: 0,001[499]
———» MSW (stare regulacje - do 11.2013)
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NOWE REGULACJE USP & RADWAG

. i RADWAG
Minimum sample weight
dobor wagi do wazonej masy probki

Wiedzac jakie masy prébek wazymy, poszukujemy takiej wagi, ktéra spetni wymagania
odnosnie doktadnego wazenia. Szukamy wagi, ktorej powtarzalnos¢ jest wystarczajaca.
Ten parametr moze by¢ zalezny od wielu czynnikdéw zwigzanych z pomiarem masy.

Krok 1. Sprawdz jaka jest najmniejsza masa probki, ktorg nalezy zwazy¢, np.m=34 mg

Krok 2. Oblicz jakg powtarzalno$¢ powinna mie¢ waga, zeby spetnié kryteria
,,poprawnego” wazenia

sd =(0,0010/2) xm
gdzie:  0,0010 - wymagana doktadnos¢ analizy
2 - wspotczynnik rozszerzenia
m - najmniejsza masa prébki

Krok 3. Przyktad

Jakg powtarzalnos$¢ powinna mie¢ waga, gdy odwazam 34 mg przy zachowaniu
doktadnosci procesu 0.10%

sd = (0,0010 / 2) x 34 mg = 0,017 mg

Krok 4. Wybor wagi
Powtarzalnos¢ wagi powinna by¢é mniejsza niz wyliczona wartosc.

MIKROWAGI UYA 2 MYA2 | MYAO,8/3 | MYAS MYA1l | MYA21
Obcigzenie Max 2g 2g 0,8/3¢g 5g 11g 21g
Powtarzalnosé 0,0003 mg 0,0006 mg 0,001 mg
Sprawdzenie zgodny zgodny zgodny

WAGI XA 52.3Y XA 110.3Y XA 210.3Y XA 82/220.3Y
ANALITYCZNE I I I
Obcigzenie Max 52¢g 100 g 210g 82/220 g
Powtarzalno$¢ 0,01 mg 0,02 mg 0,02/0,08 mg
Sprawdzenie zgodny nie zgodny

Do odwazania probki o masie 34 mg przy zachowaniu doktadnosci procesu 0,10% mozna uzy¢ kazdej
mikrowagi serii MYA lub wagi XA 52.3Y. Wybierajac typ wagi nalezy uwzgledni¢ wartos¢ tary jaka jest
wykorzystywana podczas odwazania tej probki.
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NOWE REGULACJE USP & RADWAG

ry ®
] ] ninwie
Optymalizacja
Powtarzalnos¢, Doktadnosé, Stabilnos¢ . . . . . moze byc¢ lepiej

Znaczacy wptyw na wynik pomiaru majg warunki zewnetrzne (dynamika zmian). Ich wplyw
na pomiar mozna minimalizowaé poprzez OPTYMALIZACIE parametréw wagi. Ponizej
pokazano mozliwe rozwigzania w tym zakresie.

TEST WAZENIA
PAARMETRY WAGI

menu uzytkownika
1

\%

PROCEDURA SOP

) WARUNKI
SRODOWISKOWE
temperatura
wilgotnosc¢
ciénienie

OPTYMALIZACIA (2 x sd)/m < 0,0010
PARAMETROW  \\ | {}
WA MSW = 2000 x SD

menu uzytkownika
fitry, stabilnos¢

Ry-R <0,10%

I

v

RECZYWISTA
WARTOSC MSW

WYNIK PROCEDURY SOP

{} powtarzalnosc S:)O[;ﬂeorvavgl;o
minimum sample weight ilo4¢ powtorzer
doktadnosc¢ S slikacie

opakowania
USP 1251

WERYFIKACJA
_ WAGI
I SRODOWISKA

MSW
ANALIZA RYZYKA

na co nalezy zwracac
uwage podczas
pomiaréw masy
DOBRA PRAKTYKA
WAZENIA
RADWAG

TAK

wymagania
USP sg
spetnione

NIE

wymagania
USP nie sg
spetnione

|

analiza dziatania
wagi
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RDAWE
USP w praktyce

Szybkos$¢, precyzja, ergonomia. . . . . to wagi radwag

Wagi RADWAG spetniajg wymagania zawarte w nowych przepisach USP, wiec mogg by¢
uzywane w takich takich obszarach jak laboratorium (doktadne wazenie substancji),
produkcja (monitoring masy w czasie on-line), magazyn (rejestracja, oznakowanie
gotowych wyrobdéw).

Produkty (1)

Wazenia (2)

Klienci (3)

Receptury (4) (1) (2) 3)

Raporty z receptur (5)
Raporty z gestosci (6)
Raporty SQC (7)
Minimalne nawazki (8)
Warunki $rodowiskowe (9) ) ) ©
Opakowania (10)
Magazyny (11)

Wydruki (12)

Zmienne uniwersalne (13) @ ®

(9)

Zarzadzanie bazami (14)
(10) (11) (12)
(13) (14)

WAGI SERII 3Y - BAZY DANYCH

2013.12.13
. 11.26.50 .
wynik stabilny i
pomiar netto ’ -/ Net : 0 1 980
n -G o ,
o - 3 ; - monitoring warunkow
masa probki ______ |, Py 0% m 100% % 4% érodowisk%wych
powyzej progu (OK)  [Ngf ... : : wynik wazenia
Tare 11, D < wartosc¢ tary
Gross 198339
Product i_._2:9!.91[}9:__2,:0_i_t.r_O_P.rQRa.n.eJ_é —— nazwa probki
Minimum sample :0.1580g : <« prég masy minimalnej
Minimum sample status | OK
== | B

Widok wyswietalcza z aktywng funkcjg kontroli Masy Minimalnej
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USP w praktyce

Wagi Radwagu . . . dla doktadnego wazenia

TouchFREE LevelSENSING TouchSCREEN Smart MENU ExchangeDATE
= ‘
............ |\/|u|t|U5ER Mu|t||\/|ODE5 WE|GH|NG
TRANSDUCER
MIKROWAGI UYA 2 MYA 2 MYA 0,8/3 MYA 5 MYA 11 MYA 21
Obcigzenie Max 2g 2g 0,8/3g 5g 11g 21g
Dziatka elementarna 0,1pg 1pug 1/10 ug 1pug 1pg 1pug
Powtarzalnosc 0,3 ug 0,65 ug 1ug
Liniowos¢ +1,5ug t3ug t3ug t5ug +6ug +7ug
Min Sample Weight 0,6 mg 1,3 mg 2 mg
WAGI XA 52.3Y XA 110.3Y XA 210.3Y XA 82/220.3Y
ANALITYCZNE
Obcigzenie Max 52¢g 100 g 210 g 82/220¢g
Dziatka elementarna 0,01 mg 0,01/0,1 mg
Powtarzalnosé¢ 0,01 mg 0,02 mg 0,02/0,08 mg
Liniowos¢ +0,03 mg + 0,07 mg +0,1 mg +0,06/0,2 mg
Min Sample Weight 20 mg 40 mg 40 mg
WAGI
XA 100.3Y XA 160.3Y XA 220.3Y XA 310.3Y XA 510.3Y
ANALITYCZNE
Obcigzenie Max 100 g 160 g 220 g 310g 510 g
Dziatka elementarna 0,1 mg
Powtarzalnosc 0,08 mg
Liniowo$¢ +0,2mg +0,3mg
Min Sample Weight 160 mg
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