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硝酸根自动监测仪检定规程

本规程适用于新制造、使用中和修理后的硝酸根自动监测仪的检
定

                            一 概 述

    硝酸根自动监测仪 (以下简称仪器)是根据电位分析法原理，以

硝酸根离子选择电极为测量电极，配上适当的电计和液体流动系统组

成的电化学分析仪器，能自动连续地监测水中的硝酸根浓度.当离子选
择电极与参比电极一起装入测量池，由进样系统注入样品溶液和缓冲

溶液时，电极对产生电势，该电势通过一个高阻直流放大器来测量，

并由显示器显示出相应的离子浓度 (见图1).

                              圈 ，

                      二 技 术 要 求

    1 外观和机械性能的要求
    1.1仪器应有下列标志:仪器型号、名称、制造厂名、出厂时间

和仪器编号.

    1,2出厂时仪器的外表部分 (包括涂、镀层)应色泽均匀，无明
9擦伤、露底、裂纹和起泡等现象。
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    1.3仪器各调节器应能正常调节;传动部分运转正常，各紧固件
无松动，液体流动部分无渗漏.

    1.4指示器应能正常工作，刻线应清晰.

    1.5工作时，搅拌器应能在测量池的中心均匀搅拌.
    1.6电极应完好无埙，电极引线连接可靠，能正常工作

    2 电计引用误差

    电计引用误差应不超过士100.

    3 电计重复性

    电计重复性应不超过土。。5%。
    4 电计输入阻抗

    电计输入阻抗应不小于ix加110.
    5 仪器相对误差

    在仪器侧量范围内 (C1--100 mg"I,一 '),其相对误差应不超过

土10%.

    6 仪器重复性

    仪器重复性用相对标准偏差表示，应不超过i3%.
    7仪器稳定度

    仪器在规定工作条件下，测量同一浓度的硝胶根济液，连续工作

6h，仪器读数的偏移应不超过士10%

    8 仪器的响应时间

    仪器浓度示值达到稳定示值的90%时，所需要的时间应不大于

10 min.
    9 仪器的绝缘电阻

    仪器的绝缘电阻应不小于20 M久

                  三 检 定 条 件

10 环境要求

10.1温度:10-301C。

10.2川对湿度。不大于85%.

10.3附近无影响正常工作的机械振动和电磁场干扰。
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    11 检定设备

    11.1准确度不低于。.05级的直流电位差计 (或标准电位发生
器)一台，以及相应的标准电池、检流计等.

    11.2直流电阻 (1 x 1089,士10%)。

    11.3记录仪。

    11.4秒表。

    11.5兆欧表 (500 V )。

    12配制硝酸根标准溶液和缓冲溶液的试剂和设备

    12.1试剂

    12.1.1纯水.25℃时电导率小于0.5 x 10", S"cm-‘的去离子

水。

    12.1.2硝酸钾 (KNO, ):基准试剂.
    12.1.3磷酸二氢钾(KH, PO, ):分析纯.
    12.1.4乙二胺四乙酸二钠 (EDTA);分析纯。

    12.2设备

    12.2.1分析天平:感量10.000 1 B.

    12.2.2架盘天平:感量10.5 S.

    12.2.3 A级容量瓶:1 000 -L.
    12.2.4 A级无分度吸管.5 -Lj 10 mLi 100 mL.

    12.2.5烧杯:100 mL.

    12.2.6供箱:0 (200士2)℃。

                  四 检定项目和检定方法

    13 外观和机械性能的检查
    利用手感和目测的方法进行检查，应符合本规程第1条的要

求.

    14 电计引用误差的检定

    14.1按图2接好线路，接通开关K,调节电位差计，使其输出
电位分别为0.00 mV和120.30 mV,调节电位的示值分别为零和满量
程。
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    14.2分别按电计标称值0, 10, 20, 30,⋯，90, 100 (x.)对
应的标准电位0.00, 12.03, 24.06, 36.09，一，109.27, 12D,30 mV

输入电计，记录电计示值。连续测量 2次，取其平均值 (幻 ，分别

按下式计算电计引用误差:

X- X,100 x 100% (1)

式中 A一 电计的引用误差 (%)。

      x。— 电计的标称值，

      z— 电计的读数平均值。

    电计的引用误差应符合本规程第2条的要求.
    15 电计重复性的检定

    按14.1款调节好电计，将开关K断开，由电位差计输入电位

60.巧MV,读出并记录示值 (x,)。重复测量6次，按下式计算标准

倔差:

‘之不}' (xr-x)1r-rs (2)

式中 5-一标准偏差，

      x- 6次测量值的平均值。
    电计重复性应符合本规程第3条的要隶。
    场 电计输入阻杭的检定

    16,1按14.1款调节好电计，用电位差计向电计输入120, 30mV,

调节电计至满量程，记录电位差计示值(E,)。
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    16.2将开关K断开，由电位差计输入零电位，使电计显示为零.

然后调节电位差计，使电计指示满量程，记录电位差计示值 (E。).
    16.3按16.1和16.2款的程序侧量3次，取E。和E:的3次算

术平均值分别为E。和E,，按下式计算电计的输入阻执 (凡》.

_ E� _
R. = -z4- - -K

        乙 n一 己1
(3)

式中 R- 电计输入端串联的电阳 (1 x 10,92)，
      E,- 朱串入尺时电位差计示值 (mV)，

      凡— 电计的输入阳抗 (。).

    输入阻抗应符合本规v第4条的要求.

    1， 仪器相对误差的检定

    17.1仪器按操作说明书要求，用10.00 mg-L-1硝酸恨标准溶液

输入测量池，调节仪器示值在10.Omg.L-’位置.然后用100.00 mg-L- '

硝酸根标准溶液输入，调节仪器示俏在100.0 -g-L-'位置。
    17.2分别输入5.00 mg-L-1, 50.00 mg.L''硝酸根标准溶液，

待数值稳定后，记录仪器的示值.分别重复测量3次，各取平均值，
分别按下式计算仪器相对误差B(%):

召(%)= x-兰a
  不.

x 1000/a (4)

式中 月一 仪器相对误差 ‘%)，

      2- 3次测量平均值 (Mg-L一’)，

    丸一一标准溶液浓度值(Mg.L一’).
    仪器相对误差应符合本规程第5条的要求.
    18仪器重复性的检定

    按17条分别测定5. 00 mg- L-’和50.00 Mg-L-'硝酸根标准溶液
各6次，分别按下列公式计算相对标准偏差:

一{(x,-x)=5 (弓)
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        S

cv=，x x100% (6)

式中 石— 各次测量值 (mg-L-1)，

      S一 仪器标准偏差 (mg-L-1)，

      cv— 仪器相对标准偏差 ( %)，

      z- 6次测量平均值 (mg-L-1)。

    仪器重复性应符合本规程第6条的要求。

    1，仪器稳定度的检定
    按17.1款校正好仪器，输入功。。。mg- L-1硝酸根标准溶液，仪

器连续工作6h，用记录仪记录输出信号，按下式计算稳定度。
            4x

c(/>=式一X100% <7)

式中 口一 仪器稳定度 (%)。
    Ox一 记录曲线上偏离标准值的最大偏差(mg-L-1)，
      xa- 标准溶液的浓度值 (mg-L-1).

    仪器稳定度应符合本规程第7条的要求。

    20 仪器响应时间的检定

    按17.1款校正好仪器，输入100.00 mg-L- I硝酸根标准溶液，
用秒表记录样品进入系统至仪器指示达到90.0 -g-L-’时所需要的时

间。

    仪器的响应时间应符合本规程第8条的要求。

    21 仪器绝缘电阻的检定

    仪器在开机不通电的情况下，用兆欧表测量电源引入线和机壳间

的绝缘电阻。

    仪器的绝缘电阻应符合本规程第9条的要求。

        。五检定结果处理和检定周期
    22按本规程检定合格的仪器发给检定证书，不合格的仪器发给

检定结果通知书，并注明不合格项目.

    23 检定周期为一年.在使用中如发现疑问时，应随时申请检定.
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附 录

附录

                  标准溶液和缓冲溶液的制备

    1 硝酸根标准溶液的配制

    1.1 1000. 00 mg- L一 '硝酸根标准溶液

    将硝酸钾基准试剂置于 (110士5)℃烘箱中千燥24 h,取出后置

于干燥器中冷却至室温。精确称取1.6306 g,置于100 -L烧杯中，

用少量纯水溶解，移入1 000 ML容量瓶中.烧杯用纯水冲洗数次，
洗液倒入容量瓶中，用纯水稀释至刻度并摇匀.

    1.2 100.00 mg- L-'硝酸根标准溶液

    用100 -L无分度吸管吸取1.1款的硝酸根标准溶液100 mL于

1 000 ml,容量瓶中，用纯水稀释至刻度后摇匀。

    1.3 50.00 -g-L-1硝酸根标准溶液

    用50 mL无分度吸管吸取1.1款的硝酸根标准溶液50 mL于
1 000 mL容量瓶中，用纯水稀释至刻度，摇匀.

    1.4 10.00 mg-L-1硝酸根标准溶液

    用10 ML无分度吸管吸取1.1款的硝酸根标准溶液10 mL于
1 000 mL容量瓶中，用纯水稀释至刻度，摇匀.

    1.5 5.00 mg- L''硝酸根标准溶液

    用5 mL无分度吸管吸取1.1款的硝酸根标准溶液5 ml.于
1 000 -L容量瓶中，用纯水稀释至刻度，摇匀.

    2缓冲溶液的制备

    用架盘天平称取磷酸二蟹钾13.5 g,和乙二胺四乙酸二钠log
于烧杯中，用少量纯水溶解，移入1 000 mL容量瓶中.烧杯用纯水
冲洗数次，洗液倒入容量瓶中，用纯水稀释至刻度，摇匀。
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附录 2

硝酸根自劫 z测仪检定记录

逞检单位

地 址

型 号

电 m
一 一

    联 系 人

器 号
二 阵一-— ~一二1一一叁杏一—
  m 号 ! !-生丁._号 }

一、外观检查

二、电计引用误差

输人电位

  (mV)

电计示侨

  (x})   一

fit    fii

一1-丁 石一
--一一 I 一一

二二二I-__

A (%)

一 一一

兰、电计重复性

}‘1一 {一，
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四、电计输入阻抗

电位差计示肪 (m V)

一，一川
串联电阴

  吸61)

愉人阴

  (目)

少_一_二__一曰三一汗
五、六、仪79相对误差和重复性

— — 一 .一 一~ 一 ~-- -~~，-~-~---，一 .- - ~一 一~

标准溶液

(.g-L-1)

仪 器 示 艘(mg-L')
B (%)

一
一

一·
一!一

标准溶液

(mB"L"6)

仪 器 示 fiq (mg"L-皿)
Cv (%)

七、仪器稳定度

(%)

八、仪器的响应时间

二一二 _一少万上min)
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九、仪器的绝缘电阻

结论.

证书编号 温 度

检 定 湿 度

盆 权 检定日期


