贵州省地方计量技术规范《真空干燥箱校准规范》

（报批稿）编制说明
一、规范制定的必要性及意义
真空干燥箱是专为干燥热敏性、易分解和易氧化物质而设计的，工作时可使工作室内保持一定的真空度，真空环境大大降低了需要驱除的液体的沸点，易氧化干燥物也可以在真空干燥过程中减小氧化程度，所以真空干燥箱可以轻松应用于热敏性物质、易氧化物质，对于不容易干燥的样品，例如粉末或其他颗粒状样品，使用真空干燥法也可以有效缩短干燥时间。而现阶段大多数对真空干燥箱的校准都只能依据JJF1101-2019《环境试验设备温度、湿度校准规范》进行温度计量性能校准，而真空干燥箱相较于普通干燥箱来说，其特点在于通过真空环境来对干燥热敏性、易分解、易氧化物质和复杂成分进行快速高效的干燥处理，故而仅仅只对温度计量性能进行校准是不充分的，我省各研究应用领域的实验室对真空干燥箱的使用越来越广泛，计量溯源需求很大，为了使我省各生物化学、医疗卫生、环境保护等研究应用领域的实验室真空干燥箱在使用时温度计量性能和真空压力计量性能更准确，更好地发挥其真空干燥处理作用，特申请建立真空干燥箱贵州省地方校准规范。
规范制定后，将从技术上规范贵州省真空干燥箱溯源性，解决我省真空干燥箱难以溯源的难题，填补我省真空干燥箱计量溯源领域的空白，完善我省的计量溯源链条，为全省提供统一的技术技术规范，够保证国家计量单位的统一和量值准确可靠。
二、任务来源
六盘水市检验检测中心于2023年3月向贵州省市场监督管理局申请起草《真空干燥箱校准规范》，2023年11月29日，根据贵州省市场监督管理局《省市场监管局关于对<液体流量计在线校准规范>等 12 个地方检定规程、校准规范进行立项的通知》（黔市监办函〔2023〕306号），获准立项。2023年12月4日，成立真空干燥箱校准规范编制小组负责校准规范的编制工作。
三、编制过程
（一）2023年11月29日贵州省市场监督管理局批准六盘水市检验检测中心关于《真空干燥箱校准规范》的立项。六盘水市检验检测中心作为主要起草单位承担起草工作，项目正式启动。
（二）2023年12月4日，成立起草小组，明确项目负责人和技术负责人，全面落实编制工作，起草小组认真制定了详细的编制计划、实施步骤、实验方案等。
（三）2023年12月，校准规范起草小组认真查阅相关行业标准和文献等资料，对真空干燥箱的使用情况、主要原理、性能指标等进行了全面调研。
（四）2024年1月至2月，起草小组开展多次讨论，对规范的框架结构、适用范围、技术指标要求等进行研究，并通过对不同厂家、不同型号的仪器进行校准试验，验证了校准方法的适用性，形成了校准规范初稿。
（五）2024年2月至3月，编制完成《真空干燥箱校准规范》(征求意见稿)、编制说明、试验报告和不确定度评定报告。
（六）2024年3月至8月根据挂网征求、仪器使用单位、计量技术机构等的反馈意见，修改形成《真空干燥箱校准规范》(送审稿)，报送省市场监督管理局申请评审。

（七）2024年9月5日至6日，贵州省市场监督管理局组织有关专家对校准规范送审稿进行评审，专家组通过评审，提出修改意见。
（八）2024年9月中旬至10月，起草小组按照专家组提出的修改意见，对校准规范进行修改和完善，形成报批稿，报送贵州省市场监督管理局审批。
四、主要技术依据
《真空干燥箱校准规范》的制定参考JJF1001-2011《通用计量术语及定义》、JJF1059.1-2012《测量不确定度评定与表示》、GB/T 29251-2012《真空干燥箱》、JJF1101-2019《环境试验设备温度、湿度校准规范》等标准，按照JJF1071-2010《国家计量校准规范编写规则》的要求编制。
五、主要技术内容及说明
《真空干燥箱校准规范》共分为封面、扉页、目录、引言、范围、引用文件、术语和计量单位、概述、计量特性、校准条件、校准项目和校准方法、校准结果表达、复校时间间隔、附录。其中，封面、扉页、目录三个部分根据JJF 1071-2010《国家计量校准规范编写规则》撰写。
（一）关于范围
本规范适用于真空干燥箱的校准。

（二）关于引用文件
《真空干燥箱校准规范》主要参考了JJF1001-2011《通用计量术语及定义》、JJF1059.1-2012《测量不确定度评定与表示》、JJF 1071《国家计量校准规范编写规则》、JJF 1101《环境试验设备温度、湿度参数校准规范》、GB/T 29251《真空干燥箱》、JJG 52《弹性元件式一般压力表、压力真空表和真空表》。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。
关于术语和计量单位
术语
真空密封性  vacuun leakproofness
在达到极限真空度下，一定时间间隔内保持真空压力的能力。
压力示值误差  pressure indication
真空干燥箱稳定状态下，在规定的时间间隔内，真空干燥箱压力示值平均值与实测压力值平均值的差值。
温度偏差  temperature deviation
真空干燥箱在温度保持稳定的工作状态下，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。
温度波动度  temperature fluctuation
真空干燥箱稳定状态下，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。
计量单位
压力单位为帕（Pa），或倍数单位千帕（kPa）、兆帕（MPa）；温度单位为摄氏度（℃）。
（四）关于概述
本部分主要对真空干燥箱的工作原理、组成部分等进行了简要介绍。
（五）关于计量特性
本部分通过对真空干燥箱的主要原理、性能指标等全面调研以及真空干燥箱在实际中的使用情况确定了《真空干燥箱校准规范》中的计量性能。包括：真空密封性、压力示值误差、温度偏差、温度波动度。校准不判断合格与否，计量特性仅供参考。
真空密封性、温度偏差、温度波动度主要参考GB/T 2925-2012《真空干燥箱》。
压力示值误差主要参考JJG 52-2013《弹性元件式一般压力表、压力真空表和真空表》。
（六）关于校准条件
校准条件包括校准环境条件、测量标准及其他设备。为了使测量结果具有尽可能小的不确定度，需要建立一种较优越的环境条件，降低环境因素对测量结果带来的误差，需要具备一定准确度要求的测量标准及其他设备。
（七）关于校准项目和校准方法
该部分详细阐述了真空干燥箱的校准项目、校准方法及数据处理。
1  真空密封性
（1）校准点选取
真空密封性校准点选取真空箱极限真空度附近处，极限真空度按当地大气压90%以上选取，也可根据用户实际需要选择校准点。
（2）校准步骤
a）当压力测量标准采用无线压力数据采集仪时，可放置在真空箱内隔板的任意位置。当采用其他压力测量标准时，可如图1所示使用三通装置将压力测量标准连接在真空泵和真空箱之间，并保证连接处的密封性。
 SHAPE  \* MERGEFORMAT 



   图1  其他压力标准校准示意图
b）真空密封性校准应在规定的环境温度下进行，按照a）的规定布放压力测量标准，关闭箱门，保证密封。开启真空泵，抽真空至真空箱极限真空处，待压力稳定后读取压力测量标准示值，先关闭真空阀，再关闭真空泵。待60 min后再次读取压力测量标准示值。若采用图1的其他压力标准校准时，应将真空泵吸气口与压力测量标准间连接胶管处于断路状态，同时关闭真空泵和真空阀，待60 min后打开真空阀，再次读取压力测量标准示值。
c）真空密封性按照公式（1）计算。
ΔP ' = PS - PF                            （1）
式中：
ΔP '——真空密封性，kPa；
 PF——60 min内真空箱压力最终值，kPa；
 PS——60 min内真空箱压力初始值，kPa。
2  压力示值误差
（1）校准点选取
压力示值误差的校准点为-72 kPa，或根据当地大气压90%以上选取极限真空处为校准点，也可根据用户实际需要选取校准点。
（2）校准步骤
a）按照规范7.2.2.2a）要求布放压力测量标准。
b）将压力设定或控制在选择的压力点上，当压力稳定时，同时读取真空压力示值和压力测量标准示值，重复测量3次，取平均值。
c）压力示值误差按照公式（2）计算。
                              ΔP= P1–P0                                        （2）
式中：
ΔP——压力示值误差，kPa；
 P1——真空箱压力表的示值平均值，kPa；
 P0——压力测量标准的示值平均值，kPa。
3  温度偏差
（1）校准点选取
温度校准点选取60 ℃，或根据用户需要选择常用的温度点进行。
（2）校准步骤
a）真空箱温度校准时的测量点位置如图2所示，布置在真空箱工作室内每层隔板的中心位置。
b）在真空箱每层隔板的中心位置布置温度传感器测量温度，将真空箱温度控制器设定到所选温度点进行升温加热，待真空箱温度达到稳定后，开始记录采集的各测量点温度数据，每2 min记录所测温度测量点的数据1次，在30 min内共测量16次。
c）温度上偏差按照公式（3）计算，温度下偏差按照公式（4）计算，
Δtmax=tmax-ts                             （3）
Δtmin=tmin-ts                             （4）
式中：
Δtmax——温度上偏差，℃；
Δtmin——温度下偏差，℃；
  tmax——各测量点规定时间内测量的最高温度，℃；
  tmin——各测量点规定时间内测量的最低温度，℃；
   ts——真空箱的设定温度，℃。




               

      图2  测量点位置图
4  温度波动度
（1）校准点选取
温度校准点选取60 ℃，或根据用户需要选择常用的温度点进行。
（2）校准步骤
a）按照规范7.2.4.2 a）选择测量点。
b）在稳定状态下，对每层隔板中的测量点在30 min内，每隔2 min测量1次，共测量16次，实测最高温度与最低温度之差的一半，冠以“±”号。
c）温度波动度按公式（5）计算。
                    Δtf=±[（tfmax-tfmin）/2]                     （5）
式中：
Δtf——温度波动度，℃；
tfmax——测量点在16次测量中的最高温度，℃；
tfmax——测量点在16次测量中的最低温度，℃。
（八）校准结果的表达与处理
根据JJF 1071-2010《国家计量校准规范编写规则》的要求，本规范列出了校准结果的表达，对校准证书应包含的信息加以说明。
（九）复校时间间隔
本规范该部分建议复校时间间隔不超过12个月。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，因此使用单位可根据实际使用情况自主决定复校时间间隔。

（十）附录
该部分附录A给出真空干燥箱的校准原始记录参考格式；附录B给出了校准证书内页参考格式；附录C为校准不确定度评定示例
六、主要试验验证情况
（1）校准用设备见表1
表1  主要标准设备一览表
	标准器名称
	型号

规格
	出厂编号
	不确定度或最大允许误差或准确度等级
	测量范围

	智能压力校验仪
	HS602
	2008001511
	0.05级
	（-100～0）kPa

	温湿度巡检仪
	QH301
	2014201
	U=0.08℃，k=2
	（-30～300）℃


（2）被校设备信息
名称：真空干燥箱；型号规格：DZF-1；厂家：北京市永光明医疗仪器厂；出厂编号：3339；校准地点：六盘水市检验检测中心质量技术检测部715室
（3）主要计量校准项目验证情况
a）真空密封性
开启真空泵，抽真空至真空箱极限真空处，待压力稳定后，将真空泵吸气口与真空箱出气口连接胶管处于断路状态，同时关闭真空泵和真空阀，待60min后打开真空阀，再次读取压力测量标准示值PF。
按公式（1）进行计算
                    ΔP ' = PS - PF                            （1）
式中：
ΔP '——真空密封性，kPa；
 PF——60 min内真空箱压力最终值，kPa；
 PS——60 min内真空箱压力初始值，kPa。
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b）压力示值误差：
压力示值误差的校准点为-72kPa，或根据当地大气压90%以上选取极限真空处为校准点，也可以根据用户实际需要选取校准点。将压力设定或控制在选择的压力点上，当压力稳定时，同时读取真空压力示值和压力测量标准示值，重复3次，共读数3遍，取平均值计算压力偏差。
按公式（2）计算压力示值误差
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式中：
 ΔP——压力示值误差，kPa；
 P1——真空箱压力表的示值平均值，kPa；
 P0——压力测量标准的示值平均值，kPa。
	测量次数
	真空箱压力示值/kPa
	压力标准示值/kPa

	1
	-72.4
	-71.34

	2
	-72.0
	-71.21

	3
	-71.6
	-70.94

	平均值
	-72.00
	-71.163
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c）温度偏差：
温度校准点选取60℃，或根据用户需要选择常用的温度点进行。在真空箱每层隔板的中心位置布置温度传感器测量温度，将真空箱温度控制器设定到所选温度点进行升温加热，待真空箱达到稳定工作状态后，开始记录采集60℃测量点温度数据，每2min记录所有温度测量点的数据一次，在30min内共测试16次。温度上偏差按照公式（3）计算，温度下偏差按照公式（4）计算，
Δtmax=tmax-ts                             （3）
Δtmin=tmin-ts                             （4）
式中：
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——各测量点规定时间内测量的最低温度，℃；
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——真空干燥箱的设定温度，℃。
	测量次数
	温度标准示值/℃

	1
	62.31

	2
	62.27

	3
	61.38

	4
	60.84

	5
	60.33

	6
	60.64

	7
	62.08

	8
	62.30

	9
	60.51

	10
	60.50

	11
	60.35

	12
	60.88

	13
	60.65

	14
	61.42

	15
	61.35

	16
	61.53
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d）温度波动度：
在稳定状态下，对每层隔板中的测量点在30 min内，每隔2 min测量1次，实测最高温度与最低温度之差的一半，冠以“±”号。按公式（5）计算温度波动度。
                         Δtf=±[（tfmax-tfmin）/2]              （5）
式中：
Δtf——温度波动度，℃；
tfmax——测量点在16次测量中的最高温度，℃；
tfmax——测量点在16次测量中的最低温度，℃。
	测量次数
	温度标准示值/℃

	1
	62.31

	2
	62.27

	3
	61.38

	4
	60.84

	5
	60.33

	6
	60.64

	7
	62.08

	8
	62.30

	9
	60.51

	10
	60.50

	11
	60.35

	12
	60.88

	13
	60.65

	14
	61.42

	15
	61.35

	16
	61.53


则计算得：
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通过对真空干燥箱真空密封性、压力示值误差、温度偏差、温度波动度进行试验，最终测得值均在校准规范范围之内。试验结果表明，采取本规范可以对真空干燥箱的温度示值误差、压力示值误差、真空密封性等项目进行校准，因此规范中的校准方法及相应的计量特性是科学、适用、合理的。
    此外，起草小组根据《真空干燥箱校准规范》中计量性能要求和校准方法，对六盘水市检验检测中心质量技术检测部715室用真空干燥箱分别进行校准前准备及真空密封性、压力示值误差、温度偏差、温度波动度校准，所用校准设备为智能准确度等级为0.05级的压力校验仪、不确定的为U=0.08℃，k=2的温湿度巡检仪，其各项技术参数均符合《真空干燥箱校准规范》要求，所得详细数据报告见真空干燥箱校准规范实验报告，不确定度评定过程见真空干燥箱校准规范不确定度评定报告。
七、重大分歧意见处理情况
    本规范在制定过程中广泛征求意见，未产生重大分歧意见。
实施计划及方案
（一）由省市场监督管理局组织进行本校准规范的宣贯培训，相关校准机构、仪器使用单位、计量管理机构等参加培训，由校准规范主要起草人员进行宣贯讲解。
（二）采取多元化宣贯途径，通过各种载体进行宣贯，增强社会的知晓率。
（三）在实施过程中充分听取各方面意见建议，以利于校准规范的修订和完善。

九、归口管理及获取意见建议方式
本规范由贵州省市场监督管理局归口管理，并委托六盘水市检验检测中心对规范内容进行解释，获取意见建议方式：

联 系 人：邱凯

联系电话：0858-8601920   18585481067。
十、其他事项说明
无                           

  贵州省计量技术规范《真空干燥箱校准规范》

                               起草小组
                                           2024年09月29日
真空干燥箱
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