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离子色谱-质谱联用仪校准规范编制说明
一 任务来源
根据豫市监办[2024] 67号《关于印发2024年度河南省地方计量技术法规制定（修订）计划项目的通知》要求，由河南省计量测试科学研究院作为主要起草单位，河南省食品和盐业检验检测技术研究院和赛默飞世尔（中国）科技有限公司为参加起草单位，共同承担制定《离子色谱-质谱联用仪校准规范》。

二 编制目的和意义

离子色谱-质谱联用仪（IC-MS）是离子色谱仪与质谱串联使用的组合类仪器，主要应用于环境、食品、医药、公安、化工等领域中极性物质（包括阴离子、阳离子、强极性化合物等）的分离和定性定量检测，如备受关注的极性离子型农药草甘膦、草铵膦、百草枯、敌草快的检测；水质中卤代乙酸及卤氧型消毒副产物的分析；食品中高氯酸盐的定性定量检测；糖类的分离及定性分析等。

离子色谱-质谱联用（IC-MS）技术既保留了离子色谱法分离极性物质效果好的特点，又充分发挥了质谱定性准确、高效的优势，解决了离子色谱法灵敏度低、定性能力弱等问题。相较于常规液相色谱-质谱联用（LC-MS）， IC-MS法能轻松解决强电离物质保留差、稳定性不好的问题，具有可分离强极性可电离物质、平衡时间短、稳定性好的优点，是LC-MS法很好的补充。

基于离子色谱-质谱联用方法的优点，目前在法检行业已经出台了《法庭科学 生物检材中草甘膦检验离子色谱-质谱法》（GA/T 1628-2019）的公共安全行业标准；在预防医学、水质领域也出台了《韭菜中氯酸盐和高氯酸盐的测定 离子色谱-质谱/质谱法》等相关标准。

目前国内外没有相应的计量技术规范解决联用仪器的量值溯源问题，仪器生产厂商以及校准机构主要是依据JJG 823-2014《离子色谱仪检定规程》和JJF 1317-2011《液相色谱-质谱联用仪校准规范》分别对离子色谱系统、质谱系统进行验收或校准，过程复杂且无法满足客户的特定需求。

因此，随着该仪器在环境、食品、公共安全等方面的应用越来越广泛，有必要制定相应的国家校准规范，以解决用户在设备量值溯源方面的需求，确保检测数据的准确、可靠。
三 编制依据和原则

1、编制依据
主要依据有：GB/T 6041-2020《质谱方法分析通则》、GB/T 32267-2015 《分析仪器性能测定术语》、JJG 823-2014《离子色谱仪检定规程》、仪器说明书。

凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本规范；凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本规范。
2、编写原则
在编制的过程中，起草小组掌握以下原则：
①在技术上应与现行参照的技术文件统一；
②体现可操作性和可行性；
③规范的组成项目符合JJF 1071-2010《国家计量校准规范编写规则》要求；
④术语与计量单位的选择符合JJF 1001-2011《通用计量术语及定义》的要求。
四 编制的主要内容
1、 范围和概述

本规范适用于离子色谱-质谱联用仪的校准。

2、校准项目
校准规范的计量特性参考了市场在售仪器的说明书以及《离子色谱-质谱联用仪校准规范》的试验报告。
在规范编制过程中，根据离子色谱串联的质谱类型：单四极杆质谱仪、三重四极杆质谱仪、高分辨质谱仪三种类型分别进行计量性能试验。结合离子色谱仪检定规程，确定以下校准项目：
2.1泵流量设定值误差和稳定性
该项指标是用来衡量离子色谱进样系统的功能性、准确性，因此参考JJG 823-2014《离子色谱仪检定规程》进行，见表2。
表2 流量设定误差、稳定性
	流浪设定值（ml/min）
	0.2～0.5
	0.5～1.0
	大于1.0

	测量次数
	3
	3
	3

	收集时间
	20～10
	10～5
	5

	允许
误差
	设定误差
	±5%
	±3%
	±2%

	
	稳定性
	3%
	2%
	2%


注：2.1技术指标根据离子色谱仪检定规程现行有效版本执行。

2.3分辨率、信噪比、质量准确性
上述三个校准项目，主要是用来衡量质谱仪的计量特性，参考各厂家质谱仪器说明书，结合试验数据，确定其技术指标如下：
	仪器类型
	单四极杆
	三重四极杆
	高分辨

	校准项目
	氯酸盐
	草甘膦
	矮壮素
	氯酸盐
	草甘膦
	矮壮素
	氯酸盐
	草甘膦
	矮壮素

	电离模式
	ESI-
	ESI-
	ESI+
	ESI-
	ESI-
	ESI+
	ESI-
	ESI-
	ESI+

	质量分辨率（ W1/2）
	≤1u
	≤1u
	≤1u
	≤1u
	≤1u
	≤1u
	≤0.01u
	≤0.01u
	≤0.01u

	质量准确性
	≤0.5u
	≤0.5u
	≤0.5u
	≤0.5u
	≤0.5u
	≤0.5u
	≤0.005u
	≤0.005u
	≤0.005u

	信噪比
	≥10
	≥10
	≥10
	≥30
	≥30
	≥30
	≥30
	≥30
	≥30


2.4 定性重复性和定量重复性
定性和定量重复性主要用来衡量仪器整机的综合性能，根据试验数据，确定不同类型的质谱的技术指标为：
	仪器类型
	单四极杆
	三重四极杆
	高分辨

	校准项目
	氯酸盐
	草甘膦
	矮壮素
	氯酸盐
	草甘膦
	矮壮素
	氯酸盐
	草甘膦
	矮壮素

	电离模式
	ESI-
	ESI-
	ESI+
	ESI-
	ESI-
	ESI+
	ESI-
	ESI-
	ESI+

	定性重复性
	≤2.5%
	≤2.5%
	≤2.5%
	≤1.5%
	≤1.5%
	≤1.5%
	≤1.5%
	≤1.5%
	≤1.5%

	定量重复性
	≤10%
	≤10%
	≤10%
	≤5%
	≤5%
	≤5%
	≤5%
	≤5%
	≤5%


3、标准物质和配套设备的确定
3.1标准物质的选择
离子色谱-质谱联用仪的应用领域，主要为阴离子、阳离子、强极性化合物三类，因此在筛选标准物质时，按照不同的类别选择客户较常分析的样品进行。通过对几种标准物质试验数据的整理分析，最终确定以下三种标准物质：
检测阴离子：氯酸盐溶液标准物质 GBW（E）085451

检测强极性化合物：草甘膦溶液标准物质GBW（E）081571

检测阳离子：矮壮素溶液标准物质GBW（E）081910。
以上标准物质均为国家有证标准物质，且量值溯源性满足要求，市场销售稳定，计量技术机构按需购买即可。
3.2 配套设备
电子天平或电子流量计：针对本规范中校准项目：泵流量设定值误差和稳定性的校准；玻璃量器：移液管、容量瓶。主要用于标准物质的稀释。
五 总结

    在本规范的制定过程中，编制小组以相关技术资料及标准、大量试验数据为技术指标支撑，本着科学合理、易于操作和普遍适用的原则，制定完成了离子色谱-质谱联用仪校准规范。
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