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气相色谱仪检定规程

    本规程适用于新制造、使用中和修理后的以热导 (TCD)、火焰离子化 (FID)、火焰光
度 (FPD)、电子俘获 (ECD),氮磷 (NPD)为检测器的实验室通用气相色谱仪的检定。氢

离子化、氦离子化检测器可参照火焰离子化检测器的检定条件进行测试

概述

    气相色谱仪 (以下简称仪器)是利用试样中各组分，在色谱柱中的气相和固定相间的分

配及吸附系数不同，由载气把气体试样或汽化后的试样带人色谱柱中进行分离，并通过检测
器进行检测的仪器。根据各组分的保留时间和响应值进行定性、定量分析。

    仪器由气路系统、进样系统、色谱柱、电气系统、检测系统、记录器或数据处理系统组

成

2 技术要求

2.1 技术指标
2.1.1 新制造仪器的柱箱温度稳定性、程序升温重复性、基线噪声、基线漂移、灵敏度或

检Nil限的检定均应符合其说明书的要求。
    载气流速的稳定性、定量重复性、衰减器换档误差项目的检定，应符合本规程表1中的

技术指标。

                                  衰 3 气相色谱仪的主要技术指标

技\检测器

}} }尸
柑 足 项 目 ~火

lro FID FPD NP0 ECD

1
载气流速稳定

性 (10min)
1% 1%

2 柱箱沮度稳定
性 (lOmin)

0.5% 0 5% 0.5% 0.5% 0.5%

3 程序升温重复性 2% 2% 2% 2% 2%

4 基线噪声 50.1 mV 镇I x 10-"A G5 x 10-"A 镇Ix10 aA (O. 2.V

5 基线漂移 (Mum) 50.2.V 簇1 x 10-"A 簇1x10"A <5xIO"A 成0.5.V

6 灵敏度 李800mV耐 ,mg

7 检测限 5x 10 -log/,
叹5 x 10" logs(硫)5xl 0-'}g/s(氮)

(5 x ]0 -"ghnl
蕊1 x 10 log/,(确)1 x 10 0g/s(磷)

8 定t重复性 3% 3% 3% 3% 3%

9 衰减器误差 1% 1% { I% 1%

2.1.2 使用中和修理后仪器的技术指标，应符合本规程表1中的技术指标。
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3 检定条件

3.1 检定环境和仪器安装要求
3.1.1 检定环境

3.1.1.1 环境温度:5℃一351C。

3.1.1.2 环境相对湿度:20%一85%0

3.1.1.3 室内不得存放与实验无关的易燃、易爆和强腐蚀性的物质，无强烈的机械振动和
电磁干扰。

3.1.2 仪器安装要求

3.1.2.1 仪器应平稳而牢固地安置在工作台上，电缆线的接插件应紧密配合，接地良好。
3.1.2.2 气体管路应使用不锈钢管、铜管、聚四氟乙烯管、尼龙管，禁止使用一般的橡皮
管。

3.2 检定设备

3.2.1   1秒表:分度值镇0.0150

3.2.2 注射器:满量程10风。需校准，校准方法见附录Ao
3.2.3 空盒气压表:测量范围800hPa -1060hPa,测量不确定度<2.OhPao

3.2.4 流量计:测量不确定度簇1%0
3.2.5 铂电阻温度计:(Pt100)准确度簇0.3r a

3.2.6 数字多用表:电压测量不确定度5pV，电阻测量不确定度0.041l(电流1mA)，或
色谱仪检定专用测量仪。
3.3 标准物质

3.3.1 苯一甲苯溶液;

3.3.2 正十六烷一异辛烷溶液;

3.3.3 甲基对硫磷一无水乙醇溶液;

3.3.4 丙体六六六一异辛烷溶液;
3.3.5 偶氮苯一马拉硫磷一异辛烷溶液;
3.3.6 氮 (氦、氢)中甲烷标准气体。
    注:应使用经国家计量行政部门批准颁布，并具有相应标准物质 《制造计量器具许可证》的单位提供

        的标准物质。

4 检定项目和检定方法

4.1 一般检查

4.1.1 仪器应有下列标志:仪器名称、型号、制造厂名、出厂日期和出厂编号，国内制造
的仪器应标注制造计量器具许可证标志。

4.1.2 在正常操作条件下，用试漏液检查气源至仪器所有气体通过的接头，应无泄漏。
4.1.3 仪器的各调节旋钮、按键、开关、指示灯工作正常。
4.2 载气流速稳定性检定

    选择适当的载气流速，待稳定后，用流量计测量，连续测量6次，其平均值的相对标准
偏差不大于1%0

4.3 温度检定

1531



4.3.1 柱箱温度稳定性检定

    把铂电阻温度计的连线连接到数字多用表 (或色谱仪检定专用测量仪)上，然后把温度
计的探头固定在柱箱中部，设定柱箱温度为70̀C。加热升温，待温度稳定后，观察10min,
每变化一个数记录一次，求出数字多用表最大值与最小值所对应的温度差值。其差值与

10min内温度测量的算术平均值的比值，即为柱箱温度稳定性。
4.3.2 程序升温重复性检定
    按4.3.1的检定条件和检定方法进行程序升温重复性检定。选定初温501C，终温

200̀C。升温速率100C /min左右。待初温稳定后，开始程序升温，每分钟记录数据一次，直
至终温稳定。此实验重复2-3次，求出相应点的最大相对偏差，其值应(2%。结果按下式
计算。

相对偏差少ate= taint"';" X 100% (1)

式中:t-— 相应点的最大温度 (℃);

      t n>m— 相应点的最小温度 (℃);

        t— 相应点的平均温度 (℃)。
4.4 衰减器换档误差检定

    在各检测器性能检定的条件下，检查与检测器相应的衰减器的误差。待仪器稳定后，把
仪器的信号输出端连接到数字多用表(或色谱仪检定专用测量仪)上，在衰减为1时，测得
一个电压值，再把衰减置于2，  4，  g...⋯直至实际使用的最大档，测量其电压，相邻二档的

误差应小于1%,

4.5 TCD性能检定

4.5.1 检定条件见表2

4.5.2 基线噪声和基线漂移检定

    按表2的检定条件，选择灵敏档，设定桥流或热丝温度，待基线稳定后，调节输出信号
至记录图或显示图的中部，记录基线半小时，测量并计算基线噪声和基线漂移。
4.5.3 灵敏度检定

    根据仪器的具体用途，可按4.5.3.1或4.5.3.2方法进行检定。
4.5.3.1 用液体标准物质检定

    按表2的检定条件，待基线稳定后，用校准的微量注射器，注人1-2川浓度为5gm/ml
或50mg/ml的苯一甲苯溶液，连续进样6次，记录苯峰面积。
4.5.3.2 用气体标准物质检定

    按表2的检定条件，进人1 % mot/mol的CH4 /N2 , CH4 /H2或C氏/He标准气体，连续
进样6次，记录甲烷峰面积。

4.5.3.3 灵敏度的计算

                                      SWE =

式中:.S-rcD- TCD灵敏度 (mV " ml/mg) ;
        A— 苯峰或甲烷峰面积算术平均值
        W— 苯或甲烷的进样量 (mg);
        Fc}---一校正后的载气流速 (ml/min),

AFC
  W (2)

(mV-min);
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    载气流速的校正见附录Bo

    用记录器记录峰面积时，苯峰或甲烷峰的半峰宽应不小于5mm,峰高不低于记录器满

量程的60%, (2)式中的峰面积A按 (3)式计算。

                                A=1.065C,C2AOK                               (3)

式中:A— 苯峰或甲烷峰面积 (mV-min);

        C,— 记录器灵敏度 (mV/cm);

        CZ— 记录器纸速的倒数 (min/cm);

      Ao— 实测峰面积的算术平均值 (cmz);

        K— 衰减倍数。

4.6  FID性能检定
4.6.1 检定条件见表2a
4.6.2 基线噪声和基线漂移检定

    按表2的检定条件，选择较灵敏档，点火并待基线稳定后，调节输出信号至记录图或显

示图中部，记录半小时，测量并计算基线噪声和基线漂移。

4.3.6 检测限检定
    根据仪器的具体用途，可按4.6.3.1或4.6.3.2方法进行检定

4.6.3.1 用液体标准物质检定
    按表2的检定条件，使仪器处于最佳运行状态，待基线稳定后，用微量注射器注人1川

一2Kl，浓度为100ng乍I或1000ng乍1的正十六烷一异辛烷溶液，连续进样6次，记录正十六
烷峰面积。

4.6.3.2 用气体标准物质检定

    按表2的检定条件，进人l00Funol/mol的C比/N:标准气体，连续进样6次，记录甲烷
峰面积。

4.6.3.3 检测限的计算

。 2 NW
」J‘n、二 —

    t~ 八
(4)

式中:DFm- FID 检测限 (g/s) ;
        N— 基线噪声 (A);

        w— 正十六烷或甲烷的进样量 (9);
        A— 正十六烷或甲烷峰面积的算术平均值 (A"s)o

4.7   FPD性能检定

4.7.1 检定条件见表20

4.7.2 基线噪声和基线漂移检定。

    按表2的检定条件，测量方法与4.6.2相同。
4.7.3 检测限检定

    按表2的检定条件，使仪器处于最佳运行状态，待基线稳定后，用微量注射器注人浓度

为lOng小l的甲基对硫磷一无水乙醇溶液。进样1川-2川，连续进样6次。记录硫或磷的峰面
积。

4.7.4 检测限的计算
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(5)

(6)

        厄N两Vnc)Z
-FM一'V h(Wv4)̀

    磷

式中 :

DFPII=
2NWnp
    A

D二一 FPD对硫或磷的检测限(g/s) ;
  N— 基线噪声 (mV);

  A 磷峰面积的算术平均值 (mv"s);

  w— 甲基对硫磷的进样量 (9);
  h— 硫的峰高 (mV);

W IA— 硫的峰高1/4处的峰宽 (s);

甲基对硫磷分子中的硫原子个数x硫的原子量

32263.2
    甲基对硫磷的摩尔质量

=0.122

甲基对硫磷分子中磷原子的个数x磷的原子量

31
263.,2

    甲基对硫磷的摩尔质量

-0.119

4.8  ECD性能检足

4.8.1 检定条件见表2

4.8.2 基线噪声和基线漂移检定

    按表2的检定条件，选择较灵敏档，调节输出信号至记录图或显示图的中部，待基线稳
定后，记录半小时。测量并计算基线噪声和基线漂移。

4.8.3 检测限检定

    按表2的检定条件，使仪器处于最佳工作状态，待基线稳定后，用微量注射器注入浓度

为0.lng今l的丙体六六六一异辛烷溶液。进样1一2风，连续进样6次，记录丙体六六六峰面
积。

4.8.4 检测限的计算

          2 NW
吏夕‘r，p = 一二万万一
  一 了U.f

(7)

式中:DEcv ECl〕检测限 (g/ml);
        N— 基线噪声 (mV);

        w— 丙体六六六的进样量 (9);

        A— 丙体六六六峰面积的算术平均值 (mV.min);

        Fc— 校正后的载气流速 (ml/min).

4.g NP1)性能检定

4.9.1 检定条件见表2
4.9.2 基线噪声和基线漂移
    按表2的条件，选择量程灵敏档和适当的衰减，待基线稳定后，记录基线半小时。测量

并计算基线噪声和基线漂移。

4.9.3 检测限检定

    按表2的检定条件，选择量程灵敏档和适当的衰减，用微量注射器注人1一即l浓度为
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long乍I的偶氮苯一long小I马拉硫磷
硫磷)峰面积的算术平均值。

4.9.4 检测限的计算

    氮

异辛烷混合溶液。连续进样6次，计算偶氮苯 (或马拉

_ 2N W刀N
1J，pl)= —

      一 月
(8)

式中:w— 注人的样品中所含偶氮苯的含量 (g),

      A— 偶氮苯峰面积的算术平均值;

偶氮苯分子中氮原子的个数
偶氮苯的摩尔质量

              Dn =

x氮的原子量=

2NWnp
    A

2x14

182.23
= 0.154

磷 (9)

式中

4.1Q

:W— 注人的样品中所含马拉硫磷的含量 (9);

  A— 马拉硫磷峰面积的算术平均值;

马拉硫磷分子中原子的个数
马拉硫磷的摩尔质量

x磷的原子量二   31

330.35
= 0. 0938

  定量重复性检定

定量重复性以溶质峰面积测量的相对标准偏差RSI)表示，依下式计算:

RSD=丫葵幸x上x 10046 (10)

式中:RSD-一 相对标准偏差 (%);

        。— 测量次数;

      si— 第i次测量的峰面积;

        王— n次进样的峰面积算术平均值;
          i— 进样序号。

检定结果处理和检定周期

  按本规程要求检定并达到表1中技术指标的合格仪器发给检定证书，不合格的仪器发

给检定结果通知书。

5.2 气相色谱仪的检定周期为2年。

                            附录A 徽f注射器的校准

    微量注射器应有良好的气密性，校准前应清洗、干燥。校准用的水银应洁净。

    校准方法:室温下，抽取一定容量的水银，用硅橡胶垫堵住针头。在万分之一克的分析
天平上称量。然后打出水银，再称量一次，用差减法可得水银的质量，然后按下式计算体
积 。

MI一M2

  P水银

式中:V— 实际体积 (ml);

Mi— 第一次称量的质量 (9);

MZ— 第二次称量的质量 (9);
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  P水银— 该室温下水银的密度 (g/ml) o

每个体积点校正6次，取算术平均值。其相对标准偏差应在1%以内。

                          附录B 载气流速的校正

检测器出口测得的载气流速需按下式校正。

F,一iFo劲一_PwPo
式中:

式 中 :

F}-— 校正后的载气流速 (ml/min) ;
F。— 室温下用皂膜流量计测得的检测器出口的载气流速 (ml/min);

Tc— 柱温(K);

T,— 室温 (K);

Pw— 室温下水的饱和蒸汽压 (MPa) ;

Po— 大气压强 (MPa) ;

  I— 压力梯度校正因子。

_3、(p+- PO),一1
一 万 入—  2    (P令POP一1

P+— 注人口压强 (MPa) o

            附录C 检定证书和检定结果通知书 (背面)格式

                            检 定 结 果

                  检 测 器 名 称

                载气流速稳定性

                柱箱温度稳定性

                程序升温重复性

                  基 线 噪 声

                  基 线 漂 移

                  灵 敏 度

                  检 测 限

                  定 量 重 复 性

                  衰减器换档误差

                      附录D 气相色谱仪检定记录

送检单位

送检单位地址

联 系人 联系电话

1537



续表

仪器型号 制造厂

出厂编号 大气压

检定时室温 湿度

检定员 核验员

检定日期 证书编号

1.外观:

z.载气流速稳定性:( ml}min)

平均值

RSD (%)

3.检测器名称:

4.检定条件:

色i13柱

柱箱温度 检测器温度

汽化室温度 记录器型号

记录器灵敏度 纸速

积分仪型号 标准物质名称

5.柱箱温度稳定性:

6.程序升温重复性:
7.基线噪声:

8.基线漂移:
9峰高或峰面积:

平均值

RSD(%)

10.衰减器换档误差:

11.对应色谱图编号:
12.备注:
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