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微量氧分析仪检定规程

1 范围

本规程适用于测量范围为0～1 000 vmol／mol微量氧分析仪的首次检定、后续检定

和使用中的检验。

2概述

微量氧分析仪(以下简称仪器)主要用于化学、冶金、电子工业等领域中生产和应

用的气体中微量氧含量的测量。该类仪器根据化学反应产生信号方式的不同可分为：原

电池式(燃料电池、赫兹电池)；固体电解质浓差电池式(氧化锆电池和变频极限电流

池)；恒电位电解式、极化电压式(库仑电量、极谱检测式)等以电化学原理为检测单

元的微量气体氧分析仪。

该类仪器通常由电化学氧传感器(液体或固体电解质)、气路单元和电子显示单元

组成。气体采样方式：正压输送式和泵吸入式。仪器结构框图如图1所示。

叵一叵一

3计量性能要求

3．1仪器量程和示值误差

氧分析仪

氧传感器

信号处理

显示部分

图1 微量氧分析仪结构框图

[==>排气

不同量程的仪器，在其量程范围内，对应的示值误差应符合表1的规定。

表1 仪器■程和示值误差

仪器量程／(1xmol／m01) 示值误差／％FS

0～10 土10．0

>10～100 ±5．0

>100～1 000 士3．0
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3．2重复性

相对标准偏差应不大于对应示值误差限的1／3。

3．3响应时间

响应时间不大于60 s。

3．4漂移

3．4．1零点漂移

零点漂移的最大值应不大于对应示值误差限的1／3。

3．4．2量程漂移

量程漂移的最大值应不大于对应示值误差限的1／3。

4通用技术要求

4．1外观及功能性检查

4．1．1仪器应附有制造厂的使用说明书，附件齐全；应标明仪器名称、型号、编号及

制造厂名称；各开关、按键、显示器等部件应有明确的功能标志。

4．1_2仪器通电、通气后，能正常工作。各按键工作正常，显示器显示应清晰稳定。

4．1．3仪器不应有影响其正常工作的外观损伤，各部件结合处应平整。新出厂仪器的

表面镀、涂层均匀，无明显擦伤、毛刺和粗糙不平。

4．2绝缘电阻

使用220 V交流电源的仪器，绝缘电阻不小于40 Mgl。

4．3绝缘强度

使用220 V交流电源的仪器，应能承受l 500 V正弦交流电压、频率50 Hz、电流

5 mA、历时1 min的绝缘强度试验，无击穿和飞弧现象产生。

5计量器具的控制

仪器的控制包括首次检定、后续检定以及使用中的检验。

5．1检定条件

5．1．1检定环境条件

5．1．1．1环境温度：10℃～30 o(、。

5．1．1．2相对湿度：≤85％。

5．1．1．3 电源电压：(220±22)V，(50±1)HZ。

5．1．1．4 应无影响仪器正常工作的电磁场及干扰气体。

5．1．2 检定用气体标准物质及配套设备

5．1．2．1零点气体

纯度不低于99．999K00的高纯氮气体。经脱氧管纯化后，氧含量不大于0．1／*mol／mol。

5．1．2．2气体标准物质

分别采用约为满量程20％，50％，80％的氧气体标准物质。氧含量≤10 llmol／mol

浓度范围，气体标准物质的扩展不确定度≤2％，氧含量>10 pmol／mol～1 000肛mol／mol

浓度范围，气体标准物质的扩展不确定度≤1％，扩展不确定度的包含因子k一2。
9
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5．1．2．3气体减压阀、气体管路、四通阀：采用不锈钢材质。

5．1．2．4脱氧管：满足5．1．2．1对气体纯化的要求。

5．1_2．5流量计：o～1 000 mI。／rain，准确度不低于4级。

5．1．2．6秒表：分度值不大于0．1 S。

5．1．2．7绝缘电阻表：500 V，10级。

5．1．2．8绝缘强度测试仪：电压不低于1．5 kV，5级。

5．2检定项目

检定项目见表2。

表2检定项目一览表

检定项目 首次检定 后续检定 使用中检验

外观及功能性检查 -__ -L —L

绝缘电阻 + +

绝缘强度 +

示值误差 + + -_-

重复性
-L -．-

响应时间 —L + +

零点漂移 +

量程漂移 +

注：1 “+”表示需要检定；“一”表示可不检定。

2 当仪器更换传感器及维修后仪器计量性能有重大变化时，其后续检定应按首次检定

进行。

5．3检定方法

5．3．1外观及功能性检查

用手感目察法，按4．1条要求进行。

5．3．2绝缘电阻的检定

仪器不连接供电电源，但接通电源开关。将绝缘电阻表的一个接线端子接到电源插

头的相线上，另一接线端子接到仪器的接地端(或机壳)上，用绝缘电阻表测量仪器的

绝缘电阻。

5．3．3绝缘强度的检定

仪器不连接供电电源，但接通电源开关。将绝缘强度测试仪的两根接线分别接到仪

器电源插头的相线及接地端(或机壳)上，将电压平稳地施加到l 500 V，漏电流设置

为5 mA，保持l min，然后将电压平稳地下降到0 V，在试验过程中不应出现击穿和飞

弧现象。

5．3．4计量性能项目检定前的准备

5．3．4．1检定气路连接

气路系统，采用内抛光不锈钢管路硬连接，以防止气体泄漏，影响检定结果。检定
3
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气路连接示意图『见图2。

匕==》排气

图2检定气路连接示意图

1气体标准物质；2零点气体；3压力调节器}

4针阀；5取样裴置；6微量氧分析仪

5．3．4．2取样装置的连接

将气体标准物质和零点气体通过气体减压阀与取样装置相连，通零点气体吹扫管路

与仪器内部的残余氧，使本底降至所需值。再通入气体标准物质经四通阀排放，吹扫管

路。然后切换四通阀门，使气体标准物质通人到微量氧分析仪，以仪器内置流量控制器

调节到仪器所需稳定流量。取样装置连接示意图见图3。

图3取样装置连接不意图

l气体标准物质人口}2零点气体人口；3．5开关阀l 4脱氧管；

6、-四通阀；7旁路流量计；8气体标准物质出口}9～旁路流量出口

5．3．4．3气体流量的控制

检定仪器时，气体流量应根据仪器说明书的要求。如果说明书没有明确的要求，则

应控制在500 mL／min～1 000 mL／min。流量波动不超过土10 ml。／rain。

5．3．4．4仪器零点的校准

按照仪器使用说明书的要求对仪器进行预热稳定以及机械或电子零点的调整。将减

压阀阀门与气路连接。开启气瓶后，调节减压阀门压力为0．10 MPa 0．15 MPa，以适

当流量通入经纯化后的零点气体，吹扫整个气路的同时对气路进行严格的检漏。在确认

无泄漏的前提下，调节至所需流量，待吹扫完成后，将仪器量程调至最高灵敏挡，将残

余电流用零点电位器进行补偿，校准仪器的零点。
4
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5．3．5示值误差的检定

5．3．5．1仪器的检定点及顺序

仪器的最大量程检定点不少于3点(一般选择在量程的20％，50％，80％附近

3点)，其他量程应选择20％，80％附近2点。仪器示值从低氧浓度点到高氧浓度点按

顺序检定。

5．3．5．2在规定的流量下，将已知浓度的氮中氧气体标准物质通人仪器，待示值稳定

后读数。

5．3．5．3更换不同氧浓度的气体标准物质时，钢瓶中气体标准物质应在流动的情况下

连接和更换，以防大气中氧的进入。逐点检定，每点重复检定3次，取算术平均值，按

式(1)计算示值误差△A，：
百 A

AA，：尘；生×100％ (1)
“

式中：万。——仪器示值的平均值；

A， 气体标准物质的氧含量；

R⋯一被检仪器的满量程(以下同)。
对每个量程分别取其各点中绝对值最大的△A值作为该量程的示值误差检定结果。

5．3．6重复性的检定

在仪器的最大量程挡，通入浓度约为量程50％左右的氮中氧气体标准物质，待示

值稳定后，记录仪器示值A．。重复测量6次，重复性以单次测量的相对标准偏差RSD

来表示。按式(2)计算仪器的重复性：

脚：去√娑≠舢。％ (2)

式中：A——仪器第i次测量的示值；

五一一r仪器示值的平均值；

" 测量次数(”一6)。

5．3．7响应时间的检定

在仪器的最小量程挡，通入零点气体，待示值稳定后，按5．3．4．3条中规定的流量

向仪器通入浓度为量程80％左右的氮中氧气体标准物质。用秒表测定从通人气体标准

物质开始，到仪器示值变化至被测气体浓度示值90％所需的时间。重复测量3次，取

算术平均值为仪器的响应时间。

5．3．8零点漂移和量程漂移的检定

在仪器的最小量程挡，通入零点气体，记录稳定示值为A。然后通人含量约为量

程soX的氮中氧气体标准物质，记录稳定示值A。每间隔1 h，重复上述步骤记录

1次，连续检定4 h，分别记录仪器稳定示值的A。A⋯

按式(3)汁算第i次零点漂移：

AZ．一A一—zi--FAz0×100％ (3)
“

5
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式中：Azi-⋯一零点第i次示值；
A。——零点初次示值。

按式(4)计算第i次量程漂移

坠[垒≮塑型×100％
R 一 7。 (4)

式中：A。，——通入气体标准物质后第i次示值；

A。。 通入气体标准物质后初次示值。

取各次中绝对值最大的△z，，△s．作为仪器的零点漂移和量程漂移检定结果。

5．4检定结果的处理

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。

5．5检定周期

仪器的检定周期一般为1年。在两次周期检定期间，如果对仪器的检测数据有怀疑

或仪器更换了氧传感器等主要部件及修理后都应重新检定。
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附录A

送检单位

仪器名称

仪器型号

测量范围

环境温度

检定记录格式

证书编号

制造厂商

仪器编号

传感器类型

℃环境湿度：

气体标准物质

％RH

外观及功能性检查

绝缘电阻的检定

绝缘强度的检定

示值误差的检定

MQ

仪器
气体标准

仪器示值A．／(p-mol／m01)

量程
物质 平均值万， 示值误差△A

氧含量^， ／(t,tool／t001) ／％FS
／(umol／m01) 1 2 3

／(／mml／m01)

5重复性的检定

仪器量程 仪器示值A，／(ttmol／m01) 平均值A 莺复性RSD

／(pmol／m01) 1 2 3 4 5 6 ／(umol／m01) ／％
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6响应时间的检定

仪器量程 测景次数 响应时间f

／(pmol／m01) 1 2 3

7漂移的检定

7．1零点漂移的检定

仪器量程 仪器示值A，／(pmol／m01) 零点漂移AZ

／(pmol／m01) O 1 2 3 4 ／％FS

7．2量程漂移的检定

仪器量程 仪器示值A，／(gmol／m01) 量程漂移／xS

／(pmol／m01) 0 1 2 3 4 ／％FS

8

检定员

核验员

检定I：t期
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附录B

检定证书、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 仪器景程 技术要求 检定结果

外观及功能性检查

示值误差／％FS

绝缘电阻／Ma f

绝缘强度 ／

重复性／％

响应时间／s

零点漂移／VooFS

量程漂移／％FS

B．2检定结果通知书内页格式

检定项目 仪器量程 技术要求 检定结果 单项结论

外观及功能性检查

示值误差／VooFS

绝缘电阻／Mn

绝缘强度 {

重复性／％

响应时问／s

零点漂移／VooFS

量程漂移／％FS

不合格项目


