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二氧化硫分析仪检定规程

    本规程适用于新制造、使用中和修理后的三电极库仑法二氧化硫分析仪 (以下简称仪
器)的检定

概 述

    该仪器基于三电极型动态库仑滴定原理来检测二氧化硫的浓度。其结构通常由过滤器单
元、气路系统、库仑池、采样泵和电子测量单元组成。工作原理如图1所示。

          图1 三电极库仑法二氧化硫

              分析仪工作原理示意图

1一恒流电源;2一库仑池;3一放大器;4一电表;5-记录仪;

      一阳极电流;:一阴极电流;r一参考电极电流

二 技 术 要 求

1 仪器的测量范围(一般可分为四档)0--0.5, 0-1.0, 0-2.0, 0-4。}mg/m3)o
2 流量的示值误差

    不大于士2%a

3 浓度示值引用误差

    每档量程不大于士5%0
4 重复性

    每档量程不大于2%0
5 响应时间

    每档量程不大于4min(到达最终响应值95%的时间)。

6 稳定度

6.1 零点漂移不大于士2%满度值/24h;

6.2 跨度漂移不大于士3%满度值/8h.

7 噪声

    不大于2%满度值。

8 抗干扰性能
    仪器对。.75mg/m3 (01C)硫化氢、1.02mg/m3 (0̀C)二氧化氮两种干扰气体分别与

1.43.9/.3 (0'C)二氧化硫标准气引起的干扰不大于无干扰时测量值的士10%0
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， 绝缘 电阻

    仪器的电源引人线与机壳之间的绝缘电阻应不小于20Mn.
10 电压试验

    仪器的电源引人线与机壳之间应能承受1500V交流正弦波高压，历时lmin不被击穿。
    注:9, 10两条是仪器的绝缘要求，应由生产厂根据中华人民共和国国家标准GB 4793-84《电子测量

        仪器安全要求》第 9条电击危险加以保证，必要时计量部门进行抽检

11 外观要求

11.1 仪器应标明生产厂名、型号和仪器出厂编号。

11.2 新生产的仪器，镀层和涂层应无明显擦伤和锈蚀现象;仪器外表应无明显露底、裂

纹及起泡现象;面板字迹清晰，紧固件紧固可靠;仪器完整无损。
11.3 使用中和修理后的仪器，其外观缺陷应不影响仪器正常工作

                                    三 检 定 条 件

    (一)检定设备

12 检定仪器时应具备下列设备
12.1 皂膜流量计200m1(示值误差土0.5%)一支。

12.2 电子秒表土0.02s Oh)一块，参考型号J9-1型。
12.3 电了交流稳压器1kW 0.2级一台，参考型号614-A型。

12.4 恒温装置25土0.1℃或30士0.1℃一套 (包括0-5010, 1/10分度的二等标准水银温
度计一支)。

12.5 交流耐压试验台 (1级)一台，参考型号MY Q -A型。

12.6 兆欧表 (500 V 1级)一台。

12.7 电子自动平衡记录仪 (0-lOmVO.5级)一台。

12.8 二氧化硫标准气体渗透管，其渗透率为:0.1，0.2, 0.4, 0.8, 0.9, 1.8 (Kg/min)
左右6支。

12.9 二氧化氮标准气体渗透管，其渗透率为:0.3, 0.5 (lcg/min)左右两支。
12.10 硫化氢标准气体渗透管，其渗透率为0.2, 0.4 (fg/min)左右两支。
    注:应使用经国家计量行政部门批准的渗透管标准物质，其不确定度:二氧化硫优于士1%，二氧化氮

        和硫化氢优于士2%.

    (二)检定环境条件

13 环境温度20一301v(按渗透管使用温度而定)。
14 相对湿度不大于85%0

15 电源

    交流电压220122V;
    频率50士M Hzo

四 检定项 目和检定方法

流量示值误差检定

  接通仪器气路，并把200ml皂膜流量计串接在仪器的进气口处，接通电源，开机

l6

拓

10min后调节针型阀，使流量指示到规定值 (按仪器的规定而定)
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16.2 用皂膜流量计和秒表测定进气口气体的流量，连续测定3次。根据测得的体积 (I)

和时间 (5)计算流量，并取3次的平均值作为标准值。

16.3 流量示值误差内按式(1)计算:

                          df=

df应符合本规程第2条要求。
仪器的浓度示值引用误差检定

T馨黯lw“100% (1)

在每档量程选取一点 (约80%量程)，把相应浓度的二氧化硫标准气体渗透管置于

l7

l7

25士0.1 ̀C:(或30土0.1c)的恒温装置中恒温24h0

17.2 仪器开机30min后，开启记录仪，待仪器零气线稳定后，通入二氧化硫标准气，待
记录仪记录曲线稳定后，切断二氧化硫气源，再回到零气。记录通人二氧化硫标准气浓度

C,和仪器测得的二氧化硫浓度值，连续重复测量7次。取7次测量值中一C,一C8一最大的测

量值为CT-
    注:7次测量值中，异常值最多只能出现 1次，并以格拉布斯 (Grubbs)准则用概率为99%进行剔除_

17.3 浓度示值引用误差dR按式 (2)计算:

                                    dR=

    式中:C�,— 每档测量范围满度值。

    dR应符合本堆程第3条要求。

18 重复性检定
    重复性用相对标准偏差Sa表示。

CT一C

  氏
x 100%, (2)

检定方法同17条，用7次测量的数值G，按式 (3)计算:

S。一1丫熟一幸x 10096 (3)

式中:a;— 各次的测量值;

a- 测量值的平均值;

  n— 测量次数。
Sa应符合本规程第4条要求。

19 响应时间检定
    检定方法同17条，在记录纸的各档测量所得曲线上，找出从零气

位开始上升点A与90%峰高处B点，测量B点在零气位上的垂足C与

A点间距离d(如图2)。以7次测量曲线上所得距离取其中最大值为d
(二 )，根据设定的记录纸速度v (mm/min)(经秒表校准)，按式 (4)
计算仪器的响应时间t  (min).

。一d (min)v (4)
图2 响应时间取

    值示意图 t应符合本规程第5条要求
稳定度检定

20.1 零点漂移



    将仪器接通电源，量程开关置于0.5mg/m3档。三通阀置于“零气”位置，预热30min

后，调节 “调零”旋钮，将电表读数调至0.05mg/m3处，稳定30min后，以这时的读数平
均值为基准值。连续记录24h，测量经24h后零气位偏离基准值的最大漂移量△co(格)，

并以△co(格)与记录仪满度值C (100格)之比的相对量为零点漂移△Z，按式 (5)计
算:

△:一瓮x 100% (5)

    △2应符合本规程第6条要求。
20.2 跨度漂移

    将仪器接通电源，量程开关置于0.5mg/m3档，三通阀置于“零气”位置，预热30min

后，再将三通阀置于 “测量”位置，通人浓度为。35士0.05mg/m3二氧化硫标准气，经
30min稳定后，以这时的读数平均值为基准值。连续通气8h.测量曲线偏离基准值的最大

漂移量AC(格)，并以此最大漂移量AC(格)与记录仪满度值 (100格)之比的相对量为

跨度漂移△G，按式 (6)计算:

△。一盖x 100% (6)

    AG应符合本规程第6条要求。

    注:二氧化硫标准气工作条件同 17条。

21 噪声检定

    用20.1款的记录曲线，测量该曲线抖动的峰一峰的最大振幅f(剔除意外干扰)，以记

录纸的格为单位。f(格)与满度(100格)之比的相对量为仪器的噪声N, N应符合本规
程第7条要求。

    注:意外千扰是指受外界偶然因家所引起的干扰而产生的峰，此干扰峰应再回到原来线上;若不能，

则属非意外干扰

22 抗干扰性能检定

    抗干扰性能是指有N02, H2S等干扰气体存在的情况下，对S02测量值的影响。
    抗干扰性能定义为:

、一乓--C'x100%
        七R

(7)

    式中:Cr— 有干扰气时的测量值 (mg/m');

        C,- S02标准气的测量值(mg/m3).
22.1 开启仪器后预热30min，量程开关置于2.Omg/m3档。三通阀置于 “测量‘’位置。通

人浓度为1.43mg/m3 (0IC ) SO,标准气，得到稳定读数后，记录SO.标准气的测量值C。
22.2 在S02标准气中分别混人 N02〔浓度为1.02mg/m3 (0Y: )〕或H2S〔浓度为

0.75mg/m3 (O* C)〕干扰气体，逐个得到稳定读数后，记录有于扰气时得到的测量值几，
按式 (7)计算抗干扰性能So S应符合本规程第8条要求。
23 绝缘电阻检定
    仪器在不通电的情况下，用500 V兆欧表测量电源引人线与外壳之间的绝缘电阻，应符

合本规程第9条要求。
24 电压试验检定
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    仪器在不通电的情况下，用交流耐压试验台对电源引人线与外壳之间施加试验电压，使

电压逐渐上升到1500V，保持1500V 1 mm，然后平稳地下降到零。该项检定应符合本规程第
10条要求。

25 外观要求

    该项检定用目测和手动进行，仪器的外观应符合本规程第11条要求

五 检定结果处理和检定周期

26 经检定符合本规程规定的仪器，发给检定证书。不符合本规程规定的，发给检定结果
通知书，并注明不合格项目。

27 仪器的检定周期不得超过一年

附 录

附录1 检定证书和检定结果通知书背面内容

检 定 项 目 结 果

外 观 要 求

流 量 示 值 误 差 (% )

浓 度 示 值 引 用 误 差 (% )

重 复 性 (% )

响 应 时 间 (mm )

嗓 声 (%)

12定度
零点漂移 (%满度值24h)

跨度篆移 (%满度值Bh)

抗 干 扰 性 能 5 (%)

绝 缘 电 阻 (MCI)

电压试验

                检定日期 年 月 日

                            附录2 检定记录格式

  送 检 单 位

  仪 器 型 号

  出 厂 编 号

  检定环境条件:温度 湿度

                电压 频率

  检 定 人 员 _ _

  检 定 日 期 年 月 日
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表 1

项 目 检 定 结 果 一 结 论
外观要求

噪 卢 (%)

绝缘电阻 (MSZ)

电压试验

表z 浓度示值引用误差和皿复性检定记录

弃( nig段 0-0.5 0-1.0 0一2.0 0一4.0

1

2 一
3

4 一
5 一}
6

7

测量值的平均值

，石渗透管渗透率 (1,g/min) 一 } 一一
二氧化硫

标准气浓度

(mg/m,)

格 (满度 100格)一 一
浓度示值

引用误差

dR(%) 一}
结 论 一} } 一}

重 复 性
So(%)

结 论 } 一

表 3 晌应时间检定记录

量 程 (mg/m' ) 0-0.5 0-1.0 0-2.0 0一4.0

SOt渗透管渗透率 (1,g/min)
记录纸速度 。(mm/min) 一}

  七

  次

  测

  最

  值

(mm)

1

2 } 一
3 一一
4 一
5

6 一一
7

7次侧量最大值d (mm)

响应时间t (nun)

结 论

表4 称定度检定记录

零 点 漂 移
零点起始基准值 (格)24h内漂移量 (格)零点漂移 (%)满度值24h 结 论

跨 度 漂 移
跨度起始基准值 (格)8卜内漂移量 〔格) 跨度漂移 (%)满度位/8h 结 1仑

一
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表 5 抗干扰性能检定记录

S0,标准气体 有干扰气体
1告 」二 击卜 山 闷山二 c 了 ‘u 、 结 论

浓度 (格) 测量值 C，(格) 名 称 浓度 (格)测量值C,(格)
」几 〕厂j气r, 甘匕 J 气为 ,

H2S

N02

衰6 流f示值误差检定记录

测量次数 体积 (1) 时间 (s)

流量 (1 /min)

_黯   1;x60黑
流量示值

(1八1i,)

流量示值误差

  d,(%)
结论

附录3 渗透管的使用和贮存

    标准气体渗透管是一种理想的标准气源，可用来检定、校准有关的分析仪器，校验分析

方法的可靠性以及用于环境监测工作中监测数据。

    渗透管由玻璃安瓶瓶、聚四氟乙烯 (或丙烯)制成的渗透帽和安瓶瓶内的液态气体三部

分组成。在安瓶瓶内气液两相并存，气相通过渗透帽向外不断地渗出。在一定的温度条件

下，渗透量与渗透时间成正比，渗透率是一个常数。但是，渗透管具有较高的温度系数 (约
10% /r-)，因此，使用时必须将渗透管的使用温度与标定渗透率时的温度保持一致。要求控
制恒定，误差在土0.1℃之内。温度测量应采用经计量部门检定、修正值小于土0.05℃的0

-50r-, 1/10分度的二等标准水银温度计或其他准确的测温手段，以保证渗透率的准确重
现。在室温下放置的渗透管，需经过24h稳定后方可使用。

    二氧化硫和二氧化氮渗透管应贮存在有硅胶和氢氧化钠颗粒的干燥器内，以避免空气中
水分对渗透率的影响。同时还应防止渗透帽表面的污染。

    硫化氢渗透管应贮存在装有硅胶和氢化钠颗粒、有氮气 (静态)作保护气氛、防光的密

闭容器中，以防止水分、污染、氧化和受光照分解。

    采用标准气体渗透管可根据下式配制所需的标准气体浓度。

。 4

七一F

式中:C— 标准气体浓度 (mg/m3);
      4 渗透管的渗透率 (1}g/min);
      F— 稀释气流量 (1/min).

    在配制标气时，通人的稀释气应经过干燥处理
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