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[bookmark: OLE_LINK46][bookmark: _Toc20579]全自动高温水解-离子色谱联用仪校准规范
[bookmark: _Toc22755][bookmark: _Toc32693][bookmark: _Toc22613][bookmark: _Toc239677289]1 范围
[bookmark: _Toc193860209][bookmark: _Toc193860178][bookmark: _Toc193860028][bookmark: _Toc23785529][bookmark: _Toc23784635][bookmark: _Toc23784537][bookmark: _Toc21794][bookmark: _Toc20348][bookmark: _Toc10155][bookmark: _Toc30934][bookmark: _Toc31539][bookmark: _Toc19639][bookmark: _Toc6820_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc19304]本规范适用于配有阴离子色谱柱、阴离子抑制器及电导检测器的全自动高温水解-离子色谱联用仪的校准。
[bookmark: _Toc239677290]2 引用文件
GB6682—1992 分析实验室用水规格和试验方法
使用本规范时应注意使用上述引用文件的现行有效版本。
[bookmark: _Toc15607][bookmark: _Toc13932][bookmark: _Toc17417][bookmark: _Toc7590][bookmark: _Toc29732][bookmark: _Toc5945][bookmark: _Toc239677291]3 概述
[bookmark: _Hlk224911398][bookmark: _Toc6254][bookmark: _Toc19457][bookmark: _Toc9311][bookmark: _Toc1149][bookmark: _Toc193860031][bookmark: _Toc24809][bookmark: _Toc23784645][bookmark: _Toc3994][bookmark: _Toc193619098][bookmark: _Toc193618953][bookmark: _Toc15119][bookmark: _Toc2124_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc10575][bookmark: _Toc23784547][bookmark: _Toc193619056][bookmark: _Toc193860181][bookmark: _Toc23785539][bookmark: _Toc193860212]全自动高温水解-离子色谱联用仪（以下简称联用仪）是由全自动高温水解仪与离子色谱仪联用组成的分析仪器。其中，全自动高温水解仪由自动进样模块、燃烧水解模块及吸收定容模块构成。图1是联用仪组成的结构图。
联用仪的工作原理为：样品经自动进样模块引入燃烧水解模块，在设定高温及水蒸气氛围下发生氧化水解反应，氟、氯等目标元素被转化为挥发性卤化氢或含氧酸气体，随载气进入吸收定容模块，经吸收液吸收并定容后，转化为含待测阴离子的试样溶液，导入离子色谱仪，经色谱柱分离及检测器检测，通过数据处理系统记录色谱图，依据各组分的保留时间和响应值（峰面积或峰高）进行定性和定量分析。

[bookmark: _Toc1642][bookmark: _Toc9462][bookmark: _Toc14021][image: ]图1 全自动高温水解-离子色谱联用仪联用仪结构图


[bookmark: _Toc239677292]4 计量特性
联用仪的计量特性见表1。
表1 计量特性
	项目
	技术指标

	
	范围
	指标值

	炉温设定值误差
	（900~1200）℃
	± 10℃

	炉温控温稳定性
	（900~1200）℃
	± 10℃

	注射体积误差
	± 1%

	气体流量误差
	100~400mL/min
	± 10mL/min

	检出限
	F-≤ 0.03 mg/L，Cl- ≤ 0.05 mg/L

	定性重复性
	≤ 1.5%

	定量重复性
	≤ 3%

	稳定性
	≤ 3%

	回收率
	90% ~ 110%



[bookmark: _Toc2818][bookmark: _Toc18151][bookmark: _Toc8411][bookmark: _Toc20048][bookmark: _Toc2455][bookmark: _Toc7235][bookmark: _Toc239677293]5 校准条件
[bookmark: _Toc23785235][bookmark: _Toc23784661][bookmark: _Toc23785559][bookmark: _Toc23784562][bookmark: _Toc24517][bookmark: _Toc12670][bookmark: _Toc27738][bookmark: _Toc2162][bookmark: _Toc24356][bookmark: _Toc6038][bookmark: _Toc21015][bookmark: _Toc239677294][bookmark: _Toc20581_WPSOffice_Level2]5.1 环境条件
5.1.1 环境温度：（15~30）℃。
5.1.2 相对湿度：5%~85%。
5.1.3 供电电源：电压（220 ± 22）V，频率（50 ± 1）Hz。
5.1.4 校准过程中室内温度变化不超过2℃。
[bookmark: _Toc3528][bookmark: _Toc26988][bookmark: _Toc12046][bookmark: _Toc26676][bookmark: _Toc15841][bookmark: _Toc8829][bookmark: _Toc18184][bookmark: _Toc239677295]5.2 测量标准
[bookmark: _Toc22501]测量标准的技术要求见表2。
采用满足溯源技术要求的、由国家计量行政部门批准的有证氟氯标准溶液和含氟氯的标准物质/标准样品，测量标准的技术要求见表2，含氟氯的标准物质/标准样品参考信息见附录A。
[bookmark: _Toc13515]表2测量标准的技术要求
	序号
	名称
	[bookmark: _Toc20007][bookmark: _Toc16243][bookmark: _Toc32519][bookmark: _Toc2307]技术指标
	用途
	备注

	[bookmark: _Hlk221547049]1
	温度测量系统
	测温仪：不低于0.02级
	校准炉温控温误差和炉温稳定度
	也可以使用满足要求的其他测量标准，在校准过程中使用其修正值

	
	
	贵金属热电偶不低于2级
	
	

	2
	电子天平
	[bookmark: OLE_LINK23][bookmark: OLE_LINK19]测量范围 0-120g， 实际分度值d≤0.1mg
	校准注射体积误差；称取标准物质质量
	

	3
	气体流量计
	扩展不确定度≤ ± 3.3 mL/min
	校准气体流量误差
	

	4
	精密温度计
	测量范围：（0~50）℃，分度值不大于0.1℃
	校准注射体积误差时，测量纯水温度
	

	5
	纯水（蒸馏水或去离子水）
	符合GB6682—1992规定的要求
	校准注射体积误差
	

	6
	氟氯标准溶液
	有证标准溶液
	校准检出限、定量重复性、稳定性、回收率
	—

	7
	含氟氯的标准物质/标准样品
	所选标准物质/标准样品应与日常测试样具有相同或相近基体
	校准定性重复性、定量重复性、稳定性、回收率
	—


[bookmark: _Toc1818][bookmark: _Toc12797][bookmark: _Toc23968][bookmark: _Toc1970][bookmark: _Toc19080][bookmark: _Toc7975][bookmark: _Toc7085]
[bookmark: _Toc239677296]6 校准项目和校准方法
[bookmark: _Toc239677297][bookmark: _Toc12337][bookmark: _Toc29525][bookmark: _Toc28313]6.1 校准项目
炉温设定值误差和控温稳定性、注射体积误差、气体流量误差、检出限、定性重复性、定量重复性、稳定性、回收率。
[bookmark: _Toc239677298]6.2 校准方法
[bookmark: _Toc16674][bookmark: _Hlk219407245]6.2.1 炉温设定值误差和控温稳定性
6.2.1.1 校准在空载状态下进行。将温度测量系统的测量端（电热偶）固定到炉膛（或加热模块）中被检仪器控温热电偶附近，用石英棉或其他耐高温隔热保温防火材料，塞住炉膛（或加热模块）两侧孔洞，设定被校准仪器炉温校准点为900℃，当炉温达到设定值并稳定后，在30 min内，每隔3 min分别记录一次温度测量系统的显示温度，连续记录10次，按计算炉温设定值误差，按公式（2）、公式（3）计算炉温控温稳定性：
[bookmark: OLE_LINK10]                                                     （1）                  
式中：
——炉温设定值误差，℃；
——温度测量系统温度读数的算数平均值，℃；
——炉温设定值，℃。
                                            （2）
                                            （3）
式中：
、——炉温控温稳定性，℃；
——温度测量系统温度读数的算数平均值，℃；
——温度测量系统温度读数的最大值，℃；
——温度测量系统温度读数的最小值，℃。
6.2.1.2 依次将被校准仪器炉温校准点调整为1000、1100、1200℃，每个点均按步骤6.2.1.1完成测量，取、绝对值最大者作为炉温设定值误差。
[bookmark: _Toc17927][bookmark: _Toc15588]6.2.2 注射体积误差
[bookmark: _Hlk224911727]6.2.2.1 设定注射针注射体积校准点Vc为3 mL，在注射针出口处用称重过的称量瓶收集排出纯水，待注射完成后，使用天平称重并扣除称量瓶初始质量，得到所排出纯水的质量，按公示（4）计算实际注射体积：
                                （4）
式中：
——实际注射体积，mL；
ρ ——测试温度下纯水的密度，g/mL；
Ms——称量瓶+纯水的质量，g；
M0——称量瓶的质量，g。
注：不同温度下水密度参考值参见附录B。
6.2.2.2 按6.2.2.1步骤重复测量三次，取三次测量结果的算数平均值，按公式（5）计算注射体积误差 。
                         （5）
式中：
—— 注射体积误差，%；
—— 设定注射体积，mL；
—— 注射体积测量值，mL；
—— 同一组注射体积测量平均值，mL。
6.2.2.3 依次将注射针注射体积校准点Vc设定为5.0、10.0、15.0 mL，每个点均按步骤6.2.2.1和6.2.2.2完成测量，取绝对值最大者作为注射体积误差。
[bookmark: _Toc13966][bookmark: _Toc12882][bookmark: OLE_LINK8]6.2.3 气体流量误差
[bookmark: _Hlk224911768][bookmark: _Hlk219408077]6.2.3.1 将标准气体流量计进气端与被检仪器气体流量计出气管路密封连接，设定气体流量校准点Qc为，待气流稳定后，读取标准气体流量计测量值。重复测量3次，取3次测量结果的算数平均值，按公式（6）计算气体流量误差。
                           （6）
式中：
—— 气体流量误差，%；
——气体流量设定值，mL⁄min；
—— 气体流量测量值，mL⁄min；
—— 同一组气体流量测量平均值，mL⁄min。
6.2.3.2 按6.2.3.1步骤依次对200 mL⁄min、300mL ⁄min、400mL ⁄min校准点进行测量，取∆Q绝对值最大者作为气体流量误差。
6.2.4检出限
6.2.4.1 标准曲线建立
使用5.3表2中水中氟离子成分分析标准物质和水中氯离子溶液标准物质，分别配制F-和Cl-浓度为0.0 mg/L、0.5 mg/L、2.0 mg/L、4.0 mg/L、8.0 mg/L、10.0 mg/L（其中 0.0 mg/L 为空白溶液）的系列混合标准溶液，依次进离子色谱仪测定，以浓度为横坐标、响应峰面积为纵坐标，分别建立F-和Cl-的标准工作曲线，并确认线性相关系数满足要求。
[bookmark: OLE_LINK11]6.2.4.2 检出限测定
在联用仪燃烧温度1100℃、高温水解时间20min、气体流量300mL/min、定容体积20mL的稳定工作条件下，连续测量 10 个空白样品舟（需预先灼烧除杂），记录F-和Cl-的测定值，分别按公式（7）计算标准偏差SD；按公式（8）分别计算F-和Cl-的检出限LOD。
                      （7）
                        （8）
式中：
——10次测量元素含量的标准偏差，mg/L；
——测量次数，n=10；
——第次元素含量测定值，mg/L；
[bookmark: OLE_LINK13]——10 次元素含量测定平均值，mg/L；
——仪器检出限，mg/L。
6.2.5定性、定量重复性
[bookmark: _Hlk146480766]在6.2.4相同条件下，取5.2有证标准物质，平行称取6份，置于样品舟中、少量石英棉覆盖（样品舟及石英棉需预先灼烧除杂），测定试样中F-、Cl-的色谱峰保留时间和含量值，按公式（9）计算标准偏差 ，按公式（10）计算F-、Cl-相对标准偏差，取最大值为仪器的定性（定量）重复性。
                          （9）
                        （10）
式中：
[bookmark: OLE_LINK14]——n次测定结果的标准偏差，mg/L；
——第i次测定的色谱峰保留时间和样品含量值，min和mg/L；
——n次测定结果的算数平均值，min和mg/L；
——测量次数，n=6；
——定性（定量）测量重复性相对标准偏差，%。
[bookmark: OLE_LINK27]6.2.6稳定性
[bookmark: _Hlk224912176]在6.2.4相同条件下，取5.2有证标准物质，平行称取6份，分别置于样品舟中、少量石英棉覆盖（样品舟及石英棉需预先灼烧除杂），每间隔 30 min测量1次，连续重复测量6次试样中F-、Cl-的含量，按公式（9）、（10）计算F-、Cl-相对标准偏差（RSD），取最大值表征仪器稳定性。
6.2.7回收率
在6.2.4相同条件下，取5.2有证标准物质，平行称取6份，置于样品舟中、少量石英棉覆盖（样品舟及石英棉需预先灼烧除杂），测量6份试样中F-、Cl-的含量，按公式（11）计算F-、Cl-的回收率。
                        （11）
式中：
   ——元素回收率，%；
——有证标准物质6次测量平均值；
——有证标准物质标准值。
[bookmark: _Toc28571][bookmark: _Toc26159][bookmark: _Toc13965][bookmark: _Toc8332][bookmark: _Toc9263][bookmark: _Toc239677299]7 校准结果表达
经校准的全自动高温水解-离子色谱联用仪应出具校准证书，校准证书至少应包括以下信息：
a）标题：“校准证书”；
b）实验室的名称和地址；
c）实施校准活动的地点，包括客户设施、实验室固定设施以外的地点；
d）证书的唯一性标识（如编号），每页及总页数的标识；
e）客户的名称和联络信息；
f）被校对象的描述和明确标识；
g）进行校准活动的日期，如果与校准结果的有效性和应用有关时，应说明被校对象的接收日期和证书发布日期；
h）校准所依据的技术规范的标识，包括名称及代号；
i）本次校准所用的测量标准和溯源性及有效性说明；
j）校准环境的描述；
k）校准结果及其测量不确定度的说明（给出整个测量范围校准结果测量不确定度的最大值）；
l）对校准规范偏离的说明；
m）校准证书签发人的签名、职务或等效标识，以及签发日期；
n）校准人和核验人签名；
o）校准结果仅对被校对象有效的声明；
p）未经校准实验室书面批准，不得部分复制校准证书的声明。
校准原始记录参考格式见附录A，校准证书内页参考格式见附录B。
[bookmark: _Toc7966][bookmark: _Toc18447][bookmark: _Toc14162][bookmark: _Toc18838][bookmark: _Toc1835][bookmark: _Toc15252][bookmark: _Toc239677300][bookmark: _Toc2489][bookmark: _Toc26000_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc23785581][bookmark: _Toc25856][bookmark: _Toc219412493][bookmark: _Toc23784683][bookmark: _Toc14103][bookmark: _Toc10433][bookmark: _Toc23784584][bookmark: _Toc10955][bookmark: _Toc26472][bookmark: _Toc24405]8 复校时间间隔
[bookmark: _Hlk224912204]复校时间间隔的长短取决于其使用情况，使用单位可根据实际使用情况自主决定复校的时间，建议复校时间间隔不超过12个月。在相邻两次校准期间，如果对全自动高温水解-离子色谱联用仪的检测数据有怀疑或全自动高温水解-离子色谱联用仪更换主要部件及修理后，应重新校准。
[bookmark: _Toc239677301]
附录A
[bookmark: _Toc239677302]含氟氯的标准物质参考信息

常见的含氟氯的标准物质及相关信息见表A.1。
表A.1 含氟氯的标准物质参考信息
	名称
	编号
	标准值（mg/kg）
	扩展不确定度 (mg/kg)

	
	
	F
	Cl
	F
	Cl

	土壤成分分析标准物质
	GBW07403（GSS-3）
	246
	57
	±26
	±11

	土壤成分分析标准物质
	GBW07407（GSS-7）
	321
	100
	±29
	±6

	土壤成分分析标准物质
	GBW07424(（GSS-10）
	452
	216
	±16
	±14

	土壤成分分析标准物质
	GBW07450（GSS-21）
	510
	152
	±31
	±12

	土壤成分分析标准物质
	GBW07454（GSS-25）
	561
	61
	± 43
	±5

	土壤成分分析标准物质
	GBW07455（GSS-26）
	 551
	75
	±26
	±9

	土壤成分分析标准物质
	GBW07541（GSS-50）
	511
	574
	±26
	±28

	水系沉积物成分分析标准物质
	GBW07378 (GSD-27)
	415
	476
	±27
	±22

	水系沉积物成分分析标准物质
	GBW07376（GSD-25）
	323
	87
	±23
	±7

	水系沉积物成分分析标准物质
	GBW07365（GSD-22）
	506
	298
	±28
	±39




[bookmark: _Toc239677303]附录B
[bookmark: _Toc239677304]0℃ ~ 40℃纯水的密度
（资料性附录）
0℃~40℃纯水的密度参考值见表B.1。
表B.1  0℃ ~ 40℃纯水的密度参考值
	温度
℃
	密度
g/cm3
	温度
℃
	密度
g/cm3
	温度
℃
	密度
g/cm3
	温度
℃
	密度
g/cm3

	0
	0.99984
	11
	0.99961
	22
	0.99777
	33
	0.99471

	1
	0.9999
	12
	0.9995
	23
	0.99754
	34
	0.99438

	2
	0.99994
	13
	0.99938
	24
	0.9973
	35
	0.99404

	3
	0.99996
	14
	0.99925
	25
	0.99705
	36
	0.99369

	4
	0.99997
	15
	0.9991
	26
	0.99679
	37
	0.99333

	5
	0.99996
	16
	0.99894
	27
	0.99652
	38
	0.99297

	6
	0.99994
	17
	0.99878
	28
	0.99624
	39
	0.9926

	7
	0.9999
	18
	0.9986
	29
	0.99595
	40
	0.99222

	8
	0.99985
	19
	0.99841
	30
	0.99565
	　
	　

	9
	0.99978
	20
	0.99821
	31
	0.99534
	　
	　

	10
	0.9997
	21
	0.99799
	32
	0.99503
	　
	　





[bookmark: _Toc239677305]附录C
[bookmark: _Toc219412494][bookmark: _Toc239677306][bookmark: _Toc198433137][bookmark: _Toc23784593][bookmark: _Toc28237_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc500258835][bookmark: _Toc23785590][bookmark: _Toc23784692][bookmark: _Toc13651]校准原始记录参考格式

    
证书编号：          接收日期：          校准日期：           发布日期：
委托单位：                              校准依据： 
	[bookmark: _Hlk219411624]被校设备信息

	器具名称
	
	出厂编号
	

	型号/规格
	
	设备编号
	

	制造厂家
	
	环境条件
	    ℃       %RH

	校准地点
	

	测量标准信息

	名称
	型号
	编号
	证书
编号
	技术要求
	有效期至

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	


[bookmark: _Toc14793][bookmark: _Toc12249][bookmark: _Toc31146]校准结果
1 炉温设定值误差和控温稳定性/℃
	设定炉温：
	设定炉温：
	设定炉温：
	设定炉温：

	温度测量系统温度
	温度测量系统温度
	温度测量系统温度
	温度测量系统温度

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	平均值：
	平均值：
	平均值：
	平均值：

	炉温设定值误差：
	炉温设定值误差：
	炉温设定值误差：
	炉温设定值误差：

	
	
	
	

	控温稳定性：
	控温稳定性：
	控温稳定性：
	控温稳定性：

	
	
	
	
	
	
	
	





2 注射体积误差
	设定注射体积（mL）
	实测值（mL）
	平均值（mL）
	误差 (%)

	
	1
	2
	3
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	


3 气体流量误差
	气体流量设定值
（mL/min）
	实测值（mL/min）
	平均值（mL/min）
	误差 (%)

	
	1
	2
	3
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	


4 检出限
	元素
	实测值（mg/L）
	平均值（mg/L） 
	检出限LOD（mg/L） 

	
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	


5 定性重复性
	元素
	测试结果（min）
	平均值（mg/L）
	重复性（%）

	
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	


6 定量重复性
	元素
	测试结果（mg/L）
	平均值（mg/L）
	重复性（%）

	
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	


7 稳定性
	元素
	测试结果（mg/L）
	平均值（mg/L）
	稳定性（%）

	
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	


8 回收率
	元素
	测试结果（mg/L）
	平均值（mg/L）
	回收率（%）

	
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	


[bookmark: _Toc219412495][bookmark: _Toc239677307]附录D
[bookmark: _Toc26504][bookmark: _Toc12054][bookmark: _Toc31203][bookmark: _Toc23667][bookmark: _Toc22774][bookmark: _Toc25816][bookmark: _Toc219412496][bookmark: _Toc239677308]校准证书内页参考格式
[bookmark: _Toc230122614][bookmark: _Toc239677309]校准结果

	校准项目
	校准值
	技术要求
	校准结果
	扩展不确
定度
（k=2）

	炉温控温误差
℃
	
	
	
	

	炉温控温稳定性
℃
	
	
	
	

	注射体积误差
mL
	
	
	
	

	气体流量误差
mL/min
	
	
	
	

	检出限
ppm
	/
	
	
	

	定性重复性
%
	
	
	
	

	定量重复性
%
	/
	
	
	

	稳定性
%
	/
	
	
	

	回收率
%
	/
	
	
	





[bookmark: _Toc239677310]附录E 
[bookmark: _Toc239677311][bookmark: OLE_LINK28]燃烧炉控温误差的测量结果不确定度评定示例
[bookmark: _Toc8421][bookmark: _Toc2582][bookmark: _Toc16338][bookmark: _Toc17931][bookmark: _Toc8040][bookmark: _Toc4812][bookmark: _Toc10057][bookmark: _Toc7227][bookmark: _Toc21432]C.1 概述
[bookmark: _Toc20841][bookmark: _Toc11899]C.1.1 校准依据
本规范。
[bookmark: _Toc10432]C.1.2 测量标准
[bookmark: _Toc31794]热电偶，S 型，测量范围（-40~1200）℃，Ⅱ 级；(333~1 200)°C  ±0.0075∙t
C.1.3 被校对象
[bookmark: _Toc21835][bookmark: _Toc19778]全自动高温水解-离子色谱联用仪，燃烧炉温度900℃，1000℃，1100℃，1200℃。
[bookmark: _Toc16678]C.1.4 校准方法
[bookmark: _Toc976]见本规范6.2.2，在规定环境条件下，设置燃烧炉温度为1100℃，待炉温升至设定值并保持稳定后，连续测量燃烧炉内高温区温度10次。以10次测量值的算术平均值作为温度测量平均值。
[bookmark: _Toc28541][bookmark: _Toc32480][bookmark: _Toc28688][bookmark: _Toc19086][bookmark: _Toc20965][bookmark: _Toc17477][bookmark: _Toc8345][bookmark: _Toc29159][bookmark: _Toc24759][bookmark: _Toc22330][bookmark: _Toc9747][bookmark: _Toc9482][bookmark: _Toc31999][bookmark: _Toc12898][bookmark: _Toc17506][bookmark: _Toc22274]C.2 测量模型
燃烧炉控温误差的测量模型见式（C.1）：
                           （C.1）
式中：
[bookmark: _Toc31974][bookmark: _Toc18496][bookmark: _Toc17082][bookmark: _Toc19898][bookmark: _Toc17030][bookmark: _Toc737][bookmark: _Toc18871][bookmark: _Toc4426][bookmark: _Toc30306]—— 燃烧炉控温误差，%；
—— 燃烧炉设定温度，℃；
—— 温度测量值，℃；
—— 同一组温度测量平均值，℃。
C.3 测量不确定度的来源分析
测量不确定度的来源有：
1) 由测量重复性引入的不确定度分量u1；
[bookmark: OLE_LINK33]2) 由热电偶测量误差引入的不确定度分量u2；
[bookmark: OLE_LINK36]3) 由燃烧炉1100℃时温度场不均匀性引入的不确定度分量u3。                    
[bookmark: _Toc9202][bookmark: _Toc27710][bookmark: _Toc30477][bookmark: _Toc30532][bookmark: _Toc18877]C.4 测量不确定度评定
C.4.1 由测量重复性引入的不确定度分量u1
用热电偶对燃烧炉温度重复测量10次，测量数据见表C.1。
表C.1 燃烧炉温度重复性测量数据
	设定值：
1100℃
	测量值（℃）

	
	1
	2
	3
	4
	5

	
	1103
	1102
	1103
	1103
	1102

	
	6
	7
	8
	9
	10

	[bookmark: _Hlk221544455]
	1103
	1102
	1102
	1103
	1102

	平均值(℃)
	1102.5

	标准偏差s(℃)
	0.52


实际测量以10次测量的平均值作为测量结果，则n=10，所以由测量重复性引入的不确定度分量u1为：
[bookmark: OLE_LINK42]
[bookmark: OLE_LINK35]C.4.2 由热电偶误差引入的不确定度分量u2
[bookmark: OLE_LINK39][bookmark: OLE_LINK40][bookmark: OLE_LINK37]K型Ⅱ级热电偶，测量范围-200~1200℃，1100℃时，最大允许误差为±8.25℃，满足均匀分布，取，所以由热电偶最大允许误差引入的不确定度分量u2为：

[bookmark: OLE_LINK38]C.4.3 由燃烧炉1100℃时温度场不均匀性引入的不确定度分量u3
[bookmark: OLE_LINK41]燃烧炉1100℃恒温时，炉膛有效工作区中心测点周围，径向、轴向温度存在微小差异，根据实测值，有效加热区温度均匀性为±3℃，满足均匀分布，取，所以由燃烧炉1100℃时温度场不均匀性引入的不确定度分量u3为：
[bookmark: OLE_LINK43][bookmark: OLE_LINK44]
[bookmark: _Toc29153][bookmark: _Toc24757][bookmark: _Toc22658][bookmark: _Toc28459][bookmark: _Toc8816][bookmark: _Toc30431][bookmark: _Toc3076][bookmark: _Toc6070][bookmark: _Toc15727]C.5 合成标准不确定度计算
各不确定度分量相互独立，合成标准不确定度uc为：

[bookmark: _Toc30974][bookmark: _Toc24277][bookmark: _Toc14990][bookmark: _Toc7819][bookmark: _Toc24696]C.6 扩展不确定度计算
取包含因子，扩展不确定度为：



1

image1.emf

image2.emf

image3.png
. GED H

OO BOEOO

& i

- il > oo |

R AL RSCE A LSS HN S I SRR




