JY/T XXXX―201X
                                                                       JY/T xxxx―200x

附件15
ICS
备案号  
中华人民共和国教育行业标准
JY/TXXXX－201X 

分析型气相色谱方法通则
General rulesfor analyticalgaschromatography
（征求意见稿）
–XX–XX 发布                                    –XX–XX 实施

中华人民共和国教育部 发 布

目  次
III

前言

1

1 范围

1

2 引用标准

1

3 术语和定义

1

4 方法原理

1

5  试剂和材料

1

5.1  标准样品

1

5.2  载气

1

5.3  空气

2

6  仪器

2

6.1  整机稳定性

2

6.1.1  测试条件

2

6.1.2  基线噪声和漂移的测定

2

6.2  整机灵敏度

2

6.2.1  用TCD仪器的灵敏度

2

6.2.2  用FID仪器的灵敏度

3

6.2.3  用FPD仪器的灵敏度

3

6.2.4  用ECD仪器的灵敏度

4

6.2.5  用NPD仪器的灵敏度

5

6.3  整机重复性

5

7  样品

5

8  分析步骤

5

8.1  测试条件的选择

5

8.1.1  色谱仪主机

5

8.1.2  载气

5

8.1.3  色谱柱选择

5

8.1.4  色谱峰参数

5

8.1.5  进样量

6

8.2  气相色谱柱

6

8.2.1  气液色谱填充柱固定液涂渍方法

6

8.2.2  填充柱装柱方法

6

8.2.3  毛细管柱的选择

6

8.2.4  色谱柱的老化

6

8.3  载气流量的设定和测定

6

8.4  开机

6

8.4.1  气流

6

8.4.2  电源

6

8.4.3  参数调节

6

8.4.4  方法设置

7

8.4.5  稳定仪器

7

8.4.6  进样

7

9  分析结果表述

7

9.2.1  人工测量、计算

7

9.2.2  色谱数据处理计算机系统

7

9.2.3  精密度

8

9.2.4  准确度

8

10 环境与安全

8

10.1  环境要求

8

10.2  安全事项



前  言
本标准按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。
本标准代替JY/T021-1996。除编辑性修改外，本标准主要技术变化如下：
——扩充了适用范围；
——增加了规范性引用文件；
——增加了样品的存贮和溶解的内容；
——补充了进样方法的控制内容；
——补充了常用的FPD、ECD、NPD检测器的相关内容
——修改并完善修订了有关环境安全和控制等相关内容；
——修改了数据处理的内容； 
——修改了分析结果的表述；
——修改了一些指标、单位标识不准确的地方；
——修改了一些语法错误和错字。
本标准由中华人民共和国教育部提出。
本标准由全国教育装备标准化技术委员会化学分技术委员会（SAC/TC 125/SC5）归口。
标准JY/T 021-1996起草单位：原国家教育委员会。
标准JY/T 021-1996主要起草人：王彦中、张文彬。
本标准起草单位：北京师范大学分析测试中心、华南理工大学分析测试中心、扬州大学分析测试中心中心。
本标准主要起草人：刘媛，朱斌，刘向农
本标准参与起草人：王元鸿，林丹丽，聂洪港，周海云，张杰，刘劭钢，杜芹芹，王静，谢艳丽，高文华，杜振霞，刘玉敏，胡慧廉，杨晓云
本标准所代替标准的历次版本发布情况为：
——JY/T 021-1996。
分析型气相色谱方法通则
1　 范围
本通则规定了气相色谱方法对气相色谱仪器的基本要求和常规分析方法。本通则适用于挥发性和 半挥发性、以及经过化学、物理处理后可挥发的有机物与无机物的分离分析。
2　 引用标准
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 9722-2006  化学试剂气相色谱法通则
3　 术语和定义
GB 9722-2006界定的术语和定义适用于本文件。
4  方法原理
气相色谱法是以气体为流动相的色谱法。样品及其被测组分被汽化后，由载气带入色谱柱中，利用被测各组分在色谱柱中的气相和固定相间的溶解、解析、吸附、脱附或其它亲和作用性能的差异，在柱内形成组分迁移速度的差别而相互分离，再经过检测器检出，得到色谱图及相应的数据。根据各组分的保留时间（保留指数）和相应的峰高或峰面积等响应值进行定性、定量分析。 
5  试剂和材料
5.1  标准样品
标准样品主体含量不低于99.9％(w/w)。
5.2  载气
载气通常用氮气、氢气或氦气，其纯度不低于99.9％(V/V)。使用前需用脱水装置、硅胶、分子筛或活性炭等进行净化处理。
5.3  空气
空气源应不含有腐蚀性杂质和其它有碍气相色谱分析的气体，进入仪器气路前应进行脱油、脱水及其他所需的净化处理。
6  仪器
6.1  整机稳定性
6.1.1  测试条件
色谱柱：毛细管色谱柱OV101，长25m，内径0.25mm。或5％OV—101，80目～100目白色硅烷化载体(或性能相似载体)，柱内径2mm～3mm，长2m的不锈钢柱或玻璃柱。
载气：根据不同的检测器选择氢气、氮气或氦气
6.1.2  基线噪声和漂移的测定
柱温80℃、载气流量、TCD桥流和温度适当选择，仪器的灵敏范围(或衰减)置最灵敏档。待仪器运行稳定后，测量基线噪声和漂移值。
6.2  整机灵敏度
6.2.1  用TCD仪器的灵敏度
用苯为试样，实验条件同6.1，整机灵敏度以灵敏度STCD表示。灵敏度STCD≥1500mV·mL/mg
灵敏度按下式计算：
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       （1）
式中：

STCD——TCD灵敏度，单位为毫伏毫升每毫克（mV·mL/mg）；
A——试样色谱峰面积，单位为毫伏每分钟（mV·min）；
W——试样质量，单位为毫克（mg）；
FC——载气流速，mL/min。
6.2.2  用FID仪器的灵敏度
用苯为试样，实验条件同6.1。整机灵敏度以检出限DFID表示。检出限DFID≤1×10-11g/s。
检出限按下式计算：
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     （2）
式中：
DFID——FID检出限，单位为克每秒（g/s）；
N——基线噪声，单位为毫伏（mV）；
W——试样质量，单位为克（g）；
A——试样色谱峰面积，单位为毫伏每秒（mV·s）。
6.2.3  用FPD仪器的灵敏度
用甲基对硫磷为试样，实验条件同6.1。整机灵敏度以检出限DFPD表示。检出限硫DFPD≤5×10-10g/s。磷DFPD≤1×10-10g/s。
检出限按下式计算：
硫:
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式中：

DFPD——FPD对硫或磷的检出限，单位为克每秒（g/s）；
N——基线噪声，单位为毫伏（mV）；
A——磷峰面积的算术平均值，单位为毫伏每秒（mV·s）；
W——甲基对硫磷的进样量，单位为克ｇ；
ｈ——硫的峰高，单位为毫伏（ｍＶ）；
Ｗ1/4——硫的峰高1/4处的峰宽；
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6.2.4  用ECD仪器的灵敏度
用丙体六六六－异辛烷溶液为试样，实验条件同6.1。整机灵敏度以检出限DECD表示。检出限DECD≤5×10-1２g/mL。
检出限按下式计算：
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式中：

DECD——ＥＣＤ检出限，单位为克每毫升（g/mL）；
Ｎ——基线噪声，单位为毫伏（ｍＶ）；
Ｗ——丙体六六六的进样量，单位为克（ｇ）；
Ａ——丙体六六六峰面积的算术平均值，单位为毫伏每分钟（mV·min）；
FC——校正后的载气流速，单位为毫升每分钟（mL/min）。
6.2.5  用NPD仪器的灵敏度
用偶氮苯－马拉硫磷－异辛烷混合溶液为试样，实验条件同6.1。整机灵敏度以检出限DNPD表示。检出限氮DNPD≤5×10-12g/s。磷DNPD≤1×10-11g/s。
检出限按下式计算：
氮
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式中：

Ｗ——注入的样品中含偶氮苯的含量,单位为克（g）；

Ａ——偶氮苯峰面积的算术平均值；
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式中：

Ｗ——注入的样品中含马拉硫磷的含量单位为克（g）；

Ａ——马拉硫磷峰面积的算术平均值；
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6.3  整机重复性
用苯为试样，试验条件同6.1。仪器稳定后连续运转8h内连续进样不少于11次，相同进样量时，得到色谱峰的保留时间和峰面积值的相对标准偏差不大于3％。 
7  样品
试样制备方法有：固体制样法、粉末制样法和液体制样法。
8  分析步骤
8.1  测试条件的选择
8.1.1  色谱仪主机
1) 温度(柱箱、汽化室、检测室)、程序升温、程序设定；
2) 检测器类型、检测器灵敏范围或信号衰减等。
8.1.2  载气
种类、纯度和流速。
8.1.3  色谱柱选择
1) 毛细管柱：柱材质、固定液、种类、载体、膜厚、柱类型、柱长及内径；
2) 填充柱：柱材质、柱长及内径。填充物(包括吸附剂、多孔高聚物等活性固定相，载体涂渍固定液的固定相)、固定相中固定液与载体质量配比。
8.1.4  色谱峰参数
色谱峰参数主要有分离度R、不对称因子f、板高H和有效板高Heff、相对保留值ri，s等均按GB 9722-2006进行计算选择。
8.1.5  进样量
浓度应控制在检测器响应线性范围内，进样量不能超过色谱柱的荷载量。使用毛细管柱要确定不分流进样或分流进样的分流比。
8.2  气相色谱柱
8.2.1  气液色谱填充柱固定液涂渍方法 
8.2.2  填充柱装柱方法 
8.2.3  毛细管柱的选择
毛细管柱是目前气相色谱分析中使用最为普遍的一类色谱柱，通常需要依据样品的性质，由正规途径购买。 
8.2.4  色谱柱的老化 
新柱、长期搁置或严重污染的柱，在使用前必须老化，老化时柱进样口端连进样口，出口端放空不接检测器，但要处在载气流中。通载气，缓慢升温至最高使用温度以下5℃,老化4h～8h。污染的交联毛细管柱可用适当溶剂通过柱内冲洗后再老化。老化完毕后，在载气流中缓慢降温。
8.3  载气流量的设定和测定 
有气体流量显示装置(转子流量计或电子数字流量计)可直接设定流量，无此装置的仪器，用TCD检测器时，可用皂沫流量计接载气出口处测流量(mL/min)。用FID检测器时，载气流速以平均线速度(v表示：
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         (3)
式中：

(v——平均线速度，单位为厘米每秒（cm/s）；
L——色谱柱长度，单位为厘米（cm）；
tM——死时间，单位为秒（s）。
8.4  开机
8.4.1  气流
将载气流量调节至所需值。需用氢燃烧的检测器，在开通电源后调节氢气、空气流量并点火，并检查燃烧情况。
8.4.2  电源
开通电源，设定柱箱、汽化室、检测室温度。程序升温时，设定温度程序。
8.4.3  参数调节
调节设定检测器灵敏度、信号衰减等参数。
8.4.4  方法设置
开通数据处理系统或记录系统，设定有关参数(包括衰减、噪声水平、图谱和数值打印报告格式等)、设定时间程序和定量方法。 

8.4.5  稳定仪器
仪器达到设定状态后，由数据采集系统确认基线稳定后再进样。
8.4.6  进样
按如下进样：
1) 进样量由样品浓度、仪器灵敏度和柱容量等因素综合考虑后确定；
2) 保证进样注射器洁净，并在进样前用样品润洗3次；
3) 进样时应将注射器快速插入汽化室，将样品一次性推入，稍作停留之后一次性抽出进样器。
9  分析结果表述
9.1  定性方法
 一般气相色谱仪，根据化合物保留时间（或保留指数），由标准样品对照定性。设置电离子化检测器(EID)的质量色谱(GC－MSD)，或与其它光谱(如红外，核磁)联机的，由仪器的色谱工作站的谱图数据库中的标准图定性。
9.2  定量方法
9.2.1  人工测量、计算
按GB 9722—2006所列方法进行。 

9.2.2  色谱数据处理计算机系统
1) 使用该系统前应熟悉操作系统软件，掌握操作方法；
2) 用校正归一化法、外标法、内标法定量时，需先配置标准溶液，并按数据处理系统要求输入标准物质的有关数据，求出校正因子；
3) 计算机通过数据处理软件根据样品的色谱图峰面积或峰高进行定量计算。
9.2.3  精密度
定量测定的精密度以多次色谱测定值的相对标准偏差RSD％表示。 同一样品平行测定不少于5次，取置信度95％，进行数据处理，计算平均值(X ，标准偏差SD和相对标准偏差RSD％。 

平均值按(4)式计算：
       [image: image24.png]


        (4)

式中：
(X——样品分析结果的平均值；
ΣXi——各次分析结果的代数和；
n——分析次数，n＝1，2，3，…，n。
标准偏差SD按(5)式计算：
[image: image26.png]


       (5)

式中：

SD——标准偏差；
Xi——单次分析数值；
(X，n——与(4)式相同。
相对标准偏差RSD％按(6)式计算：
[image: image28.png]
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9.2.4  准确度
 准确度以回收率表示，一般回收率应在90％～110％范围内。回收率按(7)式计算： 
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×100         (7)
10  环境与安全
10.1  环境要求
仪器应在环境温度为5℃～35℃,环境相对湿度小于85%的条件下运行。连接仪器的电路应具有稳压装置，同时保证实验室用电安全，具备电路保护装置。仪器室内不得存放强腐蚀性的气体、液体和易燃易爆物。防止振动，避免阳光直射和强磁场作用。操作场所必须通风良好。
10.2  安全事项
仪器主机和数据处理机、记录仪、计算机等应可靠接地，贮气钢瓶使用应遵守质技监局锅发[2000]250号《气瓶安全监察规程》，仪器操作应严格遵守有关操作规程。
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