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本规程适用于新制造、使用中和修理后的凝胶色谱仪的检定.

                            一 概 述

    凝胶色潜是一种新型的液相色谱.它的分离过程是在装有多孔物

质为填料的柱中进行的.当高聚物济液流经色谱柱后，高聚物样品在

柱上按分子尺寸从大到小的顺序进行分离，并通过检测器自动检测出

样品的浓度，凝胶色i.k法是测量高聚物分子量的一种相对测量方法。

被测样品的分子量和分子量分布可以由其GPC谱图和校正曲线求得.
分子量分布用多分散指数表征。

    凝胶色谱仪 (以下简称仪器)，通常 由溶剂贮槽、输液泵、进样

器、色谱住、浓度检测器、记录仪、计算机等部分组成.

      1

      1.1

      1.2

      1.3

    1.4

      2

    2.1

    2.2

漏。

      3

      3.1

1 x 104.

                二 技 术 要 求

仪器外观

仪器上应标明型号、名称、编号、制造厂名称及出厂日期

仪器的外壳应无明显的损坏.

  仪器的各功能键完好，工作正常.

仪器应备有产品检验合格证及仪器说明书等技术文件。
输液泵

泵的流量稳定性应优于士1%.
泵在工作压力下的耐压性应能保证在工作压力范围内无泄

色谱柱

柱效:三根高效填充柱组 (90 cm)的理论塔板数N应大于

    3.2柱箱的控温精度:柱箱若有控温，温度波动应不超过11̂C.

柱箱若无控摄.在实验过程中环境溢度波动不得超过士2 C.

    4 检测器

    4.1示差检测器

    q}声;<5x1。一'RIU,
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基线漂移.<5x10'0 (RIU"h").

4.2紫外检测器

噪声 <4 x 10-'ODU.
基线漂移 <4 x 10-̀(ODU"h'' ),

5 lk}w的侧量精度 应优于土5 %.

6 仪器的测量准确度 应优于120 %.

      7.1

光直射，

      7.2

场干扰。

    7.3

    7.4

    7.5

器。

                三 检 定 条 件

环境条件

安装仪器的实验室应清洁无尘，无易姗、易爆气体，不受用

排风良好。

仪器应放在平稳的工作台上，周围无强烈振动、无强电、磁

室内环境温度为15℃至WC.
室内相对湿度应小于80%.

电源电压为220 t 20 V,频率为50 Hz 1 1 Hz，应配有稳压

    8检定设备及材料

    8.1标准物质:选用国家计量行政部门批准颁布并附有证书的窄

分布聚苯乙烯标准物质6至8种.该标准物质的分子量 (重均分子量

b'，或数均分子量M.或峰位分子量m.)量程为，在10', 10̀, 105,
10”各数量级范围内有1至3种窄分布聚苯乙烯标准物质。

    8.2化学试剂.
        四氢吠喃 分析纯

        甲苯 分析纯

        间甲酚 分析纯

        氯仿 分析纯

        邻二氯苯 1G学纯

        二甲基甲酞胺 分析纯
    8.3秒表。经检定合格的分度值不大于。.1s的秒表一块，
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    8.4天平:经检定合格的量称为100 S或200 B,最小分度值为

0.1 m8的夭平一台.

    8.5测温仪丧:经检定合格的铂电阻及配套的刚温仪表一套或热

敏电阻及配套的测温仪表一套。测温精度应优于士。.30C.测温范围
为15℃至1350C.

    8.6玻璃仪器:10 ml移液管，B级，2个，5 ml容量瓶，B级，

2个，10 ml容量瓶，B级，5个。

    8.7注射器:50 ml, 100 ml及5 ml, 10 ml玻璃注射器，B级，
各2个。

    8.8溶液过滤膜:孔径为0.1 um至0.45 gm过滤膜5张。

四 检定项目和检定方法

    9 外观检查 按技术要求 中1.1至1.4的规定检查仪器的外

观。

    10 输液泵的检定

    10.1泵流量稳定性

    仪器运转稳定后，泵流量设定为1 ml/mi n (});骑时的流量).将
5 ml的容量瓶接在泵出口处，在溶剂流入容量瓶内的同时开始计时，

待溶剂充满至刻线时停止计时，记下测量时间。间隔约10 min后测
量1次，重复测量〕次L,!上.分别由式 (1), (2), (3)计算出时间

平均值及时间最大值与平均值的相对误差和时间级小值与平均值的相
对误差。相对误差应优于生1%.

                    L} t,
                t a i.,n                      (1)

SR:二」兴卫x 1001% (2)

SRs，~tm, E o-t x100% (3)
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式中 n- 测量次数，

      1- 时间测量平均值;
      t,— 每次时间测量值，

    t...— 时间测量最大值，

    tm。— 时间测量最小值;

    SR— 时间测量最大值与平均值的相对误差，
    SR2— 时间测量最小值与平均值的相对误差·
    10.2泵在工作压力下的耐压性
    启动仪器，待仪器运转稳定后，将泵流量设定为1 ml/min，待

压力稳定后，用滤纸检查各接头应无湿迹。若有湿迹应紧固接头螺帽

或更换密封件。

    11 色谱柱的检定
    11.1色谱柱的柱效
    用苯、甲苯或四氢吠哺为样品，以仪器中的溶剂为溶剂，配制滚

度约为2 mg/ml的溶液，注入色谱柱，得到色谱图1。根据图1由式

(4)计算色谱柱的理论塔板数.三根高效串联柱组的理裕塔板数、
应大于1X10̀.

N=16x(令)’

人月1

  一 沐, -一一一v.
        副 二阵

图1 色谱柱理论塔板数测定图

(4)
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式中，VR— 色谱峰项的淋出体积，

        W- 色谱峰底宽，

        N— 色谱柱的理论塔板数.
    11.2柱箱控温梢度

    有柱控温箱的仪器应检定柱箱的控温精度。对常温测定，应在高

于室温10℃的温度下检定仪器的控温精度，对高温测定，应在135 C

下俭定仪器的控温精度.俭定方法为将铂电阻或热敏电阻置于柱恒温

箱中部，关好柱箱盖，将引线与测温仪表相连接.当温度到达设定溢

度时，稳定约5 min后，记下测温仪表上的温度值。每间隔约10 min

测定一次，测定5次以上，取其平均值，其最大值与平均值之差次城

小值与平均值之差为控温精度。控温精度应优于土19C.
    12 检测器的检定

    12.1示差检测器的噪声和基线漂移

    将示差检测器与仪器相连结，启动仪器，以仪器体系中的溶剂为

溶剂，as定流量为1 ml/min，将灵敏度选择在最灵敏档，记录纸速

为 (0.5-1) cm/min,待仪器椒定后，走基线30 min到1h，计篡噪
声和基线漂移。

    12.2紫外检侧器的噪声和基线漂移

    将紫外检测器与仪器相连接，紫外吸收波长为254 nm,溶剂为

四氢a*喃或无紫外吸收的试剂。启动仪器，设定流量为1 ml/min,参

比池为空气，吸 光度选择在最灵敏档。记录纸速为 (0.5-1)c-/

nu n，待仪器稳定后，走基线30 min到1h，计算噪声和基线漂移。

    13 仪器测量精度的检定

    13.1绘制校正曲线

    在柱组分离范围内，选用第8.1款中的标准物质6至8种，按其
分子童大小，配制浓度为 ((0. 5.3) mg/ml的溶液，注入色谱往，得

到侮种标准物质的GPC谱图。如图2(a)所示。谱图的纵坐标为险泌

浓度，横坐标为淋出体积。再以你准物质的分子量对数对标准JJ质的
峰位淋出体积作图，就可得到标准物质的校正曲线。如图2(b)所示。

在绘制佼正曲线Za mJ时，纵坐标可采用窄分布标准物质的Msl .H.或
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图2   (a) An对V.GPC谱图

      (b) log厕对 VR校正曲线图

Mn。校正曲线的相关系数Y应大于。,98.

    13.2仪器测量精度的测量与计算
    在校正曲线范围内，选用一种窄分布聚苯乙烯标准物质 (该物质

未用于绘制校正曲线).配制成一定浓度的溶液。在绘制校正曲线的
实验条件下，将配制好的溶液注入色谱往，求得M�及Ma.重复测

量3次。取重均分子量或数均分子量的平均值}1... M,，计算每次测
量的M，及M二与相应平均值的最大相对误差应优于土5%.由式(5),

  (6)进行计算。

      艺 M.
材，一」n (5)
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n., - .6...-    R-_，二、一A _ ___。
侧 董 稍 度 =一 入iuu为

                        M.
(6)

式中:陀— 测量次数，

    M�- n次m9 ins的hl >-平均值;

Al,。.二— n次测量中最大的N，值。

      (用A%1。计算仪器测量精度的方法同上)。

    14 仪器测量准确度的检定

    用13.2中测得的窄分布聚苯乙烯际准物质的分子量平均值(屁，、
IN�)与该标准物质的分子量标准值 (Mw。.，、属 .:)的相对误差作为

仪器的测量准确度.仪器的测量准确度应优于t 20%.按式 (7)进
行计算 。

仪器的测量准确度二
尼.一k-.，x 100%      (7)

式中:府.- n次测量中石w的平均值，
M.,.一 标准物质的重均分子量.
(用M，计算仪器测量准确度的方法同上)。

                  五 检定结果处理和检定周期

    15 仪器进行首次检定，符合本规程1至6条技术要求，该仪器
合格，发给检定证书。

    仪器进行周期检定，符合本规程2.1, 3.1, 5, 6条技术要求。
该仪器合格，发给检定证书，要注明未达到技术要求的项目，经检
定，不符合上述要求的仪器，为不合格仪器，发给检定结果通知书，

并注明未达到技术要求的项目。

    16 仪器的检定周期定为两年.在使用中如测定结果有较大的误
差或更换部件后仪器性能有明显的变化时，应随时检定。
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附 录
附录

      检定证书和检定结果通知书 (背面)格式

(1)检定证书

检 定 结 果

一 外观检查

二 仪器检定

  1 泵在工作压力下的耐压性检定

  2 泵的流R稳定性

  3 色谱柱的柱效

  4柱箱的控温精度
  5 检 测器

    示差检测器:噪声 漂移

    紫外检测器:噪声 漂移

  6 仪4-的711精度

  7 仪器的测量准确度
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(2)检定结果通知书

检 定 结 果

下述几项指标未达到检定规程要求:

q定项目 规程技术指标 实脸结果

处理竟见
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附录 2

                      cpc常用容荆的物理性i-

— {r74   n一、 度}
沽 齐

    !‘

无紫外吸

下Fu(。m)

实 B} iM}

变上Flo(℃

四 级吠喃 fi.5 O.aR已 .峨07 0 22a 牙只

茉 80. 0.520 .50咬 夕日0 月 O

印苯 110.8 0.59 4'! 5 2闪5 80

二甲从甲 151 0.OQ .42凡 0
295 9O

酞移

的

邓

”

环已烧 40.7 0‘98 ，。弓28少 空2a

邻二氧关

三氮代苯

1只n 1.20
55了 5

2I8 89(25'0 .571 7

间甲酚 202.8 2.08 1.544 130

三氢甲忱 61.7 Q.58 .446

二氯乙忱 R4 0.84 .444， :::
二氮甲忱 砚0 0.440 一423 7 220 2S

四氢化碳 7已.9 0.969 .460 ， 2目5 吐气

水 100 1.005 .333
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附 录 3

某些高康物的折光指擞

聚 合 物 折 光 指 数

聚四It乙烽

聚兰氟R乙译

丙酚纤维辛

As醉纤维繁

聚甲刀戍基

乙簇纤fl #

缩醛均聚物

丙烯酸酩

硝化纤维素

聚丙烯

滩乙端(Ml�f-)

尼龙】」

聚乙坏 ‘中密度)

聚氯乙烯

尼龙66

聚苯乙烯

滚 砚

;一::
i.46- 1.4口

1.46-1.49

1.4日5

1.47

1.46

1.49

1.49二 1.61

1.49

1.51

7.52

1.5至

1.62- 1.55

1.65

1.67- 1.60

1.666
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附录 4

线性相关系数Y的计算公式

        S..
Y. ~一不:二二二二=二=巴片
    V S二二S,.

式中 Six = #_，一#x#yn

S二一=#x=__(#x)=n

5.，二#y2 一 (#y> 出
      陀

劣一 横坐标的各相应数值，

v- 纵坐标的各相应数值.
陀一 测量次数。
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附录 5

  检定记录格式

凝胶色谱仪检定记录

      仪C?4'+号 1

一78 LT r  -

二二诬三二一

l

{-.m   q一

}一一空n1 Z,b7一习一--一-—
        住子riy号 }

检定{Jis, 证书幼帝号

外观检查

泵流量稳定性检定

容益瓶休和 ，明。次·一···一⋯

泵济鱿粉定性误

3 色谱柱柱效检定

柱子规格 濡 剂 样 品 淋出体识 色治峰宽

今

柱 效
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4 柱箱控温精度栓定

柱箱设定温度 (℃) 柱箱实测is度 (℃) 平均值 (℃〕

柱箱抢温精度

检测器噪声、漂移检定

险溯 21,类'P% 噪 声

6 仪器的测量精度及准确度检定

标样n!测定值

log肠值

保留休P;(仿

校正111 0 Y值

标样标准fui (M.)

GPC MJ 仿 (M.)

仪器侧鹭精度 仪器测最准确!R

检定者

校验者

分甘，甲，，，， .，，~ . .，


