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Ⅱ

引    言

本规范依据 JJF 1001—2011《通用计量术语及定义》、JJF 1071—2010《国家计量 

校准规 范 编 写 规 则》 和 JJF 1059.1—2012《测 量 不 确 定 度 评 定 与 表 示》 的 相 关 规 定 

编写 。

本规范主要参考 JJG 705—2014《液相色谱仪》、JJF 1159—2006《四极杆电感耦合等 

离子体质谱仪校准规范》、GB/T 32267—2015《分析仪器性能测定术语》 和 GB/T 34826— 

2017《四极杆电感耦合等离子体质谱仪性能的测定方法》 的相关技术内容。

本规范为首次发布 。
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液相色谱-电感耦合等离子体质谱联用 

仪校准规范

1   范围

本规范适用于液相色谱-电感耦合等离子体质谱联用仪的校准 。

2   引用文件

本规范引用了下列文件 :

JJG 705—2014   液相色谱仪

JJF 1159—2006   四极杆电感耦合等离子体质谱仪校准规范 

GB/T 32267—2015   分析仪器性能测定术语

GB/T 34826—2017   四极杆电感耦合等离子体质谱仪性能的测定方法

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 。

3   术语和计量单位

GB/T 32267—2015和 GB/T 34826—2017界定的及下列术语和定义适用于本规范 。 

3 .1    原子质量单位     atomic mass unit

核素12C 的一个中性原子处于基态时静止质量的 1/12,  记为 u。

[来源 :  GB/T 32267—2015,  4.1]

3.2   质量准确性     mass accuracy

质谱仪对离子质量的测量值与理论值之间的偏差 。 
[来源 :  GB/T 32267—2015,  4.5]

3 .3    氧化物离子产率  oxide ion yield

某元素的原子在等离子体中电离时产生的氧化物离子   (MO+  )   与该元素的单电荷  
离子  (M+ )  的比 ,  以 MO+ /M+ 表示 。

[来源 :  GB/T 34826—2017,  3.3]

3 .4   双电荷离子产率     doubly charged ion yield

某元素的原子在等离子体中电离时产生的双电荷离子  (M2 +  )  与该元素的单电荷离 
子  (M+ )  的比 ,  以 M2+ /M+ 表示 。

[来源 :  GB/T 34826—2017,  3.2]
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3 . 5    质 荷 比     mass charge ratio

离子的质量  (m)  与它所带电荷数  (≈)  的比值 ,  记为 m/≈。 

[来源 :  GB/T 32267—2015,  4.6]

4   概述

液相色谱-电感耦合等离子体质谱联用仪   (LC-ICP-MS,  以下简称联用仪)   是由液
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相色谱仪与电感耦合等离子体质谱仪串联组成的联用分析仪器 。联用仪液相色谱部分主 

要包括输液系统 、进样系统和分离系统 ;  质谱部分主要包括离子源 、质量分析器 、检测 

器 、真空系统和数据采集处理系统等 。

联用仪的基本工作原理 :   样品通过液相色谱输液泵以一定流速注入色谱柱 ,  经色谱 
柱分离后各组分依次进入电感耦合等离子体质谱仪 ,   并在高温等离子体中被电离 ,  产生 
的离子经离 子 光 学 透 镜 聚 焦 后 进 入 质 量 分 析 器 ,  在 时 间 分 辨 模 式 下 形 成 相 应 质 荷 比 
(m/z)  待测离子的色谱图 。通过对色谱图的分析处理 ,  获得定性 、定量结果 。

联用仪结构图见图 1。

图 1   联用仪结构图

5   计量特性

联用仪的计量特性见表 1。

表 1   联用仪计量特性

计量特性 技术指标

0.5 mL/min ±3%

1.0 mL/min ±3%泵流量设定值最大允许误差

1.5 mL/min ±2%

0.5 mL/min ≤ 3 %

1.0 mL/min ≤ 2 %泵流量稳定性

1.5 mL/min ≤ 2 %

质量准确性 不超过  ±0.05 u

氧化物离子产率 ≤ 3 %
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双电荷离子产率 ≤ 3 %

最小检测浓度 (以砷计 ) ≤0.5  ng/g

测量线性 ≥0.998

定性重复性 ≤ 1 %

定量重复性 ≤ 3 %

注 : 以上技术指标仅供参考 , 不作为合格性判定依据 。



JJF2115—2024

3

不大于 6%(k= 2) 。

6   校准条件

6.1   环境条件

6.1.1   环境温度为 15℃ ~ 30℃ ,相对湿度为 10%~80% 。室内清洁 ,无易燃 、易爆和腐 
蚀性气体 ,排风良好 。

6.1.2   联用仪周围无强烈的机械振动和电磁干扰  ,仪器接地良好  。

6.2   测量标准及其他设备

6.2.1   秒表  :分度值不大于  0.1 s,最大允许误差为  ±0.10 s/h。

6.2.2   电子天平  :最大秤量不小于  100 g,实际分度值不大于  0.1 mg,最大允许误差为  
±1  mg。

6.2.3   数字温度计 :测量范围为 0 ℃ ~ 100 ℃ ,最大允许误差为 ±0.3 ℃ 。

6.2.4   单标线吸量管 、容量瓶等玻璃量器 :A级 。

6.2.5   微量进样器  :50μL。

以上设备均需经过计量技术机构有效溯源 。

6.2.6   有证标准物质

使用经国家计量行政部门批准的有证标准物质 。

6.2 .6 .1    砷胆碱 (AsC)  、二甲基砷 (DMA) 、一甲基砷 (MMA) 和砷酸根 [As(V) ]  有证标

准物质
626 2

:相 。

铟铋混合溶液标准物质 :相对扩展不确定度

6.2.6.3   铈单元素溶液标准物质  :相对扩展不确定度不大于  1%(k= 2) 。

7   校准项目和校准方法

7.1   泵流量设定值误差及泵流量稳定性

将液相色谱各部分连接好  ,  以水或  20 mmol/L磷酸氢二铵为流动相  ,分别设置液相  

色谱流量为  0.5 mL/min、1.0 mL/min和  1.5 mL/min,压力稳定后  ,在流动相出  口处用  

洁净称重过的容量瓶收集流动相 , 同时用秒表计时 ,分别收集 10min、5 min和 5min流出 

的流动相 ,在分析天平上称重 ,重复测定 3 次 。按式(1) 计算流量实测值 ,按式(2) 、式(3) 

计算泵流量设定值误差 SS及泵流量稳定性 SR 。流动相的配制及其密度测定参照附录 C。

                                                     (1)

6.2.6.1
6.2.6.3
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×100%                                                (2)

×100%                                             (3)

式中 :

F m    — 流量实测值  ,   mL/min ;

W 2    — 容量瓶与流动相的质量  ,   g ;
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W 1    —  容 量 瓶 的 质 量  ,   g ;

ρ     — 实验温度下流动相的密度 ,  g/cm3 ; 

t      —  收集流动相的时间 ,   min;

Fm    — 同一组测量的算术平均值  ,   mL/min; 

F S     —  流量设定值  ,   mL/min;

Fmax—  同 一 组 测 量 中 流 量 最 大 值  ,   mL/ min;   

Fmin —  同 一 组 测 量 中 流 量 最 小 值  ,   mL/ min。

7.2   质量准确性

电感耦合等离子体质谱仪稳定后 ,  根据仪器灵敏度 ,  选择浓度为 10 μg/L或 1 μg/L 
的铍铟铋标准溶液直接进样 ,  执行自动调谐命令或以手动方式在低 、 中 、高质量段进行  
质量轴扫描 ,  获得 m/z分别为 9、115和 209的扫描谱图 。 以谱图中最高点对应的 3 次  
扫描获得质量平均值作为实测值 ,  按式  (4)  计算实测值与理论值之差 ΔM。

式中 :

(4)

Mi —  第  i 个 离 子  3  次 测 量 平 均 值  ,   u ;  

Mit— 第 i个离子理论值 ,  u;

注 :  此处铍的质量理论值为 9.012u,  铟的质量理论值为 114.904u,  铋的质量理论值为 208.980u。

7.3   氧化物离子产率

根据仪器灵敏度  ,   选择浓度为  10μg/L或  1 μg/L的铈单元素溶液直接进样  ,   测定  

m/z分别为 156 和 140 处 的 离 子 计 数 ,  记 录 20 组 数 据 ,  计 算 每 次 测 量 的 氧 化 物 比 
156CeO+ /140Ce+  ,  取平均值即为氧化物离子产率 。

7.4   双电荷离子产率

根据仪器灵敏度  ,   选择浓度为  10μg/L或  1 μg/L的铈单元素溶液直接进样  ,   测定  

m/z 分 别 为 70 和 140 处 的 离 子 计 数 ,  记 录 20 组 数 据 ,  计 算 每 次 测 量 的 双 电 荷 比 
70Ce2+ /140Ce+  ,  取平均值即为双电荷离子产率 。

7.5   最小检测浓度

在联机状态下 ,  按联用仪设置的参数运行 。 待基线平稳后 ,  注入 10 μL~ 20 μL浓  

度均为  5 ng/g (以砷计)   的砷胆碱  、二甲基砷  、一甲基砷和砷酸根混合标准溶液   (混   

合标准溶液的配制参照附录 D) ,  连续进样 3 次 。选择砷酸根色谱峰后 0.5 min~ 1 min 
范围内的基线峰-峰值作为基线噪声  ,   再分别读取色谱图中各砷形态的峰高  ,   计算各砷   
形态峰高和基线噪声峰高  3 次测定结果的平均值 。按式  (5)  计算各砷形态的最小检测  

浓度   (按  20μL进样量计算) 。
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                                                    (5)

式中 :

CL   —  最 小 检 测 浓 度  ,   ng/ g ;  

HN —  基 线 噪 声 平 均 值  ;

CS    — 标准溶液中各砷形态的浓度 ,  ng/g;
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V   — 进样体积 ,  μL;

H S  —  各砷形态峰高平均值 。

注 :  式中分母的  “20”表示标准的进样体积 ,  其单位为微升  (μL) 。

7.6   测量线性

以砷胆碱 、二甲基砷 、一甲基砷 、砷酸根溶液标准物质配制浓度  (以砷计)  分别为 

5 ng/g、20ng/g、50ng/g、100ng/g和 200ng/g的系列砷形态混合标准溶液  (混合标 

准溶液的配制参照附录  D) ,   在  7.5 相同的测定条件下 ,   对每一浓度点分别进行 3 次重 

复测定 。取各测量峰面积的算术平均值 ,  按线性回归法分别求出各形态砷工作曲线的相 
关系数 γ。

7.7   定性重复性和定量重复性

在 7.5相同的测定条件下 ,  对 50ng/g (以砷计)  混合溶液连续 6 次重复测量 ,  按 

式  (6) 、式  (7)  分别对砷胆碱 、二甲基砷 、一甲基砷和砷酸根的保留时间及峰面积计 
算测量重复性  (Sr) ,  即为定性重复性和定量重复性 。

                                                      (6)

式中 :

X i  — 第  i  次测量的保留时间或峰面积 ;

X  — 测量保留时间或峰面积的算术平均值 ;

n   —  测 量 次 数  ,  n =  6 。

8   校准结果表达

校准结果应在校准证书上反映 。校准证书应包括以下信息 :

a)  标题 :  “校准证书”;

b)  实验室名称和地址 ;

c)  进行校准的地点 ;

d)  校准证书编号 、页码及总页数的标识 ;

e)  客户名称和地址 ;

f)  被校仪器的制造单位 、名称 、型号及编号 ;

g)  校准单位校准专用章 ;
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h)  校准日期 ;

i)  校准所依据的技术规范名称及代号 ;

j)  本次校准所用测量标准的溯源性及有效性说明 ;

k)  校准时的环境温度 、相对湿度 ;

l)  校准结果及其测量不确定度 ;
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m)  对校准规范偏离的说明  (若有) ;

n)  复校时间间隔的建议 ;

o)  “校准证书” 的校准人 、核验人 、批准人签名及签发日期 ;

p)  校准结果仅对被校仪器本次测量有效的声明 ;

q)  未经实验室书面批准 ,  部分复制证书无效的声明 。

9   复校时间间隔

仪器复校时间间隔建议不超过  12个月  。  由于复校时间间隔的长短是由仪器的使用 

情况 、使用者 、仪器本身质量等诸因素所决定的 ,  因此 ,  送校单位可根据实际使用情况 
自主决定复校时间间隔 。

以上内容仅为本文档的试下载部分，为可阅读页数的一半内容。如要

下载或阅读全文，请访问：

https://d.book118.com/277140021016010003

https://d.book118.com/277140021016010003

