教育行业标准《单晶X射线衍射仪测定小分子化合物的晶体及分子结构分析方法通则》（征求意见稿）编制说明

受国家计量认证高校评审组、高校分析测试中心研究会委托，本标准修订编写建议稿由北京化工大学分析测试中心作为主持修订单位，北京大学分析测试中心、吉林大学分析测试中心，兰州大学分析测试中心和苏州大学分析测试中心作为辅助修订单位共同完成。在修订稿编写的过程中，五位老师查阅了大量的资料，进行了充分的调查研究和讨论，并严格按照GB/T1.1《标准化工作导则 第一部分：标准的结构和编写规则》和其它有关规定执行。在标准修订过程中，还得到了德国布鲁克公司、日本理学公司、美国安捷伦公司的应用专家们的大力支持。
1  采用或参考国内外标准情况
由于单晶衍射仪属于快速发展的仪器种类,至今仍在不断更新换代，通过我们仔细筛查，并咨询相关仪器厂家客服，基本确认国外没有当前新一代单晶X射线衍射仪的通用操作标准。因此外文文献方面，我们主要参考相关多型仪器的说明书，以及各操作培训指南。
参考的国内标准包括：
JYT 008-1996  四圆单晶X射线衍射仪分析方法通则
JJG 008-1996  四圆单晶X射线衍射仪检定规程
2  确定标准名称及主要技术内容的依据
原有标准是基于1996年的四圆衍射仪制定的，但由于单晶衍射技术的飞速发展，我们将对单晶衍射仪的标准作出较全面而深入的升级（包括仪器名称将按现行通用称谓，需删除“四圆”字样）。
近20年来单晶衍射仪的发展非常迅速，特别是①二维检测器的普及（包括早期的IP检测器和更新的CCD检测器），②低温装置的推广应用，③仪器的操作软件自动化、仪器自检程控化，④更新的、通用的结构解析软件，⑤出现了学界公认的解析结果的评判指标（CCDC-checkCIF）。
我们工作组现有成员有着较广泛的（新型的）单晶衍射仪实用经验，每人都有多品牌、多型设备的操作经历。对于主流的三种品牌（德国布鲁克、日本理学、牛津衍射）都非常熟悉。
因此我们工作组以原有标准为基础,结合我们工作组各成员的实际操作经验和相关多型仪器的说明书，开展实施了仪器通则修订工作。
3  主要制定过程

2015.6.10，成立修订单位的工作组，组长郝戬，组员张文雄、颜岩、邵永亮、吴冰。各位老师阅读标准制定的基本要求和原有标准文本，初步讨论了修订的主要工作方向。

2015.6.24 ，高校通则标准修订培训班开班，各成员参加标准制订和修订规范化培训。会后单晶衍射修订工作组召开第一次会议，根据培训内容对单晶衍射标准修订中面临的问题进行讨论，制定初步标准修改计划方案。组内成员分工，共同开始修订工作。

2015.6.25-7.20 ，修订工作的初稿阶段，分工如下：张文雄分担结构解析和评判指标部分，颜岩分担操作步骤部分，邵永亮分担定义部分，吴冰分担仪器介绍部分，郝戬分担其它部分、国外标准查找翻译并与初稿整合、以及《编制说明》初稿的撰写。初稿的编写以现有国内外标准和仪器操作说明书为基础进行整合、筛选（去除已被全面更新的旧式四圆衍射所独有的操作方法与技巧）。
2015.7.22-9.25，修改整合阶段：各组员依据自己的测试经验和并参考仪器说明书，修改其它组员编写的文本。一方面，统一各位老师各自不同的行文风格和术语使用，补充各自的遗漏，确保各部分的有机衔接。另一方面，每位组员熟悉的仪器型号不同，测试和解析方法略有差异，各位组员通过双向和全组讨论，并咨询德国布鲁克公司、日本理学公司、美国安捷伦公司的应用专家，同时兼顾仪器未来发展趋势，把各型仪器的标准方法进一步整合成一套通则形式的标准。
此阶段修改稿共经历了两轮的分别修改和双向讨论，每轮修改的末尾各有一次集体讨论，邀请了仪器公司的应用专家共同参与，对多个有争议的项目进行澄清。
2015.9.30，由组长汇总修改意见，按照标准编写格式完成《JY/T008-2015单晶X射线衍射仪测定小分子化合物的晶体及分子结构分析方法通则》的送审讨论稿和编制说明。
4  与现行的法令、法规和国家标准及其他行业标准的关系

本次修订的标准所使用的术语等描述均符合现有的国家标准《GB/T 1.1-2009 标准化工作导则》、《GB/T 6379.2-2004  测量方法与结果的准确度(正确度与精密度)》，以及行业标准《JYT 008-1996  四圆单晶X射线衍射仪测定小分子化合物的晶体及分子结构分析方法通则》、《JJG 008-1996  四圆单晶X射线衍射仪检定规程》的要求，与现有标准不冲突。
5  标准修订的主要内容
1）加入新设备、新软件的通用操作步骤
2）旧标准中，部分仪器操作步骤已被自动化软件和程控化自检代劳，弱化相关内容
3）测试过程中，新的二维检测器与原标准四圆衍射仪的点状检测器重要差别在于：点状检测器对预实验精度和检测器的角度方位精度要求极高，而相关精度在二维检测器中可由各个衍射点的相关性和优化晶胞参数和方位角的方式得以确保。因此相关操作步骤作出了较大改动。
4）与早期多种结构解析软件并立不同，现在通用的解析结构的软件为SHELX系列软件及其衍生软件（如Olex2等）。因此，我们以SHELX系列软件为代表，把通用的操作步骤写入新的标准，代替原有的可操作性差的原则性步骤。
5）为保证测试的精确性和稳定性，加入了学术界通行的CCDC-checkCIF涉及的评判指标。这一系列指标可以判断解析结果的可靠性，间接地综合判定仪器测角的精度、四圆轨道的精度、检测器的精度、积分精度等四个方面的数据精度。分成三个部分：
a. 数据自洽性和数据-解析模型符合程度（指标化率、R1因子、wR2因子、数据完全度>98.5%）
b. 解析模型-化学常识符合程度（键长键角、热运动相关性、范氏距离、共面性）
c. 解析中人为因素不可过大（OMIT个数+限制参数个数与总独立数据个数的比值）
6  废除有关标准的建议

本标准实施之日起，建议原《JYT 008-1996  四圆单晶X射线衍射仪测定小分子化合物的晶体及分子结构分析方法通则》停止使用。
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