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[bookmark: _Toc13254]一、工作简况（任务来源、项目的必要性和解决的主要问题、主要工作过程、主要参加单位和工作组成员及其所做的工作等）
[bookmark: _Toc9152]1.1任务来源
项目名称：便携式气相色谱仪用微型气相色谱柱校准规范
项目统一编号：JJFZ（建材）003-2021
[bookmark: _Hlk72514256]根据《工业和信息化部办公厅关于印发2021年行业计量技术规范制修订计划的通知》工信厅科函【2021】181号文要求，由中国科学院空天信息创新研究院牵头，北京市科学技术研究院、山东鲁南瑞虹化工仪器有限公司、建筑材料工业技术监督研究中心、西安交通大学等单位组成的便携式气相色谱仪用微型气相色谱柱校准规范编写小组，对规范进行制定。
[bookmark: _Toc15249]1.2规范制定的目的和意义
室内环境有害气体直接影响到人们的身体健康，因此，室内环境空气质量监测受到极大的重视，国家自十二五以来出台了一些列环境空气治理政策，而室内空气质量的监测是其关键环节。目前的检测技术中，大多采用传感器或传感器组合的方式来实现环境气体的监测，这种技术存在监测范围窄及精度低的技术瓶颈。因此，发展高精度快速的监测技术，意义重大。色谱技术自其发展以来，因其具有强大的分离能力，可以实现复杂混合气体的高分辨率分离。借助此技术，再结合高灵敏的广谱检测器，就可以实现复杂混合气体的高精度监测。
然而，传统色谱，其体积大、温控功耗高且分析时间长，很难适应室内环境空气现场快速监测的需求。因而，微型色谱技术，由于体积小、温控功耗低及单位长度的分辨率高，更重要的是分析速度快，且适合与各种微型化的传感器集成，实现不同领域污染气体的快速检测，因而，微型色谱已取代传统色谱，在环境空气质量现场监测领域得到广泛应用。
微型色谱，由于应用的时间较短，国际上还没有相关的标准来引导规范该技术的应用，使得各仪器公司生产和应用的微色谱差异很大，无法与其他产品互通互联，无法像传统色谱一样，成为通用的组件。此外，同类产品的评价也因其应用无法制定统一标准。因此，牵头单位提出了“便携式气相色谱仪用微型气相色谱柱校准规范”的编制计划。
[bookmark: _Toc4880]1.3主要工作过程
2021年10月，依照“工业和信息化部办公厅关于印发2021年行业计量技术规范制修订计划的通知”工信厅科函【2021】181号文要求，由中国科学院空天信息创新研究院，北京市科学技术研究院、山东鲁南瑞虹化工仪器有限公司、建筑材料工业技术监督研究中心、西安交通大学等单位的专业技术人员组成编制小组，展开“便携式气相色谱仪用微型气相色谱柱校准规范”的编制工作。
1. 成立标准编制小组
· 2021年10-12月，收集整理国内外相关标准和其它相关资料文件，全面了解各地区便携式气相色谱仪用微型气相色谱柱的使用、检定和校准情况，同时开展参编单位征集工作；
· 2022年01-03月，遴选参编单位，在北京组织召开技术研讨会议，对编制工作进行分工，开始技术规范的编写。
2. 完成送审稿编写
· 2022年04-05月，进行必要的试验验证和比对，编写征求意见稿草案；
· 2022年06-09月，完善校准规范征求意见稿草案，形成校准规范征求意见稿；
· 2022年10-12月，将校准规范征求意见稿发往有关单位征求意见，收集、整理回函意见，提出征求意见汇总处理表，完成校准规范送审稿。
3. 完成报批稿
· 2023年01-03月，校准规范送审稿第一次会议审查；
· 2023年04月，对审查意见进行汇总处理，修改、完善校准规范送审稿（预计）；
· 2023年05月，校准规范送审稿第二次会议审查，修改、完善送审稿，形成校准规范报批稿；
· 2023年06月，对校准规范报批稿及报批材料召开了审查会，来自标委会以及行业生产、使用、科研、质检、高校等单位代表出席会议，完成了本标准的审查，提出修改意见。编制组按照审查会提出的修改意见对送审稿、送审稿编制说明进行了修改，形成了报批稿、报批稿编制说明，进行报批。
[bookmark: _Toc27952]1.4主要参加单位和工作组成员及其所做的工作
本校准规范的主要起草单位为中国科学院空天信息创新研究院，参加起草单位为北京市科学技术研究院、山东鲁南瑞虹化工仪器有限公司、建筑材料工业技术监督研究中心、西安交通大学。工作组主要成员对校准规范的内容进行了分任务撰写，对校准规范中的计量特性参数和校准方法进行了讨论确定，对校准方法的合理性进行数据测量及评定。
[bookmark: _Toc17573]二、编写的目的、依据、原则、主要计量特性等内容
国家标准编制原则和确定国家标准主要内容（技术指标、参数、公式、性能要求、试验方法、检验规则等）的论据（包括试验、统计数据）
[bookmark: _Toc13750]2.1编写的目的
本标准的撰写目的主要为了建立便携式气相色谱仪用微型气相色谱柱校准过程的统一规范，使得便携式气相色谱仪用微型气相色谱柱通过统一条件的校准过程，可以达到检测水平的一致。
[bookmark: _Toc16742]2.2技术依据
本规范是以JJF 1071-2010《国家计量校准规范编写规则》、JJF 1001-2011《通用计量术语及定义》、JJG 700-2016《气相色谱仪》为基础和依据编写的。
[bookmark: _Toc29216]2.3原则
在本标准的编写过程中注意贯彻协调一致的原则，与已发布的相关国家标准、行业标准和规范相协调。既考虑相关规范标准，更注重检测仪器实际检测应用情况和检测水平。在充分考虑我国便携式气相色谱仪用微型气相色谱柱实际检测水平的基础上，既要突出标准的“科学性”、“前瞻性”和“适用性”，也要考虑到各类检测仪器测试的“可行性”和“便捷性”。
[bookmark: _Toc21311]2.4主要计量特性
本规范的主要计量特性为：载气流速稳定性≤1%；色谱柱温度稳定性≤±0.2℃；分离度≥1.5；拖尾因子≤1.3；理论板塔数≥5000plates/m；保留时间重复性≤1%。
[bookmark: _Toc18924]三、对产业发展的支撑作用
本规范的编制，能够引导更广泛的便携式气相色谱仪用微型气相色谱柱生产企业和使用企业应用此标准，从而规范检测仪器的校准过程，统一检测仪器的检测水平。本标准的实施能科学合理的给出便携式气相色谱仪用微型气相色谱柱校准结果，给检测仪器检测水平的判定提供量化依据，为气体浓度检测提供有力检测保障。
[bookmark: _Toc31732]四、对所规定的关键技术条款、检定/校准条件、检定/校准方法的有关说明
[bookmark: _Toc14113]4.1关键技术条款的说明
目前，便携式气相色谱仪用微型气相色谱柱主要用于多组份气体分离的载气流速稳定性、温度、分离度、拖尾因子、柱效能、保留时间重复性等参数的测量。所以对仪器的校准主要直接采用均具有上述参数为特征值的标准样品来进行。仪器对上述参数测量具有较好的性能就能满足行业的需求。
另外，适宜采用具有气相色谱检测典型代表性的气体标准样品来进行校准，故选用了甲苯中苯标准样品作为校准用标准样品。
为了直观的反映仪器的运行状况，以便更好的校准仪器，将载气流速稳定性≤1%；色谱柱温度稳定性≤±0.2℃；分离度≥1.5；拖尾因子≤1.3；理论板塔数≥5000plates/m；保留时间重复性≤1%作为计量特性。
[bookmark: _Toc6010]4.2校准条件的说明
4.2.1环境条件
环境温度：（5～45）℃，相对湿度：≤85%RH，并且室内不得有易燃、易爆和强腐蚀性气体，应有良好的接地及防静电措施以及无影响校准工作的气流、杂光、机械振动和电磁等干扰。
4.2.2校准用计量器具
校准使用的标准物质应为国家计量行政部门批准颁布的有证标准物质，具体参数见表1。
表1 标准物质参数
	使用标准物质名称
	浓度（mg/ml）
	不确定度参数

	甲苯中苯
	0.50～5.0
	U=3%，k=2



[bookmark: _Toc28609]4.3校准方法的说明
4.3.1 载气流速稳定性校准方法说明
根据校准条件，选择适当的载气流速，待稳定后，用流量计连续测量7次，以7次测量平均值的相对标准偏差为稳定性。
4.3.2柱箱温度稳定性校准方法说明
把温度计的探头固定在柱箱中部，设定柱箱温度为80℃，待仪器温度稳定后，连续测量10min，每分钟记录一个数据。据此，可得被检仪器的柱箱温度稳定性。
4.3.3程序升温重复性校准方法说明
选定初温40℃，终温120℃，升温速率8℃/min，待初温稳定后，开始程序升温，每分钟记录数据一次，直至达到终温。实验重复3次，即可计算出相应点的相对偏差，取其最大值为程序升温重复性。
4.3.4分离度校准方法说明
通入一定浓度的标准气体（5 mg/ml的甲苯中苯），记录色谱峰相邻两峰中前后峰的保留时间及相邻两峰的峰底宽，即可计算得到分离度。
4.3.5拖尾因子校准方法说明
	通入一定浓度的标准气体（5 mg/ml的甲苯中苯），记录5%峰高处的峰宽和峰顶点到峰前沿之间的距离，即可计算得到拖尾因子。
4.3.6 柱效能校准方法说明
通入一定浓度的标准气体（5 mg/ml的甲苯中苯），记录被测组份保留时间和半高峰宽，即可计算得到柱效。
4.3.7 保留时间重复性校准方法说明
通入一定浓度的标准气体（5 mg/ml的甲苯中苯），记录溶质的保留时间和峰面积，重复上述测量7次，重复性以相对标准偏差来表示，计算便携式气相色谱仪用微型气相色谱柱的保留时间重复性。
[bookmark: _Toc11811]五、重大分歧意见的处理经过和依据
无。
[bookmark: _Toc17355]六、行业计量技术规范中涉及专利的声明
本规范未涉及专利等知识产权问题。
[bookmark: _Toc23839]七、与现行相关法规、规章及相关计量技术规范的协调性
本规范与有关的现行法规、规章及相关计量技术规范没有冲突。
[bookmark: _Toc23592]八、其他应予说明的事项。
无。
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