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引　言

　　本规范是依据ＪＪＦ１００１《通用计量术语及定义》、ＪＪＦ１０５９．１《测量不确定度评定与表

示》、《ＪＪＧ１７８－２００７紫外、可见、近红外分光光度计检定规程》、《中华人民共和国药典》

２０１５年版四部（通则０５０２）、中国药品检验标准操作规范（２０１０版）而制定。

本规范校准的主要项目有：

———噪声与漂移的校准；

———基线平直度的校准；

———波长示值误差和重复性的校准；

———定量重复性的校准；

本规范为首次制定。

Ⅱ
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书书书

薄层色谱扫描仪校准规范

１　范围

本规范适用于薄层色谱扫描仪的校准。

２　引用文件

本规范引用下列文件：

ＪＪＦ１００１－２０１１通用计量术语及定义

ＪＪＦ１０５９．１－２０１２测量不确定度评定与表示

ＪＪＧ１７８－２００７紫外、可见、近红外分光光度计检定规程

中华人民共和国药典２０１５年版 四部（通则０５０２）

中国药品检验标准操作规范（２０１０版）

凡是注日期的引用文件，其随后所有的修改单（不包括勘误的内容）或修改版均不适用

本校准规范；凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本规程。

３　概述

　　薄层色谱扫描仪（以下简称仪器）是用一束长宽可以调节的一定波长和强度的光扫描薄

层板上分离出来的斑点，并根据扫描图谱对物质进行定性鉴别和定量分析的仪器。

薄层色谱扫描仪主要由光源、单色器、样品室、检测器和数据处理系统组成，通常具有反

射、荧光、透射和吸收四种测量方式。

４　计量特性

４．１　噪声

仪器在２ｍｉｎ内的噪声应不大于吸光度０．０５。

４．２　漂移

仪器在１０ｍｉｎ内的漂移应不大于吸光度０．５。

４．３　基线平直度

仪器在紫外光区和可见光区的基线平直度应不大于吸光度０．５。

４．４　波长示值误差

仪器在全工作波段范围内波长最大允许误差为±６ｎｍ。

４．５　波长示值重复性

仪器在全工作波段范围内波长示值重复性不大于３ｎｍ。

４．６　定量重复性

仪器对同一样品重复进行测量时，测量值的相对标准偏差应不大于

１
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　　锯齿扫描：１．５％

　　线性扫描：２．０％

注：以上技术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　环境温度：（１０～３５）℃。

５．１．２　相对湿度：不大于８５％。

５．１．３　电源：电压为（２２０±２２）Ｖ，频率为（５０±１）Ｈｚ。

５．１．４　操作环境应洁净，无强光直射，周围无强磁场、电场干扰，无强气流及腐蚀性气体，应

避免其它冷、热源影响。

５．２　校准用计量器具

５．２．１　氧化钬滤光片标准物质 （不确定度不大于０．３ｎｍ　犽＝２）。

５．２．２　镨钕滤光片标准物质（不确定度不大于０．３ｎｍ　犽＝２）。

５．２．３　定量重复性校准用板 （规格为１００ｍｍ×２００ｍｍ，小孔坐标为Ｘ＝３０ｍｍ，Ｙ＝３０ｍｍ

直径：１ｍｍ）。

６　校准项目和校准方法

６．１　校准前检查

仪器不能有影响校准的外观缺陷。按键开关、调节旋钮等各部件工作正常，仪器上应有

仪器名称、型号、制造厂商、产品序列号。

６．２　噪声与漂移

选择２ｎｍ的光谱带宽，采用光谱测量，在吸光度模式下，采用反射测量方式，把空白薄

层色谱板置于仪器托架上，将波长分别调至２５０ｎｍ和５００ｎｍ处扫描２ｍｉｎ，测量图谱上的

相邻的峰－谷吸光度之差，取最大差值即为仪器的噪声。波长调至５００ｎｍ扫描１０ｍｉｎ，测

量图谱包络中心线的最大值和最小值之差即为仪器的漂移（对于有实时显示吸光度数值功

能的仪器也可记录吸光度值，以相邻的两个吸光度差值最大的作为噪声，以与起始吸光度差

值的绝对值最大的作为漂移）。

（注：不具备此功能的，不校准该项目。）

６．３　基线平直度

与６．２方法相同，设置波长范围为仪器波长下限加２０ｎｍ和仪器波长上限减５０ｎｍ。

扫描待测的空白薄层色谱板，扣除背景后，再次在该位置扫描待测空白薄层色谱板，测量图

谱中起始点的吸光度与偏离起始点的吸光度之差的最大值即为基线平直度。

（注：不具备此功能的，不校准该项目。）

６．４　波长示值误差与重复性

２
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与６．３规定的波长范围相同，每间隔１００ｎｍ至少选择一个波长校准点，选择２ｎｍ或该

仪器常用的光谱带宽，慢速扫描，小扫描间隔。在吸光度模式下，采用光谱扫描，透射测量方

式，先后将氧化钬滤光片标准物质（参考波长：２４１．９ｎｍ、２７９．３ｎｍ、２８７．９ｎｍ、３３４．０ｎｍ、

３６０．９ｎｍ、４１８．４ｎｍ、４８４．５ｎｍ、５３６．４ｎｍ、６３７．９ｎｍ）、镨钕滤光片标准物质（参考波长：

７３９．３ｎｍ、８０７．７ｎｍ）置于光路中，连续扫描３次，记录峰值波长。将每个测量波长按公式

（１）计算波长示值误差，按公式（２）计算波长示值重复性。

Δλ＝珔λ－λ狊 （１）

　　δλ＝λ犿犪狓－λ犿犻狀 （２）

式中：Δλ———波长示值误差，ｎｍ

λ狊———波长标准值，ｎｍ

珔λ———波长３次测量平均值，ｎｍ

δλ———波长示值重复性，ｎｍ

λｍａｘ———３次波长测量的最大值，ｎｍ

λｍｉｎ———３次波长测量的最小值，ｎｍ

６．５　定量重复性的校准

将定量重复性校准用板放入仪器中，在色谱模式下，设置为单波长４６０ｎｍ，设定合适的

光斑大小，测量方式为反射锯齿或反射线性，光斑扫描范围要完全覆盖小孔，对扫描得到的

色谱峰积分。重复测量６次，按照公式（３）计算积分面积的相对标准偏差，即为仪器的定量

重复性。

犚犛犇＝
１
珡犃

∑
６

犻＝１

（犃犻－珡犃）
２

槡 ５
（３）

式中：犚犛犇———定量测量重复性（％）

犃犻———第ｉ次测得的峰面积

珡犃———６次测得的峰面积的平均值

犻———测量序号

７　校准结果表达

　　校准结果应在校准证书或校准报告上反映，校准证书或报告至少包括以下信息：

ａ）标题，如“校准证书”或“校准报告”；

ｂ）实验室名称和地址；

ｃ）进行校准的地点；

ｄ）证书或报告的唯一性标识（如编号），每页及总页数的标识；

ｅ）送校单位的名称和地址；

ｆ）被校对象的描述和明确标识；

３
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ｇ）进行校准的日期，如果与校准结果的有效性和应用有关时，应说明被校对象的接受

日期；

ｈ）如果与校准结果的有效性和应用有关时，应对抽样程序进行说明；

ｉ）对校准所依据的技术规范的标识，包括名称及代码；

ｊ）本次校准所用测量标准的溯源性及有效性说明；

ｋ）校准环境的描述；

ｌ）校准结果及测量不确定度的说明；

ｍ）校准证书或校准报告签发人的签名、职务或等效标识、以及签发日期；

ｎ）校准结果仅对被校对象有效的声明；

ｏ）未经实验室书面批准，不得部分复制证书或报告的声明。

８　复校时间间隔

　　仪器的复校时间间隔一般不超过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修理后应对仪器重新校准。

４
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附录犃

校准记录格式

计量器具名称

申请者名称 申请人

申请者地址 型号

样品生产厂家 编号

校准日期

校准技术依据

环境温度（℃） 环境湿度（％ＲＨ） 其它

主标准器名称 型号 编号

准确度等级 测量范围

标准器证书号

校准员 核验员

１．校准前检查：

２．噪声：

３．漂移：

４．基线平直度：

５．波长示值误差与示值重复性的校准：

标准值（ｎｍ） 测量值（ｎｍ） 平均值（ｎｍ） 示值误差（ｎｍ） 示值重复性（ｎｍ）

６．定量重复性（ＲＳＤ）：

７．测量不确定度

５
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附录犅

校准证书内页格式

校 准 结 果

校准项目 校准规范技术要求 校准结果

１．噪声

２．漂移

３．基线平直度

４．波长示值误差

５．波长示值重复性

６．定量重复性（ＲＳＤ）

波长示值误差不确定度：

６
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附录犆

示值误差测量结果的不确定度评定示例

Ｃ．１　概述

Ｃ．１．１　测量依据：ＪＪＦ（豫）２０５－２０１６《薄层色谱扫描仪校准规范》

Ｃ．１．２　计量标准：氧化钬滤光片标准物质

镨钕标光片标准物质

Ｃ．１．３　被测对象：薄层色谱扫描仪

Ｃ．１．４　测量方法：按ＪＪＦ（豫）２０５－２０１６《薄层色谱扫描仪校准规范》第６．４之规定进行示

值误差的校准，然后按公式（１）计算波长示值误差。

Ｃ．２　测量模型

Ｃ．２．１　波长示值误差：

Δλ＝珔λ－λ狊 （Ｃ－１）

式中：Δλ———波长示值误差（ｎｍ）

λ狊———波长标准值（ｎｍ）

珔λ———波长３次测量平均值（ｎｍ）

Ｃ．２．２　不确定度传播率

式（Ｃ－１）中，输入量彼此间独立无关，不确定度传播率如下：

狌２（Δλ）＝犮２１狌
２（珔λ）＋犮２２狌

２（λ狊） （Ｃ－３）

Ｃ．２．３　计算灵敏系数

犮１＝
（Δλ）

珔λ
＝１ （Ｃ－４）

犮１＝
（Δλ）

（珔λ狊）
＝－１ （Ｃ－５）

Ｃ．３　不确定度的来源及评定

测量时引入的不确定度因素主要有：标准器的不确定度、重复测量引入的不确定度。

Ｃ．３．１　标准器的不确定度

由氧化钬滤光片、镨钕滤光片的校准证书可知，该标准器引入的不确定度为

犝狊＝０．３ｎｍ　　犽＝２ （Ｃ－６）

引入的不确定度分量为狌（λ狊）＝０．１５ｎｍ

Ｃ．３．２　重复测量引入的不确定度

对任一波长（以４１９．５ｎｍ为例）进行６次测量，测量值为４１９．５ｎｍ，４１９．５ｎｍ，４１９．４ｎｍ，

４１９．４ｎｍ，４１９．３ｎｍ，４１９．５ｎｍ，单次测量的标准差为

７
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狊＝
∑
６

犻＝１

（λ犻－珔λ）
２

槡 ５
＝０．０８２ｎｍ （Ｃ－７）

按照规范要求，进行３次测量，所以平均值的标准差为

狌（珔λ）＝
狊

槡３
＝０．０４７ｎｍ （Ｃ－８）

即重复测量引入的不确定度分量为

狌（珔λ）＝０．０４７ｎｍ （Ｃ－９）

Ｃ．４　测量不确定度分量

测量结果的不确定度分量见表Ｃ１。

表犆．１　测量结果不确定度分量

来源 符号 标准不确定度 概率分布 灵敏系数 不确定度分量

标准滤光片 λ狊 ０．１５ｎｍ 正态 －１ ０．１５ｎｍ

重复测量 珔λ ０．０４７ｎｍ 正态 １ ０．０４７ｎｍ

Ｃ．５　标准不确定度 的评定

以上各项标准不确定度分量互不相关，所以合成标准不确定度为：

ｕ（Δλ）＝ ｃ２１ｕ
２（珔λ）＋ｃ２２ｕ

２（珔λ槡 ）＝０．２ｎｍ （Ｃ－１０）

Ｃ．６　扩展不确定度的评定

包含因子取犽＝２，则扩展不确定度为：

犝λ＝犽·狌（Δλ）＝０．４ｎｍ （Ｃ－１１）

Ｃ．７　测量结果的扩展不确定度为：

犝＝０．４ｎｍ　　犽＝２ （Ｃ－１６）

８

犑犑犉（豫）２０５－２０１６
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