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总有机碳分析仪检定规程
                          k̀

    本规程适用于新制造、使用中和修理后的总有机碳分析仪的检定.

                            一 概 述

    总有机碳分析仪 (以下简称为TOC分析仪或仪器》，是将水溶液
中的总有机碳氧化为二氧化碳，并测定其含量。利用二氧化碳与总有

机碳之间碳含量的对应关系，从而对水溶液中总有机碳进行定量测定
的仪器。

    仪器按照对水溶液中有机碳进行氧化的方法不同，可以分为干式
氧化方式 (燃烧方式)和湿式氧化方式 (在水溶液中发生氧化反应)

两类.干式氧化方式是指在氧化催化剂存在条件下，在600-1 000 0C
的高温下，将样品中的有机碳氧化成co,湿式氧化方式是在溶液状

态下，使样品与氧化剂接触，通过紫外线照射或加热等 (1001C左

右)外部辅助能量，将样品中有机碳氧化成CO,，这两类仪器均由非分
光红外气体检测器测定CO:的.TOC分析仪测量总有机碳的工作方

式，按照仪器结构通常可以分为两种:一种是先测量总碳 (总碳记为

TC，它是总有机碳- TOC和总无机碳- TIC之和，即TC - TIC
二TOC，水溶液中总无机碳是以碳酸盐和碳酸氢盐形式存在的.测定

TIC时，是将样品酸化，在100'C左右溢度下，使碳酸根和碳酸氢根

转化成COz，利用co,和总无机碳之问碳含量的对应关系，测量co,

的量从而测定总无机碳)，然后减去总无机碳的测量值，即得到总有

机碳，另一种是分别测量总有机碳和总无机碳的量。

    TOC分析仪主要由以F儿个部分构成:进样口、无机碳反应器、

有机碳氧化反应器 (或是总碳氧化反应器)、气液分离器、非分光红

外CO:分析器、数据处理部分.

二 技 术 妥 求

外 toi 1J初步 险夜
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    1.1仪器应有下列标志:仪器名称、型号、制造厂名、出厂时间
和仪器编号，危险部件 (高温、强光等)应有明显标志，外观不应有

妨碍仪器正常工作的机械损伤。

    1.2仪器的各紧固件和电缆插接件均应紧固、插接良好，各调节
旋钮、按键和开关均能正常工作.

    1.3气体管路应使用不锈钢管或聚四氟乙烯管，各接头要紧密牢

固，在使用压力下不泄漏.
    1.4仪器的指示表盘刻线及字体要清晰，数字显示不应断线，缺

字。

    1.5带记录仪的仪器，其记录仪的性能要符合出厂要求，绘图画

线要清晰。

    2 零点示值的重复性

    仪器零点示值的重复性应不大于5.0%.

    3 总有机碳检测率

    当总有机碳进样量为0.5 its时，检测率》95 %.

    4 无机碳检测率

    当无机碳进样量为0.5 us时，检测率》95%。

    5 总有机碳检测重复性

    总有机碳检测重复性应优于3.0%.

    6 总有机碳检测的线性误差

    总有机碳检测的线性误差应不大于3.0%.

    7 总有机碳检测响应时间

    总有机碳检测的响应时间应符合仪器说明书的技术要求。

    8李对电压变化的稳定性
    电源电压220V变化土22V时，所引起总有机碳检测值的变化应

优于士3.0%.

    9 绝缘电阻

    仪器在不工作的状态下，试验电压为500V时，电源进线与壳体之

间的绝缘电阻不小于20 Mo.
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三 检 定 条 件

    1。检定环境条件

    10.1环境温度20土10'C，相对湿度585%.电源电压220士

22V.

    10.2仪器应平稳地放在工作台上，无强光直射在仪器上。仪器

周围无强磁场、电场干扰，无振动.

    10,3载气气源压力与流量均稳定在规定数值。

    10.4室内空气清新，通风情况良好.

    10.5检定前仪器按使用要求进行预热.
    11检定设备

    11.1微量注射器，满量程50 uL,需校准，校准方法见附录1.

    11.2电子秒表，分度值0.01 S.

    11.3配制标准溶液的器材见附录2.

    11.4纯水，用附录3的方法制备.

    11.5调压变压器，0̂ 240 V.
    12标准物质
    12,1无水碳酸钠气
    12.2无水碳酸氢钠气

    工2,3苯二甲酸氢钾，二级标准物质，纯度100.03%，不确定度
0,02%.

    12.4酒石酸气

    12,5 L一谷氨酸气

    价可以暂时使用分析试剂，如果国家计量行政部门发布相应的标准物质，即应采甩.

                  四 检定项目和检定方法

    13 新仪器应按第1条至第9条进行全面检定，使用中和修理后

的仪器可不进行第8,第9条的检定.

    14外观与初步检在按第1条要求进行。
    15 零点示值重复性的检定
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    15.1使仪器处于稳定的工作状态，连续3次测量纯水的TOC迫，

每次进样量20 wL.按式 ((1)计算零点示值重复性dw

。，二maxWo,- 3 }Woi -x，。。、(:)
.冬 1-Wo,
5 曰

          ‘. 工

式中 dw.- 零点示值重复性，

    Wo,- 纯水TOC测遥值(us)。
    15.2有自动零点校正功能的仪器不进行此项检定。

    16 总有机碳检测率的检定
    16.1以纯水为溶剂，参照附录2中3.2的方法，分别配制以下

三种标准溶液:苯二甲酸氢钾标准溶液，每微升含。.025 I+8有机碳，
酒石酸标准溶液，每微升含0.025 I+8有机碳，L一谷氨酸标准溶液，

每微升含0.025 NS有机碳。

    16.2使仪器处于稳定的工作状态，测量16.1中三种标准溶液的

TOC值，每次PIR进样20 wL，每个样un重复测量3次，按式 (2)计算

对每种标准溶液的总有机碳检测率D。

D0
，。+考一买Ma
Wo+Co x V

x100%  (2)

式中 Do— 总有机碳检测率，
      WO- 20 pL纯水的TOC测量值 (14B);

    Mof— 每次进样的TOC测量值(WS)s

      Co- 标准溶液的有机碳浓度 (us邝L)t

      V一 进样体积 (NL).

    17 无机碳检测率的检定

    17.1以纯水为溶剂，按照附录2中3.2的方法配制无机碳标准溶

液，每微升含无机碳0.025 wg.测量无机碳标准溶液的TIC值。每次
进样量20 wL，连续测量3次，按式 (3)计算无机碳检测率D}
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Wi+夸}, Mi,
一W t +瓦 x v -

X100% (3)

式中 Di— 无机碳检测率，

      1v1- 20 wL纯水TIC测量值(tig)s
      Mi,— 每次进样的TIC测量值 (us) I

      C3一 标准洛液的无机碳浓度 (i+s/wL),

        v一 进样体积 印L).

    18 总有机碳检测重复性的检定

    总有机碳检测的重复性用Cvo表示.16.1中的苯二甲酸氢钾标
准溶液连续进样7次，每次进样20 NL,测量样品的TOC值.按式
(4)计算总有机碳检测的重复性

_，J E(Mo,-mo )” 一’
cvo= }— x} x100为 (4)

      习 n一1 Mo,

式中 CV。— 总有机碳检测重复性，。

      Mo r— 每次进样的TOC测量值 (Ns) r

      厄o,- TOC测量值的平均值(ws)f
        n- 测量次数.

    19 总有机碳检测线性误差的检定

    总有机碳检测的线性误差用aj表示.以纯水和表1中的苯二甲酸

氢钾标准溶液为样品，进样量20 I4L.侮个样品重复测量3次，按式

(S)计算总有机碳检出的线性误差a1.

襄 I

样品名你 禾二甲酸7K钾标准溶液lug碳邝L)
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(Mo，一WO)一KxCo,xVI
K x COJ x V

X100/0 (5)

式中 a)一一总有机碳检测线性误差;

      K--TOC测量平均检测率，

      Wo- 20uL纯水的TOC测量值 (R8);

      Cot— 总有机碳标准溶液的浓度 (F+8/wL)r

    Mo J- 浓度为Co，的标准溶液的TOC测量值 Qwg).
    20总有机碳检测响应时间的检定

    使仪器处于稳定工作状态，以16.1中的苯二甲酸氢钾挤液为样
品，从进样口进样起计时，进样量20pL，当示值达到最终指示值的

90%时止为响应时间。用电子秒表计时，连续计时3次，计算响应时间
的算术平均值。

    21对电压变动稳定性的检定

    以含碳量为0.025 u8/wL的苯二甲酸氢钾为样品，进样量2014L,

用调压变压器改变输入电压220土22 V,每个电压值下进样3次，测

量样品的TOC值，按式 (6)计算电压变化所引起TOC测量值的变

化，这个变化记为对电压变动的稳定性SP

So二 IMO，一Mo I
    M0

x 100% (6)

式中 S,} TOC测量值对电压的稳定性，

    M。，— 改变电压时的TOC测量平均值(48)s
      M。— 正常电压时的TOC测量平均值(阳)。
    22 绝缘电阻的检定

    在仪器不工作状态下，试验电压500V时，用兆欧表测量夜器电
源翰入电路与外壳之间的绝缘电阻.

    23 对于仪器工作方式没有完全包括在本规程范围之内的总有机
碳分析仪，其主要指标参照上述检定方法进行检定。技术要求可以参

考仪器使用说明书给出的指标.
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                ‘五 检定结果处理和检定周期

    24 上述检定的各项数据均应记录在记录纸上.

    25 经检定符合本规程规定的仪器发给检定证书，不符合本规程
规定的仪器发给检定结果通知书.并写明不合格项目的数据。

    26 检定周期为2年.在此期间，当条件改变时，例如更换红外
气体检测器主要部件、氧化及酸化反应器主要部件等，或对测量结果

有怀疑时，都应该进行检定。
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附 录

附录

徽f注射器的校准

    微量注射器应有良好的气密性。校准前应清洗、干燥，校准用的
水银应洁净.

    校准方法:室温下，抽取一定容量的水银，用硅橡胶垫堵住针
头.在分度值。.1 mg的分析天平上称且，然后打出水银，再称量一

次，用差减法可得出所抽取水银的质量，然后按下式计算体积

                  v=M,立Ms
                                        P.m

式中 V— 注射器的实际体积 (wL);
    M:一 第一次称量的质量(mg) I

    M:— 第二次称最的质量 (mg),

    Pmm— 该室温下水银的密度 (mg加L),

一个体积点校正6次，取算术平均值，其相对标准偏差应在1%以

内。
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附录 2

            检定用标准溶液的配制

配制溶液所需的器材

使用的天平、移液管、容量瓶需经计量检定。

衰 1

名 称 规 格 数 最

平g液管

容量瓶

浇 杯

称甩瓶

  10和50 mi

100和 1 ooo mL

Sao mL

  20 m L

各 4贡

若干个

  5个

5个

 
 
且

﹃

 
 
数

一

]

1

。

名 称

不不
zr 洲
马P,炉}
干燥器}

分度值 0,1 mg

0-290七

40-900'已

1<310 mm

    2 化学试剂的处理

  2.1纯水制备 _
    将离子交换水或普l9蒸馏水放入玻璃烧瓶内，滴入高锰酸钾济液

(0.3%x'/1')，显出紫红颇色，每升水加1:1硫酸2-3 -L,加热蒸
馏。初馏分 (相当于全部蒸馏水的1乃)去掉，留取余下的蒸出液.

蒸馏结束时，瓶内仍有高锰酸钾着色的残余。制备出的纯水，保存在

全玻璃容器内。

    2.2无水碳酸钠的处理

    取适量无水碳酸钠放在瓷琳锅内，在270℃下烘千4h，然后放入

千燥器内冷却.

    2.3碳酸氢钠的处理

    取适量碳酸氢钠放在称量瓶内，然后放入装有高氯酸镁干燥剂的

千燥器内18h以上，使碳酸氢钠干燥。

    2.4无水苯二甲酸氢钾的处理
    取适量苯二甲酸氢钾放在称量瓶内，然后在烘箱 中118℃下干燥

Zh,取出后放入干w器内冷却。
    2.5酒石酸的处理
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    取适量酒石酸放在称量瓶内，然后放入装有高氯酸镁干燥剂的干

燥器内18h以上，使酒石酸千燥。

    2.6 L一谷氨酸的处理

    取适量L一谷氨酸放入称量瓶内，在烘箱中80℃下千燥3h，然后

放入干燥器内冷却、

    3 标准溶液的配制

    3.1无机碳标准溶液

    分别准确称取工.101 g无水碳酸钠和。.874 g碳酸氢钠，一起溶
解在约500 mL纯水中，然后转移至1 000 -L容量瓶中冲稀至刻度，摇

匀备用。该溶液无机碳浓度。.25 F}g/RL.

    3.2有机碳标准溶液
    3.2.1苯二甲酸氢钾标准溶液

    准确称取无水苯二 甲酸氢钾。.532 g,溶解在纯水中，转移到

1 000 mL容量中稀释至刻度，摇匀备用。该溶液有机碳浓度为0.25

S邝L,

    3.2.2酒石酸标准溶液
    准确称取酒石酸0.7818,溶解在纯水中，转移至1 000 mL容摄瓶中

冲稀至刻度，摇匀备用。该溶液有机碳浓度为。.25 pg/b+L.

    3,2.3 L一谷氮酸标准溶液

    准确称取L一谷氨酸0.612 g,溶解在纯水中，转移至1000 mL容

衰 2

欲 配 制 的 标 准 溶 液 盈取0.25 gg碳八L标准74液

浓度(ug碳/gL) 休 积 (mL) 的 体 积 数 (mL)

0.025

0.05

0.10

0.15

0.25

100

100

100

10习

too

;:

::
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量瓶中稀释至刻度，摇匀备用，该溶液有机碳浓度为0.25 us,%wL.
    3.2.4线性误差检定用的苯二甲酸氢钾系列浓度标准溶液的配

制。见附录表2.

    在全玻璃容器中放置上述各种标准溶液，尽量与空气隔离，并且

要现配现用。
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附录 3

检 定 记 录 格 式

检 定 日 期 证书或涌知书编号

卜.一一一- 一一-}— 一
制造广名及出厂编号

逸 检 单 位

外观与初步检查:

琴 点 示 值

的 重 复 性

}a-##pj} t}-一{
i侧定值 {

    } I--一一刁— —

二一{一兰}IlAn Ow1
  标准溶液名称 {

                                                              !
— — — 一 -— 一叶—

总有机碳进样且 }

                      一
    — 一— __一— _!_

                                    }
坝l _ _;

盈 ，

结 _ _ __

果 平均fli ， 1

    检侧串 I }

总

有

机

碳

检

侧

率

TOC检测串平均值1



JJG 821--93 共14页 第13贾

续表

  一第一次!”一 .‘. 一
  硼 } ‘_ 1
  _ I 弟二次迁样 I

  盆}— }一
  结 } ，_、、、 }
    _ I  a，二二.弓、J互于于 1

钊- 1
    }平均值
    TIC检侧率: 进样盆:

AWFP4}}I}2   I:{;!。{。I:
，，值!__{ { ! } } }
    总有机碳检测重复性:

无

机

破

检

侧

串

TOC

检
铡
盆
复
性

M n s一一一:20gL一二一二一{二一二一二

Nam*片二一二目月二
怠
有
机
破
检
侧
的
线
性
误
艺

第一次计时: 第二次计时， 第三次刘时:
平均植I

响
应
时
间

电 压 值 220 V

TOC铡盆值

一220-242v

{
的
橄
定
性

对
电
压
变
动

绝缘} ，，‘.
- .- I    a巴 a苏 甲 阴 ， L、.“

电 阻 {
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附录

检定证书或检定结果通知书
      (背 面)格式

检 定 结 果

外 观:

零 点 示 值 重 复 性

总 有机 碳 检测 率_

总 无 机 碳 检 测 率 ___

总有机碳检测重复性

总有机碳检测线性误差

总有机碳检测响应时间

对电压变化的稳定性

绝 缘 电 阻 __ 一


