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Методика определения микроэлементов в диагностируемых биосубстратах 
масс-спектромегрисй с индуктивно связанной аргоновой плазмой (ИС11-МС)

Методические рекомендации

1. Назначение и область применения
Настоящий документ устанавливает методику количественного определения методом масс- 

спектрометрии с индуктивно связанной плазмой (ИСП-МС) элементов (серебра, алюминия, 
мышьяка, золота, бария, бериллия, висмута, бора, кальция, кадмия, кобальта, хрома, меди, железа, 
галлия, германия, ртути, калия, лития, магния, марганца, молибдена, натрия, никеля, свинца, пла­
тины, рубидия, фосфора, сурьмы, селена, олова, стронция, титана, таллия, ванадия, вольфрама, 
цинка, циркония) в диагностируемых биосубстратах: волосы, ногти, кровь, плазма, грудное мо­
лочко, моча, аутопсийные материалы (печень, почки, миокард, плацента), слюна, зубы.

Документ предназначен для учреждений Государственной санитарно-эпидемиологической 
службы Российской Федерации, специальных службу федеральных органов исполнительной вла­
сти, осуществляющих ведомственный санитарно-эпидемиологический надзор, учреждений Мин­
здрава России, лабораторий санитарно-гигиенического, клинического, экологического, скринин­
гового и исследовательского профилей.

Результаты оценки элементного статуса человека используют при решении актуальных задач 
современной медицины по оценке состояния здоровья человека на индивидуальном и популяци­
онном уровнях и в современной медико-биологической экспертизе.

Их целесообразно учитывать при оценке эффективности санитарно-противоэпидемических 
мероприятий и текущего санитарного контроля и надзора за объектами, воздействующими на ок­
ружающую среду населенного пункта и региона, при решении задач предварительной популяци­
онной санитарно-эпидемиологической диагностики массовых заболеваний неизвестной этиологии, 
при мониторинге состояния здоровья, уровня работоспособности и эффективности лечения, при 
формировании групп риска по гипо- и гиперэлементозам, профессиональным заболеваниям, свя­
занным с интоксикацией химическими элементами, при скрининг-диагностических исследованиях 
больших групп населения, при составлении карт экологического природного и техногенного не­
благополучия регионов, при экспертно-криминалистических исследованиях.
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2. Нормативные ссылки

1. Основы законодательства Российской Федерации об охране здоровья граждан от 22 июля 
1993 года. № 5487-1

2. Федеральный Закон «О санитарно-эпидемиологическом благополучии населения» от 30 
марта 1999г. № 52-ФЗ (Собрание законодательств Российской Федерации, 1999г., №  14, ст. 1650).

3. Постановление Правительства Российской Федерации «Об утверждении Положения о 
государственной санитарно-эпидемиологической службе Российской Федерации и Положения о 
государственном санитарно-эпидемиологическом нормировании» от 24 июля 2000 г. № 554.

4. Порядок разработки, экспертизы, утверждения, издания и распространения нормативных 
и методических документов системы санитарно-эпидемиологического нормирования. 
ОР 1.1.001-1.1.005-96.

5. Санитарно-эпидемиологическое благополучие населения. Нормативно-правовое обеспече­
ние. Онищенко Г.Г., Шестопалов Н.В. М., 2002.

3. Термины и определения

Государственный санитарно-эпидемиологический надзор - деятельность по предупрежде­
нию, обнаружению, пресечению нарушений законодательства Российской Федерации в области 
обеспечения санитарно-эпидемиологического благополучия населения в целях охраны здоровья 
населения и среды обитания.

Санитарно-эпидемиологическая оценка территорий (населенных пунктов) -  изучение ме­
ханизмов причинно-следственной связи изменений состояния здоровья населения (социальной 
группы) определенной территории и качества среды обитания (окружающей среды) с использова­
нием гигиенических, эпидемиологических, клинических, токсикологических, химико­
аналитических и других методов исследования и соответствующих критериев.

Санитарно-эпидемиологическая диагностика -  диагностика массовых экологически обу­
словленных изменений состояния здоровья населения путем выявления показателей изменения 
состояния здоровья населения (популяции, социальной группы) в связи с изменением качества 
среды обитания, при этом используется метод эпид анализа и гигиенической оценки опасности 
вредных факторов среды обитания.

Микроэлементы -  группа химических элементов, которые содержатся в организме челове­
ка и животных в очень малых количествах в пределах 10'"3 -  10~12 %; характерной чертой микро­
элементов является их низкая концентрация в живых тканях,

Микроэлементозы -  совокупность всех патологических процессов, вызванных избытком 
или дисбалансом макро- и микроэлементов в организме человека.

Микроэлементозы -  совокупность всех патологических процессов, вызванных избытком 
или дисбалансом макро- и микроэлементов в организме человека.

Масс-спектрометрия с индуктивно-связанной аргоновой плазмой -  универсальный метод 
современной аналитической химии, используемый для определения химических элементов и их 
изотопов в различных объектах, на уровнях до 10‘9.Л0'12 %. В качестве источника ионизации ве­
щества в методе используется индуктивно-связанная аргоновая плазма, образующиеся ионы раз­
деляются в электромагнитном поле спектрометра в зависимости от отношения массы к заряду час­
тицы.

4* Принцип методики

Метод ИСП-МС комбинирует использование индуктивно-связанной плазмы в качестве ис­
точника ионов с квадрупольным масс-спектрометром, выступающем в роли масс-анализатора 
(фильтра) и дискретно-динодным детектором, который используется для регистрации отдельных 
ионов и их потоков. Ипдуктивно-связанная плазма, поддерживаемая в специальной горелке спо­
собна эффективно возбуждать однозарядные ионы из атомов вводимого образца. Далее ионы фо­
кусируются ионно-оптической системой (и отделяются от лолиатомных и изобарных ионов в сле-
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циальных моделях приборов) и попадают в анализатор масс-спектрометра, где разделяются по 
отношению массы к заряду (m/z), Соответствующий ионный поток регистрируется детектором. 
Через масс-спектрометр в каждый момент времени пропускаются ионы со строго определенным 
(ш/z), которые затем попадают в детектор для количественной регистрации. Число соударений за 
единицу времени пропорционально количеству атомов каждого определяемого изотопа в исход­
ном образце. Линейный диапазон зависимости интенсивности сигнала от концентрации на совре­
менных приборах превышает шесть-восемь десятичных порядков, позволяя в одном цикле скани­
рования масс-спектра регистрировать и единичные импульсы от малых концентраций и ионные 
токи от высоких концентрации элементов. Для достижения такого широкого динамического диа­
пазона в современных ИСП-МС приборах применяется двойная регистрация сигналов: импульс­
ный режим одного сегмента детектора используется для подсчета отдельных ионов и аналоговый 
режим другого -  для регистрации ионных токов. Таким образом, современные приборы ИСП-МС 
позволяют определять концентрации элементов и отдельных изотопов на уровне от сотых долей 
нанограммов до сотен миллиграммов на литр (О.ОпхЮ"12.. п*10“2 % ). Достигаемые пределы обна­
ружения, высокие чувствительность и избирательность метода ИСП-МС позволяет количественно 
определять во многих биологических и медицинских объектах и материалах до 40-50 элементов в 
течение 2-3 мин (без учета времени пробоподготовки).

Для подготовки образцов биосубстратов к анализу методом ИСП-МС используются два ме­
тода разложения: 1) кислотное растворение в открытых сосудах, без полного разрушения органи­
ческой матрицы; 2) кислотное разложение («мокрое озоление») с использованием систем микро­
волновой пробоподготовки.

Метод открытого разложения характеризуется следующими особенностями:
• высокой производительностью при небольшом расходе реактивов, что привлекательно 

малой поправкой на холостой опыт
• способ не применим для разложения материалов, содержащих много жирового вещест­

ва и конкрементов (жировые ткани, новообразования во внутренних органах),
• возможность частичной или иногда полной потери летучих элементов (As, Hg, I, Se).
• органическая матрица, сохраняющаяся в растворах проб, может быть источником серь­

езных матричных помех при ИСП-МС измерениях, ограничивающих определение и 
изотопный анализ некоторых элементов (Табл. 3).

Метод микроволнового разложения обеспечивает следующие преимущества:
• высокую производительность разложения
• более полное окисление органической матрицы практически любых биосубстратов
• существенное уменьшение потерь летучих элементов при разложении.

5. Диапазон определяемых содержаний и характеристика погрешности

Данные о диапазонах определяемых содержаний и характеристиках погрешностей методи­
ки выполнения измерений и нормативы оперативного контроля для определения элементов в био­
логических объектах приведены в Таблице 1. Систематическая составляющая погрешности незна­
чима на фоне относительной составляющей.

6. Характеристика масс-спектрометра

Для измерений используется масс-спектрометр, обладающий следующими характеристками:
Диапазон сканирования масс, а.е.м,: 2-270
Динамический диапазон системы детектирования: 1 х 10_1-1 х Ю9 импульсов в секунду
Диапазон разрешения, а.е.м.: 0.3-3.0

Прибор с динамической реакционной ячейкой ELAN DRC IT, производства PerkinElmer Sciex Coip.
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Пределы обнаружения: Be < 3 нг/л, Со < 1 нг/л, In <0,5 нг/л, U < 0,5 нг/л.
Чувствительность (имп, в секунду на 1 мкг/л): 24Mg > 4000,115In > 30000,238U > 25000
Кратковременная стабильность, CKO: <3%
Долговременная стабильность, СКО: <4%
Двузарядные ионы, Ва++/Ва+: <3%
Оксидные ионы, СеО/Сс; <3%
Уровень фона на массе 220: < 25 импульсов в секунду
Стандартное отклонение уровня фона на массе 220: < 5 ими, в сек

Для достижения лучших пределов обнаружения до уровня сотых долей нг/л) и устранения 
полиатомных наложений, вызванных матрицей образцов и матрицей растворителя, а также газами 
плазмы (Табл. 1), рекомендуется проводить измерения на приборах с динамической реакционной 
системой (ДРС). Лучшие пределы обнаружения на этих приборах достигаются за счет уменьшения 
уровня фона и фокусировки ионов в дополнительном газонаполненом квадруполе (ДРС), распо­
ложенном перед квадрудолем масс-анализатора. Устранение полиатомных и изобарных наложе­
ний осуществляется путем удаления мешающих ионов в результате реакций и взаимодействий с 
молекулами реакционного газа, напускаемого в ячейку (аммиак, метан и др.).

Программное обеспечение масс-спектрометра должно обеспечивать выполнение следующих 
функций:

• Поддержку следующих методов анализа: количественного, полуколичественного (об­
зорного), методов изотопного отношения и изотопного разбавления;

• Проведение автоматических измерений без участия оператора. Д ля проведения автома­
тических измерений спектрометр должен быть оборудован устройством автоматическо­
го иробоотбора;

• Автоматизацию процедур калибровки и настройки шкалы масс и рабочих параметров 
спектрометра;

• Статистическую обработку и сохранение результатов в общепринятых форматах;
• Возможность повторной обработки данных без проведения дополнительных измерений;
• Возможность использования аппарата контроля качества, для оперативного автоматиче­

ского управления ходом измерений в соответствии с заданными критериями качества и 
расчет статистических параметров качества.

7. Оборудование, материалы, реактивы

Для сведения к минимуму уровня лабораторного фона, все операции по подготовке образцов 
к измерениям и сами измерения следует проводить в чистом помещении, в котором не скаплива­
ется пыль. Для анализа сверхнизких концентраций, загрязнения из окружающей среды являются 
основным фактором, ограничивающим пределы обнаружения и определения методом ИСП-МС. 
Для количественного определения элементов, распространенных в окружающей среде, как напри­
мер, Na, Mg, К, Са, Fe, и других, на уровне концентраций порядка и ниже I мкг/л, подготовку об­
разцов и измерения следует проводить в чистых комнатах класса 1000 (< 1000 взвешенных частиц 
на 1 м3 воздуха). Это является ограничением для достижимых характеристик метода лишь для не­
которых наиболее распространенных в конкретной лаборатории элементов, и является рекоменда­
цией для работы в сверхчистой среде. Для подготовки образцов необходимо пользоваться сосуда­
ми из фторопласта (PTFE, Viton™, Teflon™) или перфторалкоксиполимера (PFA). Для временного 
хранения образцов и рабочих градуировочных растворов настоятельно рекомендуется пользовать­
ся одноразовой посудой из полипропилена (пробирки вместимостью 15-20 мл для хранения образ­
цов, и вместимостью 50 мл с винтовой крышкой для хранения рабочих стандартов).
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• Квадрупольный масс-спектрометр с индуктивно-связанной плазмой, имеющий сертификат 
Госстандарта России, зарегистрированный в Государственном реестре средств измерений.

• Весы аналитические электронные с пределом допускаемой погрешности ±0,0005 г, отве­
чающие требованиям весы лабораторные общего назначения ГОСТ 24104.

• Аквадистиллятор электрический одноступенчатый по ГОСТ 28165.
• Установка для получения деионизованной воды, обеспечивающая получение воды с удель­

ным сопротивлением 15-18 МОм*см2
• Дозаторы жидкости ручные или электронные автоматические с одноразовыми наконечни­

ками, емкостью 0,5-10 мкл, 50-200 мкл и 200-1000 мкл, обеспечивающие суммарную по­
грешность дозирования на уровне ± 1 %.

Таблица 1

Характеристики погрешностей методики выполнения измерений и нормативы 
оперативного контроля для определения микроэлементов в биологических объектах

Элемент

Диапазон
определяемых
содержаний,

мкг/г

Характеристики погрешности, %,
Р = 0,95

Нормативы оперативного 
контроля, %

Р = 0,95 Примеча­
ние

Относительная 
погрешность, 6

Среднсквадр. 
отклон. случай­
ной составляю­
щей погрешно­

сти о (5)

Сходимость,
</(<Ы

Воспроизводимость,
D

( Потта)

1 2 3 4 5 6 7
А1 0,001-0,1 40 33 30 50

0,1-1 20 20 25 30
1-20 20 10 10 15

0,001-0,01 40 33 30 60
Be 0,01-0,1 20 20 25 40

0,1-1 20 10 10 20
0,1-1,0 40 33 30 50

Fe 1,0-10,0 20 20 25 30
10-500 20 10 10 15

1-50 45 33 40 50
К 50-500 20 20 25 40

500-5000 15 10 15 20
0,0001-0,001 40 41 40 60

Cd 0,001-0,1 20 26 30 40
ОД-0,5 15 13 25 20
2-20 50 26 30 71

Са 20-200 40 20 25 57
200-2000 25 13 15 35

0,0001-0,001 40 41 40 50
Со 0,001-0,01 20 26 25 30

0,01-0,5 15 5 15 20
0,0001-0,001 40 41 40 80

Li 0,001-0,01 30 26 25 70
0,01-0,5 20 5 15 42

0,001-0,01 50 26 30 50
Mg 0,01-5 40 20 20 35

5-500 20 10 10 20
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1 2 3 4 5 6 7
0,0001-0,001 40 26 30 50

Mn 0,001-0,1 20 20 20 30
0,1-2 20 10 10 15

0,0001-0,01 40 26 30 50
Си 0,01-5 20 20 25 30

5-50 20 13 15 15
1-10 50 33 40 50

Na 10-100 35 26 25 40
100-1000 25 13 15 20

0,0001-0,001 40 41 40 60
Ni 0,001-0,01 20 26 30 40

0,01-2 20 15 15 20
0,0001-0,001 40 41 40 60

Pb 0,001-0,01 20 26 30 40
0,01-10 20 15 15 20

0,001-0,01 40 26 30 71
Ti 0,01-1 25 18 20 49

1-10 20 10 10 28
5-50 50 41 40 90

P 50-500 30 26 30 71
500-5000 25 15 15 35

0,001-0,01 40 41 40 90
Cr 0,01-1 30 26 30 70

1-10 25 15 15 35
0,001-0,01 40 41 40 60

Zn 0,01-0,1 20 26 30 40
0,1-500 20 15 15 20

0,0001-0,01 40 41 40 60
Ag 0,01-0,1 20 26 30 40

0,1-1 20 15 15 20
0,0005-0,005 40 41 40 90

As 0,005-0,05 30 26 30 71
0,5-0,5 25 15 15 35

0,0001-0,01 40 41 40 60
Au 0,01-0,1 20 26 30 40

0,1-0,5 20 15 15 20
0,0001-0,01 40 26 30 50

Ba 0,01-0,1 20 20 20 30
0,1-1 20 10 10 15
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1 2 3 4 5 6
0,0001-0,001 40 41 40 90

Bi 0,001-0,01 30 26 30 71
0,01-0,1 25 15 15 35

В 0,001-0,01 40 26 30 50
0,01-1 20 20 20 30
1-10 20 10 10 15

Ge 0,0001-0,01 40 41 40 90
0,01-0,1 30 26 30 71
0,1-0,5 25 15 15 35

Hg 0,0001-0,01 40 41 40 60
0,01-0,1 20 26 30 40

0,1-1 20 15 15 20
Mo 0,0001-0,01 40 41 40 60

0,01-0,1 20 26 30 40
0,1-0,5 20 15 15 20

Pt 0,0001-0,001 40 41 40 60
0,001-0,01 20 26 30 40

0,01-0,1 20 15 15 20
Sb 0,0001-0,01 40 41 40 90

0,01-0,1 30 26 30 71
0,1-1 25 15 15 35

Se 0,0005-0,005 40 41 40 90
0,005-0,05 30 26 30 71

0,05-2 25 15 15 35
Sn 0,0001-0,01 40 41 40 90

0,01-0,1 30 26 30 71
0,1-2 25 15 15 35

Sr 0,0001-0,01 40 26 30 50
0,01-0,1 20 20 20 30

0,1-5 20 10 10 15
Ti 0,00005-

0,0005
40 41 40 90

0,0005-0,005 30 26 30 71
0,005-0,1 25 15 15 35

V 0,0005-0,05 40 26 30 50
0,05-0,5 20 20 20 30

0,5 20 10 10 15
w 0,0001-0,01 40 41 40 90

0,01-0,1 30 26 30 71
0,1-0,5 25 15 15 35

• Термоблок для фторопластовых цилиндров, с возможностью нагрева до 120 °С и автомати­
ческого поддержания при этой температуре или песчаная баня.

• Цилиндры фторопластовые, емкостью 20 мл, ГОСТ 1770-74.
- или-
* Система микроволнового разложения, с контролем температуры и давления.
• Фторопластовые автоклавы емкостью 20-50 мл для микроволнового разложения.

• Азотная кислота концентрированная по ГОСТ 11125 особой чистоты или по ГОСТ 4461, 
очищенная методом некипящей перегонки в пластиковой системе.

• Аргон сжатый или сжиженный, высокой чистоты, ГОСТ 10157.
• Вода деионизованная, удельным сопротивлением 15-18 МОм*см2.
• Ацетон, ос.ч., ТУ2633-039-44493179-00.



■ Стандартные образцы состава растворов одно- и многоэлементные, сертифицированные,
• Скальпель хирургический.
• Фильтровальная бумага.
■ Пластиковые промывалки для деионизованной воды и разбавленной азотной кислоты
• Пленка лабораторная герметизирующая PARAFILM® или аналогичная
• Одноразовые полипропиленовые градуированные центрифужные пробирки без крышек, 

емкостью 15 мл, для хранения растворенных образцов
• Одноразовые полипропиленовые градуированные центрифужные пробирки с винтовыми 

крышками, емкостью 50 мл, для хранения рабочих стандартов.

8. Условия безопасного проведения работ

8.1. При работе с химическими веществами и реактивами необходимо соблюдать требова­
ния техники безопасности, установленные для работ с токсичными, едкими и легковоспламеняю­
щимися веществами по ГОСТ 12.4.021. При работе необходимо соблюдать «Правила по технике 
безопасности и производственной санитарии при работе в химических лабораториях», утвержден­
ные М3 СССР 20.12.82. (М., 1981).

8.2. Рабочие столы и поверхности должны содержаться в чистоте. В конце рабочего дня по­
сле отключения всех приборов проводится влажная уборка рабочих поверхностей.

8.3. Безопасность при работе с электроустановками обеспечивается по ГОСТ по ГОСТ 
12.1.019 и осуществляется соблюдением «Правил технической эксплуатации электроустановок 
потребителей», утвержденных Госэнергонадзором от 21.12.1984 г.

8.4. Безопасность при работе с баллонами с аргоном обеспечивается соблюдением «Правил 
устройства и безопасной эксплуатации сосудов, работающих под давлением», утвержденные Гос­
гортехнадзором СССР 27.11.87 (М.: Недра, 1989).

8.5. Помещение для проведения измерений должно соответствовать требованиям «Пожар­
ных норм проектирования зданий и сооружений» (СНиП ПА-5-700, «Санитарных норм проекти­
рования промышленных предприятий» (СН-245-71) и СниП-74, ГОСТ 12.1.004.

8.6. При выполнении работ должны быть соблюдены меры противопожарной безопасности 
в соответствии с требованиями ГОСТ 12.1.004-8.7. В лаборатории должны иметься средства пожа­
ротушения по ГОСТ 12,4.009.

8.7. Требования безопасности соответствуют правилам и рекомендациям, изложенным в 
техническом описании на приборы.

9. Требования к квалификации лиц, работающих на спектрометре

К выполнению измерений на масс-спектрометре допускаются лица, прошедшие обучение 
навыкам работы на приборе ИСП-МС, подтвержденное аттестатом фирмы-производителя прибо­
ра; изучившие техническое описание измерительного прибора и методику выполнения измерений; 
обученные в соответствии с ГОСТ 12.0.004-79 и имеющие квалификационную группу не ниже 1 
согласно «Правилам технической эксплуатации электроустановок потребителей», утвержденных 
Госэнергонадзором от 21.12.1984 г.; прошедшие инструктаж по технике безопасности на рабочем 
месте и ознакомленные с правилами обслуживания спектрометра. Для работы с источниками ог­
неопасных и токсичных газов допускаются лица, прошедшие соответствующую подготовку.

К проведению пробоподготовки допускаются операторы с квалификацией лаборант, 
имеющие опыт работы в химической лаборатории.

10. Условия выполнения измерений

Выполнение измерений проводят при нормальных климатических условиях испытаний в 
соответствии с ГОСТ 15150. Помещение не должно содержать токсичных паров и газов.
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Температура окружающего воздуха в лаборатории 18 - 25°С. Атмосферное давление 84-106 
кПа (630-800 мм рт. ст.). Относительная влажность воздуха 75±5 %. Градиент температуры не 
должен превышать 1,5 °С/час.

При использовании электроприборов частота переменного тока 50±1 Гц„ напряжение сети 
220±10 В.

Освещение помещения естественное или искусственное, не ограничивается особыми требо­
ваниями.

11. Подготовка к проведению измерений

Подготовка проб указанных продуктов к анализу на содержание химических элементов 
должна обеспечивать надлежащее хранение проб, правильные процедуры проботбора и извлече­
ния микроэлементов из проб, а также подготовку рабочего места для обработки доставленных в 
лабораторию проб. Все процедуры подготовки проб к анализу должны исключать возможность 
внесения в них загрязнений.

11.1. Отбор, хранение и подготовка проб

Волосы состригают с затылочной части головы на всю длину в количестве не менее 0.1г. 
Для снятия поверхностного загрязнения и обезжиривания волос применяется способ подготовки 
проб волос, рекомендованный МАГАТЭ. Для этого волосы обрабатываются ацетоном в течение 
10-15 минут, а затем три раза промываются деионизованной водой. Сушка волос производится 
при комнатной температуре в течение 10-15 минут. Для длительного хранения используют обыч­
ные бумажные конверты.

Для проведения анализа ногтей необходимо срезать н о г т  с обеих рук. Полученное количе­
ство ногтей обрабатывают ацетоном в течение 10-15 минут, а затем три раза промывают дистил­
лированной водой. Сушка ногтей производится при комнатной температуре в течение 10-15 ми­
нут. Для длительного хранения используют обычные бумажные конверты.

Кровь может быть получена из локтевой вены (венозная, в условиях стационара) или из 
пальцев рук (капиллярная). Объем отобранной крови должен составлять не менее 1мл. Образцы 
крови хранятся в обычном холодильнике до 3-5 суток (от 0 до +4°С), либо замораживаются (до -4  
-18°С), либо лиофилизуются, или высушиваются в сушильном шкафу (для длительного хранения). 
Отборы и техники забора таких биосубстратов как эритроцитарная масса, молоко, спермальная 
жидкость, слюна, сыворотка крови, лаваж та же.

Моча может собираться в течение 24 часов или быть средней порцией утренней мочи. Для 
исследования достаточно 5 мл. При длительном хранении мочу помещают в герметичную посуду 
(из лабораторного пластика), и хранят в холодильнике до 3-х суток.

Биостаты мягких тканей (мышцы, кожа, эпителий, печень и др.) сразу же после забора, 
препарирования, удаления крови взвешиваются с точностью до 5 мг и помещаются в лаборатор­
ную пластиковую или стеклянную посуду, обеспечивающую герметичность хранения. Масса об­
разца ткани от ОД г (минимальная, определение макроэлементов -  железо, цинк, медь), до 3-5 г 
(определение содержания более 20 химических элементов). Хранение в холодильнике при темпе­
ратуре 0-+4°С до 7 суток или в морозильной камере до 20 суток или высушивание и лиофилизация 
образцов для длительного хранения.

Пробы конкрементов - зубов, фрагментов костной ткани особых условий хранения не тре­
буют, помещаются в герметичную упаковку из лабораторного пластика.
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11.2. Разложение проб биосубстратов

11.2.1. Волосы. Ногти. Другие твердые образцы. Открытое разложение. На аналитиче­
ских весах берут навеску высушенных, обезжиренных по 11.1. и неизмельченных волос массой 
0,01 -  ОД г. Образец волос помещают во фторопластовый цилиндр, приливают 0,2-1 мл. концен­
трированной азотной кислоты, накрывают кусочком лабораторной пленки и помещают в термо­
блок, разогретый до температуры 115°С, выдерживают в течение 0,5-1,0 часов до полного раство­
рения пробы. Растворенный образец количественно переносят в мерную полипропиленовую про­
бирку, троекратно смывая со стенок фторопластового цилиндра, и доводят деионизованной водой 
до 10 мл. Герметично закрывают кусочком лабораторной пленки, перемешивают и передают на 
анализ.

11.2.2. Жидкие образцы. Открытое разложение. Навеску анализируемого объекта ОД -  0,5 
г (ОД -  0,5 мл) берут на аналитических весах во фторопластовые цилиндры, определяя массу на­
вески по разнице массы пробирки до и после взятия навески. В пробирку приливают 0,3-1 мл кон­
центрированной азотной кислоты, накрывают кусочком лабораторной пленки и помещают в тер­
моблок, разогретый до 115°С. Выдерживают в термоблоке в течение 0,5-1,0 часов до гомогениза­
ции пробы и далее действуют, как описано в п. 11.2.1.

При работе с гомогенными водными средами, такими как моча, лимфа, плазма и даже 
цельная кровь допускается простое разбавление образца 2-3 % азотной кислотой, непосредственно 
перед анализом. Для этого к навеске образца в мерной пробирке приливается 5-7 мл деионизован­
ной воды, затем 0,3-0,5 мл концентрированной азотной кислоты и проба доводится до 10-15 мл 
деионизованной водой. В этом случае не рекомендуется уменьшать фактор разбавления пробы 
ниже, чем 1 : 100, во избежание осаждения белков, а также для компенсации высокой вязкости 
образцов и склонности к пенообразованию. Пробы, растворенные таким способом не рекоменду­
ется хранить до анализа долгое время (свыше суток).

11.2.3. Микроволновая пробоподготовка. Навеску образца по п. 11.2.1 или по 11.2.2 поме­
щают во фторопластовый вкладыш и добавляют 5 мл азотной кислоты. Автоклав с пробой во 
вкладыше помещают в микроволновую печь и разлагают пробу, используя программу разложения, 
рекомендованную производителем печи. В общем случае, для мягких тканей, волос и жидкостей 
можно применять следующий режим нагрева: подъем температуры до 200 °С в течение 5 мин, вы­
держивание в течение 5 мин при 200 °С, охлаждение до 45 °С. Охлажденный автоклав встряхива­
ют для перемешивания содержимого и приоткрывают крышку для уравновешивания давления. 
Качественно разложенная проба после отгона окислов азота должна представлять собой бесцвет­
ный или желтоватый прозрачный раствор, без нерастворившихся частиц на дне и на стенках вкла­
дыша. Растворенную пробу количественно переносят в пробирку объемом 15 мл, троекратно 
встряхивая вкладыш с крышкой с 1 мл деионизованной воды и перенося каждый смыв в пробирку, 
доводят объем до 10 мл деионизованной водой, закрывают и перемешивают. Автоматическим до­
затором со сменным наконечником отбирают аликвоту 1 мл и доводят до 10 мл 0.5% азотной ки­
слотой, закрывают, передают на анализ. Данные об объеме аликвоты и объеме разведения вводят в 
программное обеспечение спектрометра вместе с названием и навеской образца.

Допускается непосредственный отбор аликвоты объемом 0,1-0,5 мл из разложенной пробы 
в автоклаве. Чтобы скомпенсировать при этом погрешность разбавления, перед разложением в 
пробу нужно добавить раствор внутреннего стандарта (In или Rh), чтобы концентрация внутрен­
него стандарта в конечном растворе, направляемом на анализ, составляла примерно 10 мкг/л (на­
пример, добавить в пробу 100 мкл раствора, содержащего 10 мг/л Rh, затем из 5 мл разложенной 
пробы взять аликвоту 0,5 мл и довести до 10 мл). Раствор внутреннего стандарта необходимо до­
бавлять во вес холостые пробы и в калибровочные растворы. Заданную концентрацию внутренне­
го стандарта (10 мкг/л) в холостых и стандартных растворах необходимо точно соблюдать.

11.2.4. Раствор холостой пробы готовят с выполнением всех указанных выше операций, за 
исключением операции взятия навески.
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11.3. Приготовление стандартных калибровочных растворов

Рабочие стандартные растворы готовят путем смешивания нескольких опорных многоэле­
ментных стандартных растворов, содержащих разные группы элементов. Для калибровки спек­
трометра используются два-три рабочих стандарта, содержащих, например, по 10, 40 и 100 мкг/л 
всех элементов, за исключением ртути, содержание которой составляет 1 и 4 мкг/л в первых двух 
стандартных растворах. Стандартный раствор, содержащий по 100 мкг/л элементов используется 
для калибровки спектрометра для определения матричных элементов, таких как Na, Mg, Al, Р, К, 
Са, Fe, Zn. Для более точного определения матричных элементов, может потребоваться примене­
ние стандартного раствора, в котором их концентрации были бы одного порядка с верхними гра­
ницами диапазона содержаний элементов в исследуемом объекте, с учетом применяемого фактора 
разбавления. Приготовленные рабочие растворы сохраняются в полипропиленовых центрифуж­
ных пробирках объемом 50 мл. Рекомендуется использовать рабочие стандарты для калибровки в 
течение 3-5 дней после приготовления. Пример состава рабочих калибровочных растворов приве­
ден в Приложении 1.

11.4. Подготовка прибора

Масс-спектрометр подготавливают к работе в соответствии с руководством пользователя (ин­
струкцией по эксплуатации). Необходимые режимы работы устанавливают в соответствии с реко­
мендациями производителя. Пример режима проведения измерений приведен в Приложении 2, 
Для конкретного типа прибора оптимальные режимы могут быть установлены экспериментально. 
После запуска прибора производят проверку рабочих характеристик прибора, включая проверку 
чувствительности во всем диапазоне масс, проверку уровня фона, уровня вторичных оксидных и 
двузарядпых ионов, воспроизводимости (путем рассчета СКО по 5-6 последовательным измере­
ниям сигналов).

11.5 Коррекция спектральных изобарных наложений, коррекция полиатомных 
наложений, вызванных матрицами образцов, реагентов и газами 

плазмы, коррекция транспортных помех

Коррекция трех основных видов помех в традиционном ИСП-МС анализе с вводом жидкой 
пробы (без применения динамических реакционных систем), проводится с использованием трех 
разных методов, отличающихся между собой как сложностью, так и надежностью. Выявление по­
мех при отладке методики проводится путем определения стандартных добавок и измерением се­
рии последовательно разбавленных проб.

Коррекция изобарных наложений. Примеры применяемых коррекции наложений от изо­
барных ионов приведены в таблице 2. В программных пакетах современных масс-спектрометров 
такие процедуры коррекции предлагаются автоматически. Точные коэффициенты коррекции оп­
ределяются экспериментально.

Таблица 2.

Некоторые изобарные наложения

Определяемый
изотоп

Изобарный
ион

Корректирующее выражение

’’’s i ------------- - 0.1166 *(mass77-l,0078*n Kij
■^Se -------------- - 1,0078 * wKr
114Cd " 4Sn - 0,0273 * “ “Sn

_rasS '■"Те - 0,0127* '"Т е
ш Ва "гаЕаГгавС ё ~ - 0,0009 * ш Ьа - 0,00284 * ,wCe
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Коррекция спектральных наложений от полиатомных ионов от разных источников тре­
бует к себе большего внимания.

Для устранения и коррекции спектральных наложений от полиатомных ионов в ИСП-МС 
применяются несколько способов. В скобках приведены элементы, при определении которых 
применяется конкретный вариант:

•  Исключение из процесса пробоподготовки реагентов, вызывающих спектральные на­
ложения, например использование азотной кислоты вместо соляной, которая вызывает 
образование хлорсодержащих полиатомных ионов (для V, Сг, As, испытывающих на­
ложения от полиатомных ионов СЮ+, АгС1+);

• Удаление компонентов, вызывающих полиатомные наложения, например, при помощи 
окисления или упаривания (удаление органической матрицы, мешающей определению 
Cr, Al, Si из-за полиатомных ионов АгС+, CN+, СО+);

• Учет наложений при помощи эмпирических соотношений для накладывающихся ио­
нов (например, учет влияния 40Аг35С1+ на массе 75 по иону 40Ar37As+ на массе 77 при 
определении As);

• Применение метода «холодной плазмы» для анализа элементов, испытывающих силь­
ные помехи от полиатомных ионов из газа плазмы (при поводимой мощности < 900 Вт 
возможно определение S6Fe, ^С а  и 40К на уровне <1 мкг/л в растворе)

• Применение десольватирующих устройств для обезвоживания и высушивания аэрозо­
ля образца перед вводом в плазму (метод требует докупки дополнительного оборудо­
вания, системы десольватации обладают повышенным эффектом памяти -  требуют 
дольшей отмывки между образцами, метод устраняет присутствие полиатомных ионов 
вызванных только матрицей растворителя -  ионы ArO, NO, АгС1 и т.д.)

• Применение электротермической атомизации (ЭТА) или лазерной абляции (ДА) для 
ввода пробы (метод ЭТА хорошо применим для устранения хлор- и кислород­
содержащих помех, однако существенно уступает1 по себестоимости и возможностям 
современному методу коррекции с ДРС; метод ДА используется для работы с тверды­
ми гомогенными образцами, трудно поддается калибровке для медико-биологических 
исследований).

•  Применение ионно-молекулярных реакций для деструкции и фильтрации полиатом­
ных ионов при работе на приборах с динамическими реакционными ячейками (метод 
устраняет влияние полиатомных ионов и улучшает пределы обнаружения на 1-3 деся­
тичных порядка).

Таблица 3.

Широко распространенные полиатомные наложения

Изогон
Относительная 
распространен­

ность изотопа, %
Мешаюший ион Источник помех

32S+ 95,0 1бо16о+ Вода

59г 93,3 38А гН+ Аргон плазмы, вода

40Са+ 96,9 «Аг1 Аргон плазмы

“ Fe+ 91,7 Аргон плазмы, вода

80Se+ 49,6 W Аргон плазмы

92,2 I2c ,6o f Углерод органической матрицы

44Са+ 2,0 12с 16о 16о + Углерод органической матрицы

■“ Ti* 73,8 32s16o+ Сера органической матрицы
51у+ 99,7 3W 60 + Хлориды матрицы, НС1 растворителя

<i4Ziif 48,6 32sW , 3W Сера органической матрицы

75 As* 100,0 40Ar35Cl+ Хлориды образца, НС1 растворителя
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Наиболее серьезные помехи от матрицы образцов и от примесей в плазмообразующем аргоне 
вызываются полиатомными ионами NK4* и ССГ при анализе кремния. Все три изотопа кремния 
испытывают наложения, что уменьшает возможности определения Si в органических матрицах.

При определении мышьяка в биологических образцах с высоким содержанием хлоридов тре­
буется применение уравнения коррекции влияния полиатомного иона ^А г^ О  на массе 75, в кото­
ром используется соотношение полиатомных ионов 40Аг35С1 / 40Аг37С1, приблизительно равное 
природному отношению 35С1/37С1, также при этом учитывается вклад от 77Se на массе 77 (ис> Se):

I(7SAs)hct = mass75-3.0*(mass77-(0.874*(mass82-1.0078*83K r))), где

massNN -  измеренный сигнал на соответствующей массе,
I(75As)hct. ~ истинный сигнал 75 As
Коэффициенты в уравнении уточняются экспериментально, в ходе отладки рабочего 

метода.

Для определения Ti, V и Сг в образцах с высоким содержанием хлоридов и/или углерода тра­
диционным методом ИСП-МС, требуется применять довольно высокие факторы разбавления об­
разцов (от 1 : 300 до 1 : 500), для снижения уровня полиатомных ионов СЮ (при работе с мочой и 
кровью) и АгС (в присутствии органической матрицы), либо проводить измерения методом стан­
дартных добавок.

Проблемы, связанные с полиатомными ионами, вызванными матрицей образцов, реагентов и 
газов плазмы радикально устраняются при использовании для измерений приборов с динамиче­
ской реакционной системой (ДРС)*. В системе ДРС используется дополнительный квадруполь -  
ячейка ДРС, расположенная перед квадруполем масс-анализатора. Влияние полиатомных ионов 
устраняется путем их избирательного разрушения в результате взаимодействий с молекулами 
нейтрального и/или реакционного газа, напускаемого в ячейку ДРС. В качестве реакционного газа 
обычно используется безводный аммиак или метан. Помимо проведения реакций, квадруполь 
ячейки ДРС обеспечивает динамическое выделение узкого диапазона пропускания интересующих 
ионов и препятствует продвижению паразитных продуктов реакций к квадруполю масс- 
анализатора. Таким образом, система ДРС осуществляет эффективную фильтрацию полиатомных 
ионов, уменьшает общий фон и увеличивает стабильность сигналов. Эти особенности ИСП-ДРС- 
МС приборов позволяют достигать лучших пределов обнаружения, уверенно определять традици­
онно трудные элементы для ИСП-МС анализа в органических матрицах (Si, К, Са, Ti, V, Cr, Fc, 
As, Se), а также проводить более точный изотопный анализ вещества.

Устранение н учет транспортных помех. Транспортные помехи возникают из-за различия 
в вязкости и поверхностном натяжении между градуировочными стандартами и образцами. Вяз­
кость растворов влияет на эффективность распыления и, как следствие, воздействует на сигнал 
каждого анализируемого изотопа в растворе, в идеале пропорционального его концентрации, Вяз­
кость водных растворов зависит от концентрации кислоты и от концентрации матричных компо­
нентов. Используя довольно высокие факторы разбавления для образцов с остаточной органиче­
ской матрицей (1 : 300 -  1 : 500) и нормализуя кислотный фон в стандартах, холостых и образцах, 
влияние транспортных помех можно уменьшить до незначимого уровня. При работе с меньшими 
факторами разбавления (от 1 : 10 до 1 : 100 для мочи, крови и т.д.) рекомендуется убедиться в от­
сутствии помех, проанализировав серию последовательных разбавлений одной пробы (например 
1: 10,1 : 50,1 :1 0 0 ,1  : 200) и выбрать компромиссный фактор разбавления, при котором не стра­
дает чувствительность определения интересующих элементов. Если транспортные помехи невоз­
можно устранить, следует применить внутреннюю стандартизацию, добавляя во все холостые 
пробы, стандартные растворы и образцы внутренний стандарт -  раствор Rh или In, чтобы полу­
чить конечную концентрацию во всех растворах 10 мкг/л. Применение внутренней стандартиза-

* Прибор ELAN D R C II, PericinElmer Sciex Corp.
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щщ также позволяет компенсировать погрешности разбавления образцов и учесть многие матрич­
ные влияния на плазму и поток ионов.
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11,6* Калибровка спектрометра

Калибровку спектрометра выполняют перед началом измерений полностью подготовленных 
проб, используя градуировочные растворы по 11.3 при параметрах, установленных по 11.3, 11.4,
11.5. Определение градуировочной зависимости, обработка и хранение результатов калибровки 
выполняются программным обеспечением спектрометра.

Проверка калибровок проводится перед началом анализа образцов. Проверка заключается в 
измерении внутрилабораторного проверочного стандарта или стандартного аттестованного образ­
ца исследуемой матрицы. Современные программные пакеты для ИСП-МС систем позволяют за­
давать критерии допустимого качества калибровок, основанные на точности и воспроизводимости 
результатов для проверочных стандартов, а также на коэффициенте корреляции и программиро­
вать алгоритм автоматических измерений, который может включать повторные проверки калиб­
ровок и перекалибровки без участия оператора.

Для выявления и учета дрейфа чувствительности прибора, повторные измерения провероч­
ных стандартов и/или полные перекалибровки рекомендуется проводить каждые 1-2 часа работы 
(через каждые 15-30 образцов), в зависимости от стабильности окружающей температуры, пи­
тающего напряжения и других условий в лаборатории.

12. Выполнение измерений

12.1. Ввод в масс-спектрометр подготовленной пробы, измерение сигналов изотопов про­
водят при нормальных климатических условиях испытаний в соответствии с п . 10 с учетом требо­
ваний руководства (инструкции) по эксплуатации прибора. Устанавливают оптимальный режим 
регистрации масс-спектров и измерений в соответствии с рекомендациями производителя данного 
прибора. Типичные установки рабочих параметров при измерениях приведены в приложении 2. 
Первичная обработка сигналов и расчет концентраций проводится программным обеспечением 
автоматически, на основании параметров используемого метода и данных проведенной калибров­
ки.

12.2. Выбор изотопов для определения концентрации элементов. Для измерений использу­
ются изотопы, наиболее предпочтительные по совокупности характеристик. Важнейшими из них 
являются относительная распространенность, отсутствие или низкий уровень спектральных поли- 
атомных наложений, достигаемый предел обнаружения. При отладке про!раммного метода прово­
дят измерения в режиме сканирования пиков, для определения возможных влияний от прилежа­
щих пиков и установки оптимального разрешения для каждого изотопа. Примеры выбора опти­
мальных масс и достигаемых при этом пределов обнаружения приведены в Приложении 3.

13. Обработка и оформление результатов измерений

Аналитические сигналы обрабатываются программным обеспечением масс-спектрометра, 
основываясь на построенных калибровочных линейных регрессиях, рассчитанных методом наи­
меньших квадратов, с учетом коррекции фона, сигнала внутренних стандартов, а также с учетом 
влияния изобарных и полиатомных спектральных наложений. Результат определения каждого 
элемента представляется как среднее из нескольких (типично 2-х) параллельных измерений анали­
зируемого образца. Обработка результатов измерений соответствует ГОСТ 8.207. Результаты из­
мерений отображаются на мониторе, распечатываются и/или сохраняются в виде файла на жест­
ком диске компьютера. Распечатанные результаты оформляют согласно требуемому протоколу.



14. Контроль погрешности методики масс-спектрометрического определения
микроэлементов

Контроль погрешности методики производят в соответствии с ГОСТ Р ИСО 5725-6-94. 
Внутренний контроль качества результатов определения микроэлементов (сходимость, воспроиз­
водимость, точность) осуществляют с целью получения оперативной информации о качестве ана­
лизов и принятия при необходимости оперативных мер по его повышению. Оперативный кон­
троль качества осуществляют путем проведения анализа испытуемых проб и стандартного образ­
ца, химический состав которого не должен отличаться от состава испытуемой пробы настолько, 
чтобы потребовалось изменить методику проведения анализа.

14.1. Оперативный контроль воспроизводимости
Периодичность контроля восщюизводимосш результатов анализа определяется количест­

вом рабочих измерений за контролируемый период и определяется планами контроля. В работе 
участвуют 2 аналитика. Образцами для контроля являются представительные пробы, каждую из 
которых анализируют в точном соответствии с прописью, максимально варьируя условия прове­
дения анализа: получают два результата, используя разные наборы мерной посуды, разные партии 
реактивов и разные экземпляры ГСО для градуировки прибора.

Результаты контроля признаются удовлетворительным, если выполняется условие:

\ Х - Х 2\ < О.ОШ-Дгде
X  -  результат анализа рабочей пробы, мкг/см3;

Х2 “  результат анализа этой же пробы, полученный другим аналитиком с использованием
другого прибора, другой мерной посуды и другой партии реактивов, мкг/см3;
D  -  допустимые расхождения между результатами анализа одной и той же пробы, % (см.
таблицу.
При превышении норматива оперативного контроля воспроизводимости эксперимент по­

вторяют. При повторном превышении указанного норматива D  выясняют причины, приводящие к 
неудовлетворительным результатам работы и контроля, и устраняют их.

14.2. Оперативный контроль точности
Периодичность контроля воспроизводимости результатов анализа определяется количест­

вом рабочих измерений за контролируемый период и определяется планами контроля. Использу­
ют технику метода стандартных добавок или, при наличии стандартных образцов состава, выпол­
няют их анализ.

Метод стандартных добавок. Отбирают две пробы и к одной из них делают добавку в ви­
де раствора таким образом, чтобы содержание определяемого элемента увеличилось по сравнению 
с исходным на 50-150%. Каждую пробу анализируют в точном соответствии с прописью методики 
и получают результат анализа исходной рабочей пробы X  и рабочей пробы с добавкой Х \  Резуль­
таты анализа исходной рабочей пробы X  и рабочей пробы с добавкой X ’ получают в строго одина­
ковых условиях, т. е. их получает один аналитик с использованием одного набора мерной посуды, 
одной партии реактивов и т.д.

Результаты контроля признаются удовлетворительными, если выполняется условие:
\ х ’ - х - с \  <  К ц ,  где

К  -  норматив оперативного контроля погрешности, мкг/см3;
С -  добавка к пробе в виде раствора с концентрацией, мкг/см3
При внешнем контроле (Р = 0,95) принимают

Кд = 'I Л ’х ’ + Лъгде
Д х* ъ Д ’х -  характеристики погрешностей для исходной пробы и пробы с добавкой, мкг/см3.

А х> = 0.165 X* и 4 ^  0.165 X
При внутрилабораторном контроле (Р = 0,90) принимают, что

/ 0 = 0,84



При превышении норматива оперативного контроля погрешности эксперимент повторяют. 
При повторном превышении указанного норматива выясняют причины, приводящие к неудовле­
творительным результатам контроля, и их устраняют.

Метод стандартных образцов. Выполняют анализ пробы, приготовленной из стандартного 
образца, по методике и сравнивают его результаты с аттестованным содержанием элементов. По­
грешность аттестации не должна быть большей, чем 1/3 погрешности методики.

Результаты контроля признаются удовлетворительными, если выполняется условие:

| С - Л |  < &,  где
С -  найденное содержание элемента в пробе, приготовленной из стандартного образца, А - А л  - 
аттестованное содержание элемента в стандартном образце.

При внутрилабораторном контроле (Р = 0,90) принимают, что
К= 0,84 А

При внешнем контроле (Р = 0,95) принимают
К=  Д  где

А - общая погрешность результата анализа по методике.
При превышении норматива оперативного контроля погрешности эксперимент повторяют. 

При повторном превышении указанного норматива выясняют причины, приводящие к неудовле­
творительным результатам контроля, и их устраняют.

14.3. Оперативный контроль сходимости
Периодичность контроля сходимости результатов анализа определяется количеством рабо­

чих измерений за контролируемый период и определяется планами контроля. Используют резуль­
таты параллельных анализов.

Норматив оперативного контроля сходимости рассчитывают по формуле:
СШах “ Cfflin — d

где Стах, Сщщ -  наибольшее и наименьшее значения параллельных определений; d -  норма­
тив оперативного контроля воспроизводимости, d = 2,77 а (А), где а {А) -  характеристика случай­
ной составляющей погрешности.

При превышении норматива оперативного контроля погрешности эксперимент повторяют. 
При повторном превышении указанного норматива выясняют причины, приводящие к неудовле­
творительным результатам контроля, и их устраняют путем корректирующих воздействий..

14.4. Представление результатов анализа
Результаты анализа оформляют протоколом по рекомендуемой форме, приведенной в при­

ложении 4.
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П риложение 1 (рекомендуемое)

Пример состава рабочих стандартны х растворов
(концентрация указана в мкг/л (ppb))

Исходные стандартные 
растворы, концентрация Элементы

Рабочие стандартные растворы
CalMlx 
10 ppb

CalMlx 
40 ppb

CalMlx 
100 ppb

РЕ ICP-MS standard #3 
10 мг/л

Al, As, Ва, Be, Bi, Са, Cd, 
Со, Cr, Cs, Си, Fe, Ga, In, 
К, Li, Mg, Mn, Ni, Pb, Rb, 
Se, Na, Ag. Sr, Tl, V, U, 
Zn По 10 По 40

РЕ ICP-MS standard #4 
10 мг/л

B, Ge, Mo, Nb, P, Re, Si, 
Та, Ti, W,Zr

мкг/л мкг/л

РЕ ICP-MS standard #5 
10 мг/л

Sb, Au, Hf, Ir, Pd, PI, Rh, 
Ru, Те, Sn

РЕ ICP-MS standard Hg 
10 мг/л Hg 1 мкг/л 4 мкг/л -

РЕ одноэлементные стан­
дартные растворы, 

1000 мг/л
Fe, K, Cav АЦ Mg, Na, P, 

Zn - - По 100
мкг/л

П риложение 2 (рекомендуемое)

Условия вы полнения анализа на масс-спектрометре ELAN 9000

Параметр Значение
Охлаждающий поток, л/мин 15
Вспомогательный поток, л/мин 1,2
Распыляющий поток, л/мин 0,94
Подводимая мощность 1150 Вт
Распылитель Поперечно-потоковый, РЕЕК, сапфировые наконечники
Распылительная камера Неохлаждаемая двойная, тип Скотта, сделанная из ритона™
Скорость подачи образца, мл/мин 1,5
Конусы сэмплера и скиммера Никелевые или платиновые
Режим сканирования 1 точка на пик
Время интегрирования, мс 50-100 на массу
Число циклов сканирования 20 на реплику
Число реплик 2, для оперативного контроля воспроизводимости

Спектральное разрешение 0.8 ±5% а.е.м. для 'Li, ^Ве; 0.5 ±5% а.е.м для 47Ti, 51V, 32Сг, мМп, 5/Fe; 
0.7 а.е.м ±5% для всех остальных

Полное время измерения образца, с 
отмывкой, мин ~1
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Приложение 3 (рекомендуемое)

Рекомендуемые массы изотопов элементов и 
достигаемые пределы обнаружения, прибор ELAN 9000

Элемент Изотоп

Предел определения ме­
тода при параметрах, 

приведенных в Прило­
жении 1, нг/л (ppt)

Концентрация, эквива­
лентная фону, нг/л (ppt)

Li 7 3 35
Be 9 10 55
В 11 40 630
Na 23 25 230
Mg 25 30 180
А1 27 20 280
Р 31 500 1900
К 39 600 35000
Са 43 12000 30000
Ti 47 50 375
V 51 8 100
Сг 53 40 370
Ми 55 1 15
Fe 57 300 15500
Со 59 1 4
Ni 60 1 12
Си 65 30 250
Zn 66 80 250
Ga 69 0.5 5
Ge 74 3 8
As 75 70 70
Se 82 115 270
Rb 85 1 4
Sr 88 3 6
Zr 90 1 3
Mo 98 3 9
Ag 109 2 7
Cd 114 3 6
Sn 120 2 8
Sb 121 3 7
Ba 138 3 2
W 184 4 б
Ft 195 1 4
Au 197 2 17
Hg 202 10 50
Tl 205 1 1
Pb 208 2 4
Bi 209 1 2

Примечание: Пределы определения рассчитаны по стандартной методике при 98% довери­
тельном интервале, как 3 хСКОфона/ES, где 3 -  значение распределения Стьюдента для 98%-го ин­
тервала и семи степеней свободы, СКОфОНа -  стандартное отклонение фонового сигнала (имп*сек 
*), рассчитанное по восьми репликам чтения, ES -  изотопная чувствительность, выраженная в 
имп^сек^/мкг^л"1, (16).

22



Приложение 4.

Форма протокола результатов определения микроэлементов в биосубстратах 

ПРОТОКОЛ № ОПРЕДЕЛЕНИЯ МИКРОЭЛЕМЕНТОВ В ПИЩЕВЫХ ПРОДЕКТАХ

Наименование организации (заявитель)

Наименование образца (пробы)

Время и дата отбора пробы:

Дата доставки в лабораторию

Код образца (пробы)

КОЛИЧЕСТВЕННЫЙ ХИМИЧЕСКИЙ АНАЛИЗ:

Элемент Результат определения, 
мкг/г

Погрешность 
определения, % 

(ОСО)
ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Оператор
(Ф.И.О.) (подпись)
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