

《超低温保存箱校准规范》编制说明
附件2
超低温保存箱校准规范编制说明

一、任务来源
根据湖南省市场监督管理局《关于下达2023年度湖南省地方计量技术规范项目计划的通知》安排，受湖南省市场监督管理局的委托，由邵阳市计量测试检定所所牵头制订JJF(湘)XX-2023《超低温保存箱校准规范》地方校准规程。
二、必要性分析
超低温保存箱，可用于超低温保存电子器件、超低温保存特殊材料、生物材料、疫苗、血浆等，采用电脑控制温度，温度控制精度较高，箱内温度最低可达-40℃至-160℃。超低温保存箱广泛应用于医疗防疫、生物制药、国防军工、科学研究等领域，超低温保存箱提供的温度环境准确与否，直接影响到某些领域的研究、项目的成功与否。近三年的新冠疫情中，无论是核酸检测样品的保存还是疫苗的储存，都广泛用到超低温保存箱。
目前国家尚未制定或修订关于超低温保存箱的检定规程或校准规范，无法对其计量性能进行有效评价,更无法实现量值溯源。我所此次制定《超低温保存箱校准规范》地方计量技术规范，为湖南省范围内超低温保存箱的校准提供具有科学性、合理性、规范性的校准依据和方法，在计量技术指标等方面进行统一的指导和规范。
三、现状分析
随着科学技术的不断发展，人类已经在生物、制药、物理、化学、冶金、仪器仪表等行业领域取得了巨大的进步。与此同时，相关科研过程中对温度的控制需求也越来越高，有些要求维持温度恒定，有些要求较低的温度环境，尤其在生物制药、医疗防疫、电子化工、国防军工、科学研究等领域对超低温储存有很大的需求。近些年来，国内超低温保存箱产品发展十分迅猛，产品最低温度达到了-86℃甚至-164℃。特别是在新冠疫情爆发以来，无论是核酸的检测还是疫苗的储存，都广泛地应用到超低温保存箱。应该说，超低温保存箱提供的温度环境准确与否，已经不仅仅关系到某个行业发展、某个领域的研究、某个项目的成功与否，更是直接关系到了抗击疫情的成败，关系到了人们的健康生活和生命安全，超低温保存箱的应用广泛性和重要性日益得到彰显。
目前对于低温保存箱在国内具有两个相关标准，分别是GB/T20154-2014《低温保存箱》中华人民共和国国家标准和YY/T1757-2021《医用冷冻保存箱》中华人民共和国医药行业标准，这两个标准都是推荐性标准。这两个标准针对的都是特性点温度在（-25～-164）℃范围内采用封闭式电动机驱动压缩式的低温保存箱，也就是我们准备制定的《超低温保存箱校准规范》的校准对象。两个标准都对超低温保存箱的产品分类、要求、试验方法、标志、包装、运输、贮存等方面进行了规定。不同的是，YY/T1757-2021《医用冷冻保存箱》针对医用的特点，在例如温度均匀度等技术指标上要求的比GB/T20154-2014《低温保存箱》要更加严格，同时增加了一些特有的技术指标，例如温度波动度、开门恢复时间等。另外两个标准在一些试验方法上也有不同的要求，例如温度传感器的布点方法。
目前国内没有针对于超低温保存箱的国家计量检定规程或校准规范，因此造成国内各计量检测机构对超低温保存箱进行检测时的情况五花八门，有的依据上述两个标准进行检测，有的依据自编校准方法进行校准，有的参考JJF 1101-2019《环境试验设备温度、湿度参数校准规范》进行校准，有的依据厂家的验证方法进行验证。依据的技术文件不同，造成检测和校准的方法和技术参数也不相同，检测的结果缺乏统一的标准。其中，计量检测机构使用比较多的技术文件是JJF 1101-2019《环境试验设备温度、湿度参数校准规范》，但是问题也随之出现，JJF1101-2019主要是针对环境试验设备进行校准的技术文件，其中的很多内容并不能适用于超低温保存箱。首先，JJF1101-2019的适用温度范围为（-80～300）℃，不能覆盖超低温保存箱的温度范围。其次，低温保存箱的空间结构与环境试验设备不同，很多低温保存箱的内部具有多个单独封闭冷冻空间，因此用JJF1101-2019的布点方法并不能真实反映超低温保存箱内的温度分布。另外，超低温保存箱具有一些与低温保存相关特有的技术指标，如特性点温度等，这些在JJF1101-2019中并没有涉及。还有对于一些共同的技术指标，例如温度均匀度等，JJF1101-2019规定的计算方法与超低温保存箱标准和行业内部的计算方法并不相同。其他诸如操作方法、超低温下操作的一些特殊性等方面，超低温保存箱也有其自身的特点，这在JJF1101-2019都没有提及。
综上所述，超低温保存箱的应用非常广泛，其温度等参数的准确与否关系重大，特别是在全球抗击疫情的大环境、大背景下，更是凸显其重要性，因此，社会企事业单位的校准需求非常旺盛。而与此相对的是，超低温保存箱目前缺少全省统一的计量技术规范，目前被大量参考使用的技术规范存在诸多的不适用性，为了更好地对超低温保存箱的计量技术性能进行合理、全面的评估，保证其温度参数的量值的准确可靠，迫切需要制定《湖南省超低温保存箱校准规范》。
目前，超低温保存箱在我省主要用于生物制药行业、医疗卫生行业，包括生物制药公司、疫苗生产企业、各大医疗机构和各地卫生疾控等相关部门。该类机构对超低温保存箱的应用要求较高，对超低温保存箱的性能、计量准确度等关注密切，一旦超低温保存箱的计量性能失准，轻则会对其生产科研造成重大损失，甚至还会对人民的生命安全带来极大的风险，故迫切需要制定我省地方校准规范，统一校准方法和技术参数。通过制定本校准规范，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技术依据。
四、参考标准/规范
本规范制订过程中，主要参考和依据了以下标准和计量技术规范: 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》
JJF 1007《温度计量名词术语及定义》 JJF 1059.1《测量不确定度评定与表示》 GB/T 20154《低温保存箱》 YY/T1757《医用冷冻保存箱》
JJF 1101《环境试验设备温度、湿度校准规范》
五、编制工作简要过程
1.规范制订任务批准立项后，起草人在相关法律法规的了解上、技术能力和实现程度上、相关其他资料的收集上做了大量的、卓有成效的准备工作。
2.调研情况:2023年2月至2023年4月，起草人到超低温保存箱使用单位进行调研，对超低温保存箱的使用、溯源及校准需求等情况做了大量调查研究工作。其中:
2.1生产情况:生产超低温保存箱的厂家有青岛海尔生物医疗股份有限公司、杭州艾普仪器设备有限公司、苏州泛思仪器设备有限公司、博科控股集团等。
2.2使用情况:超低温保存箱广泛应用于医疗防疫、生物制药、国防军工、科学研究、种子保存等领域，超低温保存箱提供的温度环境准确与否，直接影响到某些领域的研究、项目的成功与否。
2.3溯源与检测情况:大部分使用单位均有对超低温保存箱的检测需求，目前计量技术机构只能参照JJF1101-2019《环境试验设备温度、湿度校准规范》进行，但是该规范不能覆盖超低温保存箱的温度范围，且超低温保存箱的空间结构与环境试验设备存在很大差异，其内部具有多个单独封闭空间，因此JJF1101-2019的校准方法和其它条款并不适用于超低温保存箱的计量溯源，不能真实反映超低温保存箱内的温度分布。
3.规范起草负责人结合理论、实践和经验进行该规范的编写,起草小组成员经过多次讨论，于2023年6月底完成了规范初稿，初定了规范中的原则性问题和主要条款，随后发至小组各成员进行修改。经过多次修改后，起草小组于2023年10月上旬完成征求意见稿，向全省、各市级法定计量检测机构和使用单位征求意见。起草小组参考反馈意见对规程进行反复修改后，2023年10月中旬完成报审稿上报湖南省市场监督管理局。
六、编制的主要内容
校准规范中明确了超低温保存箱特性点温度、温度偏差、温度均匀性、温度波动度、开门恢复时间的技术指标及校准方法。
校准规范中明确了校准所需要的环境条件要求和负载条件要求。校准规范中明确了所采用的测量标准需满足的技术指标要求。
校准规范中还给出了原始记录及校准证书推荐格式，给出了超低温保存箱特性点温度和波动度等校准结果不确定度评定的相关示例。
6.测量不确定度评定
6.1 特性点温度和温度波动度不确定度评定
6.1.1被校对象
卧式超低温箱，特性点温度-50℃，分辨力0.1℃。
6.1.2测量标准
1支A级工业铂电阻温度计配套显示仪表，分辨力为0.01℃，整体溯源得到修正值的不确定度为U=0.10℃(k=2)。
6.1.3测量方法和模型
在空载条件下，根据本规范7.3.1对特性点温度和温度波动度进行校准。特性点位置为超低温箱的几何中心。待超低温箱达到稳定运行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。
测量模型为公式(1)和(2)。
                 （1）        
式中：
——特性点温度，℃；
——特性点处温度传感器测得的最小值，℃。
                                    （2）
式中：
——特性点温度波动度，℃；
——特性点处温度传感器的最高测量值，℃；
——特性点处温度传感器的最低测量值，℃。
6.1.4 标准不确定度分量
特性点温度和温度波动度的测量只涉及标准器的读数，与被校对象的显示值无关，因此只用考虑标准器带来的不确定度。
6.1.4.1 标准器修正值引入的不确定度u
标准器修正值的不确定度为U=0.10℃(k=2)，则u=0.10/2=0.05℃

6.1.4.2标准器测量重复性引入的不确定度
15组测量数据如下表所示
	测量次数
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8

	测量值/℃
	-150.9
	-151.3
	-151.8
	-151.7
	-151.5
	-151.4
	-151.2
	-150.9

	测量次数
	9
	10
	11
	12
	13
	14
	15
	/

	测量值/℃
	-151.3
	-151.0
	-151.6
	-151.7
	-152.1
	-151.8
	-151.5
	/


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=0.35℃。



特性点温度取15次测量的平均值，则(特性点)=s/=0.09℃；温度波动度取15次测量数据中最大值与最小值的差值，则(波动度)=s=0.35℃。

标准器分辨力引入的不确定度为℃，小于重复性引入的不确定度，故忽略不计。

4.3标准器稳定性引入的不确定度

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℃。
5 合成标准不确定度

5.1 特性点温度合成标准不确定度(特性点)



由于、(特性点)、相互独立，则合成标准不确定度为


(特性点)==0.11℃

5.2 温度波动度合成标准不确定度(波动度)



由于、(波动度)、相互独立，则合成标准不确定度为


(波动度)==0.36℃
6 扩展不确定度
取包含因子k=2，特性点温度扩展不确定度为：

℃

取包含因子k=2，温度波动度扩展不确定度为：℃。
七、温度偏差和温度均匀性不确定度评定
1．被校对象
卧式超低温箱，校准温度点-145℃，分辨力0.1℃。
2．测量标准
9支A级工业铂电阻温度计配套显示仪表，分辨力为0.01℃，整体溯源得到修正值的不确定度为U=0.10℃（k=2）。
3．测量方法和模型
根据本规范7.3.2对温度偏差和温度均匀性进行校准。将9支标准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运行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。
测量模型为公式（3）和（4）。
（3）

（4）

式中：
——显示温度偏差，℃；
——显示温度平均值，℃；
——箱内温度值，℃；
——显示温度最高值，℃；

——显示温度最低值，℃
4．标准不确定度分量

4.1 标准器修正值引入的不确定度

标准器修正值的不确定度为U=0.10℃（k=2），则℃。

4.2 标准器测量重复性引入的不确定度
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）如下表所示
	标准器编号
	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℃
计算温度偏差时标准器测量值取5号传感器测量值的平均值，则


(偏差)==0.09℃
计算温度均匀性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


(均匀性)==0.10℃

标准器分辨力引入的不确定度为℃，小于重复性引入的不确定度，故忽略不计。

4.3标准器稳定性引入的不确定度

根据经验，标准器的年稳定性不大于0.08℃，按均匀分布考，则标准器稳定性引入的标准不确定度分量℃。

4.4 被校超低温箱引入的不确定度
被校超低温箱的显示值记录如下表所示
	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(偏差)=s/=0.14℃。


被校超低温箱分辨力为0.1℃，则分辨力引入的不确定度为℃，温度均匀性计算时仅与超低温箱设定值有关，与重复性无关，故(均匀性)=0.03℃。
5．合成标准不确定度

5.1 温度偏差合成标准不确定度(偏差)




[bookmark: _GoBack]由于、(偏差)、、相互独立相互独立，则合成标准不确定度为


(偏差)==0.18℃

5.2 温度均匀性合成标准不确定度(均匀性)




由于、(均匀性)、、相互独立，则合成标准不确定度为


(均匀性)==0.13℃
6．扩展不确定度

取包含因子k=2，温度偏差扩展不确定度为：=0.4℃；

取包含因子k=2，温度均匀性扩展不确定度为：=0.3℃。
八、开门恢复时间不确定度评定
1.被校对象
-150℃卧式超低温箱，分辨力0.1℃。
2．测量标准
秒表，测量范围（0～24）h ，MPE：±0.5s/d。
A级工业铂电阻温度计配套显示仪表，分辨力为0.01℃，整体溯源得到修正值的不确定度为U=0.10℃（k=2）。
3．测量方法和模型
根据本规范7.3.3对开门恢复时间进行校准。关闭所有内、外门时，超低温箱特性点处温度传感器的温度值为-114.8℃，记录关门时刻，降至-145℃时记录结束时刻。
测量模型为公式为：

式中：
——箱内温度值，℃；
——第j个传感器第i次的读数，℃；
——传感器个数；      
n ——测量次数。
4．标准不确定度分量

4.1 秒表量传引入的不确定度

秒表最大允许误差±0.5s/d，按均匀分布，则s。

4.2 读数滞后引入的不确定度

温度降至-145℃时，校准人员对秒表读数时会有一定的滞后。根据经验，读数滞后引入的不确定度为=1.0s。
5．合成标准不确定度


由于、相互独立，则合成标准不确定度为


==1.1s
6．扩展不确定度
取包含因子k=2，开门恢复时间的扩展不确定度为：

s。
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