JJF（黑）XX—2024

JJF（黑）XX—2024
[bookmark: _Toc11106][bookmark: _Toc401579906][bookmark: _Toc401809171][bookmark: _Toc401533700][bookmark: _Toc401579871][bookmark: _Toc85639240][image: JJF艺术字]  

黑龙江省地方计量技术规范
JJF（黑）XX—2024




[bookmark: _Toc20804][bookmark: _Toc13107][bookmark: _Toc2920][bookmark: _Toc19384][bookmark: _Toc25719][bookmark: _Toc5925]旋转蒸发器校准规范
[bookmark: _Toc30583][bookmark: _Toc14373][bookmark: _Toc23665][bookmark: _Toc4160][bookmark: _Toc29134][bookmark: _Toc26154]Calibration Specification for Rotary Evaporators
（审定稿）










20××－××－××发布                           20××－××－××实施
黑龙江省市场监督管理局 发 布


JJF（黑）XX—2024





[bookmark: _Toc386972803][image: ]脆碎度测试仪校准规范JJF（黑）XX—2024

旋转蒸发器校准规范

Calibration Specification
for  Rotary Evaporators


Calibration Specification for
Friability Testers





归  口 单 位：黑龙江省市场监督管理局
主要起草单位：绥化市检验检测中心
                      绥化市特种设备检验研究所
哈尔滨永创计量检测有限公司
参加起草单位：黑龙江省计量检定测试研究院
哈尔滨市计量检定测试院




JJF（黑）XX—2024
本规范委托绥化市检验检测中心负责解释



本规范主要起草人：
裴  健（绥化市检验检测中心）
张  宇（齐齐哈尔检验检测中心）
苏显军（绥化市特种设备检验研究所）
韩正阳（哈尔滨永创计量检测有限公司）
杨  瑾（哈尔滨市计量检定测试院）
曹立恒（绥化市检验检测中心）
宋文龙（绥化市检验检测中心）
  参加起草人： 
[bookmark: _GoBack]穆  江 （哈尔滨永创计量检测有限公司）
陈  文	（黑龙江省计量检定测试研究院）
孙  冬 （哈尔滨市计量检定测试院）








Ⅰ


目录
引言	II
1  范围	1
2  引用文件	1
3  术语	1
3.1  温度均匀度 	1
4  概述	1
5  计量特性	2
6  校准条件	2
6.1  环境条件	2
6.2  测量标准	2
7  校准项目和校准方法	2
7.1  校准项目	2
7.2  校准方法	3
8  校准结果表达	4
8.1  校准记录	4
8.2  校准证书	4
9  复校时间间隔	5
附录A  旋转蒸发器校准原始记录格式（推荐性）	6
附录B  旋转蒸发器校准证书内页格式（推荐性）	7
附录C  温度示值误差校准结果的不确定度评定示例	8
附录D  转速示值误差校准结果的不确定度评定示例	11

[bookmark: _Toc85639215][bookmark: _Toc400202007][bookmark: _Toc25249][bookmark: _Toc25894][bookmark: _Toc386972804]	

2



[bookmark: _Toc8925][bookmark: _Toc22135][bookmark: _Toc20245]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》共同构成支撑本规范制定工作的基础性系列规范。
[bookmark: _Toc12325][bookmark: _Toc24546]本规范为首次发布。
II

    Ⅱ 
[bookmark: _Toc401579884][bookmark: _Toc401533678][bookmark: _Toc401809148][bookmark: _Toc401579849][bookmark: _Toc387051592][bookmark: _Toc400202008]旋转蒸发器校准规范
[bookmark: _Toc19469][bookmark: _Toc22895][bookmark: _Toc1236][bookmark: _Toc9825][bookmark: _Toc13920][bookmark: _Toc85639216][bookmark: _Toc401844863]1  范围  
本规范适用于温度范围（10~200）℃的旋转蒸发器温度和转速参数的校准。
[bookmark: _Toc386972805][bookmark: _Toc387051593][bookmark: _Toc4505][bookmark: _Toc400202009][bookmark: _Toc13835][bookmark: _Toc401579850][bookmark: _Toc85639217][bookmark: _Toc401844864][bookmark: _Toc32330][bookmark: _Toc401809149][bookmark: _Toc401579885][bookmark: _Toc14284][bookmark: _Toc401533679][bookmark: _Toc14097]2  引用文件
[bookmark: _Toc28928][bookmark: _Toc17775]本规范引用了下列文件：
JJF 2019  液体恒温试验设备温度性能测试规范
JJF 2121  恒转速源校准规范
SL 144.6  电热恒温水浴锅校验方法
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: _Toc25176][bookmark: _Toc21546][bookmark: _Toc25597][bookmark: _Toc401579852][bookmark: _Toc18602][bookmark: _Toc386972806][bookmark: _Toc387051595][bookmark: _Toc401809151][bookmark: _Toc16684][bookmark: _Toc401533681][bookmark: _Toc400202011][bookmark: _Toc401579887][bookmark: _Toc85639219][bookmark: _Toc401844866]3  术语
[bookmark: _Toc24481][bookmark: _Toc485][bookmark: _Toc9015]3.1  温度均匀度 temperature uniformity
设备在稳定状态下，加热装置在某一瞬时的各测量点最高温度与最低温度的差值。
[bookmark: _Toc18104][bookmark: _Toc11877][bookmark: _Toc30772]4  概述
旋转蒸发器的基本原理是加热持续转动的蒸馏烧瓶，利用负压蒸馏的方式对烧瓶中的溶液进行提取、净化和浓缩。旋转蒸发器一般由旋转装置、加热装置和蒸馏冷凝装置等部分组成（见图1）。主要用于生物医药、化学化工、环境监测和食品等行业。
[image: swerafqhd]
图1 旋转蒸发器示意图
1—加热装置；2—蒸馏烧瓶；3—旋转装置；4—冷凝装置
[bookmark: _Toc22115][bookmark: _Toc22754][bookmark: _Toc1516][bookmark: _Toc13163][bookmark: _Toc27107][bookmark: _Toc10029]5  计量特性
旋转蒸发器的温度示值误差、温度均匀度及转速示值误差技术要求见表1。
表1 旋转蒸发器技术要求

	序号
	参数名称
	测量范围
	技术要求

	1
	温度示值误差
	（10～200）℃
	MPE：±3.0 ℃

	2
	温度均匀度
	（10～200）℃
	3.0 ℃

	3
	转速示值误差
	（10～280）r/min
	MPE：±3 r/min


[bookmark: _Toc400202013][bookmark: _Toc401809153][bookmark: _Toc13736][bookmark: _Toc401533683][bookmark: _Toc14694][bookmark: _Toc401579854][bookmark: _Toc386972807][bookmark: _Toc387051597][bookmark: _Toc85639223][bookmark: _Toc401844868][bookmark: _Toc401579889]注：以上所有计量特性技术指标仅提供参考，不适用于合格性判定。
[bookmark: _Toc30866][bookmark: _Toc22833][bookmark: _Toc3094]6  校准条件
[bookmark: _Toc153][bookmark: _Toc22459][bookmark: _Toc401809154][bookmark: _Toc16132][bookmark: _Toc3054][bookmark: _Toc401579855][bookmark: _Toc401533684][bookmark: _Toc85639224][bookmark: _Toc8006][bookmark: _Toc28495][bookmark: _Toc400202014][bookmark: _Toc401579890]6.1  环境条件
环境温度：（10~35） ℃。
相对湿度： ≤85 %。
旋转蒸发器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。
[bookmark: _Toc26385][bookmark: _Toc7694][bookmark: _Toc30996][bookmark: _Toc401579895][bookmark: _Toc85639228][bookmark: _Toc30340][bookmark: _Toc866][bookmark: _Toc401844869][bookmark: _Toc401533689][bookmark: _Toc386972808][bookmark: _Toc387051598][bookmark: _Toc401579860][bookmark: _Toc400202019][bookmark: _Toc401809159]6.2  测量标准
测量标准见表2。
表2 测量标准
	名称
	测量范围
	技术要求

	温度测量标准
	（10～200）℃
	分辨力：0.01 ℃
最大允许误差：±（0.15 ℃+0.002t）

	转速表
	（10～280）r/min
	0.5级

	注：1.t为校准温度，单位为℃。
2.校准时也可选用符合要求的其他测量标准。


[bookmark: _Toc24792][bookmark: _Toc4288][bookmark: _Toc14600]7  校准项目和校准方法
[bookmark: _Toc25434][bookmark: _Toc8377][bookmark: _Toc27952]7.1  校准项目
旋转蒸发器校准项目见表3。
表3 旋转蒸发器校准项目
	序号
	校准项目名称
	技术要求的条号
	校准方法的条号

	1
	温度示值误差
	5
	7.2.3

	2
	温度均匀度
	5
	7.2.3

	3
	转速示值误差
	5
	7.2.5


[bookmark: _Toc21422][bookmark: _Toc14448][bookmark: _Toc23831]7.2  校准方法
7.2.1  校准点选择
温度和转速校准点选择设备使用范围内均匀分布的3个点，也可根据用户需要选择测量点进行校准。
[bookmark: _Toc21385]7.2.2  温度校准点的位置
温度测量标准布放位置为旋转蒸发器加热装置的中层，中层为通过工作区域几何中心的平行于底面的校准工作面，各布放位置与工作区域内壁的距离为直径的1/10，温度布放点用1、2、3、4、5数字表示，5点位于中层几何中心位置，布放位置如图2所示。
[image: 图片1]
图2 布放位置示意图
[bookmark: _Toc10665]7.2.3  温度校准
旋转蒸发器加热装置的液位需达到工作条件，在加热装置空载下进行校准。
将旋转蒸发器控制温度设定到第一个校准点，待其达到设定值并处于稳定状态后开始记录各布点温度。每2 min测量一次，共测量3次。调整控制温度至下一个校准点，以相同方法完成全部校准点测量。
7.2.4  温度校准的数据处理
7.2.4.1  温度示值误差
    取布放点5的测量结果为各校准点的温度示值误差。按公式（1）计算温度示值误差。

                               （1）
式中：

——第i点温度的示值误差，℃；

 ——第i点被校旋转蒸发器温度设定值，℃；

 ——第i点温度测量标准3次测量值的算术平均值，℃。
7.2.4.2  温度均匀度
取5个布放点测量的最高温度与最低温度的差值为各温度校准点的温度均匀度。按公式（2）计算温度均匀度。
                            （2）
式中：
——第i点温度均匀度，℃；
——第i点被校旋转蒸发器各布放点的最高温度，℃；
——第i点被校旋转蒸发器各布放点的最低温度，℃。
[bookmark: _Toc31666]7.2.5  转速示值误差
校准前，应在旋转蒸发器转动轴上选择合适的位置粘贴反光标识。
设置旋转蒸发器转速校准点，当转速输出稳定后，连续读取并记录转速表10个显示值。转速设定值与转速测量平均值之差即为转速示值误差。按公式（3）计算转速示值误差。

[bookmark: bookmark16][bookmark: _Toc6346]                            （3）
式中：

——第i点转速示值误差，r/min；

——第i点被校旋转蒸发器转速设定值，r/min；

——第i点转速表10次测量平均值，r/min。
[bookmark: _Toc401809166][bookmark: _Toc387051599][bookmark: _Toc5748][bookmark: _Toc2507][bookmark: _Toc386972809][bookmark: _Toc11183][bookmark: _Toc400202027][bookmark: _Toc26907][bookmark: _Toc401579866][bookmark: _Toc14926][bookmark: _Toc85639232][bookmark: _Toc401533695][bookmark: _Toc401579901][bookmark: _Toc401844870]8  校准结果表达
[bookmark: _Toc16913]8.1  校准记录
旋转蒸发器校准原始记录格式（推荐性）见附录A。
[bookmark: _Toc6673]8.2  校准证书
经校准的旋转蒸发器出具校准证书，给出校准结果以及校准结果测量不确定度，旋转蒸发器校准证书内页格式（推荐性）见附录B。
旋转蒸发器的校准证书至少应包括以下信息：
a) 标题：“校准证书”；
b) 实验室名称和地址；
c) 进行校准的地点（如果与实验室的地址不同）；
d) 证书的唯一性标识（如编号）、每页及总页数的标识； 
e) 客户的名称和地址；
f) 被校旋转蒸发器的型号、规格及序列号；
g) 进行校准的日期；
h) 本技术规范的名称及代号；
i) 本次校准所用测量标准溯源性及有效性的说明；
j) 校准环境的描述；
k) 校准结果及其测量不确定度的说明；
l) 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；
m) 校准结果仅对被校对象有效的声明；
n) 未经实验室书面批准，不得部分复制证书的声明。
[bookmark: _Toc11996][bookmark: _Toc386972810][bookmark: _Toc11203][bookmark: _Toc28512][bookmark: _Toc7594][bookmark: _Toc401579867][bookmark: _Toc387051600][bookmark: _Toc401809167][bookmark: _Toc400202028][bookmark: _Toc401579902][bookmark: _Toc85639233][bookmark: _Toc401844871][bookmark: _Toc956][bookmark: _Toc401533696]9  复校时间间隔
由于复校时间间隔的长短是由旋转蒸发器的使用情况、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决定复校时间间隔。建议复校时间间隔为1年。














[bookmark: _Toc21647][bookmark: _Toc9154][bookmark: _Toc12617][bookmark: _Toc14244][bookmark: _Toc20113][bookmark: _Toc11211]附录A
[bookmark: _Toc6204][bookmark: _Toc957][bookmark: _Toc24084]旋转蒸发器校准原始记录格式（推荐性）
	委托单位
	
	证书编号
	
	校准日期
	

	制 造 厂
	
	型号规格
	
	出厂编号
	

	温    度
	
	相对湿度
	
	校准地点
	

	技术依据
	
	校准人员
	
	核验人员
	

	校准使用的计量标准器具

	标准器名称
	型号/规格
	不确定度/准确度等级/
最大允许误差
	证书编号及有效期

	
	
	
	


校准结果
一、 温度示值误差及温度均匀度                                      ℃
	设定值
	次数
	布点位置
	示值误差
	温度均匀度

	
	
	1
	2
	3
	4
	5
	
	

	


	1
	
	
	
	
	
	
	

	
	2
	
	
	
	
	
	
	

	
	3
	
	
	
	
	
	
	

	[bookmark: _Toc8697][bookmark: _Toc8011]
	平均值
	
	
	
	
	
	
	

	
	1
	
	
	
	
	
	
	

	
	2
	
	
	
	
	
	
	

	
	3
	
	
	
	
	
	
	

	
	平均值
	
	
	
	
	
	
	

	
	1
	
	
	
	
	
	
	

	
	2
	
	
	
	
	
	
	

	
	3
	
	
	
	
	
	
	

	
	平均值
	
	
	
	
	
	
	

	温度示值误差的扩展不确定度：


[bookmark: _Toc29617]二、 转速示值误差                                                r/min
	设定值
	标准器测量值
	平均值
	示值误差

	
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	转速示值误差的扩展不确定度：


[bookmark: _Toc24116][bookmark: _Toc30285][bookmark: _Toc15140]附录B
[bookmark: _Toc28275][bookmark: _Toc11272][bookmark: _Toc7634]旋转蒸发器校准证书内页格式（推荐性）
一 、温度示值误差及温度均匀度                                      ℃
	设定值
	示值误差
	温度均匀度

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	温度示值误差的扩展不确定度：


二、 转速示值误差                                                 r/min
	设定值
	示值误差

	
	

	
	

	
	

	转速示值误差的扩展不确定度：
















[bookmark: _Toc1430][bookmark: _Toc27690][bookmark: _Toc12866]附录C
[bookmark: _Toc32526][bookmark: _Toc31128][bookmark: _Toc24507]温度示值误差校准结果的不确定度评定示例
C.1  概述
被校仪器：旋转蒸发器。
测量标准：温度巡检仪MPE：±（0.15 ℃+0.002t），t—校准温度，℃，
分辨力为0.01 ℃。
环境条件：环境温度：21.0 ℃，相对湿度：30％。
测量方法：依据本规范中7.2.3的规定。
C.2  测量模型
温度示值误差根据下式计算：


式中：

——第i点温度的示值误差，℃；

 ——第i点被校旋转蒸发器温度设定值，℃；

 ——第i点温度巡检仪3次测量值的算术平均值，℃。
C.2.1  不确定度传播律和灵敏系数




灵敏系数：  ， 
各输入量互相彼此不相关，因此：


C.3  标准不确定度分量评定

C.3.1  测量重复性引入的标准不确定度
在旋转蒸发器温度设定为40.0 ℃时，测量10次的示值误差的结果为：-0.24 ℃、-0.15 ℃、-0.25 ℃、-0.39 ℃、-0.38 ℃、-0.48 ℃、-0.22 ℃、-0.14 ℃、-0.39 ℃、-0.38 ℃，依据贝塞尔公式计算：

0.11 ℃
计算示值误差时对各设定值分别进行3次测量，按公式计算如下：

0.064 ℃

C.3.2 分辨力引入的标准不确定度

旋转蒸发器显示温度分辨力为0.1 ℃，区间半宽为0.05 ℃，按均匀分布，取包含因子，则：

0.029 ℃



由于重复性引入的标准不确定度大于分辨力引入的标准不确定度，故在计算合成标准不确定度时不需考虑分辨力引入的标准不确定度，则：

0.064 ℃

C.3.3  温度巡检仪引入的标准不确定度


在40.0 ℃时温度巡检仪的MPE：±（0.15 ℃+0.002×40 ℃）≈±0.16 ℃，区间半宽度=0.16 ℃，按均匀分布，取包含因子，则：

0.092 ℃

C.3.4  温度巡检仪稳定性引入的标准不确定度

温度巡检仪年稳定性为0.10 ℃，按均匀分布，取包含因子，则：

0.058 ℃
C.4  标准不确定度分量汇总
标准不确定度分量汇总见表C.1。
表C.1 标准不确定度分量汇总表
	不确定度分量
	不确定度来源
	标准不确定度

	

	测量重复性引入不确定度分量
	0.064 ℃

	

	标准器引入不确定度分量
	0.092 ℃

	

	标准器稳定性引入的不确定度分量
	0.058 ℃



C.5  合成标准不确定度



由于、、相互独立不相关，则合成标准不确定度按下式计算：

0.13 ℃
C.6  扩展不确定度

   取包含因子，温度示值误差校准结果的扩展不确定度为：

0.3 ℃






















[bookmark: _Toc31668][bookmark: _Toc21079][bookmark: _Toc19730]附录D
[bookmark: _Toc31312_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc6545][bookmark: _Toc16685][bookmark: _Toc17842]转速示值误差校准结果的不确定度评定示例
D.1  概述
    被校仪器：旋转蒸发器。
    测量标准：0.5级转速表。
    环境条件：环境温度：21.0 ℃，相对湿度：30％。
    测量方法：依据本规范中7.2.5的规定。
D.2  测量模型
转速示值误差根据下式计算：


式中：

——第i点转速示值误差，r/min；

 ——第i点被校旋转蒸发器转速设定值，r/min；

  ——第i点转速表10次测量平均值，r/min。
D.2.1  不确定度传播律和灵敏系数




灵敏系数： 
各输入量相互独立彼此不相关，因此：


D.3  标准不确定度分量评定

D.3.1  测量重复性引入的标准不确定度
在100.0 r/min校准点重复测量10次，数据如下：103.6 r/min、104.6 r/min、103.8r/min、103.4 r/min、103.3 r/min、104.2 r/min、104.3 r/min、103.5 r/min、102.5 r/min、101.8 r/min，依据贝塞尔公式计算：

0.84 r/min

计算示值误差时对各设定值分别进行10次测量，按公式计算如下：

0.27 r/min

D.3.2  分辨力引入的标准不确定度

被校旋转蒸发器分辨力为1 r/min，区间半宽度为=0.5 r/min，按均匀分布，取包含因子 ，则：  

0.29 r/min
由于标准器分辨力引入的标准不确定度大于重复性引入的标准不确定度，故在计算合成标准不确定度时不需考虑标重复性引入的标准不确定度，则：

0.29 r/min

D.3.3   标准器准确度等级引入的标准不确定度

转速表为0.5级，100 r/min的MPE：±0.5 r/min，区间半宽度=0.5 r/min，按均匀分布，包含因子，则：

0.29 r/min
D.4  标准不确定度分量汇总
标准不确定度分量汇总见表D.1。
表D.1 标准不确定度分量汇总表
	不确定度分量
	不确定度来源
	标准不确定度

	

	分辨力引入不确定分量
	0.29 r/min

	

	标准器引入不确定度分量
	0.29 r/min


D.5  合成标准不确定度


由于、相互独立不相关，则合成标准不确定度按下式计算：

0.4 r/min
D.6  扩展不确定度  

取包含因子，转速示值误差校准结果的扩展不确定度为： 

1 r/min JJF（黑）XX-2024
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