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引    言
为加强计量校准规范管理，保障人们生命健康安全，统一校准方法和技术参数，根据《中华人民共和国计量法》、GB/T 20154-2014《低温保存箱》和中华人民共和国医药行业标准：YY/T 1757-2021《医用冷冻保存箱》，并参照国际法制计量检定有关规定，制定本校准规范（以下简称“本规范”）。

本规范参照了国家计量技术规范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》以及JJF 1071—2010《国家计量校准规范编写规则》中规定的相关术语定义和编写规则。

本规范满足对于超低温保存箱定期检测和校准的要求，为用户的实际需求和科学合理校准超低温保存箱提供计量校准方法和技术依据，并提供了《校准原始记录格式》、《校准证书内页参考格式》和《显示温度偏差和温度均匀度测量结果的不确定度评定实例》。

本规范部分采纳 GB/T 20154-2014《低温保存箱》中规定的相关术语定义和技术内容。
本规范为首次发布。
超低温保存箱校准规范
1  范围
本规范适用于温度范围为（-160～-40）℃，采用封闭式电动机驱动压缩式的超低温保存箱（以下简称超低温箱）计量性能的校准，其它超低温设备的校准也可参照本规范。
2  引用文件
JJF 1101-2019 环境试验设备温度、湿度参数校准规范
GB/T 20154-2014 低温保存箱

YY/T 1757-2021医用冷冻保存箱
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。
3  术语
3.1  超低温保存箱 ultra-low temperature freezer
一个具有适当容积和装置的绝热箱，箱内温度可控制在（-160～-40）℃温度区间内，用消耗电能的手段来制冷、具有一个或多个间室。
3.2  特性点 character point
超低温箱内一个有代表性的位置点。对于直立式（立式）超低温箱：当箱内隔板分割空间是奇数时，为箱内中间抽屉（搁架）几何中心点；当箱内隔板分隔空间是偶数时，为自上而下[（偶数/2）+1]层抽屉（搁架）空间几何中心点。对于顶开式（卧式）超低温箱为箱内几何中心点。

3.3  特性点温度 character point temperature

超低温箱在空载的稳定状态下特性点可达到的最低温度。
3.4  稳定运行状态 stable operating condition
超低温箱内各测点的瞬时温度值在温度控制周期的同刻度，每次进行测量，在2h内变化不超过±1℃的状态。
3.5  温度控制周期 temperature control cycle
由温度控制装置的运行（开、停或其他状态）产生的重复的温度波动。
3.6  特性点温度波动度 temperature fluctuation
在有效的数据采集样本中，超低温箱内特性点在测试时间段内的温度最大值与最小值的差。

3.7  显示温度平均值 mean value of temperature display
测试时间段内显示温度瞬时最高值和最低值的算术平均值。

3.8  箱内温度 inside temperature

箱内部的空气温度，是各个测点温度的算术平均值。

3.9  显示温度偏差 temperature display deviation

测试时间段内显示温度平均值与箱内温度值差值的绝对值。
4  概述
超低温箱是对箱内温度可控制在（-160～-40）℃温度区间内，用消耗电能的手段来制冷，具有适当容积和装置的绝热箱的总称。超低温箱按门或盖的打开方式可分为顶开式（卧式）和直立式（立式）；按特性点温度可分为－40℃、－50℃、－60℃、－86℃、－140℃、－150℃、－160℃等类型。
5  计量特性
5.1  特性点温度
超低温箱特性点温度应符合表1的要求。
表1 特性点温度要求
	序号
	超低温箱特性点温度类型
	特性点温度/℃

	1
	-40℃超低温箱
	≤-40

	2
	-50℃超低温箱
	≤-50

	3
	-60℃超低温箱
	≤-60

	4
	-86℃超低温箱
	≤-86

	5
	-140℃超低温箱
	≤-140

	6
	-150℃超低温箱
	≤-150

	7
	-160℃超低温箱
	≤-160

	注：生产商也可自行定义超低温箱类型，但限值均不应高于特性点温度。


5.2  特性点温度波动度
超低温箱特性点温度波动度应符合表2的要求。
表2 特性点温度波动度要求
	序号
	超低温箱特性点温度类型
	设定温度/℃
	特性点温度波动度/℃

	
	
	
	直立式
	卧式

	1
	-40℃超低温箱
	-40
	≤5
	≤6

	2
	-50℃超低温箱
	-45
	≤6

	3
	-60℃超低温箱
	-55
	≤6

	4
	-86℃超低温箱
	-81
	≤6

	5
	-140℃超低温箱
	-135
	≤7

	6
	-150℃超低温箱
	-145
	≤8

	7
	-160℃超低温箱
	-155
	≤9

	注：1）如制造商自行规定超低温箱特性点类型：特性点温度不低于-40℃，设定温度为特性点温度；特性点温度低于-40℃，设定温度为特性点温度+5℃。

    2）如制造商自行规定超低温箱特性点温度类型，则温度波动度应小于或等于本表相近超低温箱特性点温度类型温度波动度之间的值，其值可自行规定，但不应超过相近温度波动度的最大值。


5.3  温度均匀度
超低温箱温度均匀度应符合表3的要求。
表3 温度均匀度
	序号
	超低温箱特性点温度类型
	设定温度/℃
	温度均匀度/℃

	
	
	
	直立式
	卧式

	1
	-40℃超低温箱
	-40
	≤4
	≤3

	2
	-50℃超低温箱
	-45
	≤5
	≤3

	3
	-60℃超低温箱
	-55
	≤5
	≤4

	4
	-86℃超低温箱
	-81
	≤5

	5
	-140℃超低温箱
	-135
	≤7

	6
	-150℃超低温箱
	-145
	≤7

	7
	-160℃超低温箱
	-155
	≤7

	注：1）如制造商自行规定超低温箱特性点类型：特性点温度不低于-40℃，设定温度为特性点温度；特性点温度低于-40℃，设定温度为特性点温度+5℃。
    2）如制造商自行规定超低温箱特性点温度类型，则温度均匀度应小于或等于本表相近超低温箱特性点温度类型温度均匀度之间的值，其值可自行规定，但不应超过相近温度均匀度的最大值。


5.4  显示温度偏差
超低温箱显示温度的最小分度值应≤1℃，显示温度与箱内温度之差应≤3℃。
6  校准条件
6.1  环境条件
环境温度：（15～35）℃；环境湿度：不大于85 %RH
6.2  负载条件
超低温箱的校准根据用户实际使用情况一般在带负载条件下进行；若用户需要也可在空载条件下进行校准。

6.3  校准前超低温箱在稳定状态下运行时间应不少于24h。

6.4  测量标准及配套设备
测量标准的测量范围为（-170～-40）℃、分辨力不低于 0.01℃、最大允许误差为±(0.15℃+0.002∣t∣)，温度记录仪扩展不确定度≤±0.5℃（k=2），一般应选用多通道温度显示仪表或多路温度测量装置，配套使用的传感器宜选用四线制铂电阻温度计或T型热电偶，数量一般不少于9个。

7  检查项目、校准项目和校准方法
7.1  外观检查

超低温保存箱外观不应有明显缺陷，装饰性表面应平整光亮、颜色均匀，铭牌和一切标志应齐全，不应存在能使人受伤的尖角、锐边或粗糙表面，内部可用空间应易清洁和消毒，气密性良好，箱体或门盖上设置的温度测试孔应使用胶塞进行可靠密封。
7.2  校准点的选择
对于使用中的超低温箱，校准点一般根据用户要求选择使用的温度点；对于空载的超低温箱，一般选择特性点温度作为校准点，也可根据客户要求选择校准点。
7.3  测量点的布置
7.3.1  立式分层超低温箱（以四层为例）测量点的布置如图1所示。

a）在各独立间室内选择一个平面，处于最顶部的间室选择距离最顶部（75±25）mm的平面，处于最底部的间室选择距离最底部（75±25）mm的平面，其余间室选择中心平面。
b）每个平面对角线方向布置3个测量点，一个为每层平面的几何中心点，另外两个为在同一对角线以中心点为基准对称分布，距两端（75±25）mm。
c）相邻两个平面中的三点连线不能平行且最顶面按图2俯视图布置。
d）如几何中心与特性点位置不重合，则需要在特性点位置单独布点。
e）如果因为有阻碍物导致温度传感器无法放到要求的位置上，则所在平面要求向上平移到距离阻碍物表面50mm处。

俯视图                                  主视图
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图1 立式分层超低温箱（四层）测量点的布置
7.3.2  不分层立式超低温箱测量点的布置
不分层立式超低温箱测量点布置与卧式低温箱测量点的布置相同。

7.3.3  卧式超低温箱测量点的布置
在箱内空间用9个温度传感器进行测量点的布置如图2所示。

a）测量空间分为3个平面：距离左侧面（75±25）mm的左平面；中心平面；距离右侧面（75±25）mm的右平面。
b）每个平面对角线方向布置3个测量点，一个为每层平面的几何中心点，另外两个为在同一对角线以中心点为基点对称分布，距两端（75±25）mm。
c）相邻两个面的三点连线不能平行且最左侧面按照图1左视图布置。
d）如几何中心与特性点位置不重合，则需要在特性点位置单独布点。
e）如果因为有阻碍物导致温度传感器无法放到要求的位置上，则所在测试平面要求向上平移到距离阻碍物表面50mm处。
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图2 卧式超低温箱测量点位置
7.4  校准项目
特性点温度、特性点温度波动度、显示温度偏差和温度均匀度。
7.5  校准方法
7.5.1  特性点温度的校准
校准前超低温箱在稳定状态下运行时间应不少于24h。在超低温箱特性点处放置温度传感器，待超低温箱运行达到稳定状态时，开始读取温度传感器的示值，读数间隔为2min，持续时间不少于30min，按式（1）计算：
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7.5.2  特性点温度波动度的校准
特性点温度波动度的校准与特性点温度的校准同时进行，按式（2）计算：

[image: image6.wmf]min

max

f

c

c

t

t

t

-

=

D

                        (2)

式中：
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——特性点温度波动度，℃；

[image: image8.wmf]max

c

t

——特性点处温度传感器的最高测量值，℃；
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——特性点处温度传感器的最低测量值，℃。
7.5.3  显示温度偏差的校准
按照7.3规定布置温度传感器，根据校准点的选择，按说明书调节温控器，如超低温箱装有防凝露加热器，应接通并调至最大加热处。在布置温度传感器时，校准人员应做好自身安全防护，避免超低温冻伤和交叉感染；布置温度传感器应准确快速，保证超低温箱开门时间不大于2min，如需要开门时间较长，应将温度传感器分次布放，每次开门时间间隔20min以上。超低温箱到达稳定状态后开始记录各测量点数据，记录时间间隔为2min，记录持续时间为2个温度控制周期或30min（如果没有控制周期），这段时间不能包括化霜控制周期，在此期间同步记录低温箱温度显示值。
显示温度偏差按式（3）~式（5）计算：

[image: image65]                          (3)
[image: image66.png]


                          

  (4)
[image: image67.wmf]dn

ttt

D=-

                            

 (5)
式中：
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——显示温度偏差，℃；
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——显示温度平均值，℃；
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——箱内温度值，℃；
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——显示温度最高值，℃；
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——显示温度最低值，℃；
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——第j个传感器第i次的读数，℃；
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——传感器个数；      

n ——测量次数。
7.5.4  温度均匀度的校准
温度均匀度的校准与显示温度偏差的校准可同时进行，按式（6）计算：
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式中：
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——温度均匀度，℃；
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——第i次各测量点的最高值，℃；
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——第i次各测量点的最低值，℃；

n ——测量次数。

8  校准结果的表达
校准结果应在校准证书上反映。校准证书应至少包括以下信息：
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)
被校对象的描述和明确标识；
g)
进行校准的日期；

h)
校准所依据的技术规范的标识，包括名称及代号；
i) 本次校准所用测量标准的溯源性及有效性说明；
j)
校准环境的描述；
k)
各校准项目校准结果及测量不确定度的说明；
l) 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)
校准结果仅对被校对象有效的声明；

o)
未经实验室书面批准，不得部分复制证书的声明。

9  复校时间间隔
复校时间的间隔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，用户可根据实际使用情况自主决定复校时间间隔。

建议复校时间间隔最长不超过一年，使用频繁时应适当缩短。

附录A

校准原始记录参考格式

	委托方
	
	被校设备名称
	

	型号规格
	
	出厂编号
	
	制造厂
	

	环境温度
	
	相对湿度
	

	校准员
	
	核验员
	

	依据的技术文件：
	校准地点
	

	标准器名称
	设备编号
	测量范围
	准确度等级
	证书编号
	有效期至

	
	
	
	
	
	


1、外观检查：

2、校准结果

设定温度：                                                        单位(℃)

	  通道

次数
	实测温度值

	
	显示

温度
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9

	1
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	2
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	……
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	n
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	平均值
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	计算结果
	特性点温度
	特性点温度波动度
	显示温度偏差
	温度均匀度

	
	
	
	
	

	不确定度U(k=2)
	
	
	
	


附录B

校准证书内页参考格式

一、外观检查：
二、校准结果

	校准项目
	校准结果
	不确定度U(k=2)

	特性点温度/℃
	
	

	特性点温度波动度/℃
	
	

	显示温度偏差/℃
	
	

	温度均匀度/℃
	
	


校准员：                                            核验员：

附录C 

显示温度偏差和温度均匀度测量结果的不确定度评定示例

C.1被测对象

卧式超低温箱，校准温度点-145℃，分辨力0.1℃。

C.2测量标准

分辨力为0.01℃，扩展不确定度为U=0.10℃（k=2）。

C.3 测量方法和模型
将9支传感器依次放置在超低温箱中图1所示的位置，其中5号传感器位于特性点位置。待超低温箱达到稳定状态后开始记录标准器读数，间隔2min记录一次，共记录15次数据。测量模型为式（3）和式（6）。
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式中：

[image: image21.wmf]t
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——显示温度偏差，℃；


[image: image22.wmf]d
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——显示温度平均值，℃；
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式中：

[image: image25.wmf]u
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——温度均匀度，℃；


[image: image26.wmf]max
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——第i次各测量点的最高值，℃；


[image: image27.wmf]min
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——第i次各测量点的最低值，℃；

n ——测量次数。

C.4 标准不确定度分量
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C.4.1测量标准引入的不确定度

测量标准的扩展不确定度为U=0.10℃（k=2），则
[image: image28.wmf]05
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C.4.2 测量标准的重复性引入的不确定度
[image: image29.wmf]2
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9支传感器测量得到9组数据，每支传感器测量数据的实验标准偏差si（i=1～9）如表C.1：

表C.1 测量数据的实验标准偏差
	编号
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9

	si /℃
	0.43
	0.33
	0.37
	0.42
	0.34
	0.34
	0.42
	0.37
	0.36


合并样本偏差可得
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计算温度显示偏差时标准器测量值取各测量点测得值的算术平均值与温度显示值之差，则
[image: image31.wmf]2

u

(偏差)= 
[image: image32.wmf]15
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=0.10℃
计算温度均匀度时标准器测量值取各测量点测得值的算术平均值与设定温度之差绝对值的最大值，则
[image: image33.wmf]2
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(均匀度)=
[image: image34.wmf]15
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=0.10℃
测量标准分辨力引入的不确定度为
[image: image35.wmf]03
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℃，小于重复性引入的不确定度，故忽略不计。

C.4.3测量标准稳定性引入的不确定度
[image: image36.wmf]3
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根据经验，标准器的年稳定性不大于0.08℃，按均匀分布考虑，则标准器稳定性引入的标准不确定度分量
[image: image37.wmf]05
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C.4.4 被测超低温箱引入的不确定度
[image: image38.wmf]4

u


被测超低温箱的显示值记录如表C.2：

表C.2 显示值记录

	测量次数
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8

	显示值/℃
	-145.0
	-145.3
	-145.3
	-145.5
	-145.7
	-145.5
	-145.3
	-145.2

	测量次数
	9
	10
	11
	12
	13
	14
	15
	/

	显示值/℃
	-145.0
	-144.8
	-144.7
	-144.5
	-144.1
	-144.5
	-144.4
	/


对测量数据进行处理，得出15次测量结果的实验标准偏差s=0.54℃，计算温度偏差时取15次测量的平均值，则
[image: image39.wmf]4

u

(偏差)=s/
[image: image40.wmf]15

=0.14℃。

被测超低温箱分辨力为0.1℃，则分辨力引入的不确定度为
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℃，温度均匀度计算时仅与超低温箱设定值有关，与重复性无关，故
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(均匀度)= 0.03℃。

C.5 合成标准不确定度

C.5.1 显示温度偏差合成标准不确定度
[image: image43.wmf]c
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相互独立，则合成标准不确定度为
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C.5.2 温度均匀度合成标准不确定度
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相互独立，则合成标准不确定度为
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C.6 扩展不确定度

取包含因子k=2，显示温度偏差测量结果的扩展不确定度为：


[image: image57.wmf](

)

(

)

偏差

偏差

c

u

k

U

´

=

=0.4℃

取包含因子k=2，温度均匀度测量结果的扩展不确定度为：
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C.7测量结果的表示

显示温度偏差测量结果的扩展不确定度为：
[image: image59.wmf]U

=0.4℃；k=2。
温度均匀度测量结果的扩展不确定度为：
[image: image60.wmf]U

=0.3℃；k=2。
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