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氮气中正丁醇标准气体的研制
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摘 要：为支撑环境空气臭气监测方法标准的有效实施，采用称量法制备浓度水平为 60 μmol/mol的氮气中

正丁醇标准气体。开展了高纯原料纯度分析，建立了正丁醇标准气体的气相色谱分析方法，评价了分析方法

的精密度、检出限及线性，建立了正丁醇标准气体制备技术，考察了正丁醇标准气体制备一致性和涂层气瓶

适用性，通过放压试验及稳定性研究确定了样品最低使用压力和样品有效期，并开展了量值不确定度评价。

结果表明，所建方法具有良好的精密度及线性，氮气中正丁醇标准气体具有良好的制备一致性，涂层气瓶可

满足氮气中正丁醇标准气体的制备需求。在 10~2 MPa 压力范围内，压力变化对正丁醇量值的影响不显著，

样品在16个月的时间稳定性研究中组分量值稳定。采用称量法研制的氮气中正丁醇标准气体的相对扩展不确

定度（k=2）为 2%，量值可有效溯源至 SI基本单位，可有效支撑我国环境空气和废气中臭气监测及质量管理

工作。
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Abstract： To support the effective implementation of environmental odor monitoring method stan⁃
dards，the 1-butanol certified reference material with a concentration of 60 μmol/mol in nitrogen was 
prepared using the weighing method.  The purity analysis of high-purity raw materials was conducted.  
An analytical method based on gas chromatography was developed for sample analysis，and its preci⁃
sion， detection limit， and linearity were systematically evaluated.  Furthermore， the preparation 
technology for the 1-butanol certified reference material was established，the preparation repeatabili⁃
ty and coated cylinder suitability were also investigated.  The minimum operating pressure and validity 
period of the sample were determined through pressure release experiments and stability studies.  Af⁃
terwards，the uncertainty of the 1-butanol certified reference material was evaluated.  Results showed 
that the analytical method exhibited excellent precision and linearity.  The 1-butanol certified refer⁃
ence material in nitrogen displayed high preparation repeatability.  The coated cylinders were con⁃
firmed to be suitable for preparing 1-butanol certified reference material in nitrogen.  Pressure varia⁃
tions within the range of 10 MPa to 2 MPa had no statistically significant effect on the characteristic 
values of 1-butanol.  The characteristic values can remain stable throughout the 16-month validation 
period，confirming long-term stability.  Overall， the relative expanded uncertainty（k=2） of 1-buta⁃
nol certified reference material in nitrogen developed by weighing method was 2%.  The certified val⁃
ues are fully traceable to SI units through rigorous calibration protocols.  The 1-butanol certified refer⁃
ence material provides a reliable reference for enhancing the accuracy and comparability of odour 
monitoring and quality management in China’s ambient air and industrial exhaust systems.
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恶臭污染是恶臭气味扩散到环境中而形成的一种特殊的空气污染，随着城市化快速发展，恶臭污

染问题日益严重，已被列入世界七大公害之一［1-5］。美国气味污染投诉比例占大气污染的 50%以上，欧

洲国家 13%~20%的人口受气味污染困扰。生态环境部 2021年发布的《2018-2020年全国恶臭/异味污染

投诉情况分析》中对全国环保举报的统计数据表明，恶臭/异味污染投诉比例连续三年增长，占涉气举

报的 44. 1%，是当前公众投诉最强烈的环境问题之一［6］。为此，2021年 11月，中共中央、国务院印发

的《关于深入打好污染防治攻坚战的意见》中明确提出要加大恶臭异味治理力度，这也是中央文件中首

次明确提出要加强恶臭治理。

恶臭污染治理离不开相关监测和分析检测工作的支撑，嗅觉感官分析法是目前世界各国评价气味

污染程度的主要标准方法，通常是由一组嗅辨员采用嗅觉仪测定样品的气味强度和气味浓度，实现对

气味污染程度的直观评价［7-8］。但由于感官分析具有主观性，因此，恶臭污染分析方法和配套标准气体

研究对于提高嗅辨员测试结果的准确度至关重要。美国和日本等发达国家对气味污染分析方法和标准

气体的研究较早，美国《Standard Practice for Referencing Suprathreshold Odor Intensity》（ASTM E544-10）［9］

中采用正丁醇作为气味强度量级的标准溶液，在《Indoor air Part 30：Sensory testing of indoor air》（ISO 
16000-30-2014）［10］中则采用丙酮或正丁醇作为气味强度量级的标准溶液。日本《恶臭防治法》［11］中推荐

使用β-苯乙醇、甲基环戊酮、异戊酸、γ-十一烷酸内酯、粪臭素组成25种不同浓度的标准嗅液对嗅辨员

进行筛选和考核。我国恶臭污染治理时间相对较晚，生态环境部于2023年1月正式实施的《环境空气和废

气 臭气的测定 三点比较式臭袋法》（HJ 1262-2022）［12］中首次明确提出要采用以浓度值为 60 μmol/mol
的正丁醇标准气体进行嗅辨员嗅觉能力的日常管理测试。

目前我国尚无与HJ 1262-2022［12］标准完全配套的正丁醇标准气体，本文首次针对HJ 1262-2022［12］

标准开展正丁醇标准气体的研制工作，以填补国内空白。根据称量法制备标准气体的原理，研制浓度

水平为 60 μmol/mol的正丁醇标准气体，开展分析方法及特性量值的评价，以支撑HJ 1262-2022［12］标准

的有效实施，保证臭气浓度测定结果的可靠性，对我国恶臭污染治理工作的规范化、标准化发展具有

重要推动作用。

1 实验部分 
1. 1　仪器与试剂　

液态组分气化填充装置（自制）；氮气填充设备、高压气瓶加热-抽真空设备（日本 Stec 公司）；

7890B氦离子化气相色谱仪、7890B-5977A气相色谱-质谱联用仪、8890气相色谱仪（美国Agilent科技

有限公司）；SII SPDP-172型露点仪（英国Michell公司）；C20S卡尔费休水分分析仪、XP26003L型质量

比较器、XPE205电子天平（瑞士Mettler-Toledo公司）；铝合金涂层气瓶（抚顺洁能科技有限公司）。

正丁醇（99. 7%，德国 Dr. Ehrenstorfer 公司）；高纯氮气（99. 9992%，北京氦普北分气体工业有限

公司）。

1. 2　实验方法　
1. 2. 1　原料纯度分析　采用气相色谱-质谱（GC-MS）和气相色谱-氢火焰离子化检测器（GC-FID）分别

对正丁醇纯物质中的主成分和杂质进行定性和定量分析，分析条件如表 1所示，采用卡尔费休水分分

析仪测定正丁醇纯物质中的水分。采用氦离子化气相色谱（GC-PDHID）对高纯氮气中的主成分和杂质

进行定性和定量分析，分析条件如表 2所示，采用露点仪测定高纯氮气中的水分。最终采用质量平衡

法和杂质扣除法分别确定正丁醇纯物质和高纯氮气的纯度，计算公式分别如式（1）和（2）所示。

表1　正丁醇纯物质的纯度分析条件
Table 1　The purity analysis conditions for 1-butanol

Carrier gas
Chromatography column

Column flow velocity
Temperature programming

Helium
DB-624（60 m×0. 32 mm×1. 8 μm）

1 mL/min
Initial temperature 40 ℃ （holding 5 min），rais⁃
ing to 80 ℃ at a rate of 5 ℃/min，and then to 
220 ℃ （holding 6 min） at a rate of 25 ℃/min

Nitrogen
DB-624（60 m×0. 32 mm×1. 8 μm）

1 mL/min
Initial temperature 40 ℃ （holding 5 min），rais⁃
ing to 80 ℃ at a rate of 5 ℃/min，and then to 
220 ℃ （holding 6 min） at a rate of 25 ℃/min

Parameter GC-MS GC-FID
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Split ratio
Injection volume

Injector temperature
Detector temperature

Ion source
Ion source temperature

Quadrupole temperature
Acquisition mode

200∶1
2 mL

-
-
EI

230 ℃
150 ℃

Full scan

200∶1
2 mL

230 ℃
250 ℃

-
-
-
-

（续表1）
Parameter GC-MS GC-FID

表2　高纯氮气的纯度分析条件
Table 2　The purity analysis conditions for nitrogen

Parameter
Carrier gas

Chromatography column

Temperature programming
Split ratio

Injection volume

GC-PDHID
Helium

Column 1：1 meter silicone filled column（60-80 mesh）
Column 2：two 1. 2-meter 5A molecular sieve packed columns （60-80 mesh） connected in series

Column 3：oxygen and argon separation column
Column 4：two 3-meter H-D filled columns（60-80 mesh） connected in series

Maintain a constant temperature of 35 ℃ for 18 minutes（6 EPCs control different boost programs）
Splitless

1 mL（2 quantitative loops）
P1 -butanol =(1-Pwater )×PGC （1）

式中：P1-butanol为质量平衡法计算得到的正丁醇纯物质纯度，g/g；Pwater为水分含量，g/g；PGC为采用GC-
FID测得的主成分正丁醇含量，g/g。

xpure = 1 - ∑i = 1
n xi （2）

式中：xpure为高纯氮气中主成分的含量，mol/mol；xi为高纯气体中杂质 i的含量，mol/mol。
1. 2. 2　标准气体的制备方法　标准气体制备通常采用称量法［13-16］。本研究采用称量法制备浓度水平为

60 μmol/mol的氮气中正丁醇标准气体，常温下正丁醇为液态，沸点为 117. 7 ℃，为保证液态组分能够

完全气化，采用可加热、可控温且密闭的液态组分气化填充装置将约 0. 04 g正丁醇纯物质定量填充至

2 L气瓶中，通过填充约 250 g高纯氮气直接一步稀释成目标浓度。通过加入气瓶中的正丁醇纯物质质

量、高纯氮气质量、原料的纯度及各组分的摩尔质量计算得到氮气中正丁醇的制备浓度。

1. 2. 3　标准气体的分析方法　本研究的目标组分为单组分，且目标浓度相对较高，正丁醇在FID检测

器上的响应可满足分析需要。因此，采用GC-FID对氮气中正丁醇标准气体进行分析，并考察分析方

法的关键性能指标。根据以往标准气体研制经验，结合正丁醇化学物质和浓度水平，本研究通过设置

不同色谱柱、程序升温、分流比等关键参数建立并优化样品分析方法，设定的两种分析条件如表 3
所示。

2 结果与讨论 
2. 1　原料纯度分析结果　

根据正丁醇纯物质的GC-MS定性分析结果，确认主成分为正丁醇，主要杂质为异丁烷和 2-戊醇。

正丁醇纯物质主成分和杂质的定性和定量分析结果如表 4所示，依据质量平衡法计算得到正丁醇纯物

表3　分析条件
Table 3　The analysis conditions

Parameter
Carrier gas

Chromatography column
Column flow velocity

Temperature programming
Split ratio

Injection volume
Detector temperature

Instrument condition 1
Nitrogen

DB-624（60 m×0. 32 mm×1. 8 μm）

3 mL/min
Initial temperature 150℃，

holding time 4. 2 min
50∶1
5 mL

FID：50 ℃

Instrument condition 2
Nitrogen

DB-WAX（30 m×0. 32 mm×0. 5 μm）

3 mL/min
Initial temperature 120 ℃，

holding time 1. 9 min
35∶1
5 mL

FID：250 ℃
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质的纯度为 0. 993 1 g/g，换算为 0. 973 8 mol/mol。高纯氮气主成分和杂质的定性和定量分析结果如表 5
所示，采用杂质扣除法计算得到高纯氮气的纯度为0. 999 994 7 mol/mol。

2. 2　样品分析方法研究　
2. 2. 1　分析方法的建立　按照“1. 2. 3”的两种分析条件分别对氮气中正丁醇标准气体进行分析，结

果显示采用条件 1分析氮气中正丁醇标准气体时，正

丁醇的保留时间约为 3. 5 min，分析时间较长，连续

运行 10 次后发现正丁醇的峰面积持续下降，非常不

稳定，后 6 次分析结果的相对标准偏差（RSD）为

1. 0%；采用条件 2分析氮气中正丁醇标准气体时，正

丁醇的保留时间约为 1. 6 min，相比于条件 1，分析时

长缩短一半，连续运行 10 次后正丁醇的峰面积趋于

稳定，后 6 次分析结果的 RSD 为 0. 080%。综合考虑

分析效率和分析精度要求，确定采用“1. 2. 3”的分

析条件 2作为氮气中正丁醇标准气体的分析方法，其

典型色谱图如图1所示。

2. 2. 2　分析方法的精密度　采用“2. 2. 1”建立的分析方法（条件 2）对同一瓶浓度为 60 μmol/mol的样

品进行6次重复分析，以峰面积的RSD作为方法精密度结果，得到方法精密度为0. 11%。

2. 2. 3　分析方法的检出限及定量下限　根据《环境监测分析方法标准制订技术导则》（HJ 168-2020）［14］

的要求，制备浓度约为 40 nmol/mol的氮气中正丁醇标准气体，并对样品连续进行 8次平行分析，计算

分析方法的检出限，以 4 倍检出限为定量下限，得到正丁醇的检出限和定量下限分别为 8. 7、34. 8 
nmol/mol。
2. 2. 4　分析方法的线性　制备 6瓶浓度在 20~80 μmol/mol范围内的氮气中正丁醇标准气体，分别测定

各瓶响应值，为避免因分析时间较长造成的仪器漂移，以最低浓度点样品作为参比，配制浓度为横坐

标，样品气峰面积与参比气峰面积的比值为纵坐标，绘制校准曲线。在该浓度范围内正丁醇的线性良

好，线性方程为 y=0. 028 0x+0. 162 2，r2为0. 999 5。
2. 3　样品制备方法研究　
2. 3. 1　制备路线设计　正丁醇常温下（25 ℃）为液态，饱和蒸汽压为0. 82 kPa，制备目标浓度较高，保证

正丁醇在气瓶内完全气化是制备路线设计中需考虑的关键问题。 《气体标准物质的研制》（JJF 1344-
2023）［15］建议易凝结组分的瓶内分压应不超过其在室温下饱和蒸汽压的 50%。依据《气体分析 校准用混

合气体的制备 第 1部分：称量法制备一级混合气体》（GB/T 5274. 1-2018）［13］，根据充装压力估算导则计

算得到 5、6、7、8、10 MPa充装压力下正丁醇的分压分别为 0. 30、0. 36、0. 42、0. 48、0. 60 kPa，由

此可见，在 5 MPa和 6 MPa充装压力下，气瓶内正丁醇分压小于室温下饱和蒸汽压的 50%，可保证室温

下正丁醇在瓶内不会液化，而 7 MPa以上充装压力下正丁醇分压超过了室温下饱和蒸汽压的 50%，需

表4　正丁醇纯物质的纯度分析结果
Table 4　The purity analysis results for 1-butanol

Component
Isobutane
1-Butanol
2-Pentanol

Water

Content/（g·g-1）
1

0. 000 2
0. 999 6
0. 000 1
0. 006 8

2
0. 000 2
0. 999 6
0. 000 1
0. 006 0

3
0. 000 2
0. 999 6
0. 000 2
0. 006 6

4
0. 000 2
0. 999 6
0. 000 2
0. 006 2

5
0. 000 2
0. 999 6
0. 000 2
0. 006 5

6
0. 000 2
0. 999 6
0. 000 2
0. 006 3

Average
0. 000 2
0. 999 6
0. 000 2
0. 006 4

表5　高纯氮气的纯度分析结果
Table 5　The purity analysis results for nitrogen

Component
Hydrogen
Methane

Argon
Oxygen

Concentration/（mol·mol-1）
5. 00×10-9

2. 00×10-9

4. 74×10-6

5. 13×10-7

Component
Carbon dioxide

Carbon monoxide
Water

Nitrogen

Concentration/（mol·mol-1）
2. 10×10-8

1. 20×10-8

1. 10×10-7

0. 999 994 7

图1　氮气中正丁醇标准气体的色谱图
Fig. 1　Chromatogram for the 1-butanol certified reference 

material in nitrogen
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进一步确认制备可行性。

为进一步明确 10 MPa充装压力下制备氮气中正丁醇

标准气体的可行性，本研究制备 1批充装压力分别为 5、
6、7、8、10 MPa 的样品，浓度均为 60 μmol/mol，随机

选取 1瓶充装压力为 6 MPa的样品作为参比，对比不同压

力下样品测量值与配制值的偏差，考察正丁醇是否会随

压力升高在瓶内发生液化，比对结果见表6。
由表 6 可知，13 瓶不同充装压力下的样品，在同一

参比气的比对下，测量值与配制值偏差均在±0. 8%以内，

且 10 MPa 压力的 3 瓶样品测量值与配制值偏差与 5 MPa
压力的 3 瓶样品偏差相当，表明正丁醇未因充装压力增

加导致瓶内液化，因此在 10 MPa压力下制备氮气中正丁

醇标准气体具有可行性。

2. 3. 2　制备一致性　采用相同制备方法，制备 6瓶浓度

为60 μmol/mol、压力为10 MPa的氮气中正丁醇标准气体，放置不少于48 h后，对样品进行分析。为减

少仪器漂移对分析结果产生的影响，选取1瓶固定样品作为参比，对6瓶用于考察制备一致性的样品进

行分析，测定样品气与参比气的色谱峰面积比，通过比较单位浓度色谱峰面积比（R）的RSD评价样品

的制备一致性。得到RSD为 0. 27%，与“2. 2. 2”分析方法的精密度相近，表明本制备方法具有良好的

一致性。

2. 3. 3　气瓶适用性研究　根据以往VOCs标准气体研制经验，铝合金气瓶不适用于含氧类化合物的制

备，同时综合考虑生产成本，本研究重点考察铝合金涂层气瓶充装正丁醇标准气体的适用性，所用气

瓶在使用前均进行了多次高温清洗、抽真空与预饱和处理。

选取铝合金涂层气瓶制备 3瓶浓度为 60 μmol/mol、压力为 10 MPa的氮气中正丁醇标准气体，将制

备的3瓶样品（母瓶）分别转入经预处理的铝合金涂层气瓶（子瓶）中，至母瓶与子瓶压力相等，放置48 h
后分别测定母瓶及其子瓶的响应值，计算 3组母瓶和子瓶响应值间的相对偏差分别为-0. 23%、-0. 18%
和 0. 37%。使用铝合金涂层气瓶作为充装气瓶时的响应偏差与制备一致性结果较为接近，因此铝合金

涂层气瓶内壁对正丁醇的吸附作用可忽略，适用于正丁醇标准气体的研制。

2. 4　放压试验研究　
标准气体在使用过程中压力会逐渐降低，为明确压

力变化对组分量值的影响，依据《气体标准物质的研制》

（JJF 1344-2023）［15］，通过控制气瓶内气体释放速度，将

3瓶样品的压力分别从 10 MPa逐步降低至 1 MPa，选择 5
个以上的压力点，在每个压力点下重复测量 3 次标准气

体的量值，采用单因素方差分析法［16］判断压力变化对标

准气体量值的影响是否显著。样品在不同压力点下的量

值变化如图 2所示，经计算得到最低压力为 1 MPa时，3
瓶样品的F值分别为 13. 23、32. 81、10. 45；最低压力为

2 MPa时，3瓶样品的F值分别为 2. 02、2. 32、3. 16，相

对不确定度分别为0. 11%、0. 15%、0. 09%。

由放压试验结果可知，当最低压力为 1 MPa时，3瓶样品量值均有较为明显的升高，计算得到的F

值均大于F0. 05（5，12）（3. 11），均无法通过F检验，容易对样品量值不确定度造成显著影响。当最低压力为

2 MPa 时，3 瓶样品量值无明显变化，计算得到的 F 值均小于 F0. 05（4，10）（3. 48），且均能通过 F 检验，

表明在 10~2 MPa范围内，压力变化对样品量值的影响不显著。因此，确定氮气中正丁醇标准气体的最

低使用压力为2 MPa，将组分不确定度最大值纳入样品特性量值不确定度计算中。

表6　不同充装压力下样品比对结果
Table 6　The comparison results of samples under 

different pressures
Filling pressure/MPa

5

6

7
8

10

Sample number
1#

2#

3#

1#

2#

3#

1#

2#

1#

2#

1#

2#

3#

Deviation/%
-0. 75
0. 04

-0. 06
0. 01
0. 15

-0. 22
-0. 41
-0. 05
-0. 27
-0. 51
0. 13

-0. 66
-0. 17

图2　不同压力点下的样品量值变化图
Fig. 2　The concentration variation at different pres⁃

sure points
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2. 5　稳定性研究　
2. 5. 1　长期稳定性　为确保标准气体在实际使用中量值

稳定可靠，考察了实验室环境温度（25 ℃）条件下样品量

值随时间推移的变化情况。制备 3瓶浓度为 60 μmol/mol、
压力为 10 MPa的氮气中正丁醇标准气体，基于先密后疏

的原则，以新制备的氮气中正丁醇标准气体为基准，分

析 3瓶用于长期稳定性考察的样品在 16个月内的量值变

化，并采用趋势分析法［16-17］评价样品的长期稳定性。样

品在 16个月内的量值变化情况如图 3所示，经计算，3瓶

样品的长期稳定性试验结果满足 JJF 1344-2023［15］的相关

要求，不确定度分别为0. 23%、0. 18%、0. 20%。

由长期稳定性试验结果可知，3瓶样品的量值随时间

变化均无明显差异，表明样品在 16个月内的组分量值稳定，长期稳定性良好，将组分不确定度最大值

纳入样品特性量值不确定度计算中。

2. 5. 2　短期稳定性　由液态纯物质制备的标准气体在低温条件下可能会发生瓶内液化的现象，而高

温一般不会对气体样品产生影响，因此，考察了低温运输条件对标准气体量值的影响。选取 3瓶氮气

中正丁醇标准气体，于-20 ℃冷库中保存 5 d，模拟低温运输对标准气体的影响，并利用 t检验［18］评价

低温保存前后标准气体的量值差异，短期稳定性评价结果如表7所示。

由表 7 可知，3 组样品计算得到的 t 值均小于自由度为 4、显著性水平 α 为 0. 95 时的 t 检验临界值

2. 78，表明氮气中正丁醇标准气体在-20 ℃保存前后的量值无显著差异，低温运输条件不会对样品量

值产生影响，短期稳定性良好。

2. 6　量值比对　
由于目前国内尚无与本研究研制的正丁醇标准气体具有同等类型同等级别的标准气体，因此无法

开展相关比对。为验证样品的量值准确性，依据《气体分析 校准用混合气体的制备 第 1部分：称量法

制备一级混合气体》（GB/T 5274. 1-2018）［13］中的规定，本研究制备 9瓶同一浓度水平的氮气中正丁醇标

准气体（60 μmol/mol），选取其中 1瓶作为参比，分别与其他 8瓶进行比对，并采用En值
［15］对比对结果

进行判定，En值计算公式如式（3）所示，比对结果如表8所示。

表8　量值比对结果
Table 8　The comparison results of characteristic values

Sample number
1#

2#

3#

4#

5#

6#

7#

8#

XRM/（μmol·mol-1）
62. 7
56. 6
62. 9
62. 6
60. 9
60. 0
61. 6
58. 8

URM/（μmol·mol-1）
0. 940
0. 848
0. 943
0. 939
0. 914
0. 900
0. 924
0. 882

Xmeas/（μmol·mol-1）
62. 1
56. 4
62. 3
62. 2
60. 5
60. 2
61. 2
58. 7

Umeas/（μmol·mol-1）
0. 910
0. 912
0. 910
0. 910
0. 912
0. 910
0. 916
0. 910

|En|

0. 2
0. 1
0. 2
0. 2
0. 2
0. 1
0. 2
0. 0

En = XRM - Xmeas
U 2 ( XRM ) + U 2 ( Xmeas ) （3）

式中：XRM为样品的标准值，μmol/mol；Xmeas为样品的分析值，μmol/mol；U（XRM）为样品的扩展不确定

表7　短期稳定性评价结果
Table 7　The evaluation results of short-term stability

Sample number
1#

2#

3#

Concentration/（μmol·mol-1）
Before freezing

59. 01
57. 20
58. 12

59. 10
57. 15
58. 03

59. 01
57. 15
58. 03

After freezing
59. 10
57. 46
58. 27

58. 96
57. 18
58. 13

58. 96
57. 23
58. 18

t

0. 60
1. 40
2. 63

t0. 95，4

2. 78

图3　样品在16个月内的量值变化图
Fig. 3　The concentration trend of samples within 16 

months
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度，μmol/mol；U（Xmeas）为样品分析结果的扩展不确定度，μmol/mol。
由表 8 可见，8 瓶样品的 |En|＜1，表明本研究研制的氮气中正丁醇标准气体具有良好的量值准

确性。

2. 7　量值不确定度评价　
本研究研制的氮气中正丁醇标准气体采用称量法制备，以配制值作为特性量值，不确定度主要由

制备不确定度、均匀性不确定度和稳定性不确定度等分量合成。依据GB/T 5274. 1-2018［13］，制备不确

定度主要来源于制备过程所使用的原料纯度、称量、摩尔质量等引起的不确定度，经计算，正丁醇纯

物质的纯度不确定度为 5. 293×10-4 mol/mol，称量不确定度为 7. 222×10-5 g，摩尔质量不确定度为

2. 990×10-3 g/mol，高纯氮气纯度的不确定度为9. 526×10-7 mol/mol，称量不确定度为9. 144×10-3 g，摩尔

质量不确定度为 4. 907×10-4 g/mol，氮气中正丁醇标准气体的制备不确定度为 0. 18%。根据 JJF 1344-
2023［15］，均匀性不确定度取 3组放压实验不确定度计算结果的最大值（0. 15%），稳定性不确定度取 3组

稳定性监测不确定度计算结果的最大值（0. 23%）。氮气中正丁醇标准气体的量值相对不确定度计算公

式如式（4）所示，相对扩展不确定度计算公式如式（5）所示。

u rel = ugrav，rel 2 + upress，rel 2 + ustab，rel 2 （4）
式中：urel为样品量值的相对不确定度，%；ugrav，rel为样品制备的相对不确定度，%；upress，rel为放压试验引

入的相对不确定度，%；ustab，rel为样品长期稳定性引入的相对不确定度，%。

U rel = k × u rel （5）
式中：Urel为样品量值的相对扩展不确定度，%；k为包含因子，取2。

经计算得到本研究研制的氮气中正丁醇标准气体的相对扩展不确定度为 0. 66%，综合考虑样品测

量值与制备值间存在一定差异性、固定污染源臭气监测及质控需求以及国内同类标准气体的相对扩展

不确定度水平等因素，将氮气中正丁醇标准气体的相对扩展不确定度适当放宽至2%。

2. 8　应用成效　
将本研究研制的氮气中正丁醇标准气体应用于江苏省常州环境监测中心恶臭污染物监测质量控制，

测量值与标准值的偏差为 0. 66%；应用于泰科检测科技江苏有限公司恶臭污染物监测质量控制和方法

验证，测量值与标准值的偏差为-0. 50%，方法精密度为 0. 31%。应用结果表明该标准气体量值稳定可

靠，确保了恶臭污染监测数据的有效性和准确性，在质量控制和方法验证等方面取得了良好的应用

成效。

3 结 论 
本研究基于环境空气臭气监测及质控需求，采用称量法研制浓度为 60 μmol/mol、相对扩展不确定

度（k=2）为 2%，稳定性不少于 16个月的氮气中正丁醇标准气体，最低使用压力为 2 MPa。本标准气体

量值稳定可靠，可有效溯源至 SI基本单位，有效支撑了我国环境空气和废气中臭气监测及分析检测过

程中质量控制、分析方法评价与验证、能力验证与考核等工作。
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