[image: wps1][image: ]                                       


河南省地方计量检定规程
                          JJG（豫） XXXX-2026
[image: wps3] 
 
 
 
化学需氧量分析仪（氧化还原滴定法）
Chemical Oxygen Demand Analyzer（Oxidation-Reduction Titration Method）
(报批稿)
 
 
 

 

 
 
 

 
  2026XXXX发布                        2026XXXX实施
河南省市场监督管理局 发布
JJG（豫）XXX—2026

化学需氧量分析仪
（氧化还原滴定法）检定规程
Verification Regulation of Chemical Oxygen Demand Analyzer（Oxidation-Reduction Titration Method）
[image: wps6] 
 
 
 
 
 
 归 口 单 位 ：河南省市场监督管理局
主要起草单位：河南省生态环境监测和安全中心
参与起草单位：河南省计量测试科学研究院
河南省郑州生态环境监测中心


  
 
本规程委托河南省市场监督管理局负责解释
JJG（豫）XXXX－2026



  
 
[bookmark: _GoBack]本规程主要起草人：
XXXXXX  (XXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXX)
XXXXXX  (XXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXX)
XXXXXX  (XXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXX)
XXXXXX  (XXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXX)
参加起草人：
XXXXXX  (XXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXX)
XXXXXX  (XXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXX)
XXXXXX  (XXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXX)
 
 
JJG（豫）XXXX－2026

目  录
引言	II
1  范围	1
2  引用文件	1
3  概述	1
4  计量性能要求	1
5  通用技术要求	2
5.1  外观	2
5.2  标志和标识	2
5.3  通电检查	2
6  计量器具控制	2
6.1  检定条件	2
6.2  检定项目	3
6.3  检定方法	3
6.4  检定结果的处理	5
6.5  检定周期	5
附录A  测量条件下去离子水密度的测量	6
附录B  化学需氧量分析仪（氧化还原滴定法）检定记录格式（供参考）	7
附录C  化学需氧量分析仪（氧化还原滴定法）检定证书内页格式（供参考）	9




I

[bookmark: _Toc18974]引  言
    JJF 1002《国家计量检定规程编写规则》、JJF 1001《通用计量术语及定义》、JJF 1059.1《测量不确定度评定与表示》共同构成支撑本规程制定工作的基础性系列规范。本规程的制定参考了JJG 975-2002 《化学需氧量（COD）测定仪检定规程》、HJ 828-2017 《水质 化学需氧量的测定 重铬酸盐法》。
本规程为首次发布。
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化学需氧量分析仪（氧化还原滴定法）检定规程
[bookmark: _Toc22301]1  范围
本规程适用于氧化还原滴定法原理的化学需氧量分析仪的首次检定、后续检定和使用中检查。
[bookmark: _Toc29408]2  引用文件
本规程引用下列文件：
GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法
HJ 828-2017 水质 化学需氧量的测定 重铬酸盐法
凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本规程，凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本规程。
[bookmark: _Toc6981]3  概述
化学需氧量分析仪（氧化还原滴定法）是将待测水样加入已知量的重铬酸钾溶液，在强酸介质下以银盐作催化剂，沸腾回流后，以试亚铁灵为指示剂，用硫酸亚铁铵滴定水样中未被还原的重铬酸钾，由消耗的重铬酸钾的量计算消耗氧的质量浓度，从而对样品进行定量分析。
化学需氧量分析仪（氧化还原滴定法）主要由前处理单元和主控单元两部分构成。前处理单元包括加液模块、消解模块、冷凝模块，主控单元包括颜色传感器模块和数据采集模块。其结构示意图如图1所示。
[image: d4b51fb3-e3d1-440c-93af-3f0a91077a1d]
图1  化学需氧量分析仪（氧化还原滴定法）结构示意图
[bookmark: _Toc9018]4  计量性能要求
仪器的计量性能见表1：
表 1 计量性能技术要求
	项目
	技术要求

	[bookmark: _Hlk220069744][bookmark: _Hlk220069725][bookmark: _Hlk220069695][bookmark: _Hlk220069675]仪器示值误差
	不超过±8 %

	仪器重复性
	不超过3.0 %

	[bookmark: _Hlk220069752]消解盘温场均匀性
	不超过8.0 ℃

	[bookmark: OLE_LINK202][bookmark: OLE_LINK201]滴定容量误差
	不超过 ±1 %

	[bookmark: OLE_LINK203][bookmark: OLE_LINK204]仪器检出限
	不超过 4 mg/L



[bookmark: _Toc27492]5  通用技术要求
[bookmark: _Toc2169]5.1  外观
仪器不应有妨碍正常工作的外观损伤。新制造的测定仪表面应光洁平整，漆色镀层均匀，无剥落锈蚀现象。
[bookmark: _Toc20336]5.2  标志和标识
仪器名称、型号、出厂编号、制造单位名称、制造日期等应齐全、清晰。
[bookmark: _Toc25365]5.3  通电检查
通电检查时，仪器应能正常工作。仪器的显示应清晰完整。各按键功能正常。
[bookmark: _Toc25847]6  计量器具控制
[bookmark: _Toc1425]6.1  检定条件
6.1.1  环境条件
      环境温度：（15～35）℃。
相对湿度：≤75%。
6.1.2  电源
交流电压：（220±22）V，频率（50±1）Hz
6.1.3  计量标准器
6.1.3.1  化学需氧量标准物质，应采用国家计量行政部门批准的有证标准物质，其相对扩展不确定度不大于1%（k=2）。
6.1.3.2  玻璃量器：单标线容量瓶、吸量管：A级，检定合格。
6.1.3.3  多通道数字温度计：测量范围覆盖（100～300）℃，MPE：±0.1℃，配不少于6个探头。
6.1.3.4  电子天平：实际分度值为0.1mg，级，（0～200）g，检定合格。
[bookmark: _Toc23280]6.2  检定项目
检定项目如表2所示。
表2  仪器检定项目一览表
	序号
	检定项目
	首次检定
	后续检定
	使用中检查

	1
	仪器示值误差
	+
	+
	+

	2
	仪器重复性
	+
	+
	+

	3
	消解盘温场均匀性
	+
	+
	+

	4
	滴定容量误差
	+
	－
	－

	5
	仪器检出限
	+
	－
	－


[bookmark: _Toc30595]6.3  检定方法
6.3.1  通用技术要求
用目视、手触法进行，外观、标志和标识及通电检查是否符合5的要求。
6.3.2  检定前准备
仪器开机预热，按照仪器说明书使用对应试剂对仪器各管路进行清洗，使其进入正常工作状态，配制检定所需的标准溶液。
6.3.3  仪器示值误差
[bookmark: OLE_LINK35][bookmark: OLE_LINK157][bookmark: OLE_LINK28][bookmark: OLE_LINK29]待仪器稳定后，按说明书对仪器进行操作，分别测定10 mg/L、30 mg/L、100 mg/L、300 mg/L的化学需氧量标准溶液，每个浓度点重复测量3次。按式（1）计算各浓度点的示值误差△C，取绝对值最大的△C作为仪器的示值误差。
                                                   （1）
式中：——仪器示值误差，%；
——3次测量的算术平均值，mg/L；
——标准溶液的浓度值，mg/L。
6.3.4  仪器重复性
分别测定30 mg/L和300 mg/L的化学需氧量标准溶液，每个浓度点重复测量6次，按公式（2）计算相对标准偏差，取数值最大的RSD作为仪器的重复性。
                    	                      （2）
式中：——相对标准偏差，%；
——单次测量值，mg/L；
——6次测量值的平均值，mg/L；

——测量次数，=6。
6.3.5  消解盘温场均匀性
[bookmark: OLE_LINK21]选取均匀分布的 6 个消解盘（孔），少于 6 个时全部选取，将温度计探头分别固定在消解加热位置。按照仪器说明书操作，仪器开始运行消解程序30 min后，每间隔1 min读取温度计示值，共读取 3 次，求其算术平均值。按公式（3）、（4）计算消解盘温场均匀性（W）。
                                                               （3）
                                                          （4）
式中： ——第 i 加热点的平均温度，℃；
 ——第 i 加热点的第 j 次温度测量值，℃；

 ——测量次数，=3；
 ——加热点温场均匀性，℃；
      ——测得的 i 个加热点平均温度中的最大值，℃；
 ——测得的 i 个加热点平均温度中的最小值，℃。
6.3.6  滴定容量误差
以去离子水代替硫酸亚铁铵标准溶液，使仪器注出一定体积（滴定泵满量程的20 %、50 %和100 %）的去离子水，并用洁净的容量瓶收集注出液体，在电子天平上称重，根据公式（5）和（6）计算滴定泵容量误差，取最大的作为仪器的滴定容量误差。
                                                               （5）
                                                        （6）
式中：——仪器注出去离子水体积，mL；
——滴定容量误差，%；
——注出体积设定值，mL；
——空容量瓶的质量，g；
 ——收集去离子水后容量瓶的质量，g；
——测试温度下去离子水的密度，g/mL，密度测量方法见附录 A；
6.3.7  仪器检出限
以纯水作为空白，重复测量空白样品10次，按公式（7）和（8）计算仪器的检出限。
                                                        （7）
                                                              （8）
式中：——10次测量值的标准偏差，mg/L；
——单次测量值，mg/L；	
——10次测量值的平均值，mg/L；

——测量次数，=10；
——检出限，mg/L。
[bookmark: _Toc17706]6.4  检定结果的处理
按本规程的规定和要求检定合格的仪器，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。
[bookmark: _Toc17856]6.5  检定周期
化学需氧量分析仪（氧化还原滴定法）的检定周期一般不超过1年。
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[bookmark: _Toc19530]附录A
测量条件下去离子水密度的测量
用移液管准确量取 10.00 mL 仪器注出的去离子水，加入质量为m0 (g)的容量瓶中，在电子天平上称量得到容量瓶和去离子水的总质量为m (g)，按下式计算测量条件下去离子水的密度 ρ (g/mL)。















[bookmark: _Toc4349]附录B
化学需氧量分析仪（氧化还原滴定法）检定记录格式（供参考）
	证书编号
	
	检定日期
	

	委托单位名称
	
	委托单位地址
	

	仪器生产厂家
	
	仪器型号
	

	出厂编号
	
	检定地点
	

	环境温度(℃)
	
	相对湿度(%)
	

	检定依据
	

	标准器名称
	测量范围
	不确定度/准确度等级/最大允许误差
	证书编号
	有效期至

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	检定员
	
	核验员
	


1. 仪器示值误差
	COD标准溶液浓度值
（mg/L）
	10
	30
	100
	300

	测量值
（mg/L）
	1
	
	
	
	

	
	2
	
	
	
	

	
	3
	
	
	
	

	平均值（mg/L）
	
	
	
	

	示值误差（%）
	
	
	
	


2. 仪器重复性
	标准值
（mg/L）
	示值（mg/L）
	平均值
（mg/L）
	重复性
（%）

	
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	
	

	30
	
	
	
	
	
	
	
	

	300
	
	
	
	
	
	
	
	


3. 消解盘温场均匀性                                     （设定温度 T=         ）

	次数

测量值（℃）

消解孔号

	1
	2
	3
	4
	5
	6

	1
	
	
	
	
	
	

	2
	
	
	
	
	
	

	3
	
	
	
	
	
	

	温度平均值
	
	
	
	
	
	

	温场均匀性
	


4. 滴定容量误差                                       （滴定管总容量：      mL）
	测量点
	滴定管总容量的
20%
	滴定管总容量的50%
	滴定管总容量的100%

	设定体积V0(mL)
	
	
	

	容量瓶质量 m1(g)
	
	
	

	容量瓶和注出水的总质量 m2 (g)
	
	
	

	测试温度下去离子水的密度 ρ（g/mL）
	
	
	

	实测注出体积 V (mL)
	
	
	

	滴定容量误差(%)
	
	
	


5. 仪器检出限
	测量次数
	1
	2
	3
	4
	5
	6

	测量值（mg/L）
	
	
	
	
	
	

	测量次数
	7
	8
	9
	10
	标准偏差
	检出限

	测量值（mg/L）
	
	
	
	
	
	



[bookmark: _Toc9826]附录C
化学需氧量分析仪（氧化还原滴定法）检定证书内页格式（供参考）
	检定机构授权说明：


	检定所依据的技术文件（编号、名称）

	检定环境条件及地点：
环境温度：                              地点：
相对湿度：                              其他：

	检定使用的计量基（标）准装置（含标准物质）/主要仪器

	名称
	测量范围
	不确定度/
准确度等级
	证书编号
	证书有效期至（YYYY-MM-DD）

	
	
	
	
	



证书编号XXXXXX—XXXX
检 定 结 果
[bookmark: _Toc28401]检定项目
[bookmark: _Toc16374]技术要求
[bookmark: _Toc29983]检定结果
[bookmark: _Toc5607]结果判定
仪器示值误差
≤±8 %


仪器重复性
≤3.0 %


消解盘温场均匀性
≤8.0 ℃


滴定容量误差
≤±1 %


仪器检出限
≤4 mg/L


以下空白
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