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[bookmark: _Toc20222][bookmark: _Toc28048579]引  言
[bookmark: _Hlk52885151]本规范依据JJF 1071－2010 《国家计量校准规范编写规则》、JJF 1001《通用计量术语及定义》、JJF 1032－2005 《光学辐射计量名词术语及定义》、JJF 1059.1－2012 《测量不确定度评定与表示》共同构成支撑本规范制定工作的基础性系列规范。
本规范为首次发布。

材料光谱半球发射率测量仪校准规范
[bookmark: _Toc21570][bookmark: _Toc28048580]1 范围
本规范适用于在室温条件下基于基尔霍夫热辐射定律的采用反射法的材料光谱半球发射率测量仪的校准。半球反射比测量仪的校准可参照本规范执行。
[bookmark: _Toc388945278][bookmark: _Toc347299492][bookmark: _Toc28048581]2 引用文件
JJF1319 傅立叶变换红外光谱仪校准规范
JJF1750 红外标准滤光器校准规范
JJG 681 色散型红外分光光度计检定规程
凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本规则；凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本规则。

[bookmark: _Toc9969][bookmark: _Toc28048582]3 概述
材料光谱半球发射率测量仪是测量材料光谱半球发射率的仪器。材料光谱半球发射率测量仪主要用于评估材料吸收，辐射特性。
通常基于基尔霍夫热辐射定律，采用反射法测量材料在室温条件下的半球发射率。材料光谱光谱半球发射率测量仪主要由光源、分光系统、积分球样品室和探测系统四大部分构成。光源发出的光辐射经过分光系统在样品室入射到被测样品表面，探测系统收集来自样品有效信号，经数据处理得到材料的发射率。
常用的材料光谱半球发射率测量仪从实现方法分为傅立叶变换型和光栅分光型两种。
[bookmark: _Toc20515][bookmark: _Toc28048583]4 计量特性
4.1 基线（100%点）漂移：不超过0.02；
4.2 波数示值误差：针对傅立叶变换型设备，参照JJF1319中5的规定，在大于2000cm-1处不超过5cm-1，在小于2000cm-1处不超过1cm-1。针对光栅分光型设备，参照JJG 681中2.5的规定，波数示值误差在大于2000cm-1处，不超过8cm-1，在小于2000cm-1，不超过4cm-1；
4.3 发射率测量重复性：不超过0.02；
4.4 发射率示值误差：不超过0.04；
注：以上指标不是用于合格性判别，仅供参考。
[bookmark: _Toc22202][bookmark: _Toc28048584]5 校准条件
[bookmark: _Toc19100][bookmark: _Toc28048585]5.1环境条件
5.1.1 环境温度：（23±5）℃。
5.1.2 湿度：≤85％RH。
5.1.3 材料光谱半球发射率测量仪应放在平稳的工作台上，电源接地良好。
5.1.4 材料光谱半球发射率测量仪所处环境不得有可能会影响测量结果的机械振动，电磁干扰，高温热源或强光直射。
[bookmark: _Toc28020][bookmark: _Toc28048586]5.2 测量标准及其它设备
5.2.1聚苯乙烯红外波长标准物质一套，技术指标符合JJF1750中5.1的规定。
5.2.2半球发射率测量标准器一套，包括不同量值的发射率标准器5个，标称值分别为0.1，0.3，0.5，0.7，0.9。在2m ~ 16m（或5000cm-1~600cm-1）范围内任意波长点，标称值为0.1的发射率标准器发射率应均低于0.1，标称值0.30的发射率标准器的发射率量值应均位于0.2~ 0.4之间；标称值0.5的发射率标准器的发射率量值应均位于0.4~ 0.6之间，标称值0.7的发射率标准器的发射率量值应均位于0.6~ 0.8之间；标称值0.9的发射率标准器发射率要求均大于0.9。发射率的不确定度水平最大不得超过3.5%。上述标准器的有效口径均不低于直径50mm，且在2m ~ 16m（或5000cm-1~600cm-1）范围内任意波长点的红外透射比不得超过0.001。

[bookmark: _Toc2342][bookmark: _Toc28048587]6 校准项目和校准方法
[bookmark: _Toc14733][bookmark: _Toc24734676][bookmark: _Toc27214][bookmark: _Toc28048588]6.1 校准项目
[bookmark: _Toc28048589]6.1.1 基线（100%点）漂移
[bookmark: _Toc28048590]6.1.2 波数示值误差
[bookmark: _Toc28048591]6.1.3 发射率重复性
[bookmark: _Toc28048592]6.1.4 发射率示值误差
[bookmark: _Toc28048593]6.2校准方法
[bookmark: _Toc28048594][bookmark: _Toc2974]6.2.1校准前的检查
校准前，应检查材料光谱半球发射率测量仪的外观，不应有影响仪器校准操作的缺陷。材料光谱半球发射率测量仪外观检查正常后，按照仪器操作使用说明书规定预热。确认材料光谱半球发射率测量仪可正常工作后，方可进行校准。
[bookmark: _Toc28048595]6.2.2 基线漂移

材料光谱半球发射率测量仪预热稳定后，按照仪器的正常操作步骤，测量标称值为0.9的发射率标准片的发射率，连续测量10分钟，测量10个数据点。依据公式（1）计算相对漂移量。


= ×100%                           (1)
式中： max——为10分钟内发射率的最大值；
 min——为10分钟内发射率的最小值。
计算时建议选用所测波段范围的中心波长位置对应的发射率作为计算依据。
[bookmark: _Toc14544][bookmark: _Toc28048596]6.2.3 波数示值误差

设定仪器光谱分辨率为4.0cm-1，扫描次数为16，在样品位置放入低发射率标准片。采集此时的信号作为本底背景光谱。然后在低发射率标准片前放置聚苯乙烯红外波长标准物质，扫描其光谱。将该光谱与本底背景光谱对应波数点相除，得到聚苯乙烯红外波长标准物质的吸收谱。参照JJF1319-2011中7.1的要求，测量3027cm-1,  2851cm-1,  1601cm-1,  1028cm-1,  907cm-15个主要吸收峰。重复测量3次，然后取平均值，作为波数校准示值。按公式（2）计算波数示值误差。

                          (1)

式中：——为吸收峰3 次测量的平均值，cm-1；

——为各吸收峰的波数标准值，cm-1。
[bookmark: _Toc28048597]6.2.4 发射率测量重复性和示值误差

设定仪器光谱分辨率为4.0cm-1，扫描次数为15，在样品位置放入依次低、中、高发射率标准片。扫描发射率随光谱的变化曲线。重复测量3次。测量重复性建议随波数值等间隔选取5个点，利用公式（2）计算：
 [image: ]                          (2)

式中： ——为第i 次相位延迟测量值；

 ——对应发射率标准片3次测量结果的平均值；

示值误差，建议随波数值等间隔选取5个点，按公式（3）计算：

                           (3)

式中：——为发射率3 次测量结果的平均值；

 ——为发射率标准值。

[bookmark: _Toc2487][bookmark: _Toc28048598]7 校准结果表达
校准结果应在校准证书上反映。校准证书应至少包含以下信息：
a) 标题，如“校准证书”或“校准报告”；
b) 实验室名称和地址；
c) 进行校准的地点；
d) 证书或报告的唯一性标识(如编号)，每页及总页数的标识；
e) 送校单位的名称和地址；
f) 被校对象的描述和明确标识；
g) 进行校准的日期，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；
h) 如果与校准结果的有效性和应用有关时，应对抽样程序进行说明；
i) 对校准所依据的技术规范的标识，包括名称及代号；
j) 本次校准所用测量标准的溯源性及有效性说明；
k) 校准环境的描述；
1) 校准结果及其测量不确定度的说明；
m) 校准证书或校准报告签发人的签名、职务或等效标识，以及签发日期；
n) 校准结果仅对被校对象有效的声明；
o) 未经实验室书面批准，不得部分复制证书或报告的声明。

[bookmark: _Toc5967][bookmark: _Toc28048599]8 复校时间间隔
建议材料光谱半球发射率测量仪的校准周期为一年。
由于复校时间间隔的长短是由仪器的使用情况、使用者、仪器本身质量等诸因素所决定的，因此，送校单位可根据实际使用情况自主决定复校时间间隔。

[bookmark: _Toc21645][bookmark: _Toc28048600]
附录A
材料光谱半球发射率测量仪校准原始记录推荐格式
	原始记录编号
	
	证书编号
	

	仪器名称
	
	型号/规格
	

	制造厂
	
	出厂编号
	

	送校单位
	
	电话
	

	地址
	
	联系人
	

	校准依据
	
	受样日期
	年   月   日

	校准地点
	
	校准日期
	年   月   日

	校准使用的器具
	
	编号
	

	标准器具证书号
	
	标准器具有效期至
	年   月   日

	实验室环境条件
	温度：    ℃            湿度：    %RH

	
1. 基线漂移
	时间
	发射率
	时间
	发射率
	时间
	发射率

	1分钟
	
	5分钟
	
	9分钟
	

	2分钟
	
	6分钟
	
	10分钟
	

	3分钟
	
	7分钟
	
	最大值
	

	4分钟
	
	8分钟
	
	最小值
	




= 100%=        


2.波数示值误差（单位：cm-1）
	标准值


	测量值(cm-1)
	平均值


	示值误差



	
	第一次
	第二次
	第三次
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	



3.发射率测量重复性和示值误差    
	波数(cm-1)
	
标准值
	
测量值
	平均值


	重复性


	示值误差


	
	
	第一次
	第二次
	第三次
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	



发射率校准不确定度：U=       (k=2)



备注：
校准员：                                       核验员：
[bookmark: _Toc12722][bookmark: _Toc28048601]
附录B
校准证书内页推荐格式
校 准 结 果
1. 基线漂移（10分钟）：           
2.波数示值误差(单位：cm-1)

	标准值


	测量值


	示值误差



	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	



3.发射率测量重复性及示值误差：
	波数值
(cm-1)
	标准值


	测量值


	重复性


	示值误差


	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	




 发射率校准结果不确定度的描述：U() =       （k=2）
[bookmark: _Toc18129][bookmark: _Toc28048602]
附录C
材料光谱半球发射率测量结果的不确定度评定
本附录对采用光谱半球发射率测量标准器校准材料半球发射率测量仪的测量结果不确定度评定进行实例分析。
C.1 测量方法
[bookmark: _GoBack]按照本校准规范的要求和步骤，用半球发射率测量标准器对材料半球发射率测量仪进行校准，取3次测量结果的平均值作为测量结果。
C.2 数学模型
   建立数学模型

                            C.1

式中： ——特定波数或波长下的校准值；

       ——特定波数或波长下测量装置示值；

       ——特定波数或波长下测量装置示值的修正值。



由于一般为常数，即，故测量结果不确定度的来源主要是测量仪器的示值的不确定度。除此之外，还应该考虑波数准确度、测量重复性等要素对测量结果的影响。
C.3 输入量的标准不确定度评定
C.3.1 材料半球发射率测量仪测量重复性引入的标准不确定度评定
测量重复性可以通过连续测量得到的数据，采用A 类方法进行评定。

重复测量发射率值在0.5左右的1 片发射率标准片3次，发射率测量结果分别为0.511，0.524，0.514，极差值为0.013。测量数据经处理得单次测量实验标准差 ：




C.3.2 波数示值误差引入的标准不确定度评定
波数示值误差为1.3cm-1，假设其为均匀分布，且发射率的波数变化率为0.005/cm-1,其引入的标准不确定度为：


C.3.3 发射率标准片的标准不确定度评定
发射率标准片送上级计量部门校准，其标准发射率的合成标准不确定度为0.030( k=2),则标准不确定度为：


C.4 合成标准不确定度的评定
由于各标准不确定度分量不相关，故合成标准不确定度为：


C.5 扩展不确定度的评定
取k=2。故扩展不确定度为：


C.6 测量不确定度的报告
校准半球发射率测量仪示值误差测量结果的扩展不确定度为：
U =0.032（k =2）
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