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引    言
JJF 1071《国家计量校准规范编写规则》、JJF 1001《通用计量术语及定义》和JJF 1059.1《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。校准方法及计量特性等主要参考了JJF1101-2019《环境试验设备温度、湿度参数校准规范》。
本规范为首次发布。
	
1
氮气吹扫浓缩仪校准规范
[bookmark: _Toc32443][bookmark: _Toc427490791][bookmark: _Toc1279]1  范围
本规范适用于水浴加热氮气吹扫浓缩仪、干体加热氮气吹扫浓缩仪的校准。
[bookmark: _Toc427490792][bookmark: _Toc26134][bookmark: _Toc2238]2  引用文件
本规范引用了下列文件：
JJF 1101-2019 环境试验设备温度、湿度参数校准规范
凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本规范；凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本规范。
[bookmark: _Toc427490793][bookmark: _Toc334][bookmark: _Toc8459]3  术语和计量单位
[bookmark: _Toc399947143][bookmark: _Toc17850][bookmark: _Toc39049453]JJF 1101-2019中界定的及以下术语和定义适用于本规范。
[bookmark: _Toc39049454][bookmark: _Toc20457][bookmark: _Toc399947144]3.1 温度偏差 temperature deviation
氮气吹扫浓缩仪稳定状态下，工作空间各测量点在规定时间内实测最高温度和最低温度与设定温度的上下偏差。温度偏差包含温度上偏差和温度下偏差。
3.2 温度波动度 temperature fluctuation
氮气吹扫浓缩仪稳定状态下，在规定的时间间隔内，工作空间任意一点温度随时间的变化量。
[bookmark: _Toc399947145][bookmark: _Toc39049455][bookmark: _Toc482]3.3 温度均匀度temperature uniformity
氮气吹扫浓缩仪稳定状态下，工作空间在某一瞬时任意两点温度之间的最大差值。
[bookmark: _Toc427490795][bookmark: _Toc31950][bookmark: _Toc20685]4  概述
[bookmark: _Toc32308]氮气吹扫浓缩仪又称氮气吹干仪、自动快速浓缩仪（以下简称“氮吹仪”），能够将氮气快速、连续、可控地吹到加热样品表面，实现大量样品的快速浓缩。氮吹仪代替传统的旋转蒸发仪对样品进行浓缩已经被越来越多的人认可并接受。
氮吹仪一般分为干式和水浴，水浴加热通常是把需要加热的试管放置于盛水的烧杯中，热源对水加热，水再把热量传至试管，属于间接加热过程，不同于干式的直接接触热源加热；干浴式的加热载体有铝块孔式干浴、铝珠浴、细黄沙浴之分，这里面常用的就是铝块孔式加热。水浴加热升温慢降温也慢，而且加热温度不超过100℃，是一种"温和"的加热方式；干式加热法升温快降温快，加热温度可以高达180℃左右，两种加热方式适用于不同的物质样品。
在新材料研发领域，标准物质和标准品的制备及前处理中都用氮气吹扫浓缩来制备浓缩样品，材料研发的前处理实验中，主要是将氮气吹入加热样品的表面进行样品浓缩。被广泛应用于关键材料制备、标准物质研制、标准品定量等材料前处理，配合液相、气相及质谱分析试验，属于新材料领域前处理试验的重要计量器具。
氮吹仪主要组成如图1所示。
[image: C:\Users\Dell\AppData\Roaming\Tencent\Users\137285092\QQ\WinTemp\RichOle\(C1RQTI4U(3JGOC2{IOA3BA.png]
图1 氮吹仪示意图
[bookmark: _Toc427490796][bookmark: _Toc21900][bookmark: _Toc28625]5  计量特性
氮吹仪各项计量特性指标见表1。
表1 氮吹仪的主要计量特性指标
	计量特性
	计量特性指标

	温度偏差
	干体式
	室温～150 ℃：±3.0 ℃

	
	水浴式
	室温～95 ℃：±2.0℃

	温度均匀度
	干体式
	≤2.0 ℃

	
	水浴式
	≤1.0 ℃

	温度波动度
	干体式
	≤2.0 ℃

	
	水浴式
	≤1.0℃

	流量示值误差
	±5% 

	注：以上技术指标不用于合格判别，仅供参考。


[bookmark: _Toc15270][bookmark: _Toc427490800][bookmark: _Toc14451]6  校准条件
[bookmark: _Toc427490801][bookmark: _Toc30597][bookmark: _Toc6897]6.1  环境条件
6.1.1  环境温度：（15~35）℃；
6.1.2  相对湿度：≤85%。
注：上述条件与制造商的产品规定不一致时，以产品说明书规定的环境条件为准。
6.2  测量标准
6.2.1　多通道温度测试仪
测量范围0～200℃，分辨力不低于0.1℃，最大允许误差为±0.1 ℃。
6.2.2  气体标准流量计
测量范围：（0.01～10）L/min，1.0级。
[bookmark: _Toc18829][bookmark: _Toc427490803][bookmark: _Toc28209]7  校准项目和校准方法
7.1外观及功能检查
仪器应具有名称、型号、制造厂、出厂编号等标识。
仪器各部件齐全且连接良好，软件控制能正常工作，无影响使用性能的缺陷。
7.2温度偏差
氮吹仪测温点布置如图2所示。O点位于工作区的几何中心，其余各测温点到氮吹仪内壁的距离为各自边长的1/10。将氮吹仪设定到校准温度，开启运行。氮吹仪达到稳定状态开始记录各测量点温度，每2 min 记录一次，在30 min内共测量16次，或根据氮吹仪运行状况和用户校准需求确定时间间隔和记录次数，并在原始记录和校准证书中说明。温度稳定时间以说明书为依据，说明书中没有给出的，一般按以下原则执行：温度达到设定值±1 ℃区间，连续2 min显示温度波动不超过1.5℃，按公式（1）温度上偏差，按（2）计算温度下偏差。
	     [image: C:\Users\User\AppData\Local\Temp\WeChat Files\19d2d9c45884d0e8b43fc703e98972a.png]


图2 氮吹仪测温点布置图
	                        （1）
	                        （2）
式中：
——温度上偏差，℃；
——温度下偏差，℃；
——各测量点规定时间内测量的最高温度，℃；
——各测量点规定时间内测量的最低温度，℃；
——设备设定温度，℃。
7.3温度均匀度
氮吹仪在稳定状态下，工作时间各测量点30 min内（每2 min测量一次），每次测量中实测最高温度与最低温度之差的算术平均值，按公式（3）计算温度均匀度。
                    （3）
式中：
——温度均匀度，℃；
——各测量点在第i次测量的最高温度，℃；
——各测量点在第i次测量的最低温度，℃；
n——测量次数。
7.4温度波动度
氮吹仪在稳定状态下，工作空间各测量点30min内（每2 min测量一次）实测温度最高温度与最低温度之差的一半，冠以“±”号，取全部测量中变化量的最大值作为温度波动度的校准结果，按公式（4）计算温度波动度。
                 （4）
式中：
——温度波动度，℃；
——测量点j在n次测量中的最高温度，℃；
——测量点j在n次测量中的最低温度，℃；
7.5流量示值误差
将被检仪器的出气口与气体标准流量计的入气口相连，开启氮吹仪，调节氮吹仪流量到相应的校准点。待流量稳定后，在工况条件下读取气体标准流量计示值3次，并与氮吹仪刻度流量示值比较，按公式（5）计算流量示值误差。
                        （5）
式中：
——流量示值误差，%；
——氮吹仪校准点的刻度流量示值，L/min；
——气体标准流量计3次流量测量值的算术平均值，L/min。
[bookmark: _Toc427490807][bookmark: _Toc22264][bookmark: _Toc4000]8  校准结果表达
8.1  校准结果处理
经校准后的氮吹仪应核发校准证书，校准证书应符合JJF 1071—2010中5.12的要求，并给出各校准项目名称和测量结果以及扩展不确定度。校准原始记录格式（推荐性表格）见附录A，校准证书内页格式（推荐性表格）见附录B。
8.2  校准结果的测量不确定度
氮吹仪校准结果的测量不确定度按JJF 1059.1—2012的要求评定，校准结果测量不确定度评定示例见附录C。
[bookmark: _Toc16702][bookmark: _Toc427490808][bookmark: _Toc26803]9  复校时间间隔
由于复校时间间隔的长短是由氮吹仪的使用情况、使用者、氮吹仪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，复校时间间隔建议不超过1年。
附录A
校准原始记录格式
（推荐性表格）
	名称
	
	型号规格
	

	制造厂商
	
	出厂编号
	

	委托单位
	
	地址
	

	温度
	
	湿度
	

	记录编号
	
	校准日期
	

	校准员
	
	核验员
	


1、 外观及功能检查
	□ 符合要求
	□不符合要求


2、 温度偏差、温度波动度和温度均匀度
	时间/min
	0
	2
	4
	6
	8
	10
	12
	14
	16
	18
	20
	22
	24
	26
	28
	30

	不同测温点测量值/℃
	O
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	A
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	B
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	C
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	D
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	设备设定温度Ts/℃
	

	最高温度/℃
	

	最低温度/℃
	

	温度上偏差/℃

	

	温度下偏差/℃
	

	温度均匀度/℃
	

	温度波动度/℃
	

	温度校准扩展不确定度U/℃（k=2）
	


3、 流量示值误差
	/ L/min
	/ L/min
	/ L/min
	/%
	/ %（k=2）

	
	1
	2
	3
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	


附录B
校准证书（内页）格式
（推荐性表格）
	校准项目
	校准结果

	外观及功能检查
	□ 符合要求          □ 不符合要求

	温度上偏差/℃
	

	温度下偏差/℃
	

	温度均匀度/℃
	

	温度波动度/℃
	

	温度偏差扩展不确定度U/℃（k=2）
	

	流量示值误差/%
	

	流量示值误差扩展不确定度U/℃（k=2）
	



校准员：                       核验员：                     








附录C
测量不确定度评定示例
C.1  温度偏差测量不确定度评定
C.1.1  测量方法
氮吹仪测温点布置如图2所示。O点位于工作区的几何中心，其余各测温点到氮吹仪内壁的距离为各自边长的1/10。将氮吹仪设定到校准温度，开启运行。氮吹仪达到稳定状态开始记录各测量点温度，每2 min 记录一次，在30 min内共测量16次，按公式（C.1）和公式（C.2）计算温度偏差。
C.1.2  测量模型
                      （C.1）
	                      （C.2）
式中：
——温度上偏差，℃；
——温度下偏差，℃；
——各测量点规定时间内测量的最高温度，℃；
——各测量点规定时间内测量的最低温度，℃；
——设备设定温度，℃。
C.1.3不确定度来源
测量重复性引入的标准不确定度，分辨力引入的标准不确定度和多通道温度测试仪引入的不确定度。
C.1.4标准不确定度分量评定
C.1.4.1测量重复性引入的标准不确定度分量
使用多通道温度测试仪在校准点为90℃的10次测量结果见表C.1。
表C.1 多通道温度测试仪测量结果
	校准项目
	测量值（）

	温度（℃）
	90.2
	90.8
	90.6
	90.4
	90.6
	90.3
	90.1
	90.7
	90.5
	90.6


则单次测量结果的标准差：
℃
实际校准时温度上偏差和温度上偏差分别是以各测量点规定时间内测量的最高温度和最低温度为基础计算的，则由测量重复性引入的标准不确定度分量为：
℃
C.1.4.2分辨力引入的标准不确定度分量
多通道温度测试仪的最小分辨力为0.1 ℃，区间半宽a=0.05 ℃，按均匀分布，取包含因子k=，由此引入的标准不确定度分量为：
℃
C.1.4.3多通道温度测试仪引入的标准不确定度分量
多通道温度测试仪的最大允许误差为±0.1℃，假设其服从均匀分布，取包含因子k=，则由校准装置引入的标准不确定度分量为：
℃ 
C.5标准不确定度一览表
标准不确定度一览表见表C.2。
表C.2温度偏差校准结果标准不确定度一览表
	不确定度来源
	分量
	标准不确定度分量/℃

	测量重复性
	
	0.225

	分辨力
	
	0.029

	校准装置
	
	0.058


C.6合成标准不确定度
由于各不确定度间互不相关，合成标准不确定度为：
℃
C.7扩展不确定度
取包含因子k=2，则扩展不确定度为：
℃
C.2  流量示值误差测量不确定度评定
C.2.1  测量方法
将被检仪器的出气口与气体标准流量计的入气口相连，开启氮吹仪，调节氮吹仪流量到相应的校准点。待流量稳定后，在工况条件下读取气体标准流量计示值3次，并与氮吹仪刻度流量示值比较，按公式（C.3）计算流量示值误差。
C.2.2  测量模型
                     （C.3）
式中：
——流量示值误差，%；
——氮吹仪校准点的刻度流量示值，L/min；
——气体标准流量计3次流量测量值的算术平均值，L/min。
C.2.3  合成标准不确定度计算公式
依据不确定度传播律，当各不确定度间不相关时，，则
                         （C.4）
由公式（C.3）得
 
C.2.4  不确定度来源
不确定度来源包括：
a）气体标准流量计测量重复性引入的标准不确定度；
b）气体标准流量计分辨力引入的标准不确定度；
c）气体标准流量计最大允许误差引入的标准不确定度。
C.2.5  标准不确定度分量评定
C.2.5.1 气体标准流量计测量重复性引入的标准不确定度
使用气体标准流量计在流量点为0.5 L /min的10次测量结果见表C.3。
表C.3气体标准流量计测量结果
	校准项目
	测量值（）

	温度（L/min）
	0.51
	0.52
	0.51
	0.52
	0.51
	0.52
	0.51
	0.52
	0.51
	0.52


则单次测量结果的标准差如下：
 L/min
    实际测试时在重复性条件下连续测量3次，以3次测量的算术平均值作为结果，则由气体标准流量计测量重复性引入的标准不确定度分量为：
 L/min
C.2.5.2 气体标准流量计分辨力引入的标准不确定度
气体标准流量计的最小分辨力为0.01 L/min，区间半宽a=0.005 L/min，按均匀分布处理，取包含因子k=，由此引入的标准不确定度分量为：
 L/min
C.2.5.3 气体标准流量计最大允许误差引入的标准不确定度
所用气体标准流量计为1.0级，对应的最大允许误差为±1.0%，为0.515 L/min，按均匀分布处理，包含因子取k=，由此引入的标准不确定度分量为：
 L/min
C.2.5.4 灵敏系数的计算
将表C.3中数据代入灵敏系数计算公式，则灵敏系数的计算结果如下：
(L/min)-1
C.2.6  标准不确定度一览表
标准不确定度一览表见表C.4。
表C.4流量示值误差测量结果标准不确定度一览表
	被测量
	不确定度来源
	标准不确定分量
	灵敏系数
	输出量的标准不确定度分量

	采样流量示值误差
	
	0.0031 L/min
	-1.8852 (L/min)-1
	0.005844

	
	
	0.0029 L/min
	
	0.005467

	
	
	0.0030 L/min
	
	0.005656


C.2.7  合成标准不确定度
由于各不确定度间互不相关，则由公式（C.4）可得合成标准不确定度为：
 
C.2.8  扩展不确定度
取包含因子k=2，则扩展不确定度为：
[bookmark: _GoBack] 
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