NY/T XXXX—XXXX
NY/T XXXX—XXXX
	ICS
	[bookmark: ICS]83.040.10

	CCS
	[bookmark: CSDN]B 72


	[bookmark: c1]NY


[bookmark: c2]中华人民共和国农业行业标准
[bookmark: 文字1][bookmark: NSTD_CODE_F][bookmark: NSTD_CODE_B]NY/T XXXX—XXXX
[bookmark: OSTD_CODE]     


[bookmark: CSTD_NAME]天然生胶 平均分子量和分子量分布的测定 凝胶渗透色谱法

[bookmark: ESTD_NAME]Rubber，raw natural — Determination of average molecular mass and molecular- mass distribution by gel permeation chromatography (GPC)

[bookmark: IN_STD_CODE](ISO 16564:2004,MOD)
[bookmark: 下拉1]
[bookmark: CMPLSH_DATE]（本草案完成时间：2024年8月25日）
[bookmark: 下拉2]
[bookmark: PLSH_DATE_Y][bookmark: PLSH_DATE_M][bookmark: PLSH_DATE_D]XXXX-XX-XX发布
[bookmark: CROT_DATE_Y][bookmark: CROT_DATE_M][bookmark: CROT_DATE_D]XXXX-XX-XX实施
[bookmark: fm]中华人民共和国农业农村部  发布


Q/LB.□XXXXX-XXXX


2

[bookmark: _Toc176817136][bookmark: _Toc176212835][bookmark: _Toc176212713][bookmark: _Toc176210310][bookmark: _Toc176212505][bookmark: _Toc176210270][bookmark: _Toc143768584][bookmark: _Toc108627046][bookmark: _Toc108627062][bookmark: _Toc176890744][bookmark: BookMark1]目次
前言	II
1  范围	1
2  规范性引用文件	1
3  术语和定义	1
4  原理	1
5  试剂和材料	1
6  仪器	2
7  试验步骤	2
8  校正	3
9  结果表示	4
10  精密度	4
11  试验报告	4
附录A（资料性）  以环己烷为溶剂和聚异戊二烯标准样品进行天然橡胶的体积排阻色谱法分析	6
附录B（资料性）  精密度	7
参考文献	8
NY/T XXXX—XXXX
NY/T XXXX—XXXX

II
III
[bookmark: BookMark2][bookmark: _Toc176938342]前言
本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则  第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。
[bookmark: _Hlk176814854][bookmark: OLE_LINK36][bookmark: OLE_LINK33][bookmark: OLE_LINK37][bookmark: OLE_LINK35][bookmark: OLE_LINK34]本文件使用修改采用ISO 16564:2004《天然生胶 用体积排阻色谱法测定平均分子量和分子量分布》及其修改单ISO 16564:2004/Amd.1:2006。
[bookmark: _Hlk176814706]本文件与ISO 16564:2004相比在结构上有调整，具体章条编号如下：
增加了“规范性引用文件”和“术语和定义”两章（见第2章、第3章），其后各章编号按顺序调整；
增加了附录B；
第10章和附录B对应ISO 16564:2004/Amd.1:2006。
本文件与ISO 16564:2004和ISO 16564:2004/Amd.1:2006的技术差异及其原因如下：
增加了试剂2,6-二叔丁基对甲酚（见5.1），以适应我国对化学试剂的规定；
更改了聚苯乙烯标准样品的要求（见5.3），有利于校正曲线的重新绘制；
将“0.01 g”改为“0.1 g”，将“10 cm3”改为“30 mL”（见7.4.1），有利于仪器的响应；
[bookmark: _Hlk176938460]增加了规范性引用文件GB/T 37498（见7.4.3），以适应我国对天然生胶凝胶含量的测定；
增加了拟合线的相关系数（见8.3）,有利于判断是否每个标准样品校正点都落在拟合线上；
更改了校正曲线（见8.3）,有利于数据的准确性；
增加了保留时间的有效性（见9.1），以明确结果的有效性。
本文件做了下列编辑性改动：
增加了试剂的CAS号（见第5章），以更好地满足GB/T 20001.4—2015的规定；
将BHT的作用由段更改为注（见5.2，ISO 16564:2004的3.1）；
更改了体积单位（见6.1.3、6.3、7.2、7.4、8.2、A.2、A.3、A.4，ISO 16564:2004的4.1.3、4.3、4.4、5.2、5.4.1、6.1、6.2、A.2、A.3、A.4），以适应我国对体积单位的规定；
第10章纳入了修改单的内容并更新了精密度数据（见第10章，ISO 16564:2004/Amd.1:2006），以符合试验方法精密度的规定；
将ISO/TR 9272更改为ISO 19983（见附录C、参考文献，ISO 16564:2004/Amd.1:2006），因ISO/TR 9272已被废止。
请注意本文件的某些内容有可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由农业农村部农垦局提出。
本文件由农业农村部热带作物及制品标准化技术委员会归口。
本文件起草单位：中国热带农业科学院农产品加工研究所、中国石油天然气股份有限公司石油化工研究院、中国热带农业科学院橡胶研究所。
本文件主要起草人：彭文凤、张福全、廖禄生、卢光、李一民、李玉攀、宋景清、杨芳、曾霞。
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[bookmark: BookMark4]

天然生胶 平均分子量和分子量分布的测定 凝胶渗透色谱法
[bookmark: _Toc101366448][bookmark: _Toc97195091][bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc24884218]警示——使用本文件的人员应有正规实验室工作的实践经验。本文件并未指出所有可能的安全问题。使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。
[bookmark: _Toc176212836][bookmark: _Toc108627047][bookmark: _Toc176212506][bookmark: _Toc176890745][bookmark: _Toc176817137][bookmark: _Toc176210271][bookmark: _Toc176210311][bookmark: _Toc176212714][bookmark: _Toc143768585][bookmark: _Toc108627063][bookmark: _Toc176938343]范围
[bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc17233326]本文件描述了溶解于四氢呋喃的天然生胶平均分子量和分子量分布的测定方法。使用一组聚苯乙烯标准样品进行校正（即本方法是一种相对的方法）。
本文件包括一种供选择的方法，以环己烷为溶剂并使用一组聚异戊二烯标准样品进行校正（资料性附录）。
[bookmark: _Toc176212507][bookmark: _Toc176890746][bookmark: _Toc176210312][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc101366449][bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc108627064][bookmark: _Toc97195092][bookmark: _Toc143768586][bookmark: _Toc176210272][bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc176817138][bookmark: _Toc108627048][bookmark: _Toc176212837][bookmark: _Toc176212715][bookmark: _Toc176938344]规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
[bookmark: _Toc176212716][bookmark: _Toc176212508][bookmark: _Toc108627065][bookmark: _Toc97195093][bookmark: _Toc108627049][bookmark: _Toc176210313][bookmark: _Toc101366450][bookmark: _Toc143768587][bookmark: _Toc176212838][bookmark: _Toc176210273]GB/T 37498 天然生胶 技术分级橡胶（TSR）凝胶含量的测定
[bookmark: _Toc176817140][bookmark: _Toc176890747][bookmark: _Toc176938345]术语和定义
本文件没有需要界定的术语和定义。
[bookmark: _Toc337620518][bookmark: _Toc176212839][bookmark: _Toc176210314][bookmark: _Toc176890748][bookmark: _Toc176210274][bookmark: _Toc108627066][bookmark: _Toc108627050][bookmark: _Toc339289685][bookmark: _Toc143768588][bookmark: _Toc337620392][bookmark: _Toc176212717][bookmark: _Toc176817141][bookmark: _Toc176212509][bookmark: _Toc176938346]原理
室温下将干燥的天然生胶溶于四氢呋喃。过滤溶液以除去“凝胶”（轻度交联的橡胶）和其它不溶物质。滤液使用凝胶渗透色谱法测定分子量[1]。根据色谱图可以计算出数均分子量（Mn）、重均分子量（Mw）和多分散性的值（Mw/Mn）。
[bookmark: _Toc339289686][bookmark: _Toc337620519][bookmark: _Toc176210315][bookmark: _Toc143768589][bookmark: _Toc176212718][bookmark: _Toc176890749][bookmark: _Toc176817142][bookmark: _Toc176212510][bookmark: _Toc337620393][bookmark: _Toc176212840][bookmark: _Toc176210275][bookmark: _Toc108627051][bookmark: _Toc108627067][bookmark: _Toc176938347]试剂和材料
[bookmark: _Toc143768591][bookmark: _Toc176210276][bookmark: _Toc108690954][bookmark: _Toc108627052][bookmark: _Toc108627068]2,6-二叔丁基对甲酚（BHT，CAS 128-37-0）
质量分数不应低于99.5 %。
[bookmark: _Toc176210277]四氢呋喃（THF，CAS 109-99-9）
[bookmark: _Toc143768592]分析纯或色谱纯，质量分数不应低于99.0 %。
建议以色谱纯四氢呋喃为溶剂。
如果以分析纯四氢呋喃为溶剂，则应加入0.5%（相对于分析纯四氢呋喃质量百分数）2,6-二叔丁基对甲酚（5.1）作抗氧剂。
BHT保留性强并起到指示色谱图终点的作用。BHT能使试验期间小幅变化得到更正，同时在色谱柱条件发生剧烈变化时，也能起指示作用。
[bookmark: _Toc108627053][bookmark: _Toc108627069][bookmark: _Toc108690955]使用前，溶剂应使用聚四氟乙烯(PTFE)膜过滤器（6.2）过滤。
[bookmark: _Toc143768595][bookmark: _Toc176210278][bookmark: _Toc108690956][bookmark: _Toc108627054][bookmark: _Toc108627070]聚苯乙烯（CAS 9003-53-6）标准样品
重均分子质量（Mw）在2×103～2×107范围内。所用标准样品宜包含受测样品的整个分子质量范围。合适的一组聚苯乙烯标准样品示例见表1。


表1　 聚苯乙烯标准样品
	样品号
	Mp
	Mw/Mn
	样品号
	Mp
	Mw/Mn

	1
	1.616×107
	1.07
	8
	4.736×105
	1.02

	2
	1.162×107
	1.07
	9
	2.805×105
	1.02

	[bookmark: _Toc108627071][bookmark: _Toc339289687][bookmark: _Toc337620520][bookmark: _Toc108627055][bookmark: _Toc337620394][bookmark: _Toc143768596]3
	6.870×106
	1.09
	10
	1.394×105
	1.03

	4
	3.039×106
	1.05
	11
	7.480×104
	1.02

	5
	2.189×106
	1.03
	12
	2.877×104
	1.02

	6
	1.390×106
	1.04
	13
	1.044×104
	1.03

	7
	7.810×105
	1.02
	14
	3.090×103
	1.04


[bookmark: _Toc176212720][bookmark: _Toc176212841][bookmark: _Toc176212512][bookmark: _Toc176210317][bookmark: _Toc176210280][bookmark: _Toc176817143][bookmark: _Toc176890750][bookmark: _Toc176938348]仪器
[bookmark: _Toc108627072][bookmark: _Toc108627056][bookmark: _Toc108690958][bookmark: _Toc143768597][bookmark: _Toc176210281]凝胶渗透色谱仪：合适的配备了6.1.1至6.1.7中规定组件的高效液相色谱仪。
[bookmark: _Toc108627057]溶剂瓶/储液瓶/溶剂储存器/流动相瓶，体积足够大以容纳足量的溶剂（见5.2）。一次完整的分析约需3 L的溶剂。在试验期间补充溶剂会导致溶入的空气及溶解杂质发生量的改变，从而导致折光指数发生较大的变化。一旦加入新的溶剂，需要很长时间才能获得稳定的基线。
[bookmark: _Toc108627058]自动在线脱气系统，避免流动相产生气泡并确保进液量稳定。
[bookmark: _Toc108627059]温控泵/单元泵，保证在适当温度下具有足够的溶剂进样速度。例如，35 ℃下进样速度为1.0 mL/min。
[bookmark: _Toc108627060]注射器。
色谱柱：天然橡胶用凝胶色谱柱，通常填装具有一系列孔径的交联聚苯乙烯凝胶刚性微球（用苯乙烯—二乙烯基苯制备）。选用不同的色谱柱，可以测定的分子量范围从2×103至大于1012。只要在测定范围内能分离不同分子量的聚合物且不受所用溶剂的不良影响，也可使用其他色谱柱填充物。安装色谱柱到色谱仪时，应确保样品首先经过最大孔径的色谱柱淋洗，最后才经过最小孔径的色谱柱淋洗。
示差折光检测器（或其他类型检测器），对所使用浓度的天然橡胶有充分的响应。
数据处理单元，用于计算所需的分子量和分子量分布。
[bookmark: _Toc108690959][bookmark: _Toc143768598][bookmark: _Toc176210282]聚四氟乙烯（PTFE）膜过滤器,孔径0.45 µm～1 µm，根据所用的色谱柱和实验室设备情况选用实际的孔径。
[bookmark: _Toc108690960][bookmark: _Toc143768599][bookmark: _Toc176210283]注射器，容量100 µL和200 µL（或更大容量）。
[bookmark: _Toc108690962][bookmark: _Toc143768601][bookmark: _Toc176210284]涡旋振荡器。
[bookmark: _Toc108690963][bookmark: _Toc143768602][bookmark: _Toc176210285]自动进样器，带有小瓶（最好使用棕色瓶）。
注： 可使用带有关联软件的自动进样器进样。
[bookmark: _Toc337620395][bookmark: _Toc339289688][bookmark: _Toc337620521][bookmark: _Toc143768603][bookmark: _Toc176210286][bookmark: _Toc176210318][bookmark: _Toc176212513][bookmark: _Toc176212721][bookmark: _Toc176212842][bookmark: _Toc176817144][bookmark: _Toc176890751][bookmark: _Toc176938349]试验步骤
[bookmark: _Toc108690965][bookmark: _Toc143768604][bookmark: _Toc176210287]溶剂制备
溶剂通过聚四氟乙烯（PTFE）膜过滤器（6.2）过滤，然后在真空下脱气30 min，并应在测试前12小时完成。
[bookmark: _Toc108690966][bookmark: _Toc143768605][bookmark: _Toc176210288]GPC色谱仪的准备
[bookmark: OLE_LINK10][bookmark: OLE_LINK2][bookmark: OLE_LINK1][bookmark: OLE_LINK29][bookmark: OLE_LINK28]选用合适的色谱柱，宜以0.6 mL/min的溶剂流速对色谱仪进行调节，直到获得稳定的基线。色谱柱应恒温在室温10 ℃以上（30 ℃～45 ℃）。溶剂瓶应备有足够完成一次分析所用的溶剂，溶剂脱气后应在惰性气体下储存。
0.6 mL/min流速仅为推荐流速,实际应用流速可依据色谱柱允许的最大流速而定。
[bookmark: _Toc108690967][bookmark: _Toc176210289][bookmark: _Toc143768606]数据处理单元的准备
数据处理单元（6.1.7）将检测器输出转换成数字信号，使检测通常按1 Hz至5 Hz的频率进行。如果有必要降低噪音，可将测试进行组合，以使每一测定的时间片段为1 s到2 s。
[bookmark: _Toc108690968][bookmark: _Toc143768607][bookmark: _Toc176210290]样品溶液的制备和注入
取0.1g左右干燥样品，加入容积为30 mL的螺口小瓶（最好为棕色）中，然后加入30 mL溶剂（5.2）。
室温下用涡旋振荡器（6.5）振动螺口瓶1 min，然后在37 ℃下保温24 h。
样品溶液应遮光保存。保温过程中可以用物品遮住螺口瓶，或者直接使用棕色瓶。
用聚四氟乙烯（PTFE）膜过滤器（6.2）过滤溶液，再用注射器（6.3）吸取滤出液或将滤出液引入自动进样瓶中。
按GB/T 37498测量凝胶含量，当样品“凝胶”含量大于30 %时，应增加过滤次数。
注入样品溶液并按正常的方式进行样品测定。
[bookmark: _Toc337620396][bookmark: _Toc337620522][bookmark: _Toc339289689][bookmark: _Toc143768608][bookmark: _Toc176210291][bookmark: _Toc176210319][bookmark: _Toc176212514][bookmark: _Toc176212722][bookmark: _Toc176212843][bookmark: _Toc176817145][bookmark: _Toc176890752][bookmark: _Toc176938350]校正
[bookmark: _Toc108690970][bookmark: _Toc143768609][bookmark: _Toc176210292]将聚苯乙烯标准样品(5.3)溶解于事先制备好的溶剂（5.2）中，配成浓度为0.1g/L的溶液，供校正用。所用标准样品应包含受测样品的整个分子量范围。
将聚苯乙烯标准样品(5.3)在溶剂（5.2）中溶解过夜，避免振荡。振荡将降低分子量，并且增加峰宽。
[bookmark: _Toc108690971][bookmark: _Toc143768610][bookmark: _Toc176210293]每个标准样品均进行三次测定，每次注入量100 µL，读取峰的保留时间。取三个保留时间的平均值作为每个标准的保留时间tR。
[bookmark: _Toc108690972][bookmark: _Toc143768611][bookmark: _Toc176210294]用每个聚苯乙烯标准样品(5.3)的保留时间对分子量作图。一组聚苯乙烯标准样品的典型分子量校正曲线如图1所示。拟合线的相关系数应大于0.9990。如果达不到，应对引起不良校正的标准样品重复校正步骤。
[bookmark: _Toc108690973][bookmark: _Toc143768612][bookmark: _Toc176210295]色谱仪的软件使用校正曲线计算待测样品的参数。
[image: ]
 说明：
X— 保留时间，tR(min)
[bookmark: OLE_LINK6]Y— logMw
一组聚苯乙烯标准样品的典型校正曲线
[image: ]

说明：
X—保留时间，tR(min)
Y—示差折光检测器响应信号，mV
GPC色谱图示例
[bookmark: _Toc337620397][bookmark: _Toc337620523][bookmark: _Toc339289690][bookmark: _Toc143768613][bookmark: _Toc176210296][bookmark: _Toc176210320][bookmark: _Toc176212515][bookmark: _Toc176212723][bookmark: _Toc176212844][bookmark: _Toc176817146][bookmark: _Toc176890753][bookmark: _Toc176938351]结果表示
[bookmark: _Toc176210297][bookmark: _Toc143768614][bookmark: _Toc108690975]如果试样溶液中BHT的保留时间与校正过程（见第8章）聚苯乙烯标准样品中的BHT保留时间相比，在±15 s范围内，则结果是理想的。如果达不到，重复第8章步骤，重新绘制聚苯乙烯标准样品的典型分子质量校正曲线。
[bookmark: _Toc176210298]对于每个样品溶液，都可从色谱仪自动获取如下参数：
[bookmark: OLE_LINK15][bookmark: OLE_LINK14][bookmark: OLE_LINK13][bookmark: OLE_LINK9][bookmark: OLE_LINK8][bookmark: OLE_LINK3][bookmark: OLE_LINK7]重均分子量（Mw）；
数均分子量（Mn）；
[bookmark: OLE_LINK17][bookmark: OLE_LINK16]z均分子量（Mz）；
[bookmark: OLE_LINK20][bookmark: OLE_LINK19][bookmark: OLE_LINK18]多分散性（Mw/Mn）；
[bookmark: OLE_LINK21][bookmark: OLE_LINK22]峰值分子量（Mp）。
此外，也可得到分子量分数对保留时间的示意图。
[bookmark: _Toc143768615][bookmark: _Toc108690976][bookmark: _Toc176210299]图2为天然生胶样品的色谱图。
[bookmark: _Toc337620398][bookmark: _Toc337620524][bookmark: _Toc339289691][bookmark: _Toc143768616][bookmark: _Toc176210300][bookmark: _Toc176210321][bookmark: _Toc176212516][bookmark: _Toc176212724][bookmark: _Toc176212845][bookmark: _Toc176817147][bookmark: _Toc176890754][bookmark: _Toc176938352]精密度
见附录B。
[bookmark: _Toc337620399][bookmark: _Toc337620525][bookmark: _Toc339289692][bookmark: _Toc143768617][bookmark: _Toc176210301][bookmark: _Toc176210322][bookmark: _Toc176212517][bookmark: _Toc176212725][bookmark: _Toc176212846][bookmark: _Toc176817148][bookmark: _Toc176890755][bookmark: _Toc176938353]试验报告
试验报告应包括以下内容：
1. 本文件编号；
1. 识别样品所需的全部细节；
1. 所用检测器类型；
1. 试验的日期和地点；
1. 分子量分布图；
1. 试验结果及其表示单位，特别是：
重均分子质量（Mw）；
数均分子质量（Mn）；
多分散性（Mw/Mn）。
1. 所用过滤膜的孔径；
1. 试验期间出现的异常现象；
1. [bookmark: _Toc108627061][bookmark: _Toc108627073]不包括在本文件或引用文件中的任何操作，以及其它任何被视为可选的操作。
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[bookmark: _Toc176212726][bookmark: _Toc176212518][bookmark: _Toc176210302][bookmark: _Toc176890756][bookmark: _Toc176817149][bookmark: _Toc143768618][bookmark: _Toc176210323][bookmark: _Toc176212847][bookmark: _Toc176938354]
（资料性）
以环己烷为溶剂和聚异戊二烯标准样品进行天然橡胶的体积排阻色谱法分析
[bookmark: _Toc143768619][bookmark: _Toc108690980][bookmark: _Toc176210303]总则
对于不是经常进行试验的实验室和/或使用四氢呋喃时碰到水分问题时，建议使用本方法。
[bookmark: _Toc143768620][bookmark: _Toc108690981][bookmark: _Toc176210304]试验步骤
将样品溶于环己烷中（HPLC纯），按每30 mL溶剂加入120 mg的2,6-二叔丁基甲基苯酚（BHT）对溶液进行稳定，BHT在试验中也起到内标物的作用。将溶液在30 ℃下停放14天，每天缓慢搅拌1小时。
[bookmark: _Toc143768621][bookmark: _Toc108690982][bookmark: _Toc176210305]仪器
仪器由常规的凝胶渗透色谱系统组成，包括脱气机、泵系统、进样器、色谱柱、色谱柱温箱和检测器。
室温下，天然橡胶溶液会阻塞凝胶渗透色谱仪的色谱柱，因此有必要使用色谱柱温箱进行加热。使用环己烷时，色谱柱温箱的温度必须为65 ℃，以避免由于环己烷溶剂非常低的极性造成的吸附现象。
为了分离聚异戊二烯长链，建议使用20 µm孔径的色谱柱。因为天然橡胶分子量分布非常宽（103～1012），色谱柱需具有相当大的分离范围。
由于环己烷无需稳定，可以使用220 nm的紫外检测，这样就比折光率检测更灵敏。建议样品浓度在0.2 mg/mL左右，以克服黏度效应和避免橡胶大分子受到过度的剪切作用。也可在检测系统中安装光散射检测器或黏度计以获得额外的支化信息—这一项重要的天然橡胶参数。
[bookmark: _Toc176210306][bookmark: _Toc108690983][bookmark: _Toc143768622]校正
以环己烷为溶剂时，需用聚异戊二烯标准进行校正。
因为使用聚异戊二烯标准进行校正会导致分子量的高估（大约为原值的2倍），因此有必要进行普适校正或使用合成聚异戊二烯或天然聚异戊二烯的Mark-Houwink系数进行分子量转换。
聚异戊二烯标准完全溶解后，在17 ℃下以35000 g的离心力将溶液离心1 h。通过称量干燥后的离心残渣确定凝胶量。
将离心后的溶液稀释至0.2 mg/mL，静置24 h，然后用孔径1 µm的一次性玻璃纤维过滤器过滤以除去微凝胶，再注入色谱柱。
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[bookmark: _Toc176212727][bookmark: _Toc176212519][bookmark: _Toc176212848][bookmark: _Toc176817150][bookmark: _Toc176890757][bookmark: _Toc176938355]
（资料性）
精密度
[bookmark: _Toc143768623][bookmark: _Toc115100807][bookmark: _Toc115184731][bookmark: _Toc176210307][bookmark: _Toc112138489][bookmark: _Toc115520601][bookmark: _Toc111797938][bookmark: _Toc115184765]总则
2023年按ISO 19983的6.7.1中方法A组织了实验室间试验方案（ITP），评估了1型精密度。
有3家国内实验室参与了ITP的试验工作。ITP采用2种天然生胶（样品1、样品2）。这些实验室在两日一组试验的每日进行了三次重复测定。每一试验日相隔一周。
[bookmark: _Toc176210308][bookmark: _Toc143768624][bookmark: _Toc115184732][bookmark: _Toc115184766][bookmark: _Toc115100808][bookmark: _Toc115520602][bookmark: _Toc111797939][bookmark: _Toc112138490]精密度结果
表B.1列出了精密度结果。采用ISO 19983所述的离群值剔除程序获得这些结果。
1. [bookmark: _Hlk108606029]重复性：在正常和正确地操作本试验方法下，用标称相同材料的样品得到的两次试验平均值之差，平均每20次不多于1次超过表B.1所列的日内重复性。
1. 日间重复性：在正常和正确地操作本试验方法下，用标称相同材料的样品得到的两次试验平均值之差，平均每20次不多于1次超过表B.1所列的日间重复性。
1. 再现性：在正常和正确地操作本试验方法下，用标称相同材料的样品在两个实验室得到的两次独立测定的试验平均值之差，平均每20次不多于1次超过表A.1所列的再现性。
[bookmark: _Hlk176814574]天然生胶重均分子量测定精密度数据
	材料
	平均值
	实验室内，日内
	实验室内， 日间
	实验室间
	实验室数量

	
	
	sr
	r
	(r)
	srD
	rD
	(rD)
	sR
	R
	(R)
	

	样品1
	2120094
	11435
	32360
	2
	13577
	38422
	2
	92357
	261370
	12
	3

	样品2
	2228324
	14239
	40298
	2
	15870
	44913
	2
	33162
	93848
	4
	3

	sr——实验室内标准差；
r ——重复性（以测定单位表示）；
（r）——相对重复性（以百分数表示）；
srD——日间重复性标准差；
rD——日间重复性（以测定单位表示）；
(rD)——相对日间重复性（以百分数表示）；
sR——实验室间标准差；
R——再现性（以测定单位表示）；
（R）——相对再现性（以百分数表示）。
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[bookmark: _Toc176210309][bookmark: _Toc176210324][bookmark: _Toc176212849][bookmark: _Toc176890758][bookmark: _Toc176817151][bookmark: _Toc176212520][bookmark: _Toc143768625][bookmark: _Toc176212728][bookmark: _Toc176938356]参考文献
[1] BONFILS, F.: GPC/SEC of natural rubber, Encyclopedia of chromatography, Ed. J. Cazes, Dekker, p.541 (2001)
[2] ISO 19983 Rubber — Determination of precision of test methods
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