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引  言
JJF 1071-2010 《国家计量校准规范编写规则》、JJF 1001-2011《通用计量术语及定义》、JJF 1059.1-2012《测量不确定度评定与表示》共同构成本规范制定工作的基础性系列计量技术法规。
    本规范系首次制定。
实验室用蒸汽灭菌器 温度、压力校准规范

1  范围
本规范适用于基于饱和蒸汽热力灭菌原理且容积不超过75L的实验室用蒸汽灭菌器（以下简称灭菌器）的温度、压力的校准。
2  引用文件

JJF 1101-2019 环境试验设备温度、湿度参数校准规范
JJF 1308-2011 医用热力灭菌设备温度计

GB/T 30690-2014 小型压力蒸汽灭菌器灭菌效果监测方法和评价要求

WS/T 367-2012 医疗机构消毒技术规范

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（包括所有修订单）适用于本规范。
3  术语

3.1  灭菌温度  sterilization temperature

《WS/T367-2012 医疗机构消毒技术规范》规定的杀灭菌耐热杆菌、孢子的饱和蒸汽温度。

3.2  灭菌保持时间  sterilization holding time

灭菌室内所有测量点的温度都保持在灭菌温度带内的时间长度。

3.3  温度均匀度   temperature uniformity

在灭菌保持时间内，各测量点的最高温度与最低温度差值的最大值。
3.4  温度波动度  temperature fluctuation

在灭菌保持时间内，灭菌室内各测量点最高温度和最低温度的差值的一半的最大值，冠以“±”号。
3.5  温度偏差  temperature deviation

在灭菌保持时间内，灭菌室内各测量点实测最高温度和最低温度与设定灭菌温度的偏差。

3.6  压力示值误差  pressure indication error

在灭菌器保持时间内，灭菌器的压力控制系统示值平均值与参考压力计测量平均值的差值。

4  概述
灭菌器是基于热力灭菌原理，在密闭的空间内利用饱和蒸汽对物品进行消毒和灭菌的设备，其温度和压力是影响灭菌效果的关键参数。由灭菌室、温度控制系统（压力控制系统）、温度显示仪、压力显示仪、安全阀等组成。按照用途可分为下排气式压力蒸汽灭菌器、预排气式压力蒸汽灭菌器、正压脉动排气式压力蒸汽灭菌器。灭菌器广泛应用于医疗卫生、生物制药、食品加工等领域。 

5  计量特性

5.1  外观

5.1.1  灭菌器铭牌上应有产品名称、规格型号、出厂编号、制造厂名称、供电电源、额定功率等。
5.1.2  灭菌器外观应完好，结构应完整，附件、备件应齐全，各开关、按钮、旋钮等灵活可靠，温度和压力控制系统显示正常。
5.2  灭菌器的计量参数。见表1。

表1   灭菌器温度、压力及灭菌时间的计量性能要求

	序号
	校准项目
	技术指标

	1
	温度均匀度
	≤2 ℃

	2
	温度波动度
	±1 ℃

	3
	温度偏差
	（0~3）℃

	4
	压力示值误差
	±5 kPa


     注：以上计量特性要求仅供参考，不作为判定依据。

5.3  灭菌保持时间
灭菌保持时间实测值不低于设定值，且不超过设定值的10％。
6  校准条件
6.1  环境条件

环境温度：10℃~30℃；相对湿度：15％~85％；设备周围应无强烈振动及腐蚀性气体存在，应避免其他冷、热源影响。

6.2  负载条件

在空载条件下校准。

6.3  测量标准

6.3.1  温度测量标准：
测量范围：（0~150℃）；
分辨力：不低于0.01℃；
所使用的温度测量标准，应该满足不破坏灭菌设备及其正常运行条件（如：不能破坏灭菌设备密封性能）的要求。温度测量标准的扩展不确定度应优于0.15℃。

6.3.2  压力测量标准：
测量范围：（0～300）kPa；
压力最大允许误差为：±1kPa。

6.3.3  秒表

   应使用不超过±0.4s/60s的机械秒表或不超过±1s/d的电子秒表。
7  校准项目和校准方法

7.1  校准项目
灭菌器的外观、温度均匀度、温度波动度、温度偏差、压力示值误差以及灭菌保持时间。

7.2  校准方法

7.2.1  外观

用目测的方法进行检查，其结果应符合5.1的规定。
7.2.2  校准前的检查

    灭菌器应在器具上安装压力安全阀、排气阀、安全联锁装置等安全装置，且能够正常工作。对于快开式蒸汽灭菌器，灭菌结束后，应在确保压力为零位或灭菌器内为大气压力时，方可打开灭菌器。灭菌器在工作状态下不得有蒸汽泄漏，并具有越限报警或超限泄压功能。

7.2.3  温度校准点的选择和布置

温度校准点应在被校灭菌器的灭菌温度范围内选择，通常选择121℃、135℃等，也可根据实际要求进行选择。

温度校准点数量按照灭菌器容积大小布置，且应分布在灭菌室的上中下层，校准点与工作室内壁的距离应和样品架内壁到工作室内壁距离一致，上层测试点可布放在样品架顶部，中层测试点应在上层与下层的几何中心点，下层测试点可布放在样品架底部。容积20L及以下不少于3个点，每层1个点，各层间按灭菌室直径线上布点：20L~50L不少于6个点，每层2个点，各层间按垂线上布点：50L及以上不少于9个点，每层为3个点，各层间按对角线布点。（参考见图1、2、3）。
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    图1  测度测量点布置参考图（容积20L及以下）
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图2  测度测量点布置参考图（容积20L~50L）
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  图3  测度测量点布置参考图（容积50L及以上）
7.2.2  压力测量点的布置

    压力测量点放在下层温度测量点的几何中心。
7.2.3  温度、压力的校准

按照灭菌器的使用要求进行操作，运行灭菌程序。如果被校准灭菌器有自动记录装置，应确认自动记录装置也同时启动，并确认记录时间间隔不大于15s，可以设置记录时间间隔的则应将记录时间间隔设置为与温度测量标准采样时间间隔一致；对于不能自动记录温度示值的灭菌器，在灭菌器提示进入“灭菌”程序后，人工读取灭菌器温度示值，用秒表计时，每间隔30s读取一次，并记录开始读数的时间，以便处理数据时与温度测量标准的开始采样时间对应。
灭菌程序结束后，读取温度测量标准和压力测量标准的记录值，根据温度实测值得到灭菌保持时间实测值。

7.3  数据处理
7.3.1  温度均匀度
在灭菌保持时间内，每次各测量点的最高温度与最低温度差值的最大值。
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7.3.2  温度波动度
在灭菌保持时间内，灭菌室内各测量点最高温度和最低温度的差值的一半的最大值，冠以“±”号。
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式（2）中：
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——灭菌保持时间内第n次温度记录仪实测最高温度，℃；
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7.3.3  温度偏差
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式（3）（4）中：
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——灭菌温度上偏差，℃；
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——灭菌温度下偏差，℃；
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——在灭菌保持时间内，各测量点全部温度测得值的最大值，℃；
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——在灭菌保持时间内，各测量点全部温度测得值的最小值，℃；
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  ——该次测量的校准温度点，℃。

7.3.4  压力示值误差

[image: image27.wmf]2

1

P

P

P

-

=

D

                        （5）
式（5）中：
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——压力示值误差，kPa；
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——在灭菌保持时间内被校灭菌器压力示值平均值，kPa；
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p

——在灭菌保持时间内参考压力计读数平均值，kPa。

7.3.5  灭菌保持时间示值误差

从温度测量标准器记录值中，读取灭菌器舱室内所有温度测量标准器达到灭菌温度的时间示值至任意一点低于灭菌温度的时间示值，该段时间间隔即为灭菌保持时间实测值T，与灭菌器设定的灭菌时间
[image: image31.wmf]O

T

比较。


[image: image32.wmf]O

T

T

T

-

=

D

                          （6）
8  校准结果表达

灭菌器经校准后出具校准证书，校准证书应至少包含以下信息：
标题，如“校准证书”；
实验室的名称和地址；
进行校准的地点（如果与实验室的地址不同）；
证书的唯一性标识（如编号），每页及总页数的标识；
客户的名称和地址；
被校准对象的描述和明确标识；
进行校准的日期；
校准所依据的技术规范的标识，包括名称及代号；
本次校准所用测量标准的溯源性及有效性说明；
校准环境的描述；
校准结果及其测量不确定度的说明；
对校准规范的偏离的说明；
m) 校准证书或校准报告签发人的签名、职务或等效标识；
n) 校准人和核验人的签名；

o) 校准结果仅对被校对象有效性的声明；

p) 未经实验室书面批准，不得部分复制校准证书的声明。

9  复校时间间隔

灭菌器复校时间间隔可根据实际使用情况自主决定，建议间隔不超过1年。在使用过程中经过修理、更换重要器件等情况一般需要重新校准。
附录A
实验室用蒸汽灭菌器温度偏差测量结果的不确定度分析报告

A.1 被校对象
容量为50L的蒸汽灭菌器，温度设定分辨力：0.1℃，温度校准点：121℃。
A.2 测量标准
测量标准采用数字记录器，测量范围：（0~150℃）；分辨力为0.01℃；测量结果不确定度为0.13℃。
A.3 测量方法
开启灭菌电源，按照灭菌器的使用要求进行操作，运行灭菌程序。如果被校准灭菌器有自动记录装置，应确认自动记录装置也同时启动，并确认记录时间间隔不大于15s，可以设置记录时间间隔的则应将记录时间间隔设置为与温度测量标准采样时间间隔一致；对于不能自动记录温度示值的灭菌器，在灭菌器提示进入“灭菌”程序后，人工读取灭菌器温度示值，用秒表计时，每间隔30s读取一次，并记录开始读数的时间，以便处理数据时与温度测量标准的开始采样时间对应。
灭菌程序结束后，读取温度测量标准的记录值，根据温度实测值得到灭菌保持时间实测值。
A.4 测量模型
    温度上偏差公式
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式中：
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——温度上偏差，℃；
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——各测量点在灭菌保持时间内测量的最高温度，℃；
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——设备设定温度，℃。
不确定度来源：蒸汽灭菌器测量重复性引入的标准不确定度分量，标准器分辨力引入的标准不确定度分量，标准器稳定性引入的标准不确定度分量。

由于温度上偏差和温度下偏差不确定度来源和数值相同，因此仅以温度上偏差为例进行不确定评定。

A.5输入量的标准不确定度
A5.1 测量重复性引入的标准不确定度分量
[image: image37.wmf]1
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在121℃校准点重复测量16次，得到如下测量列：121.07℃、121.09℃、121.13℃、121.17℃、121.21℃、121.26℃、121.32℃、121.37℃、121.40℃、121.46℃、121.49℃、121.51℃、121.55℃、121.58℃、121.62℃、121.64℃。

用标准偏差s计算得到
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A5.2 标准器分辨力引入的标准不确定度分量
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标准器分辨力为0.01℃，不确定度区间半宽0.005℃，服从均匀分布，则标准器分辨力引入的标准不确定度分量：
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A5.3 标准器稳定性引入的标准不确定度分量
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本标准器相邻两次校准温度修正值最大变化0.10℃，按均匀分布，由此引入的不确定度分量：
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A.6 合成标准不确定度
温度偏差校准合成标准不确定度
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相互独立，则合成标准不确定度
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按下式计算：
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A.7扩展不确定度
取包含因子
[image: image50.wmf]2

=

k

，温度偏差校准不确定度为：
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A.8不确定度报告

   蒸汽灭菌器温度偏差为：
[image: image52.wmf]max

t

D

=0.64℃，其扩展不确定度为
[image: image53.wmf]U

=0.4℃，k =2。
附录B

实验室用蒸汽灭菌器压力示值误差测量结果的不确定度分析报告
B.1  被校对象
容量为50L的蒸汽灭菌器，温度校准点：121℃。
B.2  测量标准
压力测量标准，测量范围：
[image: image54.wmf]a
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k
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；压力最大允许误差为：
[image: image55.wmf]a
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B.3  测量方法
在灭菌器仓室内几何中心附近放置一个压力测量标准器作为参考压力计进行测量。将高压灭菌设备设定好所要求校准程序(121℃,灭菌
[image: image56.wmf]min
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)，使设备在空载状态下正常工作。待灭菌程序开始时，同时记录无线灭菌记录仪与灭菌器显示的压力数据，整个灭菌过程每隔
[image: image57.wmf]min

3

采集1次数据，共采集数据10组，取灭菌器的压力显示平均值与采集10组的平均值之差作为高压灭菌器的压力示值误差。
B.4  测量模型
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式中：
[image: image59.wmf]P

D

——压力示值误差，
[image: image60.wmf]a
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；
      
[image: image61.wmf]1
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——在灭菌保持时间内被校灭菌器压力示值平均值，kPa；
 
[image: image62.wmf]2

p

——在灭菌保持时间内参考压力计读数平均值，kPa。                        
B5  输入量的标准不确定度的评定
B5.1  输入量
[image: image63.wmf]1
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标准不确定度
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的评定
输入量
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的标准不确定度
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的来源主要是由被校灭菌器的压力测量重复性引入的不确定度分量
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和分辨力引入的不确定度分量
[image: image68.wmf](

)

1

2

P

u

。 

B5.1.1  被校灭菌器的压力测量重复性引入的不确定度分量
[image: image69.wmf](
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采用A类方法进行评定。
对被校灭菌器连续独立测量10次，得到测量列:  116kPa、116kPa、118kPa、
118kPa、118kPa、118kPa、120kPa、120kPa、120kPa、120kPa；

平均值                   
[image: image70.wmf]a

P

k

4

.

118

=

X


单次实验标准偏差         
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实际测量结果是取10次测量的算术平均值,故由重复性引起的测量不确定度分量用下式计算得到：
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B5.1.2 被校灭菌器压力估读为
[image: image73.wmf]kPa
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，所引入的标准不确定度
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采用B类评定方法进行评定。认为其半宽a为
[image: image75.wmf]kPa
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范围内服从均匀分布，取包含因子
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取其较大者。
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B5.1.3  输入量
[image: image81.wmf]2
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标准不确定度
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的评定
   输入量
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的标准不确定度
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主要来源是由参考压力计压力测量重复性引入的不确定度分量
[image: image85.wmf](
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、参考压力计分辨力引入的不确定度分量
[image: image86.wmf](
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和参考压力计的最大允许误差引入的不确定度分量
[image: image87.wmf](

)

2

3

P

u

。
B5.2.1  参考压力计压力测量重复性引入的不确定度分量
[image: image88.wmf](
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 采用A类方法进行评定。

   对灭菌器作10次独立重复测量,从参考压力计上读取10次测量值，得到测量列：

117.4kPa、117.9kPa、118.3kPa、119.1kPa、119.5kPa、119.8kPa、120.0kPa、120.3kPa、120.3kPa、120.5kPa；

平均值                   
[image: image89.wmf]a

P

k

31

.

119

=

X


单次实验标准偏差         
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实际测量结果是取10次测量的算术平均值，故由重复性引起的测量不确定度分量用下式计算得到：
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B5.2.2 参考压力计分辨力为
[image: image92.wmf]kPa
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，所引入的标准不确定度分量
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采用B类评定方法进行评定。认为其半宽a为
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范围内服从均匀分布，取包含因子
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B5.2.3 参考压力计在测量范围的最大允许误差为
[image: image97.wmf]kPa
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，采用B类评定方法进行评定。认为其半宽a为
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范围内服从均匀分布，取包含因子
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取其较大者。
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B.6 合成标准不确定度的评定
B.6.1灵敏系数
测量模型   
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灵敏系数    
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B.6.2 合成标准不确定度汇总表
	标准不确定度分量
[image: image106.wmf]i
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	不确定度来源
	标准不确定度/
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	被校灭菌器压力的测量重复性
	0.577
	1
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[image: image112.wmf](
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	参考压力计的测量重复性、参考压力计的最大允许误差

	1.206
	-1
	-1.206


B.6.3 合成标准不确定度的计算
输入量彼此独立不相关,所以合成标准不确定度按下式得到:

    
[image: image113.wmf](

)

[

]

(

)

[

]

a

P

k

46

.

1

2

2

2

2

1

1

c

=

+

=

P

u

C

P

u

C

u


B.7 扩展不确定度的评定
取包含因子
[image: image114.wmf]2
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，扩展不确定度为：
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B.8 测量不确定度的报告与表示
被校灭菌器压力示值误差测量结果的扩展不确定度为:    
[image: image116.wmf]a
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附录C     

实验室用蒸汽灭菌器校准记录参考格式
	委托单位
	
	记录编号
	

	设备名称
	
	型号/规格
	
	证书编号
	

	制造厂
	
	出厂编号
	

	标准器名称
	型号/规格
	证书编号
	不确定度/准确度
	有效期至

	
	
	
	
	

	校准依据
	
	环境温度：      ℃

	校准地点
	
	环境湿度：    %RH

	时间
	次数
	实测温度值（℃）
	第i次
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	显示值


[image: image119.wmf]a
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	实测压力


[image: image120.wmf]a

P

k

/

i

P



	
	
	A
	B
	C
	…
	
	
	

	
	1
	
	
	
	
	
	
	

	
	2
	
	
	
	
	
	
	

	
	3
	
	
	
	
	
	
	

	
	4
	
	
	
	
	
	
	

	
	…
	
	
	
	
	
	
	

	均匀度
	
	波动度
	
	上偏差
	
	下偏差
	

	温度均匀度测量不确定度
	
	

	温度波动度测量不确定度
	
	

	温度偏差测量不确定度
	
	

	压力示值误差
	
	压力示值误差测量不确定度
	
	

	灭菌保持时间设定值
	
	灭菌保持时间实测值
	
	


温度参数校准记录

外观：                                                 设定温度：      ℃ 
校准员 ：            核验员：             校准日期：      年     月      日

附录D
实验室用蒸汽灭菌器校准证书内页参考格式

	校准证书编号：

	校准依据：

	标准器名称、型号或规格、证书编号、不确定度或准确度、有效期：


	校准地点及环境条件：


	校准结果：
1、外观：
2、温度均匀度：
3、温度波动度：
4、温度偏差：
5、压力示值误差：


[image: image121]      
[image: image122]       
[image: image123]
图1  测度测量点布置参考图（容积20L及以下）

[image: image124]      
[image: image125]       
[image: image126]
图2  测度测量点布置参考图（容积20L~50L）

[image: image127]      
[image: image128]       
[image: image129]
图3  测度测量点布置参考图（容积50L及以上）


	温度均匀度测量结果扩展不确定度：
温度波动度测量结果扩展不确定度：
温度偏差测量结果扩展不确定度：
压力示值误差测量扩展不确定度：

	备注：
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