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化学发光法氮氧化物分析仪检定规程

1 范围

本规程适用于化学发光法氮氧化物分析仪的首次检定、后续检定和使用中的检验。

2 概述

    化学发光法氮氧化物分析仪 (以下简称 “仪器”)的基本检测原理是基于一氧化氮

与臭氧 (03)发生化学反应时，产生激发态的二氧化氮分子 (N02 )，激发态的二氧化

氮分子回到基态时发出光。发出的光强与一氧化氮的浓度成正比关系。采用检测发光强

度进行一氧化氮浓度的检测。其化学反应式为:

                                NO+03 } N02+OZ+by

式中:by— 发射光。

    样气中若有二氧化氮气体时，样品气先通过仪器固有的转换器，将二氧化氮转换成

一氧化氮 (NO)后，再与臭氧 (03)发生上述化学发光反应。检测出的氮氧化物 (NO

+ N02)总量 (NOs)与一氧化氮的差等于二氧化氮 (即NO二一NO=N仇)气体的含量。

    仪器的结构一般包括:臭氧发生器、转换器、检测器、电子单元等。

3 计量性能要求

对仪器的计量性能要求按表 1规定。

表 1 仪器的计f性能要求

计量性能 要求

示值误 差 不超过 士3%

重复性 g 1%

响应时间 (typ (120 s

二氧化氮的转换效率 异95%

漂移
零点漂移 不超过 土1%FS

量程漂移 不超过土2%FS

4 通用技术要求

4.1 外观及通电检查

4.1.1 仪器应无影响其正常工作的损伤、变形等现象。新制造的仪器，其表面应无凹

痕，明显划痕及脱漆等现象。仪器名称、型号、编号、制造日期、制造厂名称、制造计

量器具许可证及编号等标志应齐全清晰。仪器结构完整，各部件连接可靠，配件齐全，

并附有制造厂的使用说明书。
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4.1.2 通电检查时，仪器各旋钮及按键应能正常操作和控制，显示应清晰、完整、正

确。

4.2 绝缘电阻

    电源的相线对地的绝缘电阻应不小于20 MSZ.

4.3 绝缘强度
    电源的相线对地的绝缘强度，应能承受电压1 500 V, 50 Hz，判定电流5 mA，历时

1 min的试验，并无击穿和飞弧现象产生。

5 计量器具控制

    仪器的控制包括首次检定、后续检定和使用中的检验。

5.1检定条件

5.1.1 检定环境条件
    环境温度:(20士5) 'C;

    相对湿度:<_85%0

5.1.2 检定用标准物质及设备
5.1.2.1 气体标准物质:采用浓度约为量程20%, 50%, 85%的一氧化氮标准物质。

瓶装一氧化氮标准物质的扩展不确定度不应大于1% (包含因子 k=3)。稀释装置见附

录 Ao

5.1.2.2 零点气体:采用纯度为99.999%的高纯氮。

5.1.2.3  N仇混合气体:约为量程10%的氮中二氧化氮。

5.1.2.4 流量计:流量范围应大于200 mL/mino

5.1.2.5 秒表:分度值不大于0.1 so

5.1.2.6 绝缘电阻表:500 V, 10级。

5.1.2.7 绝缘强度测试仪:电压大于1.5 kVo

5.2 检定项目
                                        表2 检定项目

检定项 目 首次 检定 后续检定 使用中检验

外观及通电检查 + + +

绝缘 电阻 +

绝缘强度 +

示值误差 + + +

重 复性 十 +

响应时间 十 +

NO。转换效率 + +

漂移 +

注:1.  '+”为需要检定项目;“一”为不需要检定项目。

    2.经维修或更换主要元件后，对计量性能有较大影响的，其后续检定按首次检定进行。
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5.3 检定方法

5.3.1 外观及通电检查

    用目察和手感法按4.1.1和4.1.2要求进行。

5.3.2 绝缘电阻测量

    被检仪器不接人供电电源，接通其电源开关，将绝缘电阻表的一个接线端接到电源

插头的相、中联线上，另一接线端接到仪器的接地端上，用绝缘电阻表测量被检仪器的

绝缘电阻值。

5.3.3 绝缘强度测量

    被检仪器不接人供电电源，接通其电源开关，将绝缘强度测量仪的两根接线分别接

在被检仪器电源插头的相线 (或零线)及机壳上，使电压平稳上升到 1 500 V，保持

I min，然后使电压平稳下降到OV。试验过程中不应出现击穿和飞弧现象。

5.3.4 检定前的调准

    给仪器通电预热至少 1.5 h后，通过放空流量计监测通人的总流量要大于说明书要

求的流量。首先通入零点气体，调准零点，再通人约为该量程85%的NO标准气体，待

示值稳定后，将仪器的NO和 NO 的示值调到与标准值一致。

5.3.5 示值误差检定

    按校准时的流量要求，分别通人约为量程 20%, 50%, 85%的NO标准气体，记录

稳定示值。每点做三次，取三次的算术平均值为仪器示值，按式 (1)计算结果，取结

果绝对值的最大值为示值误差 (AC)。对多量程仪器选用高、中、低量程进行检定。

4C,
C一C,

x 100% (1)

式中:C— 仪器示值的算术平均值;

      Co— 通人仪器的NO标准值。
5.3.6 重复性检定

    在仪器中间量程，按校准时的流量要求，通人零点气体校准仪器零点，再通人约为

该量程50%的N。标准气体，记录仪器稳定示值 C，重复上述操作6次。以式 (2)计

算的相对标准偏差为仪器的重复性 (RSD)o

RSD=:一补万x 100%
          C N J

(2)

式中: C,— 第 i次的测量值;

5.3.7

  C- 6次测量值的算术平均值。

响应时间的检定

    在仪器中间量程，按校准时的流量要求，通人零点气体校准仪器零点后，再通人约

为该量程50%的NO标准气体，记录稳定示值后停止通气，让仪器回到零点。再通人上

述标准气体，同时启动秒表，待示值升至稳定示值的90%时，停止秒表，记下秒表显

示的时间。按上述操作重复三次，取三次的算术平均值为仪器的响应时间。

5.3.8  NO。转换效率检定
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    在仪器的中间量程，按校准时的流量，通入含量约为该量程10%的NO,混合气体，

读取仪器显示的NO,稳定示值。按同样的方法连续三次，取三次的算术平均值为结果，

按式 (3)计算转换效率。

C NO
一二二--x 100
  七n

(3)

式中:

5.3.9

                        转换效率 二

  C No,— 三次测量的N02平均值。

  Co—     N02混合气体浓度。

漂移检定

    仪器的漂移包括零点漂移和量程漂移。仪器预热后，在仪器的最高量程，通人零点

气体，此时记录稳定读数为Zo;再通人含量约为量程85%的NO标准气体，读取稳定

示值为So。连续运行6h，每间隔1h通人零点气体记录仪器的零点值为Z。通入上述

同一标准气体，记录仪器稳定示值为S。按式 (4)计算零点漂移 (o Z; )，按式 (5)

计算量程漂移 (AS, )。取绝对值最大的△2，为零点漂移 (OZ)。取绝对值最大的△S;

为量程漂移 (OS) o

!

r

、

1

4

气
︸

“‘

丫
‘一·△S=

  △2=

(S一2

2，一2n
x 100%

一 (S。一Z.)
— x 100%

式中:Z— 第i次通人零点气体的零点值;

      S;— 第i次通人标准气体的示值;

      R— 仪器满量程。

5.4 检定结果处理

    按本规程检定合格的仪器，发给检定证书;检定不合格的仪器，发给检定结果通知

书，并注明不合格项目。

5.5 检定周期
    仪器的检定周期一般不超过2年。

    仪器经修理或更换主要元件后，应随时送检。
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附录 A

                            标准物质的说明

    由于该仪器的使用环境不同，仪器的量程不同。相当一部分化学发光法氮氧化物分

析仪的使用量程范围很低，一般在 lox 10-“以下，因此检定用的气体标准物质也可采用

ISO公认的质量流量动态配气装置配置低浓度标准气体。但在动态配气时使用的高浓度

标准气体必须溯源到不确定度为1%a (k=3)的国家有证标准物质。

    目前典型的标准气体稀释装置即为上述原理，可根据被检仪器的需要，采用高纯氮

为稀释气体，对高浓度的气体标准物质进行稀释，便可配制出10-8一10-“含量的各种标

准气体。其主要技术性能如下:

    1)流量范围:(10/2 000/3 000/5 000).L/min(任选);

    2)流量示值误差限:10.5%;

    3)转换浓度需要的时间:< 60 s a
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附录 B

检定证书及检定结果通知书内页格式

B.1 检定证书内页格式

检定项 目 技 术要 求 检定结果

外观及通 电检查

绝缘电阻 〕20 M几

绝缘强度 能承受 1 500 V的电压

示值误差 不超过 士3%

重复性 毛 1%

响应时间 (t}) 妥120 s

NO。转换效率 }_95%

漂

移

零点漂移 不超过 =1%FS

量程漂移 不超过 士2% FS

B.2 检定结果通知书内页格式

    要求同上，并注明检定不合格项目。
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附录 C

检定记录格式

检定日期: 年 月 日 温度 ℃ 相对湿度 % 气压 kPa

仪器名称: 型号 出厂编号 量程

送检单位: 制造厂:

检定依据:

检定用标准和主要装置:

一、外观及通电检查:

二、绝缘电阻测量:

三、绝缘强度试验:

四、示值误差、重复性及响应时间

NO标气浓度

CD/ x 10-0

仪器示值/x 10-̀ 响应时间/s

1 2 3 4 5 6 C △C/% 1 2 3 t

重复性 (RSD)=

五、N02转换效率

} 通人NO。气体浓度 示值1 } 示值2 { 示值3 { 平均值 {转换效率/%

六、漂移

时间 0 1h 2h 3h 4h 5h 6h △Z △S

零点

示值

S。一2

△S

检定结论 :

证书编号 检定员 核验员


