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C!引!言

近年来$气相色谱+质谱联用仪在环境监测)
食品安全和国际贸易等领域的应用越来越广$不
再局限于定性研究和结构解析$在定量测试方面

的应用逐渐增多$而且许多发达国家已将质谱仪

定为解决国际贸易争端的权威工具之一$如恶英

的检测)瘦肉精的确认)氯霉素的测定等$有关质

谱仪的标准操作程序"-K*#和规范相继出台$日
本规定使用质谱仪分析食品中有毒有害物质时$
使用前和使用中必须对质谱仪性能进行测试$出
具报告时须附上仪器性能测试数据以证明本次

使用仪器是 有 效 的(美 国 虽 然 没 有 气 相 色 谱+质

谱联用仪国家校准规范$但许多分析方法都包括

仪器的校准操作程序%总的说来$发达国家都非

常重视质谱仪操作程序的编写和使用%
目前$我国还没有N)’,-国家校准规范或

检定规程$以此为测量工具的分析方法也不包括

仪器的-K*%有 些 部 委)地 方 或 行 业 根 据 本 部

门实验室 认 证 需 要 制 订 了 相 应 的 规 程 或-K*$
但是这些规程或-K*普遍存在以下二个主要问

题&一是可操作性不强$一般是针对某一种色质

联用仪)或有机质谱仪特性编写$不具有通用性(
二是技术指标落后$这些规程’规范大多 是 根 据

二十 世 纪 九 十 年 代 仪 器 性 能 编 写$而 近 几 年

N)’,-技术发 展 非 常 快$新 仪 器 不 断 推 出$灵

敏度和重复性等技术指标得到很大提高$显然用



以前的技术规范无法反映当前仪器的实际状况!
因此"为了规范我国色质联用仪在实际工作中的

使用"有必要 编 写 适 合 我 国 国 情 的 气 相 色 谱+质

谱联用仪校准规范!

K!制订依据

本校准规范根据#国家计量校准规范编写规

则$%::N’$#’+%$$$&的 要 求 制 订"在 制 订 过 程

中"对 国 内 外 相 关 的 技 术 资 料 进 行 了 充 分 的 调

研"主要参考了国际法制计量组织%K(,F&颁布

的国际 建 议’#分 析 水 中 有 机 污 染 物 的 气 相 色

谱(质谱仪(数据系统$"美国质谱 协 会 编 写 的 质

谱操作导则和.*D等公布的分析方法中关于质

谱的校准操作程序部分"以及国家标准#质谱分

析方法通则$"教育部和山东省等发布的规程或

规范"同时参考了安捷伦)菲尼根和岛津等主要

仪器厂家近几年来产品说明书和仪器验收报告!
在此基础上编写出初稿"并广泛征求从事质谱仪

检定和校准)质谱技术和应用研究及厂家负责质

谱仪安装调试等方面专家的意见和建议"通过综

合分析"采纳了许多合理的意见和建议"修改出

报批稿"力求做到科学严谨)操作性强!

L!主要技术指标

主要技术指标见表’!

表C!台式 O<!-?主要技术指标

H*94$C!<*4(9&*%(+)5=$.(,(.*%(+)5,+&9$).I%+=O<!-?

技术指标 要求

质量准确性"" h$6!0/3

分 辨 率%W&"" O’(%$’0/3

信噪比""

.( ’$$@E八氟萘"?(K%#%处-(M,’$l’%峰峰值&

正)( ’$6$<E苯甲酮"?(K’9!处-(M,’$l’%峰峰值&

负)( ’$$@E八氟萘"?(K%#%处-(M,’$$l’%峰峰值&

测量重复性" W-Z&’$e

!!!注*’c标""的为必须校准的项目+%c用于定性测试时"标"的可不做"用于定量测试时"标"的必须做"但可使用客户自己的

工作标准溶液"指标也可根据用户使用要求而定!

!!讨!论

’&规范没有将真空系统)供电系统)数据处

理系统和质量轴稳定性等性能作为仪器的主要

技术指标加以考察"主要基于以下考虑"一是仪

器自身特点"例如近几年新推出的仪器真空不满

足"仪器根本就不工作+二是增强规范的可操作

性"例如"对于质量轴稳定性指标"如果测量几个

小时内的漂移"意义不大"如果测量较长时间内

的漂移"操作上是不易实现的!

%&本 规 范 规 定 了 评 价 一 台 仪 器 的 基 本 指

标"仅是对仪器性能的基本要求"并不是不满足

本规范指标要求的仪器就不合格或不能使用"相
反"也不是说仪器就非常好"可以应用于所有有

机化合物的测量!

!&实际分析测量中"可以参照本规范"结合

具体分析方法要求对仪器性能指标进行校准测

试"检测仪器是否满足使用要求"例如"检测虾中

氯霉素"就是使用氯霉素标准溶液测试仪器的灵

敏度和重复性!
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