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液相色谱仪试验方法

主题内容和适用范围

  标准规定了液相色谱仪的试验方法。

  本标准适用于液相色谱仪(以下荀称仪器)不适用于专用液相色谱仪。

引 用标准

  (>B 4793 电子涅1量仪器 安全要求
  GB 6587. 7电子测量仪器 基本安全试验

  ZB Y002仪器仪表运输、运输贮存基本环境条件及试验方法
  ZBN5200工液相色借固定皮长(254nm )紫外吸收检测器试验方法

3 术语

    下列术语仅适月于本标准

    叹器的启动时a7系指在正常试验条件下，当仪器达到稳定性、灵敏度或敏感度要求后，关机停8h以

上、再次启动叹器.在试验条件下，重新达到稳夕生、灵敏度或敏感度要求时所需要的时间

环境要求

仪器应在以下所规定的正常条件下试验:

。环境温度:10一351':

  }: 相对湿 称 不大于 8011.;

。供电电溟:电压220 -= 22%7频率 50 = 0. 5Hz

d 室内应避免易然I易S*和强腐浊性气体及强烈的机械振动、电磁干扰和空气对流等;

  。 接地 电阻 J、于 1 fl

5试验顺序

    士标准的3款项字 下作为试脸盯现是顶’考，试验时可根据具体情况灵活安排，但应以后一试验不受

f一试 验的 影响为原则

6 输液系统和色谱柱

6.1 丈下听用试剂规格均为分析纯级 所用流动相均立脱气处理

62 液路密封性

    连接愉液系统、进样装置及色谱柱，幽输液系统输送甲醇— 水溶液经色谱柱至废液瓶，调节流量，

I玉 ]达到或接近上限值，压力显示稳定后保持15min,用滤纸检查各接头处，应无湿润现象。

63流量 ft,琶生

63i，式验设备

    分度为0. Olml, 0. 02ml的吸量管备一}F:

    寸I为196的秒表一只
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6.3.2试公1件

    流量:0.2, 0.5, 1.2ml/min;

    Jk动相:二次蒸溜水;

    色谱柱:反相柱[C18, 5(10)刘
    温度:室温上2C。

6.3.3试验步骤

    住出口接吸量管，启动输液泵，用秒表计时.分别记录流动相通过各设定流量值相对应的容积所经历

的时间。每种流量重复n次，各流量一次测量的体积见下表:

设定流量

ml厂  min
0.2

          }
0.5 ’ 1 2

t# floml 1 1                          1 2

4 计算

流量稳定生用变异系数表示按}1)式计算:

Cv X100%

                                                                                二 I

大中:Cv— 变异系数;

    △X— 母次洲量的X,值与n次N9量的算术平均直的偏差;

    X‘— 第 次"̂9量?7直;

      - i}W量次数序号;

    n- 测量总次数二

弓牛涕度准确度

6.4.1 溶 夜

    甲溶液:2%异丙醉的二次蒸溜水溶液;

    乙溶液:0. 13%丙酮的甲溶液

742试验条件

    紫外吸收检测器波长:254nm;

    花量:4一6m(/min

    涕度范围::0一100 乙溶液，变化范围不小于25%;

    记录议纸速:4一5mm / min,
:43试验步掇

    在输液系统和险则器徉品池进口之间连接一根不锈钢管(内径0. 4 -0. 6mm，长200-300mm ).通

过主机设置溶液梯度程序，使乙溶液的比例在规定的范围内以每分钟百分之一的速率均匀增加 在记录

,Z ,得到梯度曲线V田1(该曲线应超过记录纸幅面的50%),

时’r
响应【浓度]

图1梯度曲线
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e i 4 4 计 鼻

    在曲线两刚绘制垂直距离最短的一对平行线，按(2)式计算:

      X
tsc二;了 .n,

          1
(2)

式中二(;c 梯度准确度;

    x- 两平行线间垂直距离，mm ;

    Y- 佛度变化两端基线间垂直距离，mm ;

    n— 实际梯度变化范围。

65色谱住

651吸附型硅胶住试验条件

    紫外吸收检测器波长:254nm;

    流量二lml/nun:

    流动相:正己n(经干噪处理);

    进样方式:阀进祥(10川定量管);
    记录仪长速:不小干16mm/min;

    试样:芭的正己晓溶液.8 x10-5g/ml:
    温度 :室温 二2℃

652 晓基键合相住试验条件

    }tt动相二甲W 35% 二次蒸溜水15%;

    试祥;葱的甲绰溶浦.3x10一5g/ml;

    紫外吸收检测器波长、流量、进样方式、记录仪纸速同6.5.1

h53试验步骤

    仪器在正常工咋条件下，分别对两种住进行试验，书平头微量注射器抽取定量管体积2一3倍的试住

(6弓1或65之)注人进样阀定量管，决速转动进样阀手柄进样.同讨月秒表或数据处理袭性记录保留盯

间，主记录仪上记录谱图 间隔 lomin进样一次。重复3次，取算术平均值

651计算

65牛1柱效:

    冷 13,式计算:

“=5.54(资万
式 扒 N— 被测柱注饮.I/m;

        tR— 保留时间，5;

      wn:— 半峰宽，Sc

ti 5.4.2不对称因子(As)

    从峰顶作基线的垂线为峰高h，在1/10h处作基线的平行线，该线被峰的两边线及峰高线分割成a、

b两线段如图2按川式计算二

(4)

责、

时问

图2计算不对称因子示意图
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6.6重复性

661试验条件

    流动相:甲醉;

    色谱柱“反相柱(C18, 5(10)p];
    记录仪纸速:4一5mm/min;

    紫外吸收位侧器波长、流量、进徉方式、试样同6.5.20
6. 6. 2试验方法

    仪器在正常工作条件下.流量稳定后。用平头微量注射器抽取定量管体积2一3倍的试徉注入进样阀

定量管，快速转动进祥阀手柄进徉，同时用秒表或数据处理装置记录保留时间，在记录仪上记录谱图。间

渴5min进样一次，共11次。

6,6.3计算

    定性与定量重夏性用变异系数表示，用蕙峰的保留时间及其峰高或峰面积分别作为定性和定量测量

直，并按(1)式计算。

;7温度控制
弓71试验设备

    注选下列一种:

    铂电阻测温计或分度值不低于0.工℃的测温计。

弓7.2试验条件

    最低可控温度和住加热器最高工作温度的90%两个温度点为试验温度。

6.7.3试验步骤和计算

    将试验设备探头置住加热器中的柱安装位置，选定的试验温度从低到高顺序升温，温度显示值稳定

亏，隔5min记录一次、共6次.按((5)(6)(7)式计算:

(5)

(6)
(7)

不=杏aS' T
          n ‘‘，曰

                                              丁。=T一T ‘t· ‘·· · · ········ ·.·..·

                                          T =jT一rifme.·· ....】·】 ⋯.，‘· ...·.......，..二

式中:T- 6次测量的平均值;

    T,— 第1次测量的值;

      、— 测量次数序号;

    T.— 试验温度;

    T.- 温度控制准确度;

    T,- 温度控制精密度。

68绝缘电阻

681试验设备

    500V兆欧表1只。

}5.8.2试验方法

    仪器在不工作状态下，测量仪器的相、中连线和机壳之间的绝缘电阻。

6.9绝缘强度

6.9.1试验设备

    0.25一2kV人高压试验台1台。
6‘9‘2试验方法

    仪器在不工作状态下，仪器的相、中连线和机壳之间施以频率为50H:的交流电压1500V
lmina

6.10泄漏电流

厉时
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    按GB 6587 7中3.3条及图1进行。

6.11受潮预处理

    按GB 4793中9.7条进行。

6.12仪器的外观

    月目视和手感检查。

7检测器

7.1以下所用试剂规洛均为分析纯级。

7.2固定波长紫外吸收检测器

7.2.1吸光度校准

7.2.1.1校准用紫外— 可见分光光度计

    波长范围:200一700nm ;

    波长精密度:优子= 0. 5nm

    吸光度测量情密度:优于土1%,

7.2.1.2溶液司6.4.10

7.2.1.3试验步骤

    在梭准用分光兀度计上，以Ep溶液为空白，在254nm波长处测量乙溶液的吸光度A�

    将甲、乙溶液交替充入检测池，在记录仪上得到以甲溶液为基线的乙溶液的响应值At，单位Au.重

夏3沃取算术平习值

7.2.1.4 计算

入 b,

。=At -
          Ac

b0

丛 x 100'

丈中:Ac 怜准值，Au;

      6— 相又于误差;

      b。— 校准用分光光度计测量池液层厚度,cm;

      b,- 破测检测器徉品池液层厚度,cm,

722稳定性

7. 2. 2. 1试验条件

    流量:1m1/min:

    流动相:甲醇;

    色谱柱:反相柱〔C18, 5(10)p];
    温度:室温士1C ,

7.222试验步骤

    在俭测器吸光度校准合格条件下，待达到检测器启动时间后，连续运行1h，然后变动电源电压从

220V到242V和198V,各试验0.5h,检验其基线漂移和噪声。

723启动时间

7.2.3.1试验条件同7.2.2.1,

7.2.3.2试验步骤

    在检测器吸光度校准合格条件下，用时钟读出检illm器从启动至达到基线漂移指标时所经历的5-间。

7. 2. 4线性范围
7.2.4.1溶液

    甲溶液:2%异丙醇的二次燕馏水溶液;

    7.ia4:丙0和甲溶液的混合液.丙酮浓度分别为0.1.0. 1.. ....... 0.9. 1%.
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724.2试验步骤

    以甲溶液为基线，乙溶液按浓度从低到高依次与甲溶液交替充入检侧器样品池，

同乙溶液的吸光度。每种乙溶液重复3次取算术平均值。

7.2.4.3计算

    根据实测短期噪声按(10)式计算:

                                        C- = 2N,·C;/H············，··。·······⋯ ⋯

在记录仪 上得到 不

{10)

式中:Cm,o- 检测器最小检测浓度，%;

    N，— 实测短期a4k畜 Au;

      C.— 乙溶液的丙酮浓度;

      H— 乙溶液对应的吸光度，Au,

    在对数坐标纸上，作吸光度与乙溶液浓度的关系曲线，按ZB N52001中3.5. 3.2条，求出保持线性

洞应所允许的乙溶液的最大浓度Ch, Ch / Cmin即为俭测器的线性范围

73可变波长紫外及收检习器

731 王长准确度校准

7. 3.1.1试验设备

    校准用紫外— 可见分光光度计同7.2. 1. 1;

    滤光片:钦玻璃(厚度2mm,波长445nm时透过率小于5.0%)二

7.3.1.2滤光片标定

    在校准用分光光度计上列出滤光片在200- 700nm道围内的吸光度谱图，确定各待证波长

73.1.3试验步孩和计a

    在光路中加入标定过的滤光片，在特证波长二2nm汽围内单方向改变汽长设置，也记录仪上记录其

f7应 澳取最大桐立值所7J-应的发长，重夏3次，E各待证波长处取3次的拜术V -}j直，该值与特证波长

的算-,羞为各特征波长的准确度，取其中的最大道作为检测N的波长准确度

    注:七路中不能加入虑七片约定型产品，可参照有关标准-

丁32吸光度佼准

    检测器波长置254nm其它同7.2.1

7 3.3基线漂移

7.3.3. 1试验条件

    俭侧器波长:240nm

    流量:0. 5ml/min

    流动相:甲醇;

    温度:室温士1℃。

73.3.2试验步骤

    在喻液系统和检测器徉品池进口之间连接一恨工绣钢管(内径0. 4-0. 6mm，长200-300mm) .在睑

侧器吸光度校准合格条件下。待达到检测器启动时间后，连续运行 1h.然后变动电源电压从220 V到

242V和198V，各试验0.5h,检验其基线漂移。

7.3.4基线噪声

7.3.4.1试验条件

    色谱柱:反相住[C18, 50)司，
    流量:lml/min:

    检测器波长、流动相 温度同7了31-

7342试验步骤

    输液系统接色谱柱再接检测器样品池进口.在检刚器吸光度校准合栋条件下 寺达到检测器启动时
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间后 遵续运行0 5h，任取其中10min噪声.然后变动电原电压从220V到2;2V和 198V.各试验0. 5 h,

检验其基线噪声，

7.3.5启动时间

7.3.5.1试验条件同7.3.3.1

7.3.5.2试验步骤

    在f !j- 4器吸光度校准合格条件下，用时钟读出检MI 从启动至达到基线漂移指标时所经历的时间。

736线性范围

    检测器波长置254nm,其它同7.2.40

7尘芡光险测器

下4.1最,J,检测浓度

7.4.1.1 溶液

    EP滓液二0. 05mot/l硫酸的二次燕馏水溶液;

    乙洛液:1x1。一’g/ml硫酸奎宁的甲溶液。
74 12 试验 条件

    激发皮长:360nr,:或365nm
    发射波长:460nm

7. 1.1.3试验步探

    岑甲、乙溶液交替充入俭测器徉品池，在记录}义上得到以甲溶液为荃线的乙溶液的响应道，重复3次

ft >l术平均值

7-4. 1.4计算

                                      C =2 N's·C/H ..... ·············t····t，·····⋯⋯(11)
式中:C�— 检测器最小检测浓度，9/ ml;

      N.;— 实测短期噪声，mV

      c— 乙溶液派度，9/nil;

      14— 乙容液一农度对甲溶液的洞应值，mV

742隐定比

7生21试验条件

    激发波长:360nm或365nm;
    发对波长:460nm ;

    ，叔量:1ml/min;

    (花动相 :甲醉 ;

    色a注:反相柱厂018, 5卿闪
    混度:室温士1℃

7422试验步骤

    输液系统接色谱柱再接检测器祥品池。龙检测器最小检测浓度合格条件下，待达到检测器启动时间

后，连续运行1h,然后变动电源电压从220V到242V和198V，各试验0.5 h，检验其基线漂移和噪声。

74.3启动时间

7.1.3.1试验条件同7.4.2.1

7.4.3.2试验步骤

    在检测器最小俭测浓度合格条件下，用时钟读出检测器从启动至达到基线漂移指标时所经历的时
l司

7落4线生范围

7 4 4 1溶液

    甲溶液 0 05mol}6f1酸的二次蒸馏水溶液;
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    乙咨互:汽咬奎宁和甲溶液的混合液，流酸奎宁Eti浓度分别为:1、10一，，1X10 -0,1x10一，

1x10一;H/ml,

T4.4.2试验步骤

    以甲溶液为基线，乙溶液按浓度从低到高依次与甲容液交替充入俭测器禅品池.在记录仪上得到下

司乙溶液的响应值.每种乙溶液重夏3次取算未平均值

7.4.4.3计算

    很据实测短期嗓声按曲式计算险测器最小检测浓度Cmin，在对数坐标纸上，作乙溶液的响应与浓度

的关系曲线，按ZB N52001中3. 5. 3. 2兼 i'出保待线性响应所允许的乙溶液的最大浓度Ch, Ch

Cmit、即为检浏器的线性范围。

75示差折光险;'I'll器

7.5.1灵敏度校准

7.5.1.1溶液

    甲溶液:脱气蒸馏水;

    乙溶液二0.442 重量百分比)丙三醇的甲浴液

7. 5. 1,2试验步掇

    海甲溶液充八叁比也二

    将甲、乙溶液交替充入检则器徉品池，正记录仪上得到以甲溶液为鳌线的乙溶液的响应值 泪RI

IL泣表示 重夏3次取A*平均值

75.2稳定注

7.5-2.1试验条件

    脸则器折光指数范圈:1.30一1.45:

    流量:1m1/mm;

    流动相:甲醇: 一

    色谱住:反相柱[C18, 5( 10卜]:

    是赏:室温二I 'r

了522 试验步骤

    将徉品池和参比池串接后接入输液系统，在检侧器灵敏I-1合格条件下.侍达到检ra'U器启动时司后‘

奎续运行1h,然后变动电源电压从220V到242V和198V 各试验0. 51.检验其基线漂移和412声

    注 :检刻a样品池出口不能接 反压择,

753召动时’司

7.5.11试验条件同7. 5.2. 1

7532试验步孩

    在检测器灵敏度校准合洛条件下.用时钟读出检侧器从启动至达到基线漂移指标时听经百的时间

仪器的运输、运输贮存试验

  按ZB Y002的要求进行，其中高温十55*C ;低温-*01 ;跌落高度250mm,

附加说明:

水标准由机械工业部北京分析仪器研究所提出井归口。

本标准由北京分拼仪器广负责起草

本标准主要 起草 人吴至


