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引    言
本规范依据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》规定的规则编写。计量特性及校准方法及等主要参考了JJG 1036《电子天平》检定规程、JJF 1847《电子天平校准规范》、HJ 618-2011《环境空气 PM10和 PM2.5的测定 重量法》、EN 12341《环境空气 用于确定悬浮颗粒物质的PM10或PM2.5质量浓度的标准重量测量方法》(Ambient air - Standard gravimetric measurement method for the determination of the PM10 or PM2,5 mass concentration of suspended particulate matter)。
本校准规范给出了滤膜自动称量装置的校准条件、校准项目、校准方法及不确定度评定方法和示例。
本规范为首次发布。
	
1
滤膜自动称量装置校准规范
[bookmark: _Toc32443][bookmark: _Toc427490791][bookmark: _Toc1279]1  范围
本规范适用于对环境空气颗粒物、固定污染源废气中的低浓度颗粒物、轻型汽车污染物排放质量进行测量的滤膜自动称量装置的校准。
[bookmark: _Toc26134][bookmark: _Toc2238][bookmark: _Toc427490792]2  引用文件
本规范引用了下列文件：
JJG 99       砝码
JJG 1036     电子天平
JJF 1181     衡器计量名词术语及定义
JJF 1229     质量密度计量名词术语及定义
JJF 1847     电子天平校准规范
HJ 618      环境空气 PM10和 PM2.5的测定 重量法
HJ 656      环境空气颗粒物（PM2.5）手工监测方法（重量法）技术规范
EN 12341   环境空气 用于确定悬浮颗粒物质的PM10或PM2.5质量浓度的标准重量测量方法(Ambient air - Standard gravimetric measurement method for the determination of the PM10 or PM2,5 mass concentration of suspended particulate matter)
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: _Toc334][bookmark: _Toc427490793][bookmark: _Toc8459]3  术语
[bookmark: _Toc31950][bookmark: _Toc427490795][bookmark: _Toc20685]3.1  滤膜 filter membrane
[bookmark: _Toc57925304]利用高分子化学材料制作而成的截留颗粒物的载体，包括玻璃纤维滤膜、石英滤膜等无机滤膜或聚氯乙烯、聚丙烯、混合纤维素等有机滤膜。
3.2  滤膜自动称量装置filter membrane automatic weighing devices
由衡量仪器、滤膜储存架、机械臂及滤膜输送设备、去静电设备、恒温恒湿机柜等部分组成，能够对滤膜进行全自动称重测量的装置。
3.3  滤膜储存架 filter membrane storage racks
滤膜自动称量装置中存放滤膜的架子，内含多个滤膜储存库位。滤膜储存库位通常有两种尺寸类型，一种用于存放直径47 mm的滤膜，另一种用于存放直径90 mm的滤膜。
3.4  滤膜储存盘 filter membrane storage disks
滤膜储存架中一种存放滤膜的转盘。每个滤膜储存架可包含多层滤膜储存盘，每层滤膜储存盘具有多个滤膜储存库位。滤膜储存盘通过滤膜储存架带动能自动转动，把相应库位转移到相应位置让机械臂提取和存放滤膜。
4  概述
[bookmark: OLE_LINK1][bookmark: _Toc427490796][bookmark: _Toc21900][bookmark: _Toc28625]滤膜自动称量装置（以下简称称量装置）的机械结构示例图如图1所示，主要由衡量仪器、滤膜储存架、机械臂及滤膜输送设备、去静电设备、恒温恒湿机柜等部分组成。
[image: D:\Users\universal\微信\WeChat Files\wxid_4wm1htpahu8r21\FileStorage\Temp\1692799317776.png][image: D:\Users\universal\微信\WeChat Files\wxid_4wm1htpahu8r21\FileStorage\Temp\1692799713529.png]
图1  称量装置机械结构示意图
1—读码设备；2—衡量仪器；3—去静电设备；4—机械臂；5—滤膜储存架；6—防风罩；
7—恒温恒湿一体式机柜；8—控制系统
称量装置通过自动称量采样前后的滤膜质量，根据差值得出颗粒物质量，再与空气流量采样设备的采样体积相结合，可计算出颗粒物的质量浓度。称量装置广泛应用于环境科学、资源科学技术、气象监测、科学研究、第三方检测等领域。
5  计量特性
5.1  衡量仪器示值误差：任何单次测量的示值与对应输入砝码的参考量值之差。
5.2  衡量仪器重复性：以质量为单位的，在重复性条件下，以实际一致的方法将同一载荷多次地放置在衡量仪器的承载器上，衡量仪器提供相互一致结果的能力，用实验标准偏差来表示。  
[bookmark: _Toc427490800][bookmark: _Toc15270][bookmark: _Toc14451]6  校准条件
[bookmark: _Toc30597][bookmark: _Toc427490801][bookmark: _Toc6897]6.1  环境条件
6.1.1  称量装置内部环境温度：(15～30）℃，校准期间温度最大变化不应超过1℃。
6.1.2  称量装置内部相对湿度：(45～55) %，校准期间相对湿度最大变化不应超过5%。
6.1.3  振动、大气中水汽凝结、气流、磁场等其他影响量不得对测量结果产生影响。
6.1.4  称量装置应安装在远离门窗、热源、避免阳光直射的地基上，并用冷光灯照明；地基应平整、坚固，且具有良好的刚度及防振功能。
6.1.5  称量装置实验室内应避免有侵蚀性气体。
注：上述条件与制造商的产品规定不一致时，温、湿度条件应符合称量装置使用说明书要求，以产品规定为准。
6.2  标准砝码
6.2.1  标准砝码溯源性
6.2.1.1  经校准且具有包含不确定度的校准证书的砝码。
6.2.1.2  经检定合格且具有检定证书的砝码。
6.2.2  砝码的选择
砝码的选择见表1，其结构尺寸应保证砝码能被称量装置的机器臂和滤膜输送设备抓取，并平稳地放置在滤膜库位和衡量仪器的承载器上。
表1  砝码的选择
	Max / d
	砝码的选择

	[bookmark: _GoBack]1 000 000＜Max / d
	选择E2等级及以上，或不低于E2等级不确定度的砝码

	150 000＜Max / d≤1 000 000
	选择F1等级及以上，或不低于F1等级不确定度的砝码

	注：表中Max为衡量仪器的最大秤量，d为衡量仪器的实际分度值。


[bookmark: _Toc57925314][bookmark: _Toc514418844][bookmark: _Toc57925316]6.3  其它有关测量用计量器具
6.3.1  温度计：最大允许误差不超过±0.2℃。
6.3.2  湿度计：最大允许误差不超过±5%RH。
[bookmark: _Toc427490803][bookmark: _Toc28209][bookmark: _Toc18829]7  校准项目和校准方法
7.1  校准项目
    衡量仪器示值误差。
[bookmark: _Toc491187325]7.2  校准方法
7.2.1  校准前准备工作
[bookmark: _Toc283715784]7.2.1.1  检查称量装置是否有铭牌或产品标识，是否标明型号、编号、制造厂、实际分度值、最大秤量等信息。 
7.2.1.2  正常使用条件（气流、振动、称量场所的稳定性等）是否适用于待校准的称量装置。
[bookmark: OLE_LINK94][bookmark: OLE_LINK99]7.2.1.3  称量装置应保持水平状态，并保证衡量仪器水平泡处于中央位置。
7.2.1.4  称量装置内部温度设置在（15～30）℃内任一点，通常设置为20.0℃；内部相对湿度设置为50%。
7.2.1.5  称量装置在校准之前应经过适当时间的通电，如称量装置说明书规定的预热时间，或用户设定的时间。若无上述规定，则称量装置预热时间不少于2小时。
[bookmark: _Toc26985][bookmark: _Toc20428][bookmark: _Toc427490804]7.2.2  衡量仪器示值误差的测量
7.2.2.1  选择至少5个不同的试验载荷，其中应包括100 mg、200 mg、500 mg、接近50%最大秤量、最大秤量或接近最大秤量，分别放置在滤膜存储架中任意选择的不同库位上（在滤膜存储架的最顶一层、中间或接近中间一层、最底一层应分别选择至少一个库位）。根据用户的需求可调整试验载荷测量点。
注：对于存放直径＞47 mm滤膜的滤膜储存库位，应保证至少选择包括500 mg、接近50%最大秤量、最大秤量或接近最大秤量在内的5个不同的试验载荷。
7.2.2.2  第一组测量
在测量之前，应将衡量仪器示值设置为零。加载时，按零点至最大秤量的加载顺序，通过测量控制软件（以下简称软件）控制称量装置的机械臂将试验载荷从不同库位依次放置在衡量仪器的承载器上。卸载时，载荷放回原库位后需检查零点，如果零点示值不为零，应将示值设置为零。衡量仪器示值只有在稳定的情况下才可读取和记录。
注：在测量过程中必须采用称量装置的机械臂对试验载荷进行自动加载和自动卸载。
7.2.2.3  第一组测量完毕后，把试验载荷分别放置到滤膜存储架中任意另外选择的库位上，重复7.2.2.2的操作进行第二组测量。
7.2.2.4  对于每一个试验载荷的每一组测量，按公式（1）计算示值误差：

                                                           （1）        
式中：
E——示值误差；   
I——衡量仪器显示值；
mref——砝码的参考质量值。
注：参考质量值可以是标称值，也可以是约定质量值。
7.2.3  衡量仪器重复性的测量
在重复性条件下，以实际一致的方法通过软件控制称量装置的机械臂，将同一载荷多次地从7.2.2所选取的同一滤膜库位，放置到衡量仪器的承载器上。通常试验载荷选择接近50%最大秤量到接近100%最大秤量之间的单个砝码。如用户有特殊需求，可调整试验载荷测量点。
注：在测量过程中必须采用称量装置的机械臂对试验载荷进行自动加载和自动卸载。
在测量之前，将衡量仪器示值置零，加载试验载荷至少10次。每次加载载荷时，待衡量仪器示值稳定后记录示值。测量中每次卸载后，应检查示值，如果显示不为零，应置零。根据试验载荷的重复性示值，用公式（2）计算实验标准偏差s作为重复性的表征。

                          （2）                                                         
式中：
s——实验标准偏差；  
Ii ——第i个载荷显示值；

——n个显示值的平均值。
[bookmark: _Toc22264][bookmark: _Toc4000][bookmark: _Toc427490807]8  校准结果表达
8.1  校准结果处理
经校准后的称量装置应发校准证书，校准证书应符合JJF 1071中5.12的要求。校准原始记录参考格式见附录A，校准证书结果页参考格式见附录B。
8.2  校准结果的测量不确定度
校准结果的测量不确定度按JJF 1059.1进行评定，其方法和示例见附录C和附录D。
[bookmark: _Toc26803][bookmark: _Toc427490808][bookmark: _Toc16702]9  复校时间间隔
由于复校时间间隔的长短是由称量装置的使用情况、使用者、称量装置本身质量等诸因素所决定的，因此用户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（参考）格式
	委托单位
	
	校准依据
	

	器具名称
	
	型号规格
	

	最大秤量Max
	
	实际分度值d
	

	制造厂商
	
	出厂编号
	

	温度
	
	相对湿度
	

	证书编号
	
	校准日期
	

	校准员
	
	核验员
	

	校准地点
	

	主要计量标准器
	名称
	证书编号
	证书有效期
	准确度等级/不确定度

	
	
	
	
	



1、 衡量仪器示值误差
	组别 
	试验载荷
	显示值
	示值误差
	扩展不确定度
U (k=2)

	第一组
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	第二组
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	


2、 衡量仪器重复性
	试验载荷
	 序号
	 1
	2
	3
	4
	5

	
	显示值
	
	
	
	
	

	
	 序号
	6
	7
	8
	9
	10

	
	显示值
	
	
	
	
	

	
	重复性：


                                                                 
附录B

校准证书结果页（参考）格式

最大秤量Max=              ；实际分度值d =
	组别
	试验载荷
	衡量仪器显示值
	衡量仪器示值误差
	扩展不确定度
U (k=2)

	第一组
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	第二组
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	


（以下空白）









附录 C     
滤膜自动称量装置校准结果测量不确定度评定

C.1  测量方法
按本规范7.2.2.条对衡量仪器示值误差进行测量，按公式（C.1）计算示值误差。
C.2  测量模型
                                                             (C.1)
式中：
E——示值误差；  
I——衡量仪器显示值；
mref——砝码的参考质量值。
参考质量值可以是标称值，也可以是约定质量值。  
C.3  合成标准不确定度计算公式
                                                       (C.2)
C.4  标准不确定度分量评定
C.4.1  衡量仪器显示值引起的标准不确定度
C.4.1.1  空载示值的化整误差引起的标准不确定度
表示空载示值的化整误差。其区间半宽度为d0 /2，服从矩形分布：
                                                        (C.3)
C.4.1.2  加载示值的化整误差引起的标准不确定度                                                                                              
表示加载时的示值误差。其区间半宽度为dL/2，服从矩形分布：
                                                        (C.4)
C.4.1.3  重复性引起的标准不确定度
表示衡量仪器重复性，用标准偏差s表示，则：
                                                           (C.5)
    如果只进行一组重复性测量，则该测量重复性引起的不确定度分量可代表衡量仪器整个量程的重复性不确定度。
C.4.1.4  衡量仪器显示值引起的标准不确定度的计算
                                     (C.6)
C.4.2  砝码的标准不确定度
C4.2.1  砝码参考值的标准不确定度
C.4.2.1.1  如果砝码校准证书中给出了砝码的约定质量、扩展不确定度U和包含因子k，则：
                                                 (C.7)
C.4.2.1.2  如果砝码有检定证书，且在校准滤膜自动称量装置中仅使用砝码的标称值，砝码的最大允许允差为MPE，服从矩形分布：
                                                (C.8)
C.4.2.1.3  如果砝码有检定证书，且在校准滤膜自动称量装置中仅使用砝码的约定质量值，砝码的最大允许允差为MPE，则：
                                                 (C.9)
C.4.2.2  砝码不稳定性引起的标准不确定度
砝码的不稳定性按JJG 99砝码检定规程，砝码相邻两个周期的测量结果之差不得超过其最大允许误差MPE的三分一，服从矩形分布：
                                              (C.10)
C.4.2.3  砝码的标准不确定度的计算
                                          (C.11)
C.5  合成标准不确定度的计算	
                                              (C.12)
C.6  扩展不确定度
取包含因子k=2，则扩展不确定度U为：










附录 D     
滤膜自动称量装置校准结果测量不确定度评定示例

D.1  校准的具体条件
校准的具体条件见表D.1
表D.1 校准的具体条件
	项目
	说明

	衡量仪器最大秤量（Max）
	5 g

	衡量仪器实际分度值（d）
	0.001 mg

	滤膜储存库位尺寸
	47 mm

	    校准期间的称量装置的内部环境条件
	在校准开始时温度测量为20.0℃，校准过程中温度变化不大于1.0℃；相对湿度测量为50%，校准过程中相对湿度变化不大于5%。

	试验载荷
	有校准证书的E2等级砝码，与称量装置内部等温，按本规范6.2.2，本示例所选取的100 mg的砝码形状结构如图D.1所示。


[image: C:\Users\UNIVER~1\AppData\Local\Temp\WeChat Files\0f555f29760ee64a20cffcc47234668.jpg]
图D.1  100 mg砝码结构示意图
D.2  试验载荷为100 mg的示值误差测量结果不确定评定
测量模型为：

合成标准不确定度：
                                                      
D.2.1  标准不确定度分量评定
D.2.1.1  衡量仪器显示值引起的标准不确定度
D.2.1.1.1  空载示值的化整误差引起的标准不确定度
表示空载示值的化整误差。其区间半宽度为d0 /2，服从矩形分布：

D.2.1.1.2  加载示值的化整误差引起的标准不确定度                                                                                              
表示加载时的示值误差。其区间半宽度为dL/2，服从矩形分布：

D.2.1.1.3  重复性引起的标准不确定度
用2 g的E2等级砝码对衡量仪器连续测量10次，测量值见表D.2。
表D.2  重复性测量值
	次数
	1
	2
	3
	4
	5

	实测值(g)
	2.000003
	2.000002
	2.000002
	2.000001
	2.000002

	次数
	6
	7
	8
	9
	10

	实测值(g)
	2.000002
	2.000004
	2.000003
	2.000002
	2.000001



该测量重复性引起的不确定度分量可代表衡量仪器整个量程的重复性不确定度。
D.2.1.1.4  衡量仪器显示值引起的标准不确定度的计算
                              
                       
                       
D.2.1.2  砝码的标准不确定度
D.2.1.2.1  砝码参考值的标准不确定度
砝码校准证书中给出了100 mg砝码的约定质量、扩展不确定度U和包含因子k，则：

D.2.1.2.2  砝码不稳定性引起的标准不确定度
砝码的不稳定性按JJG 99砝码检定规程，砝码相邻两个周期的测量结果之差不得超过其最大允许误差MPE的三分一。100 mg的E2等级砝码的是0.016 mg，服从矩形分布：

D.2.1.2.3  砝码的标准不确定度的计算
                  
                         
                         
D.2.2  合成标准不确定度	
                   
                         
                         
D.2.3  扩展不确定度
取包含因子k=2，则扩展不确定度U为：

由于衡量仪器实际分度值为d =0.001 mg，因此：
（k=2）
D.3  不同试验载荷点的示值误差测量结果不确定度
根据上述的方法，对其它试验载荷点的测量结果不确定度进行评定，如表D.3所示。
表D.3  不确定度计算汇总表
	试验载荷
	100 mg
	200 mg
	500 mg
	2 g
	5 g

	
	0.00029

	
	0.00029

	
	0.00092

	
	0.00101

	
	0.0025
	0.003
	0.004
	0.0065
	0.008

	
	0.0031
	0.0038
	0.0048
	0.0077
	0.0096

	
	0.0040
	0.0048
	0.0062
	0.0101
	0.0125

	
	0.0041
	0.0049
	0.0063
	0.0102
	0.0125

	U（k=2）
	0.009
	0.010
	0.013
	0.021
	0.025


—————————————
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