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示波极谱仪检定规程

    本规程适用于新制造、使用中和修理后的示波极谱仪 (以下简称

仪器)的检定.

                        一 技 术 要 求

    1 外观

    1.1仪器而板L.各标志应清晰，仪器应右下列标志:仪器名称、

型号、制造厂名、出厂编号及出厂日期.
    1.2仪器各调节器应能正常调tiiI 紧固件位置准确、无松动.

    1.3新制造的仪器，表面涂层应色洋均匀，不得有明显剥落和擦

伤。

    2 安全性能
    使用中或修理后的仪器只执行2.1款.
    2.1仪器的电源进线端与机壳间的绝缘电IF! I不低子20 M久
    2.2仪器的电源进线端与机壳 间承受1500 V, 50 Hz的交流电

压，历时1 min应无击穿和飞弧现象.
    3 线性误差

    仪器电流示值的线性误差不得超过土1%.

    4 “电流倍率”

    4.1与仪器“电流倍率”对应的电阻阻值的误差
    “电流倍率”在 "25"至 "0.4"各档对应的电阻阻价的误差不

得大于士1.5%;

      “电流倍率”在 "0.2尹 至“0.0户 各档对应的电阻阻值的误差

不得大于士3%;

    “电流倍率”在"0.06”至“0.001”各档对应的电阻阻值的误

差不得大于士5%.

    4.2仪器在相邻电流倍率档时对电流示值大于十倍最小分度值的

同一输入信号的测量误差要小于土1.5%.
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    5 分辨率

    仪器的分辨率不得大于35 mV.
    6 抗先还原物质1f}力

    仪器的坑先还吮切应能力要大于 5000:1.

    7 检测 卜限

    仪器对俩(II)的检测下限不得大寸lx 1。一了mo卜dm''.

    8 标准曲线楠密度

    仪雄的校准曲线精奋度，其相对标准偏差要小于2%.

    ， 测量精密皮

    仪器的w'}V倩密度，其测量次数不少于7次，测量结果的相对标

准伽差不份大十l% .

                      二 检 定 条 件

    (一) 检定环境条件

    10 环境温度5-40t O1时，在1h内室温变化不 得超过

士1C)。

    11 环境相对湿度不得大于85%.

    12 供电IL D) (220土22) V,   (50土0.5) Hz.

    13 仪器!lY水平放Y:, 1.11114无强交流电磁场干扰，不受机械震动

和}'I' .ji的影响.

    抖 滴求电极能和仪器中的扫抽电路同步。

    15 仪器在杭XE Hi通电b!热1 h.在记求极 清图 前要通氮气

      {_) 检定使用的试剂和设备

    16 电位差计:0.05级 (需经计量部门检定合格)。

    17 分析天平:分度值0.1 mg(需经计量部门检定合格》。

    18 数字多翔表。精度不低干0.1% (电阻测址档示值需经日虽

部门检定合格).

    19 金l膜电Nll,  10 k6 d,  100kLA, 1 M2, 5 ivIQ,

    20 兆欧衣 : 500 V,
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21

22

23

容最瓶和移液管:符合A级规定并经检定合格.

纯金属锅、铅、汞和捆:纯度在99.99%以上。

氮气，纯度99.9%以上。

其他试剂均为优级纯并使用重蒸馏水.

                  三 检定项目和检定方法

    24 外观检查按第1条要求进行。

    25安全性能的检定
    25.1用500 V兆欧表测定仪器的电源进线端与机壳间的绝缘电

祖，应符合2.1款规定.
    25.2用功率0.25-1 kW的高压试验设备对仪器电源进线端与

机壳间进行杭电强度试验，试验电压应为正弦波，频率为 50 Hz,电

压值为1 500 V。历时1 min无击穿和飞弧现象。

    26 仪器电流示值的线性误差检定

    按图接好线路，仪器的电极开关位千“双电极，，导数开关位于

"Ie",测量开关位于“阴极浴出”，“电流倍率”转到最灵敏档，
  (JP- 1 A型和SJP- 1 A型仪器电极开关位于“双电极”，导数开关

位于 “常规”，测量开关位于 “富集法”，“电流倍率”转到 “外接”，

电位差计“未知”正端和负端分别接仪器电解池插孔的4和2脚).
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仪器处于正常工作状态，在电位差计输出电压为零时，将荧屏上光点

调至水平坐标的中点，垂直坐标的零点 (即。.25 V, 0 uA).然后再

将电位差计输出电压调至仪器说明书中标明的满刻度的电压值，此时
仪器荧光屏_L的光点应处于坐标上边界位置 (若达不到准确位置，可

精确调节 ny校对”和 “上下调节”，使光点准确达到边界位置).改变

电位差计输出电压，使光点依次移到垂直坐标满刻度的1/5,2/5,3/5,

4乃 的准确位置，记录电位差计的读数、.重复上述调整以及测量操

作3次，按公式 (1)计算电流示值的线性误差应符合第3条规定。

止x'ru  x100%<11%
    “m

(1)

式中 “。— 仪器的电压示值 (MV)r
        “— 电位差计3次读数平均值 (mV),

      “。— 满刻度电压值 (田V)。

    27 仪器“电流倍率”的检定
    27.1与仪器 “电流倍率”对应的电阻阻值的误差

    仪器不开机情况下，导数开关位于alp,，电极开关位子“Y校
刘”，多用表测量参比电极和辅助电极端 (JP-1 A和SJP-1 A型仪

器导数开关位于 “常规，，测量电解池插孔的2, 4脚)，测量 电流倍

率各档对应的电阻阻值，其结果应符合第4.1款规定。
      u,包流倍率”各档的电阻阻值由仪器说明书标明.

    27.2仪器a电流倍率”调节器的一致性
    仪器的辅助电极和工作电极端串接一个1M。金属膜 电at (为了

得到电流示值大于10倍最小分度值，可串接5 -0,100 kd2或10 k52的

金属膜电阻)，在工作条件下，记录不同“电流倍率”档扫描过程电
流的读数，按式 (2)计算相邻 “电流倍率”档对同一输入信号测量

值的误差d应符合第4.2款规定.

d=k2h2一_k, h,
k, h,

x 100% (2)

式中 k，k,-一分别为相邻电流倍率的读数，

      h，h，一一相应于ki, k.电流倍率下的电流示值 (mm)
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    检定时可在27.1, 27.2款两种规定的方法中任取一种.

    28 仪器分辨率的检定

    在0.2 mol. dm一”氯化钾底液中，对1.0x10一s mol " dm-'锅 (II)

和1.4x 10-"mol"dm's锢 (IQ)溶液进行测定，应能分辨其导数还原

波，测量两波峰之间的宽度，按量程范围换算成实际分辨率 (mV)

数应符合第5条规定.

    29 仪器抗先还原物质能力的检定

    对1 mol"dm'a欲酸底液 中2.5x10一，no]-dm一铅 (11)和5x

10-' mol .dm's锡 (II)溶掖，用导数还原波测定，应能出现明显的锡

波峰。

    30 仪器检测下限的检定

    取。.5 mo'.dm一，软酸溶涪，准择仪器的最佳工作条件，在镐

  (1)波峰电位前后的极化电压范w1内观测抓(兀)的波峰高，重复
测定7次.按式 (3)计韵邻 ( I[)空白值的标准偏差凡 (mm).

艺(，‘一v)=
      7- 1

(3)

!

1
习

 
 
 
 
 
 
 
 

一一 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

空
 
 
 
 
 
 
 
 

S

式中 Yi- 第i份盐酸溶液测得镐 (If)峰高 (mm) t

      Y- 7份盆酸溶液中镐 (If)峰高平均值 (MM).

    在同样的条件下测定0.5 mol.dm''盐酸底液中1 x 10-vmol.dm"0
锡 (1[)的波峰高，重复测定7次，求出银 (丁)峰高的平均债

刀(mm),  f1扣除盐酸溶掖中锅 (II)峰高平均值歹后，应不小于3

倍空白值的标准偏差，即厅一v>3 S..
    31 仪器校准曲线精密度的检定

    记录在。.5 mol.dm's盐酸底液中浓度分别为0.50, 1.00,

1.50, 2.00, 2.50 mg"dm'0福 (II)标准溶液的导数还原波峰高，
对每个浓度的锡 (II)溶液重复测定3次，求得峰高平均值，用最小

二乘法拟合校准曲线y二a+bx (y为波峰高，x为锡 (II)浓度)，
求出直线的截距a和斜率b，按式 (4)计算校准曲线精密度，其相对
标准偏差RSD应符合第8条规定.
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    } :} d,
RSD= {一i-i      x 当    x 100%

        勺 5一1     y
(4)

式中 d,=y一(o+bx,)

E (x‘一‘)(，一夕)

艺 (x‘一*):

a二Y一bz, ;二了二/，， ，二E, Y,/5

其中 介— 各个锡 (II)的浓度 (m,-dm-3);
      Ys— 各个锅 (I[)浓度所泪应的极潜彼峰高3次测量平均

            值 (mm ).

    32 仪器测量精密度的检定

    仪器在同一条件下测定0.5 mol " dm-'欲酸底液中1.00 mg"dm-"

福 (五)的极谱波峰高，连续测定7次，按式(5)计算侧定结果的
相对标准偏差应小于1%.

    /履兀石厂 ，
~=了一‘-7-，一 ‘令x = 100%v

式中 Y,— 第i次锡 (II)的峰高值 (nun )，

      Y- 7次锡 ‘1)峰高值的平均值 (mm),

四 检定结果处理和检定周期

    33 按本规程检定合格的仪器，

定结果通知书.

    第5,6条为华主要检定项目，

时，可在证书中给出具体检定结果.
    34 检定周期暂定为一年.

发给检定证书。不合格的发给检

检定结果若达不到项 目技术要求
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附 录

附录

                      落 液 的 配 佃

    1 玻璃器皿的洗涤

    1,1用刷子和洗涤剂清洗器皿，并用自来水冲洗。
    1.2在盐酸 (1+1)中浸泡24 h以上.

    1.3清水冲洗后用蒸馏水冲洗3-4次。

    1,4将器皿干燥后备用。

    2 标准溶液.的配制

    2.1 1 x 10-"mol.dm-'锡标准溶液的配制

    准确称取纯金属锡0,112 4 g于100 ml烧杯中，加浓盐酸5 ml
  (比重1.18，下同)，浓硝酸 (比重1,42，下同)1 m1，加热使锅全

部溶解，将溶液蒸发近干，加浓盐酸1 ml后再加热溶掖，使其蒸发

至近干，冷却后，加浓盐酸8.3 ml,移入1 000 ml容量瓶中，用燕馏
水稀释至刻度并摇匀。

    2.2 5 x 10-"mol , dm-3锡标准溶液的配制
    准确吸取1 x 10-'mol·dm-'锅标准溶液25 m]于500 ml容量瓶

中，用燕馏水稀释至刻度，摇匀.

    2.3 5 x 10-1-o1·dm-'标准溶液的配制
    准确吸取，、10一‘mol·dm一s福标准溶液25 ml于250 ml容量瓶

中，用蒸馏水稀释至刻度，摇匀.

    2.4 5x10一' mol·dm一“铅标准溶液的配制
    准确称取纯金属铅 1.036 0 g于250 ml烧杯中，加20 ml硝酸

价 国家计里行政部门批准顽布本规程所需标准物质后，即应采用。
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  (1 + 1)，加热使铅全部溶解，将溶液蒸发近千，加浓盐酸1 ml再加

热蒸发至近干，冷却后加浓盐酸8.3 ml，移入1 000 ml容童瓶中，用

蒸馏水稀释至刻度，摇匀.

    2. 5 1 x 10-'mol·dm-3M标准溶液的配制
    准确称取纯金属锢0. 114 8 g于 100 ml烧杯中，加浓盆酸5 ml,

浓硝酸1 ml，加热使锢全部溶解，溶液蒸发近千，再加1 ml浓盐酸
后继续加热溶掖至近干，加8.3 ml浓盐酸并将溶液移入1 000 ml容量

瓶中，用蒸馏水稀释至刻度，摇匀.
    2.6 7 x 10-'mol " dm-9锢标准溶液的配制
    准确吸取1 x 10 'mot·dm-'锢标准溶液35 ml于500 ml容量瓶

中，用燕馏水稀释至刻度，摇匀.

    3  1 mol·dm-'氯化钾溶液的配制
    称取74.55 8氯化钾于500 ml烧杯中，加蒸馏水溶解后移入

1000 ml容量瓶中，用燕馏水稀释至刻度，摇匀。
    4  1 mol . dm''盐酸溶液的配制

    吸取21 ml浓盐酸于250 ml容量瓶中，用蒸馏水稀释至刻度并

摇匀.

    5  0.5 mol·dm一a盐酸溶液的配制
    吸取1 mol . dm' a盐酸溶浪25 ml于50 ml容量瓶中，用蒸馏水

稀释至刻度并摇匀。

    6 分辨率溶液的配制

    准确吸取5x10一'mol·dm一锅标准溶液10耐和7 x 10-'mol·

dm''锢标准溶液10 ml于50 ml容量瓶中，再移入1 mol " dm''氯化钾

格液功ml，用蒸馏水稀释至刻度，摇匀.
    7 抗先还原物质能力的溶液配制

    准确吸取5x10一“mol·dm一a铅标准溶液25 ml和5x 10一mol.
d M-3福标准溶液5 ml于50 ml容量瓶中，加入8.3 ml浓盐酸，用燕

馏水稀释至刻度并摇匀.
    8 校准曲线洛掖的配制

    准确吸取10.0 mg " d--'1;4标准溶液2.5, 5.0, 7.5, 10.0,
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12,5 ml于50 ml容量瓶中，加入2m]浓盐酸，用燕馏水稀释至刻
度，摇匀。
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附最 2

检 定 记 录 榕 式

t0T e Im }·一 卜二{

检 定 测 试 记 录

室翻 __ 湿度 仪器预热时间_

外观:

绝缘电阻‘

电流示值的线性误差

一

-
均

一

」

一
、

一
平

一

一

一

-

es
数

一
，

一

一

﹂

一

一雌
丁
丁
丰
|
十

1.
一

一
差

一
2

-

一

-

︸

~
位

一

一

一

一

二

~
电

-|

，
1
1
二

︸!

!

︷、

!

!

光点在y轴

满刻度位题

  仅序电压

示斌u, (m V) 卜一

一1
一.
一一
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4 电流倍率

(1) 电流倍率对应测量电阻阴值

    !zt w}li}厂 i,,,Ij At 911 },df } ”’一’
电流倍书 { ____ 〕一-一 — 一 厂--一 _下一 澳差(%) 备注

                  甩Pa阻 li7       ] { Z        9 件1:-4 一

    j’’ 一“厂 {

全.6

).5
以
0.6
0’’
啸
朴
妇
口.口e

0.0月

白.口26

0.口16

公.4t

‘.UOE

Q....

0.以 17 5

0.0口I石

0.001

} .

{

{
{

{

l
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(2)“电流倍率”调节器的一致性

电流倍申 换拟电

阻 值

信号读数 耘(格)
七.耘

kth1-k2h,
    k1称1

-IGO% 各注

下
洲
六
肛

  25

  I匕

  10

    6

    4

2.5

】.5

I一0

0.仑

0.4

0.25

0.15

0.1

0.06

0.04

0.025

0.015

0.01

0.006

0.004

0.002 5

0.001 6

5 仪器分辨率

  In (78)峰电位:

  Cd ( II)峰电位.

  结论:

6 仪器的枪侧下限
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测 定 it 波
， }2! ，

Cd (I)

!”!

  峰 高 (格)

    ) a :

l—

                    一习
|

o.5 mol-dm-aHCI

i x lo-Imol.dm一，Cd(I)

  厂t (Y1 -Y) 5
Sq“刁卿7-1一

3 S,=

H =

万一歹二

结论:

仪器的校准曲线精密度

电流倍率: Cd( II、终电位，

Cd(I)浓度

(mg"dm-')

Cd 〔下)奋沃「么 (招)

0.50

1.00

1.50

2.00

2.60

计算‘

*=习X1/5

歹=习Y+15

dm-4

        ‘. !

                    5

      又
        ‘

卜= ‘ 七

(x一-) (9，一v)

(x，一X)t·艺
问
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a=v一bz二

RSD二汀 x生x 100%=
    Y

·习
阳一3

8 仪器测量精密度

              电流倍申: C4(I)峰电位a

次 教 平均

峰高(f&)

(Y‘一于)_

XSD“习
烈 - x

7一1
达_、100
Y
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附录

检定证书和检定结果通知书 (背面)格式

检 定 结 果

外观

安全性能

电流示值的线性误差

电流倍率

分 辨率

抗先还原物质能力

检 测下限

校准曲线精密度

测量 精密度


