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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/T 017-1996《元素分析仪方法通则》。本标准与JY/T 017-1996相比，除编辑性修改外主要技术变化如下：
——扩充了适用范围；
——增加了规范性引用文件；
——增加了与本通则相关的术语和定义；
——修改并补充了试剂和材料的内容；
——修改了仪器组成；
——修改了仪器性能的部分参数；
——增加了对样品的要求；
——修改了对分析结果的表述；
——增加了定量分析方法的精密度和不确定度评定。
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／TC125／SC5）归口。
标准JY/T 017-1996主要起草单位：原国家教育委员会。

标准JY/T 017-1996主要起草人：马卿云、周翠薇。
本标准起草单位：华南理工大学分析测试中心、西南科技大学分析测试中心、吉林大学分析测试中心。
本标准主要起草人员：徐昕荣、刘永刚、曹军刚、杨明、吴冰、常伟伟、陈天文。

本标准所代替标准的历次版本发布情况为：
——JY/T 017-1996。
元素分析仪方法通则
1　 范围
本标准规定了用元素分析仪测定样品（有机物和部分无机物）中碳、氢、氮及硫或氧（C、H、N、S/O）元素含量的方法。
本标准适用于吸附分离和色谱分离方式的元素分析仪。
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，仅所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/T 13966-2013  分析仪器术语

GB/T 14666-2003  分析化学术语
JJG/T 017  元素分析仪计量检定规程
3　 术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。
系统空白  system blank

仪器操作规程的规定条件下，通过载气（或同时充入氧气）时测得的系统背景信号。
空白分析  blank analysis

样品测定后，接着测得的系统残留样品的背景信号。
校正因子K  K-factor

   样品测定条件下，标准物质有机元素质量分数的计算值与测量值的比值。
标准物质  standard material

具有足够的准确度，可用以校准或检定仪器、评定测量方法、或给其他物质赋值的物质。
检出限  detection limit

    在一定的置信度下由特定的分析方法能够检出的可分辨的最小分析信号，求得的最低值。
准确度  accuracy

   在一定测量条件下样品的测得值与其真值(约定值)的接近程度。
精密度  precision

在规定条件下多次重复测量同一量时各测量值彼此相符合的程度。
校准曲线  calibration curve

   表示测量值与物质质量、体积、浓度等特性量之间关系的曲线。
校准曲线法  calibration curve method

   在分析测试中，用所建立的校正曲线求出被测组分量值的方法。
测量不确定度  uncertainty of measurement

   根据所获信息，表征赋予被测量值分散性的非负参数。
4　 方法原理
样品中的碳、氢、氮及硫或氧（C、H、N、S/O）元素，经催化氧化（或裂解）—还原后分别转变成二氧化碳、水蒸气、氮气及二氧化硫或一氧化碳（CO2、H2O、N2、SO2/CO）。然后在载气的推动下，用吸附分离或用色谱法将混合气体分离后，再通过适当检测器分别检测并计算得出各元素含量。
5　 试剂和材料
5.1　 载气（氦气或氩气）
载气通常用氦气或氩气。氦气的纯度（体积分数）≥99.99％，水分含量（体积分数）<20×10-6%；氩气的纯度（体积分数）≥99.99％，水分含量（体积分数）≤15×10-6%；
5.2　 氧气
氧气的纯度（体积分数）≥99.995％，水分含量（体积分数）≤3×10-6%。
5.3　 标准物质
为核对仪器测定数据的准确情况和实验测量的质控措施，应根据测试项目，向有关单位购置标准物质，表1列举了部分元素分析标准物质，使用者也可以用其他合适的标准物质来代替。
表1  标准物质                         单位：w（×10-2）
	标准物质名称
	分子式
	CAS No.
	C
	H
	N
	S
	O

	氨基硫脲
	CH5N3S
	79-19-6
	13.18
	5.53
	46.11
	35.18
	—

	胱氨酸
	C6H12N2O4S2
	56-89-3
	29.99
	5.03
	11.66
	26.69
	26.63

	氨基苯磺酰胺
	C6H8N2O2S
	63-74-1
	41.85
	4.68
	16.27
	18.62
	18.58

	环己酮-2,4-二硝基苯腙
	C12H14N4O4
	1589-62-4
	51.80
	5.07
	20.13
	—
	23.00

	咪唑
	C3H4N2
	288-32-4
	52.93
	5.92
	41.15
	—
	—

	苯甲酸
	C7H6O2
	65-85-0
	68.85
	4.95
	—
	—
	26.20

	阿托品
	C17H23NO3
	51-55-8
	70.56
	8.01
	4.84
	—
	16.59

	乙酰苯胺 
	C8H9NO
	103-84-4
	71.09
	6.67
	10.36
	—
	11.84


5.4　 其他试剂及材料
按仪器要求选用适当的催化氧化剂、还原剂、石英管和包裹样品容器等试剂及材料。
6　 仪器
6.1　 仪器组成
仪器主要有氧化（或裂解）— 还原系统、分离和检测系统、仪器控制与数据处理系统、微量电子天平和打印机部分组成。如图1所示。

图1 仪器组成框图
6.2　 仪器性能
仪器的主要性能及技术指标应符合JJG/T 017元素分析仪计量检定规程规定的以及下列表格中的技术要求。见表2。
表2 仪器主要性能及技术指标
	编号
	项目
	技术指标

	1
	热导检测器炉温温度精度
	±0.1℃

	2
	校正因子和相关系数
	0.9≤K≤1.1；R2≥0.999

	3
	分析准确度
	≤0.30×10-2(C、H、N)；≤0.50×10-2(O、S)

	4
	电子天平称量精度
	0.001mg


7　 样品
样品应是不含吸附水分的均匀固体微粒或液体，固体、液体样品的熔程、沸程必须分别在允许范围内。对于不同基质的样品，采用不同的样品称样量和制样技术，对于氧元素的分析，推荐使用银制容器称量，也可使用符合误差要求的锡制容器。挥发性样品用低熔点合金容器密封称量，腐蚀性液体用低熔点玻璃毛细管密封称量，氧化时应有防爆措施。
8　 分析步骤
8.1　 开机
按仪器操作规程开机。按样品检测需求选择合适的操作模式，检查整机操作条件及电子天平的性能。让整机逐步达到样品测定的条件。
8.2　 仪器校正
系统空白  

按样品测定程序，连续测定系统空白值两次以上，直到其相邻两次差值达到仪器操作规程的要求为止。
空白分析
按样品测定程序，运行一次标准样品测定，接着测定空白分析值两次以上，直到其相邻两次差值达到仪器操作规程的要求为止。
8.3　 校正曲线的绘制
校正曲线的绘制应满足被测元素含量的范围。一是采用单一标准物质，多次称取不同量的标准物质，以该标准物质的绝对质量和对应产物的信号值绘制仪器校正曲线；二是采用多种标准物质，分别称取不同量的标准物质，以标准物质的绝对质量和对应的信号值绘制仪器校正曲线。根据实际需要可采用线性拟合方式或多次拟合方式，所得校正曲线方程为：
线性拟合方程：
                         yi=a+bAi                              （1）
多次拟合方程：
                    yi=a+ a1Ai+ a2Ai2+ a3Ai3+…+ anAin                   （2）
式中，i为碳、氢、氮、硫或氧元素；yi为i元素的绝对质量，mg；Ai为i元素对应产物的信号值；a、a1、a2、a3、…、an为拟合系数。
8.4　 校正因子的测定及计算
元素在校正曲线上测得的质量分数 M
                              [image: image2.png]M==x100
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                               （3）   
式中：

Mi——i元素的质量分数，10-2；
yi——i元素的绝对质量，单位为毫克（mg）；
    m——样品的称取质量，单位为毫克（mg）。
当日校正因子 K
[image: image4.png]


                                    （4）
式中：

Ki——i元素的当日校正因子；
xi,标——标准物质中i元素质量分数的计算值，10-2；
Mi,标——标准物质中i元素在校正曲线上的测得的质量分数，10-2。
8.5　 样品测定
称取适量样品，精确至0.001 mg，按样品测定程序连续进行两次以上平行测定，直到相邻两次结果达到分析误差的要求为止。
8.6　 测定后仪器的检查
样品测定后，应再次测定标准物质，若结果偏离仪器操作规程的规定值，样品应重新测定。
9　 分析结果表述
样品中元素的含量以质量分数和元素比值两种方式表示。
9.1　 结果计算
质量分数
质量分数（w）：被测样品中i元素的质量分数按式（2）计算：
                    [image: image6.png]X K, x 100




                         （5）
式中：

Wi,样——被测样品中i元素的质量分数，10-2；
yi,样——由校准曲线得到的样品中i元素的绝对质量，单位为毫克（mg）；
m——样品的称取质量，单位为毫克（mg）；
Ki——i元素的当日校正因子。
注：校正曲线与样品同时测定时，校正曲线为一次线性回归方程，且线性相关系数R2≥0.999，取当日校正因子为1，即不需要对样品测量值进行校正。校正曲线储存到仪器中作为仪器校正曲线时，则需要进行当日校正因子的计算，并采用式（5）对测定结果进行校正。
元素比值
元素比值：样品中元素的质量分数分别除以该元素的相对原子质量，并取碳（C）元素的结果作为整数1，从而求出样品中各种被测元素的比例。
9.2　 准确度
准确度以绝对误差E表述。C、H、N元素的准确度应≤0.30×10-2；S和O元素的准确度应≤0.50×10-2。
标准物质的准确度计算公式：
                                [image: image8.png]


                                （6）
式中：

Ei——标准物质i元素的绝对误差；
[image: image10.png]


i——标准物质i元素的测量值的平均值；
XR ——标准物质中i元素的（约定）真值。
被测样品的准确度计算公式：
[image: image12.png]X, — Xy



                                （7）
式中：

Ei——样品中i元素的绝对误差；
Xi——样品中i元素的测量值；
XR ——样品中i元素的测量值的平均值。
9.3　 精密度
精密度用于表示多次测定某一值时所得测定值的离散程度，用标准偏差或相对标准偏差表示，计算方法如下：
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                         （8）                                
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式中：

S——标准偏差；
[image: image17.png]


——n次测量值的平均值；
RSD——相对标准偏差。
9.4　 不确定度评定
根据需要，综合考虑各种影响实验结果的因素，对分析结果进行A类、B类、合成不确定度和扩展不确定度的评定。如需要，不确定度可与结果连在一起表示。结果表示形式为：
（[image: image19.png]


±U）（单位）
式中：

U—不确定度。
不确定度的有效数字最多为二位，测量结果不确定度的末位应和测量结果的末位在量级上保持一致。
10　 安全注意事项
10.1  依照化学品安全技术说明书（MSDS）中的相关规定操作所有的化学试剂。
10.2  应按高压钢瓶安全操作规定使用高压气体钢瓶。
10.3  仪器出口气体应排放至室外或通风处。
10.4  注意安全用电。
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