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[bookmark: _Toc464728896]一、工作简况
1.立项目的
汞是一种剧毒易致癌物质，在自然界主要以无机汞、有机汞、元素汞三种化学形态存在，无机汞在迁移转化过程中通过生物作用生成相应的烷基汞。甲基汞化合物具有致癌性，且乙基汞化合物具有强毒性，广泛存在于大气环境、水环境及土壤环境中。
目前，国家生态环境部发布水质烷基汞分析新标准——《水质 烷基汞的测定 吹扫捕集/气相色谱-冷原子荧光光谱法》（HJ 977-2018）普遍被环保、污水处理厂、海关等机构采用，有色金属行业中烷基汞分析仪用于检测有色金属冶金厂含汞废水、贵金属回收加工含汞废水、土壤中的烷基汞（甲基汞和乙基汞），在此背景下，烷基汞分析仪也成为了检测实验室的首选。
烷基汞分析仪是将液体中的烷基汞进行吹扫并通过捕集阱富集，然后对捕集阱进行快速加热，烷基汞被解析随载气进入气相色谱进行分离和高温裂解还原，后通过冷原子荧光检测器，检测烷基汞的含量。近几年，采购烷基汞仪器台数大幅增长，随着其他相关标准的陆续实施，烷基汞的检测分析仪器市场迎来更多的需求。
国内针对烷基汞分析仪的计量标准却仍处于空白状态，缺少相应的国家或行业烷基汞分析仪计量检定规程、规范及标准，仅北京、贵州发布了相应的地方校准规范，其中计量特性不完全适应相应检测标准，并且地方校准规范受制于地方限制，不能普遍适用于有色金属检测行业。其余地方只能参照JJG 548-2018《测汞仪》检定规程、JJG 700-2016 《气相色谱仪》检定规程等对设备进行校准。但是，无论是仪器原理、适用范围，还是分析过程中涉及的标准物质等检测条件，烷基汞分析仪均与上述规程具有较大差异。
所提出的《烷基汞分析仪校准规范》的制定，能够满足有色金属产业环境检测使用的烷基汞分析仪溯源需求，为环境中烷基汞分析质量提供计量保证。
2.任务来源
根据工业和信息化部《关于印发2022年行业计量技术规范制修订计划的通知》（工厅科［2023］476号）文的要求，行业计量技术规范《烷基汞分析仪校准规范》由西安汉唐分析检测有限公司负责起草。该项目计划编号为JJF（有色金属）019-2023，按计划要求，本计量规范应于2024年完成。
3.项目编制组单位简况
3.1编制组成员单位
[bookmark: _Toc462884344][bookmark: _Toc464728900]本规范的编制组单位为：西安汉唐分析检测有限公司、西南铝业（集团）有限责任公司、国标（北京）检验认证有限公司、新疆湘润新材料科技有限公司、陕西天成航空材料股份有限公司。
3.2 主编单位简介
西安汉唐分析检测有限公司是西北有色金属研究院(集团)控股子公司，属国有企业，主要从事有色产品的检测、可靠性评价、失效分析、质量评估、腐蚀性能及表面测试与表征、规范起草、检测方法的开发、标物的研制、设备的计量校准等。
公司于1985年被陕西省质监局授权为陕西省有色金属产品质量监督检验站。1987年被中国有色金属工业总公司授权为西北质量监督检验中心，先后被国家质检总局确定为钛及钛合金、铜及铜合金管材生产许可证检验工作实施单位；公司通过CNAS、CMA、国防DiLAC等认证认可，是陕西省有色金属材料分析检测与评价中心、陕西省稀有金属材料安全评估和失效分析中心、工业（稀有金属）产品质量和技术评价实验室、陕西省核工业用金属材料检测与评价服务平台挂靠单位。公司是国内最早从事有色金属材料及其产品分析检验检测与评价研究的专业机构之一，技术装备水平国内一流、国际先进，在我省优势产业稀有金属材料领域的检测能力和水平处于领先地位；先后承担了国家、省市多项重大课题，目前已建成国内唯一的核电堆芯材料分析检测平台、多层金属复合材料测试和评价平台、钛及钛合金专业检测平台。
近10年起草有色金属国家/行业规范共80余项、发表论文120余篇、授权专利30余项。先后荣获中国有色金属工业一等奖、二等奖20余次。
该单位主要负责本规范的起草工作，成立编制组并根据委员会的工作安排组织编制组成员单位开展相关校准工作，组织各单位对规范的《征求意见稿》、《预审稿》及《送审稿》进行认真的讨论，并就提出的意见和建议进行反馈和修改，在编制组中发挥了主要带头作用。
[bookmark: _Toc462884345][bookmark: _Toc464728901]3.3成员单位简介
3.3.1  西南铝业（集团）有限责任公司
西南铝业（集团）有限责任公司（简称西南铝）位于重庆市九龙坡区西彭镇，前身为冶金部112厂、西南铝加工厂，始建于1965年7月，2000年12月改制成立有限责任公司，是我国为生产重点项目、航空航天所需大规格、新品种、高质量铝及铝合金材料而建设的大型企业。经过50多年的建设发展,西南铝已成为我国综合实力最强的特大型铝加工企业之一,是我国航空航天和重点项目材料研发保障、高精尖铝材研发生产和出口的“核心基地”。现隶属于中国铝业集团有限公司。西南铝培养了中国工程院院士1人、两江学者1人、国家级技能大师1人、享受国务院政府特殊津贴专家30余人，建有院士工作站，拥有国家级企业技术中心，技术研发实力国内领先。率先开发出以地铁车辆用铝型材、易拉罐用铝板材、印刷用铝版基等为代表的大量高品质新型铝合金材料以及全铝家居系列产品，“西南铝”驰名商标已成为具有国际影响力的中国铝加工品牌。
3.3.2  国标（北京）检验认证有限公司
标准（北京）检验认证有限公司（简称标准公司，英文简称GTC），是中国的第三方检验认证服务机构，致力于为客户提供一站式质量保障服务。公司前身为北京有色金属研究总院分析测试技术研究所，同时运行管理着“地区有色金属质量监督检验中心”和“地区有色金属及电子材料分析测试中心”，分别由原地区质量技术监督局于1985年批准建立和原地区科委于1983年批准建立。 标准公司通过ISO 17025实验室地区认可(CNAS)、中国计量认证(CMA)、实验室审查认可（CAL）、培训机构资质认证（NTC）等，是地区工业与信息化部挂牌“有色金属标准样品研制单位（YSRK 07-2014）”、 “多晶硅行业准入检测测评实验室”、“工业(有色金属及半导体材料)产品质量控制及评价实验室”；中国有色金属工业协会认定的“有色金属失效分析行业实验室”；中关村高新技术企业园区挂牌的开放实验室；“航天器材料质量机构”；中国船级社检测和试验机构；同时是中国有色金属学会理化检验学术、中国稀土学会理化检验的主任委员单位。 标准公司主营业务涉及第三方检测服务，分析测试仪器装备及配件的研制和销售、标准物质/样品、无损检测设备检定、分析检测人员培训、实验室规划设计、特种功能材料研发与生产等领域。公司是中国第三方金属检测的成员之一者，主要从事有色金属、黑色金属、矿物材料、建筑材料、环境样品等的分析检测服务；服务项目包括化学成分成分、组织结构分析、物理性能测试、力学性能测试、无损探伤检测等。
该单位积极参加编制工作，开展相关的验证试验，提供修改意见。
3.3.3新疆湘润新材料科技有限公司
新疆湘润新材料科技有限公司于2016年07月08日成立，主要从事金属材料及制品的生产、销售、技术咨询、技术服务；货物与技术的进出口业务；经过多年专业水平和成熟技术积累，目前在有色金属行业具有很大影响力。
该单位积极参加编制工作，提供修改意见。
3.3.4陕西天成航空材料股份有限公司
  陕西天成航空材料有限公司天成航材成立于2007年，是专业从事钛合金材料研发、生产的高新技术企业。公司于2008年投产，目前拥有自主知识产权及各项成果100余项，研发人员占比15%，累计研发投入上亿元，是国内较早涉足钛合金产业的技术队伍之一。公司致力于通过先进材料的开发及应用推动航空航天事业的进步与发展，先后获得航天特种工艺Nadcap无损检测认证及AS9100D、ISO13485、ISO14001、ISO45001等资质认证。该单位积极参加编制工作，提供修改意见。
[bookmark: _Toc462884347][bookmark: _Toc464728903]3.4各单位分工情况
3.4.1　编制组依据各单位情况，对整个规范的起草进行了分工。西安汉唐分析检测有限公司负责资料的调研、收集，完成分析方法研究工作，撰写标准文稿、编制说明和研究报告。西南铝业（集团）有限责任公司、国标（北京）检验认证有限公司、新疆湘润新材料科技有限公司、陕西天成航空材料股份有限公司对规范内容提出具体修改意见，提供对规范方法的验证工作及完成相应验证报告，并对标准文稿等提出相应修改意见，分工见表1。
表1 各单位分工表
	单位
	人员
	职称
	工作分工

	西安汉唐分析检测有限公司
	贾梦琳
	工程师
	规范起草编制，试验方案编订，实验数据分析，编制说明的撰写工作，会议纪要整理及规范的完善。

	西安汉唐分析检测有限公司
	姜山
曹磊
	助理工程师
	规范实验数据分析及讨论，内容审阅并提出修改意见，会议纪要整理。

	西南铝业（集团）有限责任公司
	
	
	内容审阅并提出修改意见

	国标（北京）检验认证有限公司
	
	
	内容审阅并提出修改意见，规范二验工作

	新疆湘润新材料科技有限公司
	
	
	内容审阅并提出修改意见，规范二验

	陕西天成航空材料股份有限公司
	
	
	实验方案讨论，内容审阅并提出修改意见


[bookmark: _Toc462884357][bookmark: _Toc464728913]4.主要工作过程
[bookmark: _Hlk134448643]西安汉唐分析检测有限公司于2023年6月接到有色金属行业计量技术委员会转发的下达的制定任务后，成立了计量规范编制组，对计量技术规范编写工作进行了部署和分工，制定了本规范的制定原则及工作计划。本项目主要工作过程经过了以下几个阶段：
1）2023年8月成立了计量规范编制组，明确了编制组成员各自的工作内容和任务。
2）2023年9月～2023年12月，编制组成员对《烷基汞分析仪校准规范》中的计量特性及校准方法进行了讨论，确定了校准项目和方法，在2023年12月形成了计量规范讨论稿。
3）2024年4月23日，在长沙召开有色金属计量技术规范研讨会，会上对《烷基汞分析仪校准规范-讨论稿》进行了讨论，会上有来自不同单位的计量委员会委员、专家、代表就《烷基汞分析仪校准规范-讨论稿》提出了修改建议和意见，会议纪要见表1。同时，会上确定了项目的参编单位及一验、二验单位，明确了各项工作时间进度要求，具体内容见表2。

表1有色金属计量技术规范研讨会会议纪要
	序号
	标准章条
编号
	意见内容
	提出单位及提出人
（可简写）
	处理意见

	1 
	5.2.4
	“分析天平”改为“电子天平”
	东北轻合金有限责任公司
	采纳

	2 
	6.3
	 公式（4）、（5）格式需要修改
	东北轻合金有限责任公司
	采纳

	3 
	附录C
	缺少测量线性
	国家有色金属质量监督检验中心
	增加“4.测量线性”


表2 《烷基汞分析仪校准规范-讨论稿》工作安排
	拟参与编制单位
	国标（北京）检验认证有限公司、西南铝业（集团）有限责任公司

	一验单位
	西南铝业（集团）有限责任公司

	二验单位
	国标（北京）检验认证有限公司

	时间节点安排
	2024年9月完成试验验证


4）2024年8月21日在青岛举行有色金属计量技术规范研讨会，会上对《烷基汞分析仪校准规范》进行了预审，会上有来自不同单位的计量委员会委员、专家、代表对《烷基汞分析仪校准规范》提出了修改建议和意见，会议纪要见表3。修改后形成《烷基汞分析仪校准规范-征求意见稿》，向社会广泛征求意见。
表3 有色金属计量技术规范研讨会会议纪要（预审稿）
	序号
	标准章条编号
	意见内容
	提出单位
	处理意见

	1 
	3
	修改烷基汞分析仪用途，体现有色金属产业中的用途
	国标（北京）检验认证有限公司
	采纳

	2 
	5.2.4
	修改移液器计量性能要求
	国标（北京）检验认证有限公司
	采纳

	3 
	6.1
	增加校准项目
	国标（北京）检验认证有限公司
	采纳


二、编制原则和依据
[bookmark: _Toc464728925]（一）编制原则
[bookmark: _Toc464728926]本规范是以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》和JJF 1059.1-2012《测量不确定度评定与表示》为基础性系列规范进行编写。
参考了JJG 548-2018《测汞仪》、JJG 700-2016《气相色谱仪》、HJ 977-2018《水质 烷基汞的测定 吹扫捕集/气相色谱-冷原子荧光光谱法》相关内容。
（二）确定主要内容
[bookmark: _Toc23837_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc193860027][bookmark: _Toc500258929][bookmark: _Toc193860177][bookmark: _Toc193860208][bookmark: _Toc464728964]1范围
本规范适用于烷基汞分析仪的校准。该设备用于检测有色金属冶金厂含汞废水、贵金属回收加工含汞废水、土壤中的烷基汞（甲基汞和乙基汞）。
[bookmark: _Toc193860209][bookmark: _Toc193860178][bookmark: _Toc193860028][bookmark: _Toc7848_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc500258930]2 引用文件
[bookmark: _Toc193618952][bookmark: _Toc193860211][bookmark: _Toc193860030][bookmark: _Toc193619055][bookmark: _Toc193619097][bookmark: _Toc13054_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc193860180][bookmark: _Toc500258937]HJ 977-2018《水质 烷基汞的测定 吹扫捕集/气相色谱-冷原子荧光光谱法》
3 概述
[bookmark: _Toc193860031][bookmark: _Toc193860212][bookmark: _Toc500258938][bookmark: _Toc193619056][bookmark: _Toc193860181][bookmark: _Toc193618953][bookmark: _Toc193619098][bookmark: _Toc19851_WPSOffice_Level1]本部分介绍了烷基汞分析仪的结构等内容：有色金属行业中烷基汞分析仪用于检测有色金属冶金厂含汞废水、贵金属回收加工含汞废水、土壤中的烷基汞（甲基汞和乙基汞）。仪器主要由气路单元、进样单元、吹扫捕集单元、分离裂解单元、检测单元和数据处理单元组成。
烷基汞分析仪是将液体中的烷基汞进行吹扫并通过捕集阱富集，然后对捕集阱进行快速加热，烷基汞被解析随载气进入气相色谱进行分离和高温裂解还原，后通过冷原子荧光检测器，检测烷基汞的含量。
[bookmark: _Toc25829_WPSOffice_Level1]4计量特性
根据实际使用情况，并与设备生厂商、设备使用单位沟通，确定了烷基汞分析仪的计量特性有：线性误差、检出限、测量线性、重复性、分离度。计量特性见表1。
表1 计量特性
	计量性能
	计量性能指标

	线性误差
	±15%

	甲基汞检出限
	≤0.9 pg

	乙基汞检出限
	≤0.9 pg

	测量线性
	≥0.996

	重复性
	≤5%

	分离度
	＞1.5








[bookmark: _Toc193860033][bookmark: _Toc193860183][bookmark: _Toc193860214][bookmark: _Toc500258942]5 校准条件
[bookmark: _Toc533963948][bookmark: _Toc161838411]5.1 环境条件
[bookmark: _Toc533963949][bookmark: _Toc161838412][bookmark: _GoBack]参照JJG 548-2018《测汞仪》检定规程、JJG 700-2016 《气相色谱仪》检定规程，环境温度确定为（20±5）℃，相对湿度：不大于80%。
5.2 测量标准
测量标准的技术要求应符合正文中5.2.1~5.2.6的规定。
测量标准及其他设备包括甲基汞、乙基汞标准物质、容量瓶、单标线吸量管、移液器、电子天平、试剂。
[bookmark: _Toc193619100][bookmark: _Toc193618955][bookmark: _Toc193619058][bookmark: _Toc193860035][bookmark: _Toc193860216][bookmark: _Toc193860185][bookmark: _Toc2741_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc500258944]6 校准项目和校准方法
[bookmark: _Toc500258945][bookmark: _Toc22718_WPSOffice_Level2]校准项目包含线性误差、测量线性、检出限、重复性、分离度以及具体的校准方法。
6.1线性误差
仪器的线性误差反映了实测曲线与理想直线之间的偏差，是衡量仪器性能的一个重要指标，线性误差的存在意味着仪器在测量过程中，其输出与输入之间的关系并非完全线性，这可能会导致测量结果的偏差，尤其是在需要高精度测量的应用场景中，这种偏差可能会对结果产生显著影响。对于设备的使用者而言，仪器的线性误差特性有助于正确使用和校准仪器，从而获得更准确的测量结果。‌
线性误差的校准主要参照了JJG 548-2018《测汞仪》第6.3.3线性误差的校准方法，技术要求则参照了第4章计量特性对冷原子荧光测汞仪的计量要求，确定其技术要求为±15%。
6.2 测量线性
仪器的测量线性反映了测量仪器在整个量程范围内性能的一致性，如果线性度良好，说明仪器的输出与输入之间保持着良好的比例关系，从而能够提供准确的测量结果。
测量线性的技术要求主要参考了HJ 977-2018《水质 烷基汞的测定 吹扫捕集/气相色谱-冷原子荧光光谱法》11.2中曲线相关系数≥996。
6.3 检出限
检出限的校准主要参照了JJG 548-2018《测汞仪》第6.3.4的校准方法，并参考了HJ 977-2018《水质 烷基汞的测定 吹扫捕集/气相色谱-冷原子荧光光谱法》中提及“当取样体积为45mL时，甲基汞、乙基汞的方法检出限均为0.02ng/L”，换算成质量表达为甲基汞、乙基汞检出限≤0.9pg。
6.4 分离度
在2024年8月21日在青岛举行有色金属计量技术规范研讨会，专家产生了激烈的讨论，最终根据专家意见，由于该仪器前端是气相色谱仪的功能，对样品起到了分离作用，而对于色谱仪来说，其载气流速以及分离度对测量结果起到重要作业，但仪器本身外置流量计且没有出气口用于测量载气流速，故排除对流量的校准。同时，由于仪器测量的是甲基汞乙基汞混合标准物质，为了更好的反应仪器的性能，增加了分离度的校准项目。
分离度‌是指相邻两组份色谱峰保留值之差与两个组份色谱峰低宽度总和之半的比值。分离度的计算和使用对于确保分析结果的准确性和可靠性至关重要，根据与仪器厂商沟通，以及相关文献记载，分离度至少应大于1.5，以确保两个相邻峰能够被清晰地识别和定量，故确定了分离度的技术要求及计算方法。‌
[bookmark: _Toc193860038][bookmark: _Toc193619059][bookmark: _Toc193860219][bookmark: _Toc193618956][bookmark: _Toc193619101][bookmark: _Toc193860188][bookmark: _Toc500258947][bookmark: _Toc25466_WPSOffice_Level1]7 校准结果表达
根据实验室环境要求、校准项目校准结果、测量不确定度评定结果等，按照JJF 1071-2010推荐的校准报告格式，出具校准证书。
[bookmark: _Toc193860220][bookmark: _Toc193860040][bookmark: _Toc14803_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc5529][bookmark: _Toc193860189][bookmark: _Toc193860041]8 复校时间间隔
可根据实际使用情况自主决定，建议复校时间间隔为1年。在相邻两次校准期间，如果对仪器的检测数据有怀疑或仪器更换主要部件及维修后应对仪器重新校准。
9附录
本规范设置了5个附录，便于校准时参考和规范化。
附录A试剂和标准溶液配制方法
附录B 校准原始记录参考格式
附录C 校准证书内页参考格式
附录D 线性误差不确定度评定示例
附录E 检出限不确定度评定示例
[bookmark: _Toc464728965]三、实践检测情况
国标（北京）检验认证有限公司、西南铝业（集团）有限责任公司根据本规范的校准项目对烷基汞分析仪进行了全计量特性的校准，内容详见校准报告。
四、规范水平分析
目前，国家和各省检定规程和校准规范中，类似的校准规范据查，目前北京、贵州存在发布的地方《烷基汞分析仪校准规范》，本次起草的校准规范计量特性根据检测标准制定，并增加了“测量线性”，并且对检出限的技术要求进行了修订，能够更好的适应检测标准的要求。
目前国外没有相关技术规范，本规范的制定填补了有色金属行业烷基汞分析仪的校准空白。
五、与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系
本规范所引用的规程、规范及标准均为我国现行有效的计量规程及规范，是本规范的一部分，引用这些文件后，使本规范的要求与现行的相关法律、法规、规章及相关规程规范的关系不矛盾、不冲突，相互关系协调。
[bookmark: _Toc464728973]六、规范中涉及的专利或知识产权说明
[bookmark: _Toc464728974]无。
七、重大分歧意见的处理经过和依据
无。
八、规范作为国家（或行业）计量技术规范的建议
建议本规范作为行业计量技术规范，供行业企业参考使用。必要时可根据实际需要，结合其他行业使用要求，申报国家计量技术规范，以满足校准需要。
[bookmark: _Toc464728976]九、贯彻规范的要求和措施建议
本规范发布后，中国有色金属行业协会和有色金属行业计量技术委员会应加强本规范的宣传力度，以促进我国企业的技术进步和产品质量上档次，提高我国产品在国际国内市场的竞争能力。
[bookmark: _Toc464728977]十、废止现行有关规范的建议
无。
十一、预期效果
本规范发布后，能解决烷基汞分析仪校准方法缺少，计量标准技术指标不明确等问题，弥补烷基汞分析仪校准的空白，为保证烷基汞分析仪测试结果的准确可靠提供保证，从而提高刻线精度的准确性。
十二、其他应予说明的事项
无。
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