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II

引言

本规范依据 JJF 1071—2010《国家计量校准规范编写规则》、JJF 1001—2011

《通用计量术语及定义》、JJF 1059.1—2012《测量不确定度评定与表示》等基础性

系列规范进行编制。

本规范主要参考 JB/T 12965—2016《水中挥发性有机物在线气相色谱仪》、JJG 700

—2016《气相色谱仪》中的技术要求和检测方法制定。

本规范为首次发布。
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水中挥发性有机物在线气相色谱仪校准规范

1 范围

本规范适用于基于吹扫捕集-气相色谱法（带氢火焰离子化检测器）检测原理的水

中挥发性有机物在线气相色谱仪的校准，适用量程范围（0～100）μg/L。超出以上测

量范围及其他相似原理和计量特性的仪器可参考本规范校准。

2 引用文件

本规范引用了下列文件：

JJF 1071-2010 国家计量校准规范编写规则

凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本规范，凡是不注日期的引用文

件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本规范。

3 概述

水中挥发性有机物在线气相色谱仪（以下简称色谱仪）主要用于石油化工行业循

环水、地下水等水中挥发性有机物的检测。通过持续向水样中通入氮气等惰性气体，

使水中挥发性有机物以气态逸出并被吸附剂填充的捕集阱捕集，再由加热模块解吸进

入气相色谱单元。待测有机物组分被色谱柱分离后进入氢火焰离子化检测器，通过记

录检测器信号峰值和保留时间，结合标准曲线实现水中挥发性有机物的定性与定量。

仪器结构主要包括采水单元、吹扫捕集单元、气相色谱单元和数据处理与传输单元。

色谱仪示意图见图 1。
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图 1 色谱仪示意图

1—采水单元；2—吹扫捕集单元；3—气相色谱单元；4—数据处理与传输单元（工控机）；

5—捕集阱；6—色谱柱；7—氢火焰离子化检测器；8—采水控制器

4 计量特性

具体计量特性见表 1。

表 1 色谱仪计量特性一览表

序号 项目 技术要求

1 示值误差 ±20%

2 检测限（苯）/ （μg/L） ≤1.0

3 保留时间重复性 ≤1%

4 峰面积重复性 ≤15%

5 稳定性（4h） ≤15%

注：以上指标不适用于合格性判别，仅供参考。

5 校准条件

5.1 环境条件

5.1.1 温度条件

环境温度：（5～30）℃。

5.1.2 湿度条件

相对湿度：不大于 85 %。

5.1.3 其他条件

色谱仪周围无强烈振动，无强电磁场干扰。

5.2 测量标准及其他设备

测量标准及其他设备见表 2。

表 2 校准项目和测量标准

序号 校准项目 测量标准名称及技术要求

1 检测限（苯） 标准物质应采用国家计量行政部门批准颁布的甲醇中苯有

证标准物质。标准物质的浓度约为1.00×106 μg/L，相对扩

展不确定度不大于3%（k=2）。2 保留时间重复性
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空白水应为二次蒸馏水或纯水设备制备的水，使用前经过

空白检验，确认在目标化合物保留区间内无干扰峰出现。
3 峰面积重复性

4 示值误差

5 稳定性（4h）

6 校准项目和校准方法

6.1 校准项目

色谱仪的校准项目见表 2。

6.2 校准方法

6.2.1 校准前准备

6.2.1.1 外观检查

色谱仪应无影响其正常工作的损伤，开关、按键等应能正常操作和控制，指示灯

显示清晰正确，各部件连接完好，仪器名称、型号、制造厂名称、编号等应清晰、完

整。

6.2.1.2 气路检查

在正常工作条件下，用试漏液检查气源至色谱仪所有气体经过的接头，应无泄漏。

6.2.1.3 基线噪声及基线漂移检查

柱温设置在 80℃，待基线稳定后记录基线 30 min，选取所记录基线中最大噪声值

为仪器的基线噪声，30 min 基线偏离起始点最大的响应信号值为仪器的基线漂移。基

线噪声不应大于 0.5 pA,基线漂移不应大于 5 pA。

6.2.1.4 标准曲线检查

检查色谱仪标准曲线，记录标准曲线最高浓度点、标准曲线公式及线性相关系数。

6.2.2 校准条件

色谱仪校准条件见表 3。

表 3 色谱仪校准条件一览表

设备及项目 校准条件

样品池温度 室温，校准期间控制色谱仪机柜或站房温度波动不大于2℃。

吹扫捕集模块 吹扫流量、吹扫时间等均根据仪器说明书推荐选择适当值

柱箱温度 80℃左右
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载气 N2，纯度不低于99.995%，流速根据仪器说明书推荐选择适当值

燃气 H2，纯度不低于99.99%，流速根据仪器说明书推荐选择适当值

助燃气 Air，流速根据仪器说明书推荐选择适当值

注：由于色谱仪型号、色谱柱种类和长短不同，以上校准条件可根据出峰时间进行调整。

6.2.3 检测限（苯）

用空白水和标准物质（水中苯）配制浓度约为 1 μg/L 的水中苯标准溶液，通过自

动采水模块进样并连续测量 3 次，记录苯峰高，并计算三次结果的平均值。基线噪声

值采用 6.2.1.3 的测量结果，检测限按照公式（1）计算，结果保留 2位有效数字。

H
NCD 2

 （1）

式中：

�——检测限， Lg / ；

�——基线噪声值， pA；

�——水中苯标准溶液浓度， Lg / ；

��——3 次测量苯峰高的算数平均值， pA。

6.2.4 示值误差

仪器运行稳定后，选用浓度约 10μg/L 或色谱仪标准曲线中间浓度点的水中苯标

准溶液，测量 3次，取 3次的算数平均值作为示值，按公式（3）计算色谱仪示值误差，

结果保留到小数点后 1位。

%100



s

si
r c

ccc （2）

式中：

rc ——示值误差，%；

  ic ——每个浓度点 3次示值的算数平均值，μg/L；
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sc ——苯溶液中苯的浓度，μg/L。

6.2.5 保留时间重复性

通过自动采水模块进样并连续测量 7 次浓度约 10 μg/L 的水中苯标准溶液，按公

式（3）计算保留时间的相对标准偏差，以计算结果表示保留时间重复性，结果保留到

小数点后一位。

%1001
1)

1
t 









tn

tt
S

n

i
i

R
（

）（

）（
（3）

式中：

SR（t）——保留时间测量重复性相对标准偏差；

n——测量次数；

ti——第 i 次保留时间的测得值，min；

��——7 次保留时间测得值的算术平均值，min；

i——进样序号。

6.2.6 峰面积重复性

按公式（4）计算6.2.6测定的 7次峰面积测得值的相对标准偏差，以计算结果 ）（ARS

表示峰面积重复性，结果保留到小数点后一位。

%1001
1)

1
A 













n
S

n

i
i

R
（

）（

）（
（4）

式中：

)(ARS ——峰面积测量重复性相对标准偏差；

n——测量次数；

iA——第 i次峰面积的测得值， spA ；

A——7 次峰面积测得值的算术平均值， spA ；

i——进样序号。
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6.2.7 稳定性（4h）

将6.2.7中前3次峰面积测量结果记录并计算平均值 1A ，4h后再连续测量3次10.0

μg/L 水中苯标准溶液，计算峰面积平均值 2A 。按照公式（4）计算结果 r 表示仪器

稳定性，结果保留到小数点后一位。

%100
1

12





A

AA
r （5）

式中：

r ——色谱仪 4 h 的稳定性；

1A ——前 3次测量色谱峰面积平均值， spA ；

2A ——4h 后 3 次测量色谱峰面积平均值， spA 。

7 校准结果

7.1 校准记录

校准记录应详尽记录测量数据和计算结果，推荐的校准记录格式见附录 B。

7.2 校准证书

经校准的色谱仪应出具校准证书，校准结果应在校准证书上反映。校准证书包括

的信息应符合 JJF 1071-2010 中 5.12 的要求，推荐的校准证书的内页格式见附录 C。

7.3 不确定度

校准证书应给出各校准项目的扩展不确定度，评定示例见附录 D、附录 E、附录 F。

8 复校时间间隔

由于复校时间间隔的长短是由色谱仪的使用情况、使用者、色谱仪本身质量等诸

多因素决定的。因此送校单位可根据实际使用情况自主决定复校的时间间隔，复校时

间间隔建议不超过 12 个月。如果对色谱仪的校准数据有怀疑或色谱仪更换主要部件及

修理后可能影响色谱仪准确度时，应对色谱仪重新校准。



JJF（石化）XXX-XXXX

7

附录A

水中挥发性有机物在线气相色谱仪校准记录格式
共 页 第 页

基本信息

委托单位 原始记录号 校准证书号

仪器名称 规格型号 设备编号

制造厂商 环境温度 ℃ 相对湿度 %RH

标准物质信息

标准物质名称 标准物质批号 标准物质浓度

标准物质编号 有效期至 相对扩展不确定度

校准前检查

仪器外观完好 是□ 否□ ； 部件连接完好 是□ 否□； 气路无泄漏 是□ 否□；

基线噪声 N/pA： ；基线漂移（30min）/pA：

运行正常 是□ 否□； 其他：

标准曲线最高浓度点： （μg/L）；标准曲线公式： ；线性相关系数：

测量条件

水样体积/mL 色谱柱型号 柱箱温度/℃

水样温度/℃ 吹扫流量/mL 吹扫时间/min

分流比 柱流/(mL/min) 检测器温度/℃

校准结果

1.检测限：

水中苯溶液浓度 C/(μg/L)：
标准溶液配制过程：

序号 1 2 3 平均值

峰高/pA

检测限/（μg/L） 扩展不确定度/（μg/L）

2.示值误差

水中苯溶液浓度 sc /(μg/L)：

标准溶液配制过程：

序号 1 2 3 平均值

示值

示值误差 扩展不确定度
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共 页 第 页

3.保留时间重复性：

水中苯溶液浓度/(μg/L)：
标准溶液配制过程：

序号 1 2 3 4 5 6 7 t sR(t）
扩展不确定度

(k=2)

保留时间t/min

4.峰面积重复性：

序号 1 2 3 4 5 6 7 A sR(A）
扩展不确定度

(k=2)

峰面积

A/ spA

5.稳定性(4h)：

序号 1 2 3 平均值 r
扩展不确定度

(k=2)

第一次测量

峰面积/ spA

4h 后测量

峰面积/ spA

技术依据 JJF（石化）××××—××××《水中挥发性有机物在线气相色谱仪校准规范》

校准地点 校准日期 年 月 日

备注：

校准员： 核验员：
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附录 B

水中挥发性有机物在线气相色谱仪校准证书的内页格式
共 页 第 页

证书编号××××××—××××

校准机构说明

校准的技术依据

JJF（石化）××××—××××《水中挥发性有机物在线气相色谱仪校准规范》

校准环境条件及地点

地点

环境温度 ℃ 相对湿度 %RH

校准使用的计量（基）标准装置

名称 标准物质编号 相对扩展不确定度 标准物质批号 有效期至

校准结果

序号 项目 技术要求
校准结果

测量值 扩展不确定度(k=2）

1 检测限/(μg/L) 1.00

2
示值误差

（ ） μg/L
±20%

3 保留时间重复性 ≤1%

4 峰面积重复性 ≤15%

5 稳定性(4h) ≤15%

备注
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附录 C

检测限测量结果的不确定度评定示例

C.1 校准方法

校准方法见 6.2.3。

C.2 测量模型

检测限测量模型见公式（C.1）：

H
NCD 2

 (C.1）

式中：

�——检测限，μg/L；

�——基线噪声峰高，选取一段基线中噪声最大峰-峰值，pA；

�——苯水溶液中苯浓度，μg/L；

��——3 次测量苯峰高的算数平均值，pA。

由式（C. 1）得方差传播公式

�c� � � ��
��� � � ��

��� � � ��
��� �� (C.2）

式中：

)(Du ——检测限的测量不确定度；

)(Nu ——基线噪声引入的不确定度；

)(Cu ——苯浓度引入的不确定度；

)(Hu ——苯峰高算术平均值引入的不确定度。

因为 2321
2,2,2

H

NC
H
Dc

H
N

C
Dc

H
C

N
Dc 












 ,将灵敏度系数代入上式，结合测

量模型对公式进行化简，两边同时除以D�，得到相对合成方差：

��th
� � � � �

�

�
� � �

�

�
� � ��

��

�
（C.3）
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开方后得到相对合成标准不确定度计算公式：

��th � � ��th
� � � ��th

� � � ��th
� �� （C.4）

式中：

)(Durel ——检测限的相对测量不确定度；

)(Nurel ——基线噪声引入的相对不确定度分量；

)(Curel ——苯浓度引入的相对不确定度分量；

)(Hurel ——苯峰高算术平均值引入的相对不确定度分量；

则合成不确定度公式为：

)()( DuDDu relc  （C.5）

式中：

)(Durel ——检测限的相对测量不确定度；

�——检测限，μg/L。

C.3 检测限测量结果的不确定度评定

C.3.1 不确定度来源

色谱仪检测限测量结果的不确定度评定来源主要由基线噪声引入的不确定度分量

)(Nu 、水中苯标准溶液引入的不确定度分量 )(Cu 以及苯峰高引入的不确定度分量

)(Hu 。

C.3.2 基线噪声引入的不确定度分量 )(Nu

来源于基线选取的随机性（不同基线段噪声值差异）、仪器读数误差（峰高测量

精度）、环境波动（温度/电压对基线的影响）。在同一实验条件下，选取 5 个不同的

平稳基线段（每段≥5min），分别测量噪声峰-峰值，基线噪声：5 次测量值分别为 0.079

pA、0.090 pA、0.089pA、0.078 pA、0.074 pA，最大值为 0.090 pA，平均值 0.082 pA。

用贝塞尔公式计算标准偏差：
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pA
N

Ns

n

i
i

0071.0
4

000202.0
15

)( 1 







）（
（C.6）

pApANsNu 0032.0
2361.2

071.0
5

)()( 
（C.7）

03900
0820

00320 .
pA.
pA.

N
(N)u(N)u rel

rel  （C.8）

C.3.3 水中苯标准溶液引入的不确定度分量 )(Cu

测量标准物质为甲醇中苯标准物质稀释后的标准水溶液，标准物质浓度为 1.05×

10
6 μg/L，相对扩展不确定度为 3%（ 2k ）。

采用1 mL A级移液管移取 1.00 mL甲醇中苯标准物质，用空白水稀释至 1000 mLA

级容量瓶，得到浓度为 1.05×10
3 μg/L 标准应用液浓度。再用 1 mLA 级单标移液管移

取 1.00 mL 标准应用液，用空白水定容至 1L 容量瓶中，最终溶液浓度为 1.05 μg/L。

校准用标准溶液的测量模型见 C.2。

3

2

1

0
0 V

V
V
VCC  （C.9）

式中：

V0——第一步移取标准物质体积（1.00 mL，A 级移液管）；​

V1——第一步定容体积（1000 mL，A 级容量瓶）​ ；

V2——第二步移取中间液体积（1.00 mL，A 级移液管）；​ ​

V3——第二步定容体积（1000mL，A 级容量瓶）。

通过对测量模型求偏导并代入传播律，推导得到相对合成标准不确定度 )(Cu 计

算公式：

)()()()()()( 3
2

2
2

1
2

0
2

0
22

r VuVuVuVuCuCu relrelrelrelrelel  （C.10）

标准物质的定值不确定度引起的相对不确定度分量为：

%5.1)( 0
0 

k
CUCurel
）（

（C.11）
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稀释过程中玻璃器皿引入的不确定度分量：

环境温度控制在 20℃±2℃，温度变化引入体积不确定度分量极小，可忽略不计。

（1）1.00 mL A 级移液管 )( 0Vu

依据 JJG 196-2006 允许误差 Δ 0V =±0.007mL

分布类型：允许误差为区间半宽，假设为均匀分布 3k

标准不确定度： mLmLVu 00404.0
3

007.0)( 0  （C.12）

相对标准不确定度分量：
0

0
0

)()(
V
VuVurel  ≈0.00404 （C.13）

（2）1000 mL A 级容量瓶 )( 1Vu

依据 JJG 196-2006 允许误差 Δ 1V =±0.40mL，假设为均匀分布 3k

标准不确定度： mLmLVu 2309.0
3

40.0)( 1  （C.14）

相对标准不确定度分量：
1

1
1

)()(
V
VuVurel  ≈0.000231 （C.15）

（3）1.00 mL A 级移液管（ )( 2Vu ）

同前，相对标准不确定度分量：
2

2
2

)()(
V
VuVurel  ≈0.00404 （C.16）

（4）1000 mL A 级容量瓶（ )( 3Vu ）

同前，相对标准不确定度：

1

1
1

)()(
V
VuVurel  ≈0.000231 （C.17）

合成相对不确定度分量：
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0161.0
000231.000404.0000231.000404.0015.0

)()()()()()(
22222

3
2

2
2

1
2

0
2

0
2




 VuVuVuVuCuCu relrelrelrelrelrel

（C.18）

C.3.4 峰高引入的不确定度分量 )(Hu

苯峰高：3 次测量值分别为 1.05 pA、1.16pA、1.09 pA，平均值 1.10 pA。基

于 3 次峰高测量值用贝塞尔公式计算。

pA
HH

Hu

n

i
i

00321.0
133

1)( 1

2









）（

（C.19）

0292.0)()( 
H
HuHu

rel
（C.20）

C.3.5 不确定度分量汇总

相对不确定度分量汇总见表 C.3。

表 C.3 相对不确定度分量表

相对不确定度分量 相对不确定度来源 标准不确定度值

)(Nurel 基线噪声引入的相对不确定度 0.0390

)(Curel 标准溶液引入的相对不确定度 0.0161

)(r Hu el
峰高引入的相对不确定度 0.0292

C.4 合成标准不确定度

各不确定度分量相互独立，相对合成标准不确定度为：

0513.00292.00169.00390.0)()()()( 222222  HuCuNuDu relrelrelrel （C.21）

合成标准不确定度按公式（C.3）计算：

LgLgDu=DDu relc /0087.00513.0/17.0)()(  

C.5 扩展不确定度

扩展不确定度 ）（DkuU c ，取包含因子 k =2，检测限测量结果的扩展不确定度为：

）（ 2  μg/L017.00087.02)(  kDkuU c （C.22）
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附录 D

示值误差测量结果的不确定度评定示例

D.1 校准方法

校准方法见 6.2.4。

D.2 测量模型

示值误差测量模型见公式（D.1）：

%100



s

si
r c

ccc （D.1）

式中：

rc ——示值误差，%；

  ic ——3 次示值的算数平均值，μg/L；

sc ——苯溶液中苯的浓度，μg/L。

由式（D. 1）得方差传播公式

)()()( 22
2

22
1

2
sirc cuccuccu  (D.2）

式中：

)( rcu  ——示值误差的测量不确定度；

)( icu ——浓度的算术平均值的不确定度；

)( scu ——苯标准溶液引入的不确定度。

灵敏系数：

si

i

cc
cc 1

1 



 (D.3）

22
s

i

s

i

c
c

c
cc 




 (D.4）

D.3 示值误差测量结果的不确定度评定

D.3.1 不确定度来源
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色谱仪示值误差测量结果的不确定度评定来源主要由测量重复性引入的不确定度

分量 )( icu 和水中苯标准溶液引入的不确定度分量 )( scu 。

D.3.2 测量重复性引入标准不确定度 )( icu

根据标准规范，进行重复性测量时，使用被校色谱仪对 10.5μg/L 标准溶液进行

7 次重复性测量，测量结果见表 D.1。

表 D.1 重复性测量结果

测量次数 1 2 3 4 5 6 7 平均值

测量值/(μg/L) 11.8 12.3 11.2 10.5 12.4 11.5 10.4 11.5

单次测量结果实验标准差为

Lg
cc

s

n

i
ii

/80.0
17

1 







）（

（D.5）

根据校准规范，进行示值误差校准时，每一个校准点重复测量 3 次，则由重复测

性引入的标准不确定度为：

LgLgscu i /461.0
732.1

/798.0
3

)( 
 （D.6）

D.3.3 水中苯标准溶液引入的不确定度 )( scu

测量标准物质为甲醇中苯标准物质稀释后的标准水溶液，标准物质浓度为 1.05×

10
6 μg/L，相对扩展不确定度为 3%（ 2k ）。

采用1 mL A级移液管移取 1.00 mL甲醇中苯标准物质，用空白水稀释至 1000 mLA

级容量瓶，得到浓度为 1.05×10
3 μg/L 标准应用液浓度。再用 1 mLA 级单标移液管移

取 1.00 mL 标准应用液，用空白水定容至 1L 容量瓶中，最终溶液浓度为 1.05 μg/L。

校准用标准溶液的测量模型见 C.2。

3

2

1

0
0 V

V
V
VCcs  （D.7）

式中：

V0——第一步移取标准物质体积（1.00 mL，A 级移液管）；​

V1——第一步定容体积（1000 mL，A 级容量瓶）​ ；
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V2——第二步移取中间液体积（1.00 mL，A 级移液管）；​ ​

V3——第二步定容体积（1000mL，A 级容量瓶）。

通过对测量模型求偏导并代入传播律，推导得到相对合成标准不确定度 )( srel cu 计

算公式：

)()()()()()( 3
2

2
2

1
2

0
2

0
22

r VuVuVuVuCucu relrelrelrelrelsel  （D.8）

标准物质的定值不确定度引起的相对不确定度分量为：

%5.1)( 0
0 

k
CUCurel
）（

（D.9）

稀释过程中玻璃器皿引入的不确定度分量：

环境温度控制在 20℃±2℃，温度变化引入体积不确定度分量极小，可忽略不计。

（1）1.00 mL A 级移液管 )( 0Vu

依据 JJG 196-2006 允许误差 Δ 0V =±0.007mL

分布类型：允许误差为区间半宽，假设为均匀分布 3k

标准不确定度：

mLmLVu 00404.0
3

007.0)( 0  （D.10）

相对标准不确定度分量：
0

0
0

)()(
V
VuVurel  ≈0.00404 （D.11）

（2）1000 mL A 级容量瓶 )( 1Vu

依据 JJG 196-2006 允许误差 Δ 1V =±0.40mL，假设为均匀分布 3k

标准不确定度： mLmLVu 2309.0
3

40.0)( 1  （D.12）

相对标准不确定度分量：
1

1
1

)()(
V
VuVurel  ≈0.000231 （D.13）

（3）1.00 mL A 级移液管 )( 2Vu
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同前，相对标准不确定度分量：
2

2
2

)()(
V
VuVurel  ≈0.00404 （D.14）

（4）1000 mL A 级容量瓶 )( 3Vu

同前，相对标准不确定度：

1

1
1

)()(
V
VuVurel  ≈0.000231 （D.15）

合成相对不确定度分量：

0161.0
000231.000404.0000231.000404.0015.0

)()()()()()(
22222

3
2

2
2

1
2

0
2

0
2




 VuVuVuVuCucu relrelrelrelrelsirel

（D.16）

因此，由标准溶液稀释与定值引入的标准不确定度 )( sicu 为

LgLgccucu ssrels /169.0/5.100161.0)()(   （D.17）

C.3.5 不确定度分量汇总

不确定度分量汇总见表 C.3。

表 C.3 不确定度分量表

相对不确定度分量 相对不确定度来源 标准不确定度值/(μg/L)

)( icu 测量重复性引入的不确定度分量 0.461

)( scu 标准溶液引入的不确定度分量 0.169

C.4 合成标准不确定度

各不确定度分量相互独立， 1
1 )/(0952.0  Lgu  , 1

2 )/(104.0  Lgu  ,合成标准不

确定度为：

Lgcuccuccu sirc /0473.0)()()( 22
2

22
1  （D.18）

C.5 扩展不确定度

扩展不确定度 ）（ rc ckuU  ，取包含因子 k =2，示值误差测量结果的扩展不确定度

为：

LgLgckuU rc /095.0/0473.02   ）（ （D.19）
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附录 E

保留时间重复性测量结果不确定度评定示例

E.1 校准方法

校准方法如本规范的 6.2.5。

E.2 测量模型

保留时间重复性的测量模型见式（E.1）：

%1001
1)

%100)( 1
t 









tn

tt

t
tsS

n

i
i

R
（

）（

）（
（E.1）

式中：

SR（t）——保留时间重复性测量相对标准偏差；

S(t)——保留时间重复性测量标准偏差；

n——测量次数；

ti——第 i次保留时间的测得值，min；

t�——7 次保留时间测得值的算术平均值，min；

i——进样序号。

由式（E.1）得方差传播公式：

）（）（ )()( 22
2

22
1

2 tsuctucSu
tRc  （E.2）

式中：

)(
tRc Su ——保留时间重复性的测量不确定度；

)(tu  ——保留时间平均值引入的不确定度；

))(( tsu ——保留时间标准偏差引入的不确定度。

灵敏系数：

21
)(

t

ts
t
S

c tR 



 （E.3）

tts
S

c tR 1
)(2 




 （E.4）

E.3 保留时间重复性测量结果不确定度的评定
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E.3.1 不确定度的来源

保留时间重复性的不确定度来源主要由平均值引入的不确定度分量和标准偏差引

入的不确定度分量组成。

E.3.2 保留时间平均值引入的不确定度分量 )(tu

10.0μg/L 苯标准溶液进样，记录苯的保留时间 t，重复 7次测量结果见表 E.1。

表 E.1 保留时间测量结果

第 i 次测量 1 2 3 4 5 6 7 平均值

保留时间 t/min 4.212 4.235 4.246 4.222 4.195 4.245 4.192 4.221

计算得 min223.0)( ts ， %53.0
tR

S 。

min00843.0
7
min223.0)()( 

n
tstu （E.5）

E.3.3 标准偏差引入的不确定度分量 ))(( tsu

0289.0
)1(2

1
2
1))(())(( 




ns
tsutsurel 

（E.6）

min00645.0))(())((  tsustsu rel （E.7）

E.3.4 不确定度分量汇总

不确定度分量汇总见表 E.2。

表 E.2 不确定度分量表

不确定度分量 不确定度来源 不确定度分量的值/min

)(tu 保留时间平均值引入的不确定度 0.00843

))(( tsu 保留时间标准偏差引入的不确定度 0.00645

E.4 合成标准不确定度

各标准不确定度分量相互独立， 1
1 min00125.0 c ， 1

2 min237.0 c ，则合成标

准不确定度为：

00153.0
min00644.0min237.0min)0843.0(min00125.0

)()(
221221

22
2

22
1







 ）（）（）（

）（）（ tsuctucSu
tRc

（E.8）
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E.5 扩展不确定度

扩展不确定度 )(
tRc SkuU  ，取包含因子 k=2(置信水平 95%)，测量结果的扩展不

确定度为：

）（ 2%31.000153.02)(  kSkuU
tRc （E.9）
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附录F

校准用标准溶液的配制方法

F.1 标准中间液的配制

移取浓度为 1.00 mL 标准物质（浓度 1.00 mg/L 甲醇中苯），用空白水稀释定容

至 1L。

F.2 校准用标准溶液的配制

1.00 μg/L 标准溶液：移取 1.00 mL 标准中间液，用空白水稀释定容至 1L。

10.0μg/L 标准溶液：移取 10.0 mL 标准中间液，用空白水稀释定容至 1L。

根据色谱仪采水体积，参照以上步骤配制所需体积和浓度的标准溶液。

_________________________________
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