
有色金属行业计量技术规范项目建议书

建议项目名称 全自动高温水解-离子色谱联用仪校准规范

制定或修订 █制定 □修订
被修订计量技

术规范号

计量技术规范

性质

□检定规程

█技术规范

计量技术规范

类别

□重点

█基础

主要起草单位 北矿检测技术股份有限公司

联系人 阮桂色 联系电话 010-59069661

任务年限 2年 申请经费 5万

参加单位
国家地质实验测试中心、云南磷化集团有限公司、北京市计量检测科学

研究院

目的、意义和

必要性

全自动高温水解-离子色谱联用仪是将全自动高温水解仪与离子色谱通

过一定接口耦合，并通过软件控制的全自动分析仪器，可以实现固体、液体

等各类样品中卤族元素的溶出和吸收，可在线与任意品牌的离子色谱等仪器

联用，实现样品中卤族元素阴离子高精度、快速定量检测。高温水解方法无

需使用过氧化钠、硫酸等危化品试剂，具有灵敏度高、稳定性好、分析速度

快、安全环保、节省人力等优点，弥补了传统碱溶法、酸溶解-水蒸气蒸馏法

等样品前处理方法操作流程复杂繁琐、危化品试剂用量大，人工劳动强度大，

方法可操作性差等弊端，提升了稀土产业的整体技术水平和生产效率。全自

动高温水解-离子色谱联用仪可实现 F、Cl、Br 等多种卤素元素阴离子定量定

性分析，在稀土产业中具有重要的应用价值，能够推动稀土产业的高质量发

展，对于复杂恶劣环境下的分析检测和工业在线检测等应用领域优势明显。

在样品燃烧、水蒸气水解、吸收定容过程中，燃烧炉控温精度、液体流

量计准确度、气体流量计准确度、进样机械臂位移偏差等参数直接影响检测

结果的准确度和重复性。因此十分有必要在有色金属行业建立针对全自动高

温水解-离子色谱联用仪主要计量性能的校准规范。科学的校准规范能够有效

确保校准操作的规范性和校准结果的可靠性，能够有效确保仪器运行的可靠

性，从而有利于仪器的推广应用，对于提升产品质量水平、推动有色金属检

测技术发展具有十分重要的作用。

国家、本行业或其他行业暂无相关技术规范。

产业链应用

全自动高温水解-离子色谱联用仪在稀土产业中通过自动化、高灵敏度和

高精度的检测手段，有效解决了样品前处理、检测效率、污染控制、质量控

制和复杂样品分析等问题，提升了稀土产业的整体技术水平和生产效率。全



自动高温水解-离子色谱联用仪实现了从样品进样、高温水解、吸收定容到离

子色谱分析的全流程自动化操作。这大大减少了人工操作的时间和复杂性，

提高了检测效率，尤其适用于需要大量样品分析的场景。全流程软件自动控

制，无需人工频繁干预，减少了对专业技术人员的依赖，降低了人力成本。

能够高效地对稀土样品进行分析，快速分离和检测稀土中卤素元素。这种高

精度的分析能力有助于稀土企业在生产过程中实时监控产品质量，确保稀土

产品的纯度和性能达到标准要求。仪器通过高温水解模块将样品中的卤素元

素充分释放，并通过离子色谱进行高精度定量分析，能够快速、准确地检测

稀土样品中的多种元素，灵敏度可达 ppb 级，解决了稀土传统检测方法分析

周期长，生产过程中质量控制滞后的问题。全封闭流路设计，避免了样品在

处理和传输过程中的污染，确保检测结果的可靠性。全自动高温水解-离子色

谱联用仪在稀土产业中具有重要的应用价值，能够推动稀土产业的高质量发

展。

范围和主要

计量特性

1、本规范适用于全自动高温水解-离子色谱联用仪的校准。

2、本规范规定的主要计量特性及技术指标为：

（1）燃烧炉控温精度：控温相对误差±1%（800~1200℃）；

（2）注射液体积准确度：±1%（1.5~5ml）；

（3）气体流量准确度：±1%（50~500 ml/min）；

（4）检出限：F≤0.005 mg/L，Cl≤0.05 mg/L，Br≤0.05 mg/L；.

（5）回收率：90% ≤ � ≤ 110%

（6）测量重复性：≤2.5%（F、Cl 元素浓度为 1.0 mg/L~5.0 mg/L）；

（7）测量稳定性：≤2.5%（F、Cl 元素浓度为 1.0 mg/L~5.0 mg/L）；

（8）机械臂定位偏差：≤0.3mm。

3、计量技术规范所需计量器具、标准物质

（1）计量器具

序号 测量标准 测量范围 分辨力（分度值） 最大允许误差

1 数字温度计 （-120-1300）℃ 不低于 0.05℃ ±3℃

2
气体质量流

量计

（ 0-1000 ）

Nm³/h
不低于 0.1Nm³/h ±0.1%

3
万分级电子

天平
（0-120）g 不低于 0.0001g ±0.00001g

4 游标卡尺 （0-1000）mm 不低于 0.05mm ±0.05mm



注：温度测量标准、标准测力仪测量范围为一般要求，使用中以能覆盖被

校设备实际校准范围为主。

（2）标准物质

有证标准物质如煤炭标准物质等；

水中氟离子标准物质、水中氯离子标准物质；

4、计量技术规范主要计量方法

（1）燃烧炉控温精度：分别设置燃烧炉控制温度��为 1000℃，1100℃，

1200℃，待升温稳定后，用数字温度计测量燃烧炉内高温区温度��，计算温

度相对误差δ

相对误差δ的计算公式：

δ =
�� − ��

��
× 100%

式中：��—— 燃烧设置温度；

��—— 温度测量值。

取多组不同控温实验中的最大相对误差作为温度控制相对误差，以此作

为是否达标的判断依据。

（2）注射液体积准确度：分别设置注射泵的注射液体体积为 1.5mL，

3ml ，5ml，通过天平称重得注射液体的重量��，通过公式 V = M/ρ计算出

注射体积测量值��，测量 3 组数据，取平均值，得到注射液体的体积平均值

��� �� ，以此计算相对误差δ。

相对误差δ 的计算公式：

δ =
�� − ��� ��

��
× 100%

式中：��—— 设定注射体积

��� �� ——注射体积测量值

取多组不同注射实验中的最大相对误差作为注射液体积相对误差，以此

作为是否达标的判断依据。

（3）气体流量准确度：启动仪器，分别设置气体流量控制目标

50 �� ���，100 �� ���，150 �� ���，200 �� ���，250 �� ���，

300�� ���，待气流稳定后，测量仪器气体出口的气体流量��,测量 3 组数

据，取平均值，得到气体流量��� �� ，以此计算相对误差δ。

相对误差δ 的计算公式：

δ =
�� − ��� ��

��
× 100%

式中：��——设定气体流量

��� �� ——气体流量测量值



取多组不同流量控制实验中的最大相对误差作为气体流量控制相对误

差，以此作为是否达标的判断依据。

（4）检出限：启动仪器，按照规定时间预热后，完成仪器初始化。对

空白样品按实验方法连续测定 11 次，计算出空白中 F、Cl 测定值的标准偏

差 SD，以 3 倍标准偏差作为该方法的检出限。

标准偏差 SD 计算公式为：

�� =
�� − ��� 2

� − 1

式中：�——测量次数，本检测方案中 n=11；

��——元素含量的单次测定值，� = 1 ∼ � ；

�� ——元素含量的多次测定的平均值。

方法检出限 LOD计算公式为：

LOD = 3 ∗ SD。

（5）回收率：启动仪器，按照规定时间预热后，完成仪器初始化。选

取 5 组标样（F、Cl 元素浓度为 1.0 mg/L、2.0 mg/L、3.0 mg/L、4.0 mg/L、5.0

mg/L），进离子色谱分析仪测定，建立 F、Cl 的标准曲线。采用样品加标的

方式，在空白和样品中加入固定量的 F 和 Cl 标样，按照仪器操作要求进行样

品处理、测定，得到加标样品测定元素含量�2�。

每种实验进行 3 次，将单个元素 3 次实验得到的回收率计算平均值，得

到仪器的单个元素回收率。不同实验所得 F、Cl 元素的回收率都满足回收率

范围要求即可。

单个元素的单次实验测量回收率计算公式为：

��� =
�2� − �1�

�3�
× 100%

式中：�2�——加标样品测定含量；

�1�——空白/样品测定含量；

�3�——加标量；

�——元素符号

仪器的单个元素回收率计算为：

�� = �=1
� ����

�

式中：��� ——单个元素的单次实验测量回收率；

�——元素符号；

n——重复测量实验次数，本方案中 n=3。

（6）测量重复性：启动仪器，按照规定时间预热后，完成仪器初始化。

选取 5 组标样（F、Cl 元素浓度为 1.0 mg/L、2.0 mg/L、3.0 mg/L、4.0 mg/L、



5.0 mg/L），进离子色谱分析仪测定，建立 F、Cl 的标准曲线。

按照仪器操作要求，分别称取样品 6 次，按照试验方法测定其中的 F、

Cl 的含量，重复性以��� 来表示。标准偏差�� 计算公式为：

�� =
�� − ��� 2

� − 1

式中：�——测量次数，本检测方案中 n=6；

��——元素含量的单次测定值，� = 1 ∼ �；

�� ——元素含量的多次测定的平均值。

仪器的���计算公式为：

��� =
��
��

（7）测量稳定性：启动仪器，按照规定时间预热后，完成仪器初始化。

选取 5 组标样（F、Cl 元素浓度为 1.0 mg/L、2.0 mg/L、3.0 mg/L、4.0 mg/L、

5.0 mg/L），进离子色谱分析仪测定，建立 F、Cl 的标准曲线。

按照仪器操作要求，每隔 12 小时测量样品的 F、Cl 元素含量，连续测量

7 天，计算 14 次的相对标准偏差（RSD）即为仪器长期稳定性。

（8）机械臂定位偏差：以 X 轴为例，Y 轴与 Z 轴同理。启动仪器，按照

规定时间预热后，完成仪器初始化。机械臂移动到某一位置的平均定位偏差

�，由 n 次移动某一位置的定位偏差计算得到。计算公式为：

� =
1
�

�=1

�

(�� − �0)2�

式中：� ——进样针移动到某一位置的平均定位偏差，mm；

�� ——进样针移动到某一位置时 X 轴的实际移动距离，mm；

�0 ——进样针移动到某一位置时 X 轴的理论移动距离，mm；

n ——重复测量实验次数，本方案中 n=3。

5、全自动高温水解仪由自动进样系统、高温水解系统、自动定容系统

和自动控制系统组成。高温水解系统包括燃烧炉模块、气路控制模块和液路

控制模块，样品在燃烧炉内裂解、燃烧，燃烧生成的气态产物经水蒸气水解

后由载气带入冷凝系统冷却液化，进入收集瓶中被吸收液吸收，吸收液体积

由液体流量计精准计算，进入离子色谱仪进行分析检测。

水平 □国际先进 ■国内先进

国内外情况

简要说明

目前国内暂无针对全自动高温水解-离子色谱联用仪的校准规范，相关的

标准主要有 JJG 823-2014《离子色谱仪》，但由于此检定规程没有高温水解

仪燃烧炉控温精度、注射液体积准确度、气体流量准确度、机械臂定位偏差



等校准参数，因此不适用于全自动高温水解-离子色谱联用仪的校准。

推荐意见
该规范规定了全自动高温水解-离子色谱联用仪的计量特性，技术先进，

同意推荐。

主要

起草

单位

（签字、盖公章）

月 日

计量委

员会
（盖公章）

月 日

部委

托

支撑

单位

（签字、盖公章）

月 日

填写说明：1. 表中第 2，3，8 行，请在选定的内容上填写 “█”的符号。

2. 填写制定或修订项目中，若选择修订则必须填写被修订计量技术规范号。


