附件5

《折光法过氧化氢在线分析仪校准规范》
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示值误差测量结果不确定度评定
1  测量方法

选择约为50%满量程的校准点对在线分析仪进行校准，然后进行水中过氧化氢浓度测量结果的不确定度评定。按照6.2的校准方法进行校准，记录标准分析仪浓度参考值Cs和被校仪器的浓度测量值Ci，其中Cs和Ci分别为单次浓度示值误差测量时得到的Cs1、Cs2、Cs3的平均值和Ci1、Ci2、Ci3的平均值，计算在线分析仪示值误差。
[bookmark: pindex461]2  测量模型   
[bookmark: pindex462]  按6.2所规定的公式（1）和公式（2）转换后得到下式：

                                    (D.1) 
式中：
[image: ]sj —第j个校准点浓度示值误差，%；

 —第j个校准点过氧化氢浓度标准值的平均值，%；

 —第j个校准点被校仪器浓度测量值的平均值，%；
j  — 测量序号,j=1～3。
3不确定度来源分析
3.1 被校仪器的测量重复性引入的不确定度；
3.2 校准系统引入的不确定度；
4 各不确定度分量确定
4.1被校分析仪的测量重复性引入的不确定度



   选择1台折光法过氧化氢在线分析仪，在满量程约为50%的校准点按照6.2的测量方法重复测量10次，按公式（D.2）、公式（D.3）、公式（D.4）分别计算，，，数据见表D.1。

[bookmark: pindex471]                                       (D.2) 

                        (D.3) 

                                           (D.4)
式中：

 —第j个校准点分析仪单次浓度示值误差，%；

 —第j个校准点被校分析仪浓度值，%；

 —第j个校准点溶液浓度标准值，%；

—10次测量结果的重复性，%

 —10次测量值的示值误差算术平均值，%
i — 测量序号,i=1～10；
j — 测量序号,j=1～3；
n — 测量次数，n=10。
                    表D.1 校准点浓度校准数据表
	校准点
	测量序号
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10

	25.747
	标准值
	25.761
	25.742
	25.737
	25.748
	25.762
	25.751
	25.752
	25.777
	25.770
	25.773

	
	测量值
	25.698
	25.593
	25.598
	25.674
	25.598
	25.619
	25.602
	25.609
	25.801
	25.655

	
	

	-0.063
	-0.149
	-0.139
	-0.074
	-0.164
	-0.132
	-0.15
	-0.168
	0.031
	-0.118

	
	

	0.134

	
	

	0.077



4.2过氧化氢浓度参考值引入的不确定度 
过氧化氢浓度参考值以自动电位滴定仪为例。固定搅拌速率，同时在等量滴定前预加入KMnO4标准滴定溶液，取3次平行测定结果的算术平均值为参考值，两次平行测定结果的绝对差值不大于0.10%。
4.2.1  不确定度来源分析：
标准高锰酸钾滴定溶液引入的不确定度；

u1=
自动电位滴定仪滴定引入的不确定度；
自动电位滴定仪MPE=2.5%，按均匀分布，其引入的不确定度：

                   
4.3合成标准不确定度的计算：
由于u1，u2互不相关，


过氧化氢浓度参考值引入的不确定度校准点为25.747%时，u2(Cm)=uc×25.747%=1.5%×25.747%=0.004
[bookmark: pindex560]5 合成标准不确定度    
计算合成标准不确定度  



[bookmark: pindex570]6 扩展不确定度  
取包含因子k=2,  示值误差的扩展不确定度:
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