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色散型红外分光光度计检定规程

本规程适用于新制造、使用中和修理后的色散型红外分光光度计的检定。

一 概 述

    色散型红外分光光度计 (以下简称仪器)是根据物质在红外光区的吸收光谱特性和

Lambert一Beer定律对物质进行定性与定量分析的仪器。
    仪器按测光方式的不同可以分为光学零位平衡式与比例记录式两类。

试样 旋转镜

伺服 电机

图 1 光学零位平 衡式

    光学零位平衡式仪器 (见图1)是把调制光信号 (I。一I)检测与放大后，用以驱

动参比光路上的光学衰减器，使两束光的能量达到零位平衡。同时记录仪与光学衰减器

同步运动以记录样品的透射比。

图2 比例记录式

    比例记录式仪器 (见图2)是把调制光信号 (I-.T-.Io-.零)检测与放大后分离，
通过测量两个电信号的比例而得出样品的透射比。

    仪器按波数范围的不同可以分为A, B, C三类，见表10
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类 别 波数范围 (cm-')

A 4 000一650

B 4 000一400

c 4 000一200

二 技 术 要 求

1 仪器应有下列标志:仪器名称，型号，制造厂名，出厂年、月和仪器编号;新出厂

的仪器应有制造厂的出厂合格证。

2 仪器的各紧固件均应紧固良好，各调节旋钮、开关均能正常工作。

3 仪器不应有挡光和耀光现象。仪器的所有刻线与刻字应清晰、均匀，不应有妨碍读

数的锈蚀及划痕。

4 仪器记录纸的横坐标与纵坐标的分度值应符合表2的要求。

                                                  衰 2

项 目 要 求

横坐标分度值
2 000 cm一I以上(50 cm一I

2 000 cm一’以下(20 cm-'

纵坐标分度值 (透射比) <1%

注:具有打印装置的仪器除外。

5 波数正确度与波数重复性应符合表3的要求。

                                                  裹 3

项 目 波 数 范 围 要 求

波数正确度
4 000一2 000 提 士8

2加0以下 毛 士4

波数重复性
4 000.2 000 <8

2000以下 (4
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6 透射比正确度与透射比重复性应符合表4的要求。

                                                  表 4

项 目

要 求

光学零位平衡式 比例记 录式

透射比正确度
镇1.0% (15%r一 95%r)

    <1.5% (其余)
<0.5%

透射比重复性 簇 1.0% <0.5%

7 杂散辐射应符合表5的要求。

衰 5

波数范 围 (cm-')

要 求

A 类 B 类 C 类

4 000一680 <1% <1% <1%

680一 650 <2% <1% < 1%

650一 400 <2% < 1%

400一 300 <2%

300一200 <3%

S 分辨率应符合表6的要求。分辨深度)1%.

裹 6

类 别

要 求

一3 000 cm-‘处分辨吸收带 一1 000 cm一’处分辨吸收带

A 3 027 cm 与3 000 cm一I

951.8 cm 与948.2 cm一I

B和 c 3 103 cm 1与3 082 cm- '
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100%线的平直度应镇496 0

噪声镇1%。

9

10

三 检 定 条 件

H 标准物质‘

11.1 聚苯乙烯标准片 (厚度0.03 mm ，其吸收带的波数值见表70

表 7

序 号 。，(cm-,)一一序号波。(em!)一序 号 波数 (cm一’)

1 3 027.，一一 1801.6一7 1 154.3

2 2 850.7 5 1 601.4一8 1 028.0

3 1 944.。一6 一1 583二 一9 906.7

11.2 旋转式标准扇形板，其透射比范围及透射比准确度应符合表8的要求。

表 8

序 号 标称透射比 (%) 实际透射比 (%) 实际透射比准确度 (%)

1 10 9一11 士0.1

2 50 49一 51 士0.1

11.3 测量杂散辐射用的滤光片，其技术条件见表9.

表 9

滤光 片材料 规格 (mm) 波数范围(cm ’)

熔石英 30x20x2 2 050一 1 200

氟化锉 30 x20 x6 1 140一800

氟化钙 30 x20 x6 760一450

氯化钠 30 x20 x6 410一250

澳化钾 30 x20 x6 240一200

  国家批准颁 布相应的标准物质后 。应立即采用。

4
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11.4 氨气 (干燥的)。

12 检定设备

    气体试样池、用于充装氨气的吸耳球或注射器、滤光片架等。

13 环境条件

    仪器应置于平稳的工作台上，安放处无强振动源，无强光直射。室内应清洁，无腐

蚀性气体，无强电磁场干扰。室温 (15-30)IC;相对湿度<65%;供电电源:电压为

AC (220士22) V，频率为 (50士1) Hz.

四 检定项目和检定方法

14 外观检查按第1-4条的要求进行。开机预热半小时后，设置仪器处于常用缝宽。

光学零位平衡式仪器在正常增益‘的条件下检查仪器的电平衡”并使之处于适当的位

置。然后进行第15-20条的检定。

巧 波数正确度与波数重复性

    以聚苯乙烯的吸收带作参考波数 (见表7)。在仪器的起始波数处分别校准仪器的

透射比0%与100%。调整走纸旋钮与波数度盘的位置，使记录笔精确地置于仪器的起

始波数处。将聚苯乙烯标准片插人样品架中，以常用的扫描速度从高波数向低波数进行

全波段扫描。操作波数机械返回旋钮，在同一张记录纸上重复扫描3次 (具有打印装置

的仪器以打印的数据为准，重复测量3次)。读取表7所对应的各吸收带的波数值。

    按下式计算波数正确度 (△;):

:;一工l.v、一v,
        n 不几

(1)

式中:。— 波数测得值;
      v,— 参考波数的数值;

      n— 测量次数。

    按下式计算波数重复性 (R

R;,= v -ax一v min (2)

式中:vmax— 波数测得值的最大值;

mln— 波数测得值的最小值。

透射比正确度与透射比重复性

  在波数1 000 cm-’处分别精确地校准仪器的透射比0%与100%;分别用 10%与

16

16

50%标准扇形板定波数测量仪器的透射比，重复测量3次。

把记录笔调到透射比50%左右，分别在样品光束及参比光束中给予20%的信号变化后，笔能迅速回到原来位

置，其过冲量<3%时，即为正常增益。

，把记录笔调到透射比50%左右，极快地关闭双光束的光门，记录笔不发生移动即为电平衡适宜。



JJG 651- 1990

    不能定波数扫描的仪器，可在 (1100--900) cm-1波段内扫描，量取透射比的平均

值作为扇形板的测得值。重复测量3次。

    按下式计算透射比正确度 (△r):

△，一土t r，一:r
          n 二 1

(3)

式中::— 透射比测得值;

      r,— 透射比实际值;

      n- 测量次数。
    注:具有纵坐标扩展的仪器应使用标尺扩展。

16.2 在仪器的起始波数处，分别校准仪器的透射比0%与 100%，以适当的扫描速度

对聚苯乙烯标准片进行全波段扫描，重复测量3次 (具有打印装置的仪器以打印的数据

为准)。读取表7所列的各吸收带的透射比值。

    按下式计算透射比重复性(Rz);

Rr=rma、一rmin (4)

式中:r...— 透射比测得值的最大值;

      r mi�— 透射比测得值的最小值。

17 杂散辐射

    在仪器的起始波数处，分别精确地校准仪器的透射比0%与 100%，根据仪器的波

数范围在表9中选择合适的滤光片，分别在其所对应的波段内扫描，所得出的透射比即

为该波段的杂散辐射，其最大值应符合表5中杂散辐射的要求。

18 分辨率

18.1 在气体试样池中充人适量的氨气，氨气的浓度以951.8 cm ’̀吸收带的透射比约

50%为宜。分别校准仪器的透射比0%与 100%。将气体试样池插人样品架中，以慢扫

描速度扫描氨气在 (1 000--900) cm-’波段的谱图。要求能够分辨氨气的951.8 cm-1

与948.2 cm-1吸收带，其分辨深度妻1%。

18.2 观测 16.2款所作的聚苯乙烯谱图 (3 200-- 2 800) cm-1波段:A类仪器应能够

分辨其6条吸收带，其中3 027 cm-’与3 000 cm-’吸收带的分辨深度)1% ; B类与c

类仪器应能够分辨其7条吸收带，其中3 103 cm-‘与3 082 cm-‘吸收带的分辨深度)

1% 。

19  100%线的平直度
    打开样品光束与参比光束的光门，调节100%控制旋钮，使记录笔置于透射比9596

处，以快速扫描速度扫描全波段，其100%线的偏差应C496 0

20 噪声

    打开样品光束与参比光束的光门，调节100%控制旋钮，使记录笔置于透射比9596

处。在 1 000 cm-’处定波数扫描 5 min，其最大噪声 (峰一峰值)应(1% o

    F



JJG 681- 1990

    不能定波数扫描的仪器，可在其100%线上观测噪声 (水和二氧化碳的吸收区噪声

除外)。

21 对于技术指标高于本规程要求的仪器，应按其技术指标进行检定。

22 波数范围与本规程分类不相符的仪器，其技术要求一律按仪器的最低波数所接近的

类别来要求。

五 检定结果处理和检定周期

23 检定合格的仪器发给检定证书;检定不合格的仪器发给检定结果通知书，并注明不

合格的项目与数据。

24 检定周期不得超过1年。
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附录

检 定 记 录 格 式

仪器 名称 制 造 厂

型 号 出厂编号

波数 范围 测光方 式

室 温 相对湿 度

送检单位 证书或通知书编号

检定 日期 结 论

检 定 员 核 验 员

1 外观与初步检查

2 波数正确度与波数重复性

v, (cm一’) 测 得 值 平均 值 乙。(cm- ') Rv (cm ’)

3 027.1

2 850.7

1 944.0

1 801.6

1 601.4

1 583.1

1 154.3

1 028.0

906.7
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3 透射比正确度与透射比重复性

    (1)透射比正确度

标称值

  (%)

测 得 值 (%) 实际值

(%)
乙:(%)

平均值

10

50

(2)透射比重复性

波 数

(cm ')

透射比测得值 (%)
Rr(%)

3 027.1

2 850.7

1 944.0

1 801.6

1 601.4

1 583.1

1 154.3

1 028.0

906.7

4 杂散辐射

波数范围 (cm-') 杂散辐射 (%)

5 分辨率

fE?$fll}:一二一 月
100%线的平直度毛

噪声毛

︸0

，
了
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附录 2

检定证书和检定结果通知书 (背面)格式

外

波 数 正 确 度

波 数 重 复 性

透 射 比 正 确 度

透 射 比 重 复 性

杂 散 辐 射

分 辨 率

100%线 的平 直度

声


