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    本规程经国家质量监督检验检疫总局于2001年07月06日批准，并自

2001年 10月01日起施行。

归 口 单 位: 全国物理化学计量技术委员会

主要起草单位: 河北省计量测试研究所

参加起草单位: 福建省计量科学技术研究所

                保定高新区天惠分离科学研究所

                北京市新技术应用研究所

本规程委托全国物理化学计量技术委员会负责解释
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毛细管电泳仪检定规程

范围

本规程适用于带有紫外检测器的毛细管电泳仪的首次检定、后续检定和使用中检

2 概述

    毛细管电泳仪 (以下简称仪器)是根据在电解质溶液中，带电粒子在高压电场作用

下，以不同的速度定向迁移的现象来达到组分分离的目的。各组分分离后通过检测器进

行检测，并根据各组分的迁移时间和响应值进行定性、定量分析。电泳的支持物是弹性

石英毛细管。

    仪器主要由高压电源、进样器、毛细管柱、检测器、数据处理系统等几部分构成，

工作原理见图 la

毛细 俗
检测 器

图 1 毛细管电泳仪工作原理

3 计量性能要求

3.2

3.3

3.4

3.5

3.6

中心波长误差:士2 nm;滤光片半宽度:镇巧 nm (固定波长紫外检侧器)。

波长示值误差:士2 nm;波长重复性:镇1 nm (连续可调波长紫外检测器)。

基线漂移:毛0.002 AU/ho

基线噪声:镇0.0005 AUa
检测限:镇1X10一6 g/ml(维生素136) }}

高压电源
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3.6.1 电压范围:0--30 kV，示值误差为士2.0%0

3.6.2 电流范围:0 -- 300 I A，示值误差为士3.0%.
3.6.3 稳定性

    观察3 min内电压稳定性镇1.5%0

3.7 定性、定量测量重复性

3.7.1定性测量重复性误差 ((8次测量)S定性51.5%0

3.7.2 定量测量重复性误差 ((8次测量)S定值53.0%0

通用技术要求

1 仪器外观

1.1仪器应有下列标志:名称、型号、制造厂名、生产日期、产品编号、《返j宝标
、电源电压和频率、最大功率。

1.2 仪器应能平稳置于工作台上，各紧固件均应紧固良好，各调节器、按键和开关

4

4.

4.

志

4.

均能正常工作。

4.1

4.2

  电缆线的接插件均应紧密配合，接触良好。

气路系统:气路处于正常工作条件下，将气路末端堵住，用皂膜液涂抹各接头，

应无气泡产生。

4.3 绝缘电阻:绝缘电阻应大于10 MCI.

5 计t器具控制

    计量器具控制包括:首次检定、后续检定和使用中检验。

5.1检定条件

5.1.1 检定环境条件

5.1.1.1 环境温度:(20士5)℃

5.1.1.2 环境湿度:相对温度镇85 % RH

5.1.2 供电电源:(220士22) V, (50士5) Hz,

5.1.3 检定用设备

5.1.3.1 秒表:分度值0.1 so

5.1.3.2 分析天平:最大称量200 g，最小分度为0.1 mgo

5.1.3.3 电流表:0一500 fLA, 1.。级。

5.1.3.4 静电电压表:0-30 kV, 0.5级。

5.1.3.5 绝缘电阻表:500 V, 0--500 MS2, 1.0级。

5.1.3.6 电阻:22 Ma, 1.0级。

5.1.4 标准物质和试剂

5.1.4.1 维生素氏 (分析纯)。
5.1.4.2 磷酸氢二钠 (分析纯)。

5.1.4.3 紫外吸收标准溶液 GBW (E) 1300660
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5.2 检定项目和检定方法

5.2.1 外观检查

    按4.1-4.2条说明进行外观及初步检查。

5.2.2 高压电源的检定

5.2.2.1 电压示值误差的检定
    将静电电压表接人高压电源的输出端，在全量程范围内均匀选取6个点 (其中包括

最大标称输出电压)，测量各点输出电压，按公式 (1)计算各点的示值误差，取其最大

值作为电压示值误差。

SV示二
V标一V
  V;

x 10096 (1)

式中:sV示— 电压示值误差，(%);

        V;— 各点测量电压值，kV:

        V标— 各点标称电压值，kVo

5.2.2.2 电流示值误差的检定

    将22 MO电阻和电流表串人高压电源的输出端，调整仪器到最大标称输出电流，

读取电流表的显示值，按公式 (2)计算输出电流的示值误差。

aI},-,
I标一I
    I

x 10096 (2)

式中:81示— 电流示值误差，(%);
        I— 测量电流值，fA;

      1标— 仪器最大标称输出电流值，拌Ao

5.2.2.3 电源稳定性

    仪器预热30 min后，设定输出电压为20 kV，接静电电压表于高压电源电压输出

端，连续观察3 min，记录电压表显示的最大值和最小值。最大值与最小值的差与设定

输出电压值之比为电源的稳定性。

5.2.3 紫外检测器性能的检定

5.2.3.1 波长示值误差及重复性的检定

5.2.3.1.1 固定波长紫外检测器的中心波长及半宽度检定

    将仪器配置的滤光片取出，按照JJG 812-1993《干涉滤光片检定规程》检定中心

波长 (峰值波长)及半宽度，其误差及半宽度应符合9.1条的要求。

5.2.3.1.2 连续可调波长紫外检测器的波长示值误差及重复性检定

    采用紫外吸收标准溶液分别在235, 257, 313 nm和350 nm 4点检定波长示值误

差。

    将检测器波长设在比校准波长低 5 nm处 (如检定257 nm时，检测器波长先调到

252 nm)，以1 nm的间隔改变波长，得到波长特征曲线，曲线波峰、波谷处对应的波

长为该点测量波长，重复测量3次，取其平均值。测量波长平均值与标准波长之差为波
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长示值误差。用同样的方法检定其它 3点，其最大值与最小值之差为波长的重复性。

5.2.4 静态基线漂移和基线噪声的检定

    将仪器各部分连接好，选择如下条件进行:波长254 nm、毛细管柱为空管，开机

稳定30 min后，记录 1h的基线，计算基线漂移和基线噪声。

5.2.5 检测限

    仪器处于正常工作状态下，将检测器波长调到254 nn ，用75 [Lm x 40 cm的毛细管

柱，柱温25 (;，电泳电压为15 kV。选择气压8 kPa，进样时间3s(气压进样);高差

20 cm，时间180、(位差进样)。待基线稳定后，用20 mmol/L的磷酸氢二钠作为缓冲

溶液，取质量浓度为2 X 10-6 g/ml的维生素B6溶液，连续进样3次，计算其峰高的算

术平均值。

    检测限定义为等于或大于两倍基线噪声峰高所代表的样品的质量浓度，按式 (3)

计算检测限。

                              D一2HNp/H                                    (3)

式中:D— 检测限 (最小检测质量浓度)，g/ml;

      HN 噪声峰高，mm;

      p— 样品的质量浓度，g/ml;
      H— 样品峰高，mm.

5.2.6 定性定量测量重复性的检定

    将仪器连接好，使之处于正常工作状态，按 5.2.5的条件，注人质量浓度为

1 X 10-4 g/ml的维生素B6溶液，记录迁移时间和峰面积 (峰高)，连续测量8次，按式

(4)计算相对标准偏差S定性c}2) o

8}性(定，)一丫拿喂是刃三·争10096 (4)

式中:S定性淀量)— 定性 (定量)重复性;
          X;— 第i次测得的迁移时间或峰面积 (峰高);

            X - n次测量结果的算术平均值;

              i— 测量序号;

              n - 钡d量次数。

5.2.7 绝缘电阻的检定

    电源插头不接人电网，用绝缘电阻表在电源进线与仪器外壳之间施加500 V直流电

压，稳定5s后，测量绝缘电阻应大于10 ma.

5.2.8 首次检定的仪器需按照本检定规程的要求全面进行检定，后续检定和使用中检

验可不进行 4.3和3.6条的检定。

5.3 检定结果的处理

    经检定符合本规程要求的仪器发给检定证书;不符合的发给检定结果通知书，并注
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明不合格项目。

5.4 检定周期

    毛细管电泳仪检定周期一般不超过2年。
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附级 A

标准溶液的配制

A.1 试剂

试 剂名 称 分 子 式 级 别

水 H2O 二次蒸馏水

维生素B6 几H� 03N " HC1 分 析 纯

磷酸氢二钠 Na2HP04.12玫O 分 析 纯

A.2 仪器和玻璃f器

名 称 规 格 一一名称 规 格/ml

分析天平 200。，、，。，m、一无分度吸管 1

容量瓶 100, 250 nil 无分度吸管 2

称量瓶 20 ml ’
            一一烧杯 50

A.3 2.O x 10-6 g/ml维生素B6溶液的配制

    在分析天平上，准确称取10.0 mg的维生素氏固体，放人50 ml的烧杯中，加人
20 m mol/L的磷酸氢二钠缓冲溶液使之完全溶解，将此溶液小心移人100 ml容量瓶中，

并用20 m mol/L的磷酸氢二钠缓冲溶液稀释至刻度，摇匀。该溶液的质量浓度为

1.0x 10一4 g/ml，然后用缓冲溶液逐级稀释配制成2.0x10-6g/ml的维生素氏溶液。

A.4  20 m mol/L的磷酸氢二钠缓冲溶液的配制

    在分析天平上称取 1.79克磷酸氢二钠固体，放人50 ml烧杯中，用蒸馏水稀释，

并移人250 ml的容量瓶中，用少量蒸馏水冲洗烧杯3次，冲洗液并人容量瓶中，然后

用蒸馏水稀释至刻度，摇匀后倒人磨口瓶中备用。
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附录 B

检定证书 (背面)格式

检 定 结 果

1 外观

2 气路系统

3 电压示值误差

4 电流示值误差

5 稳定性

6 中心波长误差

7 滤光片半宽度

8 波长示值误差

9 波长重复性

10 基线漂移

n 基线噪声

12 检测限

13 定性测量重复性

14 定量测量重复性

巧 绝缘电阻

备注:
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附录 C

检 定 记 录 格 式

证书编号

受检单位 温 (湿)度

仪器型号 仪器编号 检定 员

制 造 厂 检定 日期 核 验 员

夕卜观检查

2 高压电源

2.1 电压范围及示值误差

电压示值/k V 5 10 15 20 25 30 (max)

输出电压/kV

示值误差/(%)

2.2 电流示值误差

最大输出电流介eA

电流表测量值乍A
示值误差/(%)

2.3 电源稳定性

电源稳定性

    3 min

电压最大值 电压最小值 稳定性/(%)

3 波长示值误差及重复性

3.1 固定波长紫外检测器中心波长误差及半宽度

中心波长(lo) 标准波长 (人}) 中心波长误差 半宽度
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3.2 连续可调波长紫外检测器的波长示值误差及重复性

标准波长//nm

测 量 波 长//nm

△又八im 氏/nm

石 义2 A3 A

235

257

313

350

4 静态基线漂移及噪声

基线漂移/(AU/h) 基线噪声/AU

5 仪器检出限

H /mm Hrr/mm D/ (g/ml)

s 定性定A重复性

钡组量 次数 1 2 3 4 5 6 7 8 平均 S

迁移 时间

峰 面 积

峰 高

7 绝缘性能


