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前 言

    本标准是对ZBN52印5一89(气相色谱用火焰离子化检测器 试验方法》的修订。修订时，对原标准

作了编辑性修改，主要技术内容没有变化。

    本标准自实施之日起，代替ZBN52(X]乡一890

    本标准的附录A，附录B都是标准的附录。

    本标准的附录C是提示的附录。

    本标准由北京分析仪器研究所提出并归口。

    本标准负责起草单位:北京分析仪器研究所、上海分析仪器总厂。
    本标准主要起草人:陈志敏、张心怡。

    本标准于1989年3月首次发布。
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范围

本标准规定了气相色谱用火焰离子化检测器(F压〕)的定义、符号、试验条件、性能试骏及环境试验

本标准适用于氢一空气焰或氢一氧焰燃烧的直流偏压的HDo

2 引用标准

    下列标准所包含的条文，通过在本标准中引用而构成为本标准的条文。本标准出版时，所示版本均为

有效。所有标准都会被修订，使用本标准的各方应探讨使用下列标准最新版本的可能性。
    JB厅 932乡一1999 仪器仪表运输、运输贮存基本环境条件及试验方法。

3 定义

    本标准采用下列定义。

3.1动态范围 d”洲而c晓切罗

    试样质量流量的变化范围。在此范围内试样质量流量的变化可引起1皿〕输出信号明显变化，其下限

由检测限给出，上限是最高质量流量，在该流量下J田灵敏度已不能保持常数。
3.2 符号和缩写

    A;— 积分所得峰面积，A·5;

    A — 衰减值;

    C。— 在稀释瓶中试样的初始浓度，mg闹 ;
    C — 在时间t的试样浓度，mg/11诬;
    D— 检测限，gjzs;

    d — 漂移，A乃1;

    E— 检测器信号，A;

    △E— 漂移量JnV;

  △Em。— 噪声振幅，拌V:

F。— 校准后的体积流量，叔八汕1;

F。— 室温下稀释瓶出口处测得的体积流量，d/min;

Kb— 微电流放大器衰减1:1时在记录仪输人端上的闭环电压增益的倒数;

从 — 线性范围;

试样蚤
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性范围上限 叻

声，A;

温压力 Pa ;

释瓶压力，Pa;

温下水蒸气的分压，Pa;

曰︸曰︸一

M ~

刃
凡
Pf
凡
R— 放大器翰人高阻月;

  5— 检测器灵敏度，A·5电;
  :— 时间，nun ;

T。— 室温，K;
Tf— 稀释瓶温度，K;

Vf— 稀释瓶容积，血。

4 试验条件

4.1环境条件

    a) 环境温度:5℃一35℃;

    b) 相对湿度:不大于85%;

    。)供电电源:电压刀Ov士22v，频率501七士0‘SHZ;

    d) 室内不得有易燃、易姗和强腐蚀性气体，并避免强烈的机械振动和电磁干扰。
4.2 试剂和络剂

421正十六烷为标准样品。
42.2 异辛烷(或正辛烷)为溶剂，正十五烷和正十六烷为溶质，纯度为分析纯级或色谱纯级。

4.2.3 试样的制备可用称盘法或体积法，溶质称益的相对误差小于0.2%，稀释比不大于100倍，最小被

稀释盆为 Ilnl。

4.3 载气

    氮气，其纯度优于99.99%。

4.4 氢气

    必须经过净化，其纯度优于99.卯%。

4.5 空气

    必须经过净化，可以用钢瓶空气或压缩空气。

4.6使用4.4，45规定的气体时，对f功基流应不超过4x1o一”A。
4.7 记录仪或积分仪

a) 全程扫描时间不大于0.55;

b) 走纸准确度优于士1%。
48色谱柱

    使用c玩m~ 山G(或W)IIP涂敷5%ov一101的色谱柱，使用前需老化。

5 性能试验

5.， 灵敏度

5.1.， 在制造厂给出的最佳条件下测试。
5.1.2在Fll)的线性范围内测量。

5.13 测试时的信号至少要比噪声大2透刃倍。

5.1.4 用记录仪的谱峰计算时，半峰宽应不小于srnm ，测量准确度小于0.1， 。也可以用积分仪记录谱
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5.1.5 试验结果的计算

    灵敏度按式(1)计算:

5=也

5.2 噪声和漂移

5.2.1衰减器设在最高灵敏度档(最低衰减)，记录仪量程为lmv(或允许使用的最高量程)，调整曰D输

出，使之接近记录仪或积分仪中间刻度，记录基线不少于1玩

5.2.2 剔除小于每分钟1周的基线波动，画出lh的基线平行包络线(应符合最小包容条件)，如图10
5.2.3试验结果的计算

5.2.3.1 噪声的计算

    按图1作出平行包络线中的最高振幅△五猫，用式(2)计算。

                                                          △E~ __
                                            N二书济.巴 Kb ·············································⋯⋯ ‘2)
                                                    ’一 R .‘。 、‘j

5.2.3.2 漂移的计算

    根据图1作出的平行包络线，按式(3)计算。
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                          图1 火焰离子化检测器噪声和漂移的测量图例

5.3 检测限

    根据5.1.5和5.2.3.1所得的结果按式(4)计算。
                                                          。 ZN

                              D留飞屯 ‘，“‘”‘’‘”’·⋯‘”’‘””’“’⋯‘’‘·““““··一 (4)
5.4 线性范围

5.4.1 根据月刀的性能预定线性测试试样的质t流t范围，按4.2的要求制备一组不同浓度的试样。

5.4.2 可采用改变试样质量的方法来改变送人被测试样的量。

5.4.3 当用色谱柱测量线性时，由于线性范围的上限受柱容量的限制影响测量结果，此时可以用附录A
方法测试线性范围。

5.4.4 试验结果的计算

54.4.1 测量不同试样浓度时的灵敏度，在半对数坐标纸上作出灵敏度与试样量对数的关系曲线，通过
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已知点绘制一条光滑的曲线，如图2所示。当直线呈下降趋势，由直线与0.95x5~值的交点得出上限，
此处Sm。是曲线灵敏度最高值。线性曲线测得的不同浓度的灵敏度是个常数，其变化在士5%以内。
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                                                                                          D(9八)

                              图2 火焰离子化检测器线性曲线图例

5·4·4·2线性范围可用三种不同方法表示。
    a) 由给出的线性曲线表示，在该曲线上要表明检测限;

    b)由给出的检测限和线性上限表示(如lxlo一‘9/s一lxlo一59/s);
    。) 由线性曲线求得的上限与检测限的比值表示，根据测出的同一试样的线性上限与检测限，按式

(5)计算出HO的线性范围。

一
卫些
D

5.5 动态范围

5.5.1按54.1一5.4.3要求测试动态范围。

5.5.2 试验结果的计算

5.5.2.1测量载气中不同试样量(m)下的输出信号，在双对数坐标纸上作试样量对数与输出信号对数
的关系曲线，如图3所示，动态范围的上限是该点斜率为零的质量流量。

5.5.2.2 动态范围可用三种不同方法表示。

    a) 以动态曲线表示，在该曲线上要表明检测限;

    b) 以检测限和动态范围上限表示(如lx10一129/s一lxl『馆/s);
    。)用动态范围上限与检测限的比值表示，同时标明检测限。

5.6 试验报告
    FE〕性能试验的各项数据及其重要参数按附录B的统一格式填写，并与相应的图谱组成日D性能的

完整的试验报告。

    注:F山工作特性参考值见附录C。

6 环境试验

6.1上限(下限)工作温度试验
    将FID置于试验室(或箱)内，并处于工作状态，使试验室(或箱)升温至35℃(5℃)，恒温保持如.温度

允差土2℃，而后在此温度下检验FID的工作特性。
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6.2 极限工作湿度试验

    将Fll)置于试验室(或箱)内，并处于工作状态，先将室内温度调至23℃士2℃，保持lh，并在lh内使
湿度达到85%，保持4h后，检验其工作特性。

6.3 对供电电源适应能力的试验

    a) 将交流供电电压由额定值22Ov连续调至198v，检验月1〕的工作特性，再从额定值22OV连续调
到2书ZV，再检验111〕的工作特性;

    b) 将供电电源频率由额定值50凡调到50.51七，检验F江〕的工作特性，再从额定值SOHZ调到

49巧日全，检验F田的工作特性。
6.4 运输、运输贮存基本环境试验

    按JBZ’I习329进行，其中高温55℃，低温一40℃，相对湿度95%，跌落高度25压1姐110



                附录A

            (标准的附录)

正丁烷或正丙烷指数稀释法 动态配气法

    为了消除由于色谱柱的超负载而影响线性范围或动态范围上限，可以用正丁烷或正丙烷作试样，用
指数稀释法或动态配气法将已知质量的试样不通过色谱柱而直接送人玉卫〕，以确定线性范围和动态范

围。

Al指数稀释法

稀释瓶是一个带搅拌器，容积1呱司一义nd，容积标定允差为士1%的专用器具。

用载气和试样的混合气(试样体积为巧%一20%)冲洗稀释瓶约1任刀j力以上，保证瓶内试样浓度稳

将充满校准气的稀释瓶按图Al接人，保持载气(稀释气)的流量恒定。

Al.
AI.
氨
Al.

级气 样品气

稀释瓶

Al。4

                        图AI 指数稀释法气路连接示意图

稀释瓶出口处试样浓度按式(AI)变化:

                                      _ ， 1一凡 t、
                          c:=c。娜 1二护二)                                    朴一-”一卜、 铸 ]

气流速(Fe)需经温度、压力、饱和水蒸气分压按式(AZ)校准。
                                    _ ， 公 P;I P，\
                                      丑 二凡 七决矛 11一子 !
                                  ‘一 .T。P。、‘ Pa]

。，·(A约

Al。5

·⋯⋯ (AZ)

注:校正因子(卜匆仅在使用湿式流量。，使用。
Al.6 在任一浓度时FID的灵敏度按式(A3)计算:

                                                          S二鱼里
CtF。

，·····一 (A3)

Al.7 由于流t和稀释瓶容盘的测量误差，将造成指数稀释法的误差。当上述两测量误差为1%，试样浓
度稀释两个数量级时，浓度误差为2%;稀释至六个数最级时，浓度误差为6%，因此本方法不适用于大浓

度范围的试验。



AZ 动态法

    动态法系往载气流中注人已知浓度的试样，试样注人点与1，11)之间的一段空管使谱带扩展，形成高

斯峰，用记录仪或积分仪记录之。

注:高斯峰应足够宽，以避免记录仪或积分仪时间常数影响侧!精度。



          附录B

      (标准的附录)

火焰离子化检测器试验报告

表 BI

型 号 /规 格 制 造 广

出 厂 编 号 出 厂 日 期

侧 试 人 测 试 日 期

检侧器类型: 氢气流量:

检侧器偏压: 空气流蚤:

喷嘴结构和材料: 色谱柱规格:

载气流t: 色谱往填料:

柱温: 记录仪或积分仪量程:

检测器握度: 记录系统扫描速度:

进样器沮度: 微电流放大器灵敏度:
试样: 衰减:

进样量 :

侧 试 项 目 技 术 指 标 试 验 数 据 结 论

灵 敏 度

嗓 声

漂 移

检 侧 限

线 性 范 围

动 态 常 数

备 注



            附录C

        (提示的附录)

火焰离子化检测舒工作特性参考值

表 CI

性 能 单 位 符 号 参 考 值

灵 敏 度

检 洲 限

线 性 范 围

动 态 范 围

  嗓 声

  漂 移

A二/g

  砂

  A

  A击

0加5~0。位

10一。一10一

  10，·10t

  10，·10.

10一14·10一

10一1，·10一口


