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前　　言

　　本标准按照ＧＢ／Ｔ１．１—２００９给出的规则起草。

本标准代替ＧＢ／Ｔ３０４３１—２０１３《实验室气相色谱仪》。

本标准与ＧＢ／Ｔ３０４３１—２０１３相比主要技术变化如下：

———修改了缩略语ＦＩＤ为氢火焰离子化检测器（见第３章，２０１３年版的第３章）；

———修改了仪器正常工作条件（见４．１，２０１３年版的４．１）；

———修改了安全要求中接触电流的技术要求及安全试验方法（见４．３、５．３，２０１３年版的４．３．１、５．３）；

———增加了载气流量稳定性的技术要求及方法（见４．５、５．５）；

———修改了温度梯度为温度均匀度，修改相关检测方法（见４．６．４、５．６．３，２０１３年版的４．５．３、５．５．２）；

———修改了毛细管分流比的范围（见４．８、５．８．３，２０１３年版的４．７、５．７．１．２）；

———删除了记录仪［见２０１３年版的４．１２ｂ）、５．６］；

———增加了高低温环境适应性和电源电压适应性的技术要求及方法（见４．１２、４．１３、５．１２、５．１３）；

———删除了仪器运输、运输贮存中的碰撞试验（见２０１３年版的４．１１、５．１１）；

———修改了仪器成套性的内容（见４．１５，２０１３年版的４．１２）；

———增加了基线噪声和基线漂移的读取方法图示（见５．７．２．１图２、图３）；

———修改了ＥＣＤ和ＮＰＤ试验参考条件，增加了针对不同试样ＴＣＤ和ＦＩＤ的试验参考条件（见

５．７．１表２，２０１３年版的５．６．１表２）；

———增加了ＴＣＤ的检测限技术指标及试验方法（见４．７表１、５．７．２．２）；

———增加了ＴＣＤ线性范围的试样苯甲苯溶液（或正十六烷异辛烷溶液）（见５．７）；

———修改了线性范围的试验条件和方法（见５．７，２０１３年版的５．６）；

———修改了ＦＰＤ（硫）检测限公式［见５．７．５．２式（１１），２０１３年版的５．６．５．１式（８）］；

———增加了试验设备、工具的计量性能要求（见５．１．２，２０１３年版的５．１．２）；

———修改了启动时间的试验方法（见５．９，２０１３年版的５．８）；

———增加了定性定量重复性的测量次数（见５．１０、５．１１，２０１３年版的５．９、５．１０）；

———修改了仪器检验项目表（见表３，２０１３年版的表３）；

———修改了附录Ａ（见附录Ａ，２０１３年版的附录Ａ）。

本标准由中国机械工业联合会提出。

本标准由全国工业过程测量控制和自动化标准化技术委员会（ＳＡＣ／ＴＣ１２４）归口。

本标准起草单位：北京市计量检测科学研究院、北京北分瑞利分析仪器（集团）有限责任公司、浙江

福立分析仪器股份有限公司、上海市计量测试技术研究院、上海仪电分析仪器有限公司、安捷伦科技中

国有限公司、上海天美科学仪器有限公司、深圳市麦斯达夫科技有限公司、重庆川仪分析仪器有限公司、

上海通微分析技术有限公司、山东鲁南瑞虹化工仪器有限公司、中国计量科学研究院、上海舜宇恒平科

学仪器有限公司。

本标准主要起草人：吴红、周加才、郭伟强、张敏、李征、那顺、丁素君、郑波、孟庆祥、李静、程晋祥、

陶红、李钧。

本标准所代替标准的历次版本发布情况为：

———ＧＢ／Ｔ３０４３１—２０１３。
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实验室气相色谱仪

１　范围

本标准规定了实验室气相色谱仪的要求、试验方法、检验规则及标志、包装、运输和贮存。

本标准适用于实验室气相色谱仪。

２　规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文

件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

ＧＢ／Ｔ１９１—２００８　包装储运图示标志

ＧＢ／Ｔ２８２９—２００２　周期检验计数抽样程序及表（适用于对过程稳定性的检验）

ＧＢ／Ｔ１１６０６—２００７　分析仪器环境试验方法

ＧＢ／Ｔ１３３８４—２００８　机电产品包装通用技术条件

ＧＢ／Ｔ３０４３０　气相色谱仪测试用标准色谱柱

ＧＢ／Ｔ３４０６５—２０１７　分析仪器的安全要求

３　缩略语

下列缩略语适用于本文件。

ＴＣＤ：热导检测器（ＴｈｅｒｍａｌＣｏｎｄｕｃｔｉｖｉｔｙＤｅｔｅｃｔｏｒ）

ＦＩＤ：氢火焰离子化检测器（ＦｌａｍｅＩｏｎｉｚａｔｉｏｎＤｅｔｅｃｔｏｒ）

ＥＣＤ：电子捕获检测器（ＥｌｅｃｔｒｏｎＣａｐｔｕｒｅＤｅｔｅｃｔｏｒ）

ＦＰＤ：火焰光度检测器（ＦｌａｍｅＰｈｏｔｏｍｅｔｒｉｃＤｅｔｅｃｔｏｒ）

ＮＰＤ：氮磷检测器（ＮｉｔｒｏｇｅｎＰｈｏｓｐｈｏｒｏｕｓＤｅｔｅｃｔｏｒ）

４　要求

４．１　仪器正常工作条件

仪器在下列条件下应能正常工作：

ａ）　环境温度：５℃～３５℃；

ｂ）　相对湿度：２０％～８０％；

ｃ） 周围无强电磁场干扰，无腐蚀性气体和无强烈震动；

ｄ） 供电电源：交流电压２２０Ｖ±２２Ｖ，频率５０Ｈｚ±０．５Ｈｚ；

ｅ） 接地要求：仪器可靠接地（接地电阻≤４Ω）；

ｆ）　通风良好，无强烈对流。

１
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４．２　外观要求

外观应满足如下要求：

ａ）　外观整齐、清洁，表面无明显剥落、擦伤、露底及污垢；

ｂ） 所有铭牌及标志应耐久和清楚，内容符合相关法规、标准的要求；

ｃ） 所有紧固件不得松动、各种调节件灵活，功能正常；

ｄ） 零件表面不得锈蚀；

ｅ） 仪器可拆部分应能无障碍地拆装。

４．３　安全要求

４．３．１　接触电流

４．３．１．１　在正常工作条件下，仪器接触电流应不大于０．５ｍＡ（有效值）或０．７ｍＡ（峰峰值）。

４．３．１．２　在单一故障条件下，仪器接触电流应不大于３．５ｍＡ（有效值）或５ｍＡ（峰峰值）。

４．３．２　介电强度

电源相、中连线与机壳间承受１５００Ｖ、５０Ｈｚ交流电压，历时１ｍｉｎ应无击穿和飞弧现象。

４．３．３　保护接地

保护接地电阻应不大于０．１Ω。

４．３．４　安全保护标识

对于安装放射源检测器的仪器，应在其外部有放射源安全图案及标识；仪器的高温加热区应有防烫

伤标识。

４．４　气路系统密封性

在室温条件下，载气、燃气及助燃气的气路系统在０．３ＭＰａ下，３０ｍｉｎ压降应不大于０．０１ＭＰａ。

４．５　载气流量稳定性

配置ＴＣＤ和ＥＣＤ的仪器，载气流量稳定性应不大于１％／１０ｍｉｎ。

４．６　柱箱温度控制系统

４．６．１　温度控制范围：最低可控温度不应高于室温以上２０℃，最高工作温度不应低于３５０℃。

４．６．２　温度稳定性：应不大于０．５％。

４．６．３　设定温度的最小调节量：应不大于１℃。

４．６．４　温度均匀度：应不大于２．５％。

４．６．５　设定温度与实际温度之间的偏差：应不超过±３％。

４．６．６　程序升温重复性：应不大于１％。

４．７　检测器系统性能要求

检测器系统性能要求见表１。
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表１　检测器系统主要性能指标

检测器
技术性能

检测限 灵敏度 基线噪声 基线漂移（３０ｍｉｎ） 线性范围

ＴＣＤ ≤１×１０
－８
ｇ／ｍＬ ≥２０００ｍＶ·ｍＬ／ｍｇ ≤０．１ｍＶ ≤０．２ｍＶ ≥１０

４

ＦＩＤ ≤５×１０
－１１
ｇ／ｓ — ≤１×１０

－１２Ａ ≤１×１０
－１１Ａ ≥１０

６

ＥＣＤ ≤５×１０
－１３
ｇ／ｍＬ — ≤０．１ｍＶ ≤０．３ｍＶ ≥１０

３

ＦＰＤ
≤１×１０

－１０
ｇ／ｓ（硫）

≤５×１０
－１２
ｇ／ｓ（磷）

— ≤５×１０
－１２Ａ ≤１×１０

－１０Ａ
≥１０

２（硫）

≥１０
３（磷）

ＮＰＤ
≤１×１０

－１２
ｇ／ｓ（氮）

≤１×１０
－１２
ｇ／ｓ（磷）

— ≤１×１０
－１２Ａ ≤５×１０

－１２Ａ
≥１０

２（氮）

≥１０
２（磷）

４．８　毛细管系统

进样系统分流比范围：５∶１～１００∶１。

４．９　启动时间

仪器检测器不同，启动时间有差异，要求如下：

ａ）　对带有ＴＣＤ和ＥＣＤ的仪器，其启动时间应不大于４ｈ；

ｂ）　对带有ＦＩＤ、ＦＰＤ和ＮＰＤ的仪器，其启动时间应不大于２ｈ。

４．１０　定性重复性

仪器的定性重复性应不大于１％。

４．１１　定量重复性

仪器的定量重复性应不大于３％。

４．１２　高低温环境适应性

在低温、高温环境下，仪器的基线噪声、基线漂移应满足４．７的要求。

４．１３　电源电压适应性

在电源电压变化条件下，仪器的基线噪声、基线漂移、定性重复性和定量重复性应满足４．７、４．１０和

４．１１的要求。

４．１４　运输、运输贮存

仪器在运输包装状态下，包括低温贮存、高温贮存、跌落、交变湿热，按ＧＢ／Ｔ１１６０６—２００７表１中

运输、运输贮存的要求进行试验。其中：高温５５℃；低温－２０℃；交变湿热相对湿度９５％、温度５５℃；

倾斜跌落高度２５０ｍｍ。试验后，包装箱不应有较大变形和损伤，受试仪器不应有变形松脱、涂覆层剥

落等机械损伤；将仪器置于正常工作条件下进行检验，应符合４．２～４．１１的要求。

３
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４．１５　成套性

全套仪器至少应包括以下部分：

ａ）　气相色谱仪主机一台；

ｂ）　必需的附件和备件一套。

５　试验方法

５．１　试验条件

５．１．１　试验环境条件

见４．１。

５．１．２　试验设备、工具

仪器试验用设备和工具如下：

ａ）　接触／泄漏电流测试仪：准确度优于５级；

ｂ）　数字万用表；

ｃ）　耐电压测试仪：交流电压０Ｖ～１５００Ｖ，频率为５０Ｈｚ，准确度优于５级；

ｄ）　接地电阻测试仪；准确度优于５级；

ｅ）　压力表；０ＭＰａ～０．４ＭＰａ，最小分度不大于０．００２ＭＰａ的弹性元件式压力表，或者满足技术要

求的其他类型压力仪表；

ｆ）　铂电阻温度计：Ｐｔ１００［犚（０）＝１００Ω；系数 Ｗ＝０．００３８５，耐温不低于４００℃，最大允许误差

（ＭＰＥ）：±０．３℃］；

ｇ）　秒表：分度值０．０１ｓ；

ｈ）　色谱数据工作站；

ｉ）　色谱柱：符合ＧＢ／Ｔ３０４３０的要求；

ｊ）　微量注射器：量程１μＬ或１０μＬ，相对扩展不确定度犝ｒｅｌ≤２％（犽＝２）；

ｋ）　流量计；测量范围０ｍＬ／ｍｉｎ～１００ｍＬ／ｍｉｎ，准确度不低于１．０级；

ｌ）　巡检仪：ＭＰＥ：±０．３℃；

ｍ）　空盒气压表：测量范围８００ｈＰａ～１０６０ｈＰａ，ＭＰＥ：±２．０ｈＰａ；

ｎ）　温度试验箱：温度：５℃～４０℃，容积：大于仪器体积的３倍，ＭＰＥ：±２℃；

ｏ）　调压变压器：测量范围０Ｖ～２５０Ｖ，功率大于仪器额定功率的１．２倍。

５．１．３　标准物质、试剂

试验用标准物质和试剂如下：

ａ）　载气：纯度不低于９９．９９５％；

ｂ）　燃气：氢气纯度不低于９９．９９％；

ｃ）　助燃气：不得含有影响仪器正常工作的灰尘、烃类、水分及腐蚀性物质；

ｄ）　氮中甲烷气：摩尔分数１００×１０
－６
～１０００×１０

－６；

ｅ）　苯甲苯溶液；
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ｆ）　正十六烷异辛烷溶液；

ｇ）　丙体六六六异辛烷（γ６６６／异辛烷）溶液；

ｈ）　甲基对硫磷无水乙醇溶液；

ｉ）　偶氮苯马拉硫磷异辛烷溶液。

５．２　外观检查

目视和手感进行。

５．３　安全试验

５．３．１　接触电流

按ＧＢ／Ｔ３４０６５—２０１７中６．２．２规定方法进行。

５．３．２　介电强度

按ＧＢ／Ｔ３４０６５—２０１７中６．３．２规定方法进行。

５．３．３　保护接地

按ＧＢ／Ｔ３４０６５—２０１７中６．４．２规定方法进行。

５．３．４　安全保护标识

目视检查。

５．４　气路系统密封性

５．４．１　载气气路系统密封性

堵住出口，将压力表连接在系统当中，按分析程序通入载气，用调节阀使阀后压强为０．３ＭＰａ，关断

气源，使系统稳定５ｍｉｎ，观察３０ｍｉｎ后的压降。

５．４．２　燃气气路系统密封性

在燃气入口通入氢气，堵住其出口，将压力表连接在系统当中，用调节阀使系统压强达到０．３ＭＰａ，

关断气源，稳定５ｍｉｎ，观察３０ｍｉｎ后的压降。

５．４．３　助燃气气路系统密封性

在助燃气入口通入空气，堵住其出口，将压力表连接在系统当中，用调节阀使系统压强达到

０．３ＭＰａ，关断气源，稳定５ｍｉｎ，观察３０ｍｉｎ后的压降。

５．５　载气流量稳定性

选择适当的载气流量，稳定后，用流量计测量检测器出口载气流量１０ｍｉｎ，均匀分配时间间隔，连

续记录７次，计算相对标准偏差（ＲＳＤＦ）为载气流量稳定性，见式（１）。

ＲＳＤＦ＝
１

犉
×
∑
狀

犻＝１

（犉犻－犉）
２

狀－１槡 ×１００％ …………………………（１）

５
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　　式中：

ＲＳＤＦ ———相对标准偏差；

犉 ———载气流量，单位为毫升每分（ｍＬ／ｍｉｎ）；

狀 ———测量次数；

犉犻 ———第犻次载气流量，单位为毫升每分（ｍＬ／ｍｉｎ）；

犉 ———７次载气流量的平均值，单位为毫升每分（ｍＬ／ｍｉｎ）；

犻 ———测量序号。

５．６　柱箱温度控制系统

５．６．１　温度控制范围及稳定性

在柱箱有效空间内，固定好温度计或巡检仪。按照仪器最低可控温度和最高工作温度的９０％两个

温度点分别进行试验。观察１０ｍｉｎ，每分钟记录一次，按式（２）计算温度稳定性，取两个温度点的测量

结果的较大值为柱箱温度稳定性。

δ犜 ＝
犜ｍａｘ－犜ｍｉｎ

犜
×１００％ …………………………（２）

　　式中：

δ犜 ———温度稳定性；

犜ｍａｘ———１０ｍｉｎ内温度测量最大值，单位为摄氏度（℃）；

犜ｍｉｎ———１０ｍｉｎ内温度测量最小值，单位为摄氏度（℃）；

犜 ———１０ｍｉｎ内温度测量平均值，单位为摄氏度（℃）。

按照上述方法测试，温度稳定性满足４．６．２要求的最低可控温度和最高工作温度为温度控制范围

上下限。

５．６．２　设定温度的最小调节量

目视检查。

５．６．３　温度均匀度

在柱箱的有效工作空间内，按图１所示 Ａ１、Ａ２、Ａ３、Ａ４、Ａ５选择测试点。

测量位置见图１。
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　　说明：

Ａ１———距离柱箱内箱有效空间的后面、左面、顶面３０ｍｍ的空间点；

Ａ２———距离柱箱内箱有效空间的左面、底面、前面３０ｍｍ的空间点；

Ａ３———柱箱内箱有效空间的四角交点的空间位置；

Ａ４———距离柱箱内箱有效空间的前面、顶面、右面３０ｍｍ的空间点；

Ａ５———距离柱箱内箱有效空间的后面、底面、右面３０ｍｍ的空间点。

图１　铂电阻空间位置图

固定标准铂电阻或巡检仪。选最低可控温度和最高工作温度的９０％两个点，分别进行试验。待温

度稳定后，用数字万用表分别测量每个铂电阻的电阻值，查表得相应的温度，或直接读取温度值，按

式（３）计算温度均匀度，取两个温度点的测量结果的较大值为柱箱温度均匀度。

Δ犜′＝
犜′ｍａｘ－犜′ｍｉｎ

犜′
×１００％ …………………………（３）

　　式中：

Δ犜′ ———温度均匀度；

犜′ｍａｘ ———柱箱温度最大值，单位为摄氏度（℃）；

犜′ｍｉｎ ———柱箱温度最小值，单位为摄氏度（℃）；

犜′ ———柱箱温度的算术平均值，单位为摄氏度（℃）。

５．６．４　设定温度与实际温度之间的偏差

见５．６．３的测试方法，按式（４）计算不同空间点设定温度与实际温度之间的偏差，取其绝对值较大

的偏差为柱箱的设定温度与实际温度之间的偏差。

Δ犜＝
犜实际 －犜设定

犜设定
×１００％ …………………………（４）

　　式中：

Δ犜 ———温度偏差；

犜实际 ———柱箱温度的实际测量值，单位为摄氏度（℃）；

犜设定 ———柱箱温度的设定值，单位为摄氏度（℃）。

５．６．５　程序升温的重复性

在柱箱的有效工作空间内任选一点，固定一个标准铂电阻温度计或巡检仪，选定初温６０℃，终温为
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２５０℃，升温速率１０℃／ｍｉｎ左右。待温度稳定后，开始程序升温，每分钟记录数据一次，直至终温稳定。

重复测量３次，按式（５）计算相应点的最大相对偏差，取其最大值为程序升温的重复性。

犛＝
犜″ｍａｘ－犜″ｍｉｎ

犜″
×１００％ …………………………（５）

　　式中：

犛　 ———相对偏差；

犜″ｍａｘ———相应点的最大温度值，单位为摄氏度（℃）；

犜″ｍｉｎ———相应点的最小温度值，单位为摄氏度（℃）；

犜″ ———相应点的平均温度值，单位为摄氏度（℃）。

５．７　检测器系统

５．７．１　检测器系统试验条件

检测器系统试验参考条件见表２。

表２　检测器系统试验参考条件

试验条件
检测器

ＴＣＤ ＦＩＤ ＥＣＤ ＦＰＤ ＮＰＤ

色谱柱 气相色谱测试用标准色谱柱ａ

载气 Ｈ２ Ｎ２ Ｎ２ Ｎ２ Ｎ２

燃气 — Ｈ２ — Ｈ２ Ｈ２

助燃气 — 空气 — 空气 空气

柱箱温度 ７０℃ｂ １５０℃ｃ ２００℃ １８０℃ １７５℃

进样器温度 １２０℃ｂ ２２０℃ｃ ２２０℃ ２２０℃ ２２０℃

检测器温度 １５０℃ｂ ２２０℃ｃ ２５０℃ ２２０℃ ２３０℃

桥路电流

（或丝温）
选择最佳值 — — — —

　　
ａ 按ＧＢ／Ｔ３０４３０。

ｂ 参考条件以苯甲苯溶液作为试样。用正十六烷异辛烷作为试样，参考条件建议为：柱箱温度：１５０℃，进样器

温度：２００℃，检测器温度：２２０℃。

ｃ 参考条件以正十六烷异辛烷溶液作为试样。用甲烷作为试样，参考条件建议为：柱箱温度：８０℃，进样器温

度：１２０℃，检测器温度：１２０℃。

５．７．２　热导检测器（犜犆犇）系统

５．７．２．１　基线噪声和基线漂移

设置色谱数据工作站相关参数，待仪器稳定后，记录不少于３０ｍｉｎ的基线，选取所记录基线中噪声

较大的５ｍｉｎ作为计算噪声的基线，以１ｍｉｎ为界画平行包络线，测量两条平行线间垂直于时间轴的距

离（见图２），按式（６）计算基线噪声。五个平行包络线宽度的平均值，作为检测器基线噪声。读取连续

运行３０ｍｉｎ的基线漂移，即噪声包络线的平均斜率（见图３）。
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图２　基线噪声测量示例

犖ｄ＝∑
５

犻＝１

狔犻／狀 …………………………（６）

　　式中：

犖ｄ———基线噪声，单位为安培（Ａ）或毫伏（ｍＶ）；

狔犻 ———第犻个平行包络线基线宽度，单位为安培（Ａ）或毫伏（ｍＶ）；

狀 ———平行包络线个数（狀＝５）。

图３　基线漂移测量示例

５．７．２．２　灵敏度和检测限

试样为浓度５ｍｇ／ｍＬ的苯甲苯溶液。

设置色谱数据工作站相关参数，仪器工作稳定后，进样１μＬ，连续进样７次，用色谱数据工作站计

算出苯峰面积，计算７次的算术平均值，按式（７）计算灵敏度。按式（８）计算检测限。

犛ＴＣＤ＝
犃犉ｄ

犠
…………………………（７）
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　　式中：

犛ＴＣＤ———ＴＣＤ灵敏度，单位为毫伏毫升每毫克（ｍＶ·ｍＬ／ｍｇ）；

犃 ———苯峰面积的算术平均值，单位为毫伏分（ｍＶ·ｍｉｎ）；

犠 ———苯的进样量，单位为毫克（ｍｇ）；

犉ｄ ———检测器温度校正后的载气流量，单位为毫升每分（ｍＬ／ｍｉｎ）（见附录Ａ）。

犇ＴＣＤ＝
２犖犠

犃犉ｄ
…………………………（８）

　　式中：

犇ＴＣＤ———ＴＣＤ检测限，单位为毫克每毫升（ｍｇ／ｍＬ）；

犖 ———基线噪声，单位为毫伏（ｍＶ）。

５．７．２．３　线性范围

５．７．２．３．１　试验条件

试样为苯甲苯溶液（或正十六烷异辛烷溶液），在线性范围内均匀选择不少于五个点的浓度，其余

条件同５．７．１。

５．７．２．３．２　试验方法

仪器工作稳定后，进样１μＬ，每种浓度溶液各进样３次，取苯（或正十六烷）的峰面积算术平均值，

作进样量和峰面积关系曲线，线性系数γ不低于０．９９条件下的最大进样量和最小进样量之比即为该检

测器系统的线性范围。

５．７．３　氢火焰离子化检测器（犉犐犇）系统

５．７．３．１　基线噪声、基线漂移

见５．７．２．１。

５．７．３．２　检测限

试样为浓度１００ｎｇ／μＬ正十六烷异辛烷溶液。

设置色谱数据工作站相关参数，仪器工作稳定后，进样１μＬ，连续进样７次，用色谱数据工作站算

出正十六烷的峰面积，计算７次峰面积的算术平均值，按式（９）计算检测限。

犇ＦＩＤ＝
２犖犠

犃
…………………………（９）

　　式中：

犇ＦＩＤ———ＦＩＤ检测限，单位为克每秒（ｇ／ｓ）；

犖 ———基线噪声，单位为毫伏（ｍＶ）或安培（Ａ）；

犠 ———正十六烷进样量，单位为克（ｇ）；

犃 ———正十六烷峰面积的算术平均值，单位为毫伏秒（ｍＶ·ｓ）或安培秒（Ａ·ｓ）。

５．７．３．３　线性范围

５．７．３．３．１　试验条件

试样为正十六烷异辛烷溶液，在线性范围内均匀选择不少于五个点的浓度，其余条件同５．７．１。
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５．７．３．３．２　试验方法

仪器工作稳定后，进样１μＬ，每种浓度溶液各进样３次，取正十六烷的峰面积算术平均值，做进样

量和峰面积关系曲线，线性γ＝０．９９９的最大进样量和最小进样量之比即为该检测器系统的线性范围。

５．７．４　电子捕获检测器（犈犆犇）系统

５．７．４．１　基线噪声、基线漂移

见５．７．２．１。

５．７．４．２　检测限

试样为浓度０．１ｎｇ／μＬ丙体六六六异辛烷（γ６６６／异辛烷）溶液。

设置色谱数据工作站相关参数，待仪器稳定后，进样１μＬ，连续进样７次，用色谱数据工作站计算

出丙体六六六峰面积，取丙体六六六峰面积的算术平均值，按式（１０）计算检测限。

犇ＥＣＤ＝
２犖犠

犃犉ｄ
…………………………（１０）

　　式中：

犇ＥＣＤ———ＥＣＤ检测限，单位为克每毫升（ｇ／ｍＬ）；

犖 ———基线噪声，单位为毫伏（ｍＶ）；

犠 ———丙体六六六的进样量，单位为克（ｇ）；

犃 ———丙体六六六峰面积的算术平均值，单位为毫伏分（ｍＶ·ｍｉｎ）；

犉ｄ ———检测器温度校正后的载气流量，单位为毫升每分（ｍＬ／ｍｉｎ）（见附录Ａ）。

５．７．４．３　线性范围

５．７．４．３．１　试验条件

试样为丙体六六六的异辛烷溶液，在线性范围内均匀选择不少于五个点的浓度，其余条件同５．７．１。

５．７．４．３．２　试验方法

仪器稳定后，进样１μＬ，每种溶液各进样３次，取丙体六六六峰面积的算术平均值，做进样量和峰

面积关系曲线，线性系数γ不低于０．９９条件下的最大进样量和最小进样量之比即为该检测器系统的线

性范围。

５．７．５　火焰光度检测器（犉犘犇）系统

５．７．５．１　基线噪声、基线漂移

见５．７．２．１。

５．７．５．２　硫型或磷型检测限

试样为１０ｎｇ／μＬ甲基对硫磷无水乙醇溶液。

设置色谱数据工作站相关参数，待仪器稳定后，进样１μＬ，连续进样７次，取峰高和峰高１／４处峰

宽的算术平均值，按式（１１）计算ＦＰＤ对硫的检测限，按式（１２）计算ＦＰＤ对磷的检测限。

犇ＦＰＤ（Ｓ）＝
２犖（犠狀Ｓ）

２

犺（犠１／４）
２槡

…………………………（１１）
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犇ＦＰＤ（Ｐ）＝
２犖犠狀Ｐ

犃
…………………………（１２）

　　式中：

犇ＦＰＤ———ＦＰＤ对硫或磷的检测限，单位为克每秒（ｇ／ｓ）；

犖 ———基线噪声，单位为毫伏（ｍＶ）；

犠 ———甲基对硫磷的进样量，单位为克（ｇ）；

犃 ———磷峰面积的算数平均值，单位为毫伏秒（ｍＶ·ｓ）；

犺 ———硫的峰高，单位为毫伏（ｍＶ）；

犠１／４———硫的峰高１／４处的峰宽，单位为秒（ｓ）；

狀Ｓ ———甲基对硫磷分子中硫原子占的比例；

狀Ｐ ———甲基对硫磷分子中磷原子占的比例。

５．７．５．３　线性范围

５．７．５．３．１　试验条件

硫型试样为甲基对硫磷的无水乙醇溶液，在线性范围内均匀选择不少于五个点的浓度。色谱条件

同５．７．１。

磷型试样为甲基对硫磷的无水乙醇溶液，在线性范围内均匀选择不少于五个点的浓度。色谱条件

同５．７．１。

５．７．５．３．２　试样方法

试验分硫型和磷型，方法如下：

ａ）　硫型：仪器稳定后，进样１μＬ，每种溶液各进样３次，取硫峰面积的算术平均值，做进样量和峰

面积关系曲线，线性系数γ不低于０．９９条件下的最大进样量和最小进样量之比即为该检测器

系统的线性范围；

ｂ）　磷型：仪器稳定后，进样１μＬ，每种溶液各进样３次，取磷面积的算术平均值，做进样量和峰面

积关系曲线，线性系数γ不低于０．９９条件下的最大进样量和最小进样量之比即为该检测器系

统的线性范围。

５．７．６　氮磷检测器（犖犘犇）系统

５．７．６．１　基线噪声、基线漂移

见５．７．２．１。

５．７．６．２　检测限

试样为浓度为１０ｎｇ／μＬ的偶氮苯１０ｎｇ／μＬ马拉硫磷异辛烷混合溶液。

设置色谱数据工作站相关参数，待仪器稳定后，进样１μＬ，连续进样７次，用色谱数据工作站分别

算出偶氮苯和马拉硫磷峰面积，分别取峰面积的算术平均值，按式（１３）计算氮的检测限，按式（１４）计算

磷的检测限。

氮： 犇ＮＰＤ（Ｎ）＝
２犖犠狀Ｎ

犃
…………………………（１３）

　　式中：

犇ＮＰＤ（Ｎ）———氮的检测限，单位为克每秒（ｇ／ｓ）；
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犠 ———注入的样品中所含偶氮苯的量，单位为克（ｇ）；

犖 ———基线噪声，单位为毫伏（ｍＶ）；

犃 ———偶氮苯峰面积的算数平均值，单位为毫伏秒（ｍＶ·ｓ）；

狀Ｎ ———偶氮苯分子中氮原子占的比例。

磷： 犇ＮＰＤ（Ｐ）＝
２犖犠狀Ｐ

犃
……………………（１４）

　　式中：

犇ＮＰＤ（Ｐ）———磷的检测限，单位为克每秒（ｇ／ｓ）；

犠 ———注入的样品中所含马拉硫磷的量，单位为克（ｇ）；

犖 ———基线噪声，单位为毫伏（ｍＶ）；

犃 ———马拉硫磷峰面积的算数平均值，单位为毫伏秒（ｍＶ·ｓ）；

狀Ｐ ———马拉硫磷分子中磷原子占的比例。

５．７．６．３　线性范围

５．７．６．３．１　试验条件

试样为偶氮苯马拉硫磷异辛烷混合溶液。在线性范围内均匀选择不少于五个点的浓度。色谱条

件同５．７．１。

５．７．６．３．２　试验方法

仪器稳定后，进样１μＬ，每种溶液各进样３次，分别取马拉硫磷和偶氮苯峰面积的算术平均值，做

进样量和峰面积关系曲线，线性系数γ不低于０．９９条件下的最大进样量和最小进样量之比即为该检测

器系统的线性范围。

５．８　毛细管分流比的测定试验

５．８．１　试验条件

试验条件包括：

ａ）　色谱柱：按ＧＢ／Ｔ３０４３０；

ｂ）　试样：氮中甲烷气体标准物质。

其余条件同５．７．１。

５．８．２　试验方法

仪器在上述工作条件下稳定后，进样５次，并用秒表测量甲烷的保留时间，算出５次进样保留时间

的算术平均值，按式（１５）计算柱的平均线速度。

犝＝犔／狋０ …………………………（１５）

　　式中：

犝 ———平均线速度，单位为厘米每秒（ｃｍ／ｓ）；

犔 ———柱长，单位为厘米（ｃｍ）；

狋０———甲烷的保留时间，单位为秒（ｓ）。

按式（１６）计算毛细管柱的流量。

犉＝
６０π犱

２

４
×犝 …………………………（１６）
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　　式中：

犉 ———毛细管柱的流量，单位为毫升每分（ｍＬ／ｍｉｎ）；

犱 ———毛细管柱的内径，单位为厘米（ｃｍ）。

按式（１７）计算分流比。

犳＝
犉＋犉Ｃ

犉
…………………………（１７）

　　式中：

犳 ———分流比；

犉Ｃ ———在分流阀出口测得的校正后的分流流量，单位为毫升每分（ｍＬ／ｍｉｎ）。

在保证毛细管柱线速度为１０ｃｍ／ｓ～１５ｃｍ／ｓ的条件下，调节分流阀，使其分流比分别为１０∶１、

５０∶１、１００∶１三点，并观察分流比的可调性。

５．９　启动时间

仪器在灵敏度或检测限合格条件下关机４ｈ以上，重新启动使其基线噪声和基线漂移满足４．７技

术指标的要求所需的时间。

５．１０　仪器的定性重复性

仪器的定性重复性以连续测量７次溶质保留时间的相对标准偏差ＲＳＤ定性表示，计算见式（１８）。

ＲＳＤ定性 ＝
∑
狀

犻＝１

（狋犻－狋）
２

（狀－１）槡 ×
１

狋
×１００％ …………………………（１８）

　　式中：

ＲＳＤ定性———相对标准偏差；

狀 ———测量次数；

狋犻 ———第犻次测量的保留时间；

狋 ———狀次进样的保留时间的算术平均值；

犻 ———进样序号。

５．１１　仪器的定量重复性

仪器的定量重复性以连续测量７次溶质峰面积测量的相对标准偏差ＲＳＤ定量表示，计算见式（１９）。

ＲＳＤ定量 ＝
∑
狀

犻＝１

（犃犻－犃）
２

（狀－１）槡 ×
１

犃
×１００％ …………………………（１９）

　　式中：

ＲＳＤ定量———相对标准偏差；

狀 ———测量次数；

犃犻 ———第犻次测量的峰面积；

犃 ———狀次进样的峰面积算术平均值；

犻 ———进样序号。

５．１２　高低温环境适应性

按ＧＢ／Ｔ１１６０６—２００７中第４章和第５章进行，其中低温５℃±２℃，高温３５℃±２℃。按５．７试
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验过程，对仪器进行基线噪声、基线漂移试验。

５．１３　电源电压适应性

按ＧＢ／Ｔ１１６０６—２００７中第３章进行，先将电压从２２０Ｖ调至１９８Ｖ，按５．７试验过程，对仪器进行

基线噪声、基线漂移、定性重复性和定量重复性试验；电源电压再调至２４２Ｖ，重复上述试验。

５．１４　运输、运输贮存试验

仪器在运输包装状态下，按 ＧＢ／Ｔ１１６０６—２００７中第８章、第１５章、第１６章和第１７章的方法

进行。

５．１５　仪器的成套性

目视检查。

６　检验规则

６．１　检验分类

仪器检验分出厂检验和型式检验。

６．２　出厂检验

６．２．１　每台仪器应经制造厂检验部门检验合格，并附有合格证。

６．２．２　仪器出厂检验项目应按表３的要求进行。

６．３　型式检验

６．３．１　有下列情况之一时，按４．２～４．１５要求进行型式检验：

ａ）　新仪器和老仪器转厂生产的试制定型；

ｂ）　正式生产后，如结构、材料、工艺有较大改变可能影响产品性能时；

ｃ）　正常生产的产品应每三年进行一次；

ｄ）　产品长期停产后，恢复生产时；

ｅ）　出厂检验结果与上次型式检验结果有较大差异时；

ｆ）　国家质量监管部门提出进行型式检验的要求时。

６．３．２　型式检验的样品应从出厂检验合格的产品中随机抽取。

６．３．３　型式检验应按ＧＢ／Ｔ２８２９—２００２的规定进行，采用一次抽样，装置的检验项目、不合格质量水平

（ＲＱＬ）、判别水平（ＤＬ）按表３规定进行。批质量以每百单位产品的不合格数表示。

６．３．４　若型式检验不合格，应分析原因找出问题并落实措施，对装置产品改进后，重新进行型式检验。

若再次型式检验不合格，则应停产整顿，装置停止出厂，待问题解决，型式检验合格后方可恢复出厂

检验。

６．３．５　型式检验合格，经出厂检验合格方可作为合格品出厂或入库。若入库超过１２个月再出厂，则应

重新进行出厂检验。
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表３　仪器检验项目表

序

号

不
合
格
分
类

检验项目及对应章条

项目
要求

章条

试验方

法章条

不合格

质量

水平

（ＲＱＬ）

判别

水平

（ＤＬ）

抽样方案 检验分类

样品

量（狀）

判定

数组

（Ａｃ，Ｒｅ）

出厂

检验

型式

检验

１

２

３

４

５

６

７

８

９

１０

１１

１２

１３

１４

１５

１６

１７

１８

１９

２０

２１

２２

２３

２４

２５

２６

２７

２８

２９

３０

３１

３２

３３

Ａ

Ｂ

Ｃ

安全要求 ４．３ ５．３

气路系统密封性 ４．４ ５．４

载气流量稳定性 ４．５ ５．５

温度控制范围 ４．６．１ ５．６．１

温度稳定性 ４．６．２ ５．６．１

设定温度的最小调节量 ４．６．３ ５．６．２

温度均匀度 ４．６．４ ５．６．３

设定温度与实际温度之间的偏差 ４．６．５ ５．６．４

程序升温重复性 ４．６．６ ５．６．５

基线噪声和基线漂移（ＴＣＤ） ４．７ ５．７．２．１

灵敏度和检测限（ＴＣＤ） ４．７ ５．７．２．２

线性范围（ＴＣＤ） ４．７ ５．７．２．３

基线噪声和基线漂移（ＦＩＤ） ４．７ ５．７．３．１

检测限（ＦＩＤ） ４．７ ５．７．３．２

线性范围（ＦＩＤ） ４．７ ５．７．３．３

基线噪声和基线漂移（ＥＣＤ） ４．７ ５．７．４．１

检测限（ＥＣＤ） ４．７ ５．７．４．２

线性范围（ＥＣＤ） ４．７ ５．７．４．３

基线噪声和基线漂移（ＦＰＤ） ４．７ ５．７．５．１

检测限（ＦＰＤ） ４．７ ５．７．５．２

线性范围（ＦＰＤ） ４．７ ５．７．５．３

基线噪声和基线漂移（ＮＰＤ） ４．７ ５．７．６．１

检测限（ＮＰＤ） ４．７ ５．７．６．２

线性范围（ＮＰＤ） ４．７ ５．７．６．３

毛细管系统 ４．８ ５．８

仪器启动时间 ４．９ ５．９

仪器的定性重复性 ４．１０ ５．１０

仪器的定量重复性 ４．１１ ５．１１

高低温环境适应性 ４．１２ ５．１２

电源电压适应性 ４．１３ ５．１３

仪器的运输、运输贮存 ４．１４ ５．１４

外观要求 ４．２ ５．２

成套性 ４．１５ ５．１５

３０

６５

１００

１ ３

（０，１）

（１，２）

（２，３）

● ●

● ●

● ●

— ●

● ●

— ●

— ●

— ●

● ●

● ●

● ●

— ●

● ●

● ●

— ●

● ●

● ●

— ●

● ●

● ●

— ●

● ●

● ●

— ●

— ●

— ●

● ●

● ●

— ●

— ●

— ●

● ●

● ●

　　注１：●表示应进行检验的项目；—表示不进行检验的项目；ＲＱＬ表示不合格质量水平。

注２：ＤＬ表示判别水平；ｎ表示样本数量；Ａｃ表示合格判定数；Ｒｅ表示不合格判定数。
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７　标志、包装、运输、贮存

７．１　仪器的标志

仪器在适当的明显位置固定铭牌，其上应有如下标志：

ａ）　制造厂名称、地址；

ｂ）　仪器名称、型号规格；

ｃ）　出厂编号；

ｄ）　制造日期；

ｅ）　应标志的技术参数；

ｆ）　有关法规规定的其他信息。

７．２　包装

７．２．１　仪器包装应执行ＧＢ／Ｔ１３３８４—２００８。

７．２．２　包装箱的标志应清晰、牢固，内容如下：

ａ）　制造厂名称、地址；

ｂ）　仪器名称、型号规格；

ｃ）　外型尺寸：长×宽×高，单位为毫米（ｍｍ）；毛重和净重，单位为千克（ｋｇ）；

ｄ）　出厂编号、包装箱序号、数量及出厂日期；

ｅ）　包装储运图示标志 “易碎物品”“向上”“怕雨”等应符合ＧＢ／Ｔ１９１—２００８规定。

７．２．３　随机文件，包括：

ａ）　装箱单；

ｂ）　产品合格证；

ｃ）　使用说明书（关于安全的要求应符合ＧＢ／Ｔ３４０６５—２０１７有关规定）；

ｄ）　备件清单等。

７．３　运输

在运输方面有特殊要求的仪器，应规定其运输要求，一般应防止强烈地冲击、雨淋及曝晒。

７．４　贮存

仪器贮存的温度为０℃～４０℃、相对湿度不大于８５％、室内无酸、碱及腐蚀性气体，必要时可在产

品标准中特殊规定。
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附　录　犃

（规范性附录）

载气流量的校正

犃．１　检测器出口流量校正

检测器出口测得的载气流量通常在室温下测量，应按公式（Ａ．１）校正。

犉ｄ＝犉０
犜ｄ

犜ｒ
１－

犘ｗ

犘０
（ ） …………………………（Ａ．１）

　　式中：

犉ｄ———检测器温度校正后的载气流量，单位为毫升每分（ｍＬ／ｍｉｎ）；

犉０ ———室温下测得的检测器出口的载气流量，单位为毫升每分（ｍＬ／ｍｉｎ）；

犜ｄ———检测器温度，单位为开尔文（Ｋ）；

犜ｒ———室温，单位为开尔文（Ｋ）；

犘ｗ———室温下水的饱和蒸汽压，单位为兆帕（ＭＰａ）；

犘０———大气压强，单位为兆帕（ＭＰａ）。

犃．２　分流比测定试验流量校正

分流阀出口测得的分流流量，应按公式（Ａ．２）校正。

犉ｃ＝犼犉０
犜ｃ

犜ｒ
１－

犘ｗ

犘０
（ ） …………………………（Ａ．２）

　　压力梯度校正因子计算见公式（Ａ．３）。

犼＝
３

２
×
（犘ｉ÷犘０）

２
－１

（犘ｉ÷犘０）
３
－１

…………………………（Ａ．３）

　　式中：

犼 ———压力梯度校正因子；

犉ｃ———校正后的分流流量，单位为毫升每分（ｍＬ／ｍｉｎ）；

犉０———室温下测得的分流阀出口的分流流量，单位为毫升每分（ｍＬ／ｍｉｎ）；

犜ｃ———柱箱温度，单位为开尔文（Ｋ）；

犘ｉ———注入口压强，单位为兆帕（ＭＰａ）。

　　注：只有在测量时使用湿式流量计（如，皂膜流量计）时才需考虑（１－犘ｗ／犘０）因子。如果使用数字流量计（如，干式

的）测量，则不需考虑（１－犘ｗ／犘０）因子，公式（Ａ．１）和（Ａ．２）删除（１－犘ｗ／犘０）因子。

０
２
０
２—

１
３
４
０
３
犜／

犅
犌

版权专有　侵权必究
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