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[bookmark: _Toc18450][bookmark: _Toc4400][bookmark: _Toc14203]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。
本规范为首次发布。

II


零度恒温器校准规范
[bookmark: _Toc528835564][bookmark: _Toc69113453]1  范围
本规范适用于插孔深度不小于100 mm的零度恒温器的校准。
[bookmark: _Toc528835565][bookmark: _Toc69113454]2  引用文件
本规范引用了下列文件：
JJG 75—2022  标准铂铑10-铂热电偶
JJG 141—2013  工作用贵金属热电偶
JJF 1030—2023  温度校准用恒温槽技术性能测试规范
JJF 1257—2010  干体式温度校准器校准方法
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: _Toc528835566][bookmark: _Toc69113455]3  术语
JJF1007界定的及以下术语和定义适用于本规范。
[bookmark: _Toc69113456][bookmark: _Toc434328996]3.1  零度恒温器 ice point thermostat
为热电偶参考端提供0 ℃温度环境的控温恒温设备。
[bookmark: _Toc69113457]3.2  稳定状态 stable state
零度恒温器插孔底部温度变化量达到设备本身性能指标要求时的状态。
3.3  温度波动性 temperature volatility
稳定状态下，一定时间间隔内，零度恒温器插孔底部的温度变化量。
[bookmark: _Toc69113458]3.4  孔底温度 hole bottom temperature
[bookmark: _Toc69113459]稳定状态下，零度恒温器插孔底部的温度。
3.5  孔间温差 temperature difference between holes
稳定状态下，零度恒温器各插孔底部之间的最大温度差。
[bookmark: _Toc69113460][bookmark: _Toc528835567]4  概述
零度恒温器是一种内置工作腔的制冷恒温设备，主要用于为热电偶参考端提供稳定的0 ℃恒温环境。零度恒温器通常采用半导体制冷，通过控温单元控制温度，通过内置金属材质的均温块为工作腔提供均匀温场。由制冷单元，控温单元，显示单元，工作区腔体，均温块，散热器，保温层组成。
零度恒温器的结构如图1所示。
[image: 图片1(1)]
图1  零度恒温器的结构图
1—工作区腔体；2—散热器；3—控温传感器；4—显示单元；5—控温单元；6—均温块；7—制冷单元；
[bookmark: _Toc528835568][bookmark: _Toc69113461]5  计量特性
[bookmark: _Toc69113462]5.1  温度波动性
孔底温度波动性不超过0.02 ℃/30 min；
[bookmark: _Toc69113463]5.2  孔底温度
相对于冰点的最大允许误差为±0.05 ℃；
[bookmark: _Toc69113464]5.3  孔间温差
零度恒温器孔间温差不超过0.05 ℃。
注：以上指标不作为合格性判定，仅供参考。
[bookmark: _Toc69113466][bookmark: _Toc528835573][bookmark: _Toc434329000]6  校准条件
[bookmark: _Toc528835574][bookmark: _Toc69113467]6.1  环境条件
温度：15 ℃～35 ℃；
相对湿度：≤80％；
校准过程应无影响零度恒温器正常工作的气流扰动和外部电磁场干扰；
应满足电测设备使用的环境要求。
[bookmark: _Toc69113468][bookmark: _Toc528835575]6.2  测量标准及其他设备
校准所需的测量标准及其他设备可以从表1中参考选择，也可使用满足要求的其他设备。
表1  测量标准及其他设备技术要求
	序号
	设备名称
	技术要求
	备注

	1
	水三相电瓶
	复现性不大于1.0 mK
	提供水三相点温度

	2
	铂电阻温度计
	A级，四线制
	软线连接，防水；
传感器封装尺寸：直径不大于3.5mm，长度不大于3cm；
数量不少于被校准零度恒温器插孔数量

	3
	电测设备
	0.01级，
分辨力不低于0.1 mΩ
	也可选用满足准确度等级的温度显示电测设备

	4
	低电势转换开关
	寄生电势小于0.4 μV
	若电测设备不具备换向功能，转换开关应具有换向功能


[bookmark: _Toc528835576][bookmark: _Toc69113469]
7  校准项目和校准方法
[bookmark: _Toc69113470][bookmark: _Toc528835578]7.1  校准项目
零度恒温器的校准项目包括温度波动性、孔底温度、孔间温差。
[bookmark: _Toc69113471]7.2  校准方法
7.2.1  校准前的准备
校准前开启电测设备电源进行预热，预热时间至少30 min或满足电测设备使用说明书的相应要求。在工作腔放置与之配合的玻璃管，并在管内注入适量酒精（若工作腔内壁已做绝缘处理，也可不用玻璃管，直接注入酒精）。使零度恒温器处于稳定状态。
将铂电阻温度计插入冻制好的水三相点瓶中进行校准，根据公式（1）计算得到其0℃时的电阻值。
	             	（1）
式中：
——第i支铂电阻温度计在0 ℃时的电阻值，Ω；
——第i支铂电阻温度计4次读数的平均值，Ω；
——在0 ℃时，电阻值相对温度的变化率，Ω/℃。
注：如电测设备直接显示温度，则计算得到其0℃时温度示值。
将上述校准过的铂电阻温度计逐支放入插孔底部，使之尽量保持与底部贴合，插孔如图2所示（以11孔为例），并明确各插孔编号。
[image: C:\Users\iy\Documents\WeChat Files\wxid_8346263465411\FileStorage\Temp\1670310763803.png]俯视图



图2  插孔示意图
7.2.2  温度波动性
待零度恒温器达到并保持稳定状态20 min后，记录1插孔铂电阻温度计的显示值，记录间隔1次/min，共记录31次。选其中最大值与最小值的差为该孔的温度波动性。
按公式（2）计算温度波动性：
                         （2）
式中：
——温度波动性，℃；
——放入第1个插孔的铂电阻温度计测得的最大温度值，℃；
——放入第1个插孔的铂电阻温度计测得的最小温度值，℃。
当电测设备显示电阻时：
                       （3）
                       （4）
式中：
——放入第1个插孔的铂电阻温度计测得的最大电阻值，Ω；
——放入第1个插孔的铂电阻温度计测得的最小电阻值，Ω。
注：如电测设备直接显示温度，则计算得到其0℃时温度示值。
7.2.3  孔底温度
待零度恒温器达到并保持稳定状态20 min后，记录全部插孔铂电阻温度计的显示值，测量顺序如下：
1→2→3……11→11……3→2→1
共循环4次，按公式（5）计算孔底温度：
                         （5）
式中：
——放入第j个插孔的铂电阻温度计读数平均值，℃；
——放入第j个插孔的铂电阻温度计在0 ℃时的温度值，℃。
当电测设备显示电阻时，按公式（6）计算孔底温度：
                         （6）
式中：
——放入第j个插孔的铂电阻温度计读数平均值，Ω；
——放入第j个插孔的铂电阻温度计在0 ℃时的电阻值，Ω；
——在0℃时，电阻值相对温度的变化率，Ω/℃。
注：电测设备不具有电流换向功能，测量时转换开关需换向。
7.2.4  孔间温差
孔间温差的校准与孔底温度的校准同时进行。
                         （7）
式中：
——孔间温差，℃；
——所有孔的最大温度值，℃；
——所有孔的最小温度值，℃。
[bookmark: _Toc296846260][bookmark: _Toc247004025][bookmark: _Toc436380290][bookmark: _Toc329596169][bookmark: _Toc458589196][bookmark: _Toc370535006]8  校准结果表达
经校准的零度恒温器出具校准证书，给出校准结果以及校准不确定度。校准记录格式见附录A（推荐性），校准证书内页格式见附录B（推荐性）。
9  复校时间间隔
[bookmark: _Toc80632210]由于复校时间间隔的长短是由零度恒温器的使用情况、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，建议复校时间间隔不超过1年。
8

[bookmark: _Toc528835582][bookmark: _Toc69113475]附录A
校准记录格式（推荐性）
	委托单位
	
	证书编号
	

	器具名称
	
	制 造 厂
	

	型号规格
	
	校准地点
	

	出厂编号
	
	技术依据
	

	温    度
	
	相对湿度
	

	校准日期
	
	备    注
	

	校准人员
	
	核验人员
	

	校准使用的计量标准器

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

	
	
	
	

	
	
	
	


1. 铂电阻温度计在水三相点的校准
	铂电阻温度计编号
	1
	2
	3
	......
	n

	铂电阻温度计
或
	1
	
	
	
	
	

	
	2
	
	
	
	
	

	
	3
	
	
	
	
	

	
	4
	
	
	
	
	

	
	平均值
	
	
	
	
	

	铂电阻温度计/℃
	
	
	
	
	

	铂电阻温度计/Ω
	
	
	
	
	


2. 温度波动性
	   测量数据
孔号
	铂电阻温度计读数值
	最大值
	最小值
	温度波动性/℃/30min

	
	1
	2
	......
	31
	
	
	

	1
	
	
	
	
	
	
	

	......
	
	
	
	
	
	
	

	11
	
	
	
	
	
	
	


3. 孔底温度和孔间温差
	[bookmark: _Toc69113476][bookmark: _Toc528835583]    测量数据    
孔号
	铂电阻温度计读数值
	平均值
	孔底温度/℃
	孔底温度的不确定度U（k=2）/℃
	孔间温差/℃

	
	1
	2
	......
	8
	
	
	
	

	1
	
	
	
	
	
	
	
	

	......
	
	
	
	
	
	
	
	

	11
	
	
	
	
	
	
	
	


4. 记录插孔示意图
                        
  附录B
校准证书内页格式（推荐性）
校准结果
1、 插孔示意图：


     

2、校准数据：


	插孔编号
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11

	温度波动性
/℃/30min
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	孔底温度/℃
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	孔底温度的不确定度U（k=2）/℃：
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	孔间温差/℃
	









附录C

零度恒温器孔底温度测量结果不确定度评定示例

C.1  概述
C.1.1  被校仪器：零度恒温器。
C.1.2  测量标准：水三相点瓶、A级铂电阻温度计。电测设备：电阻测量仪表，测量范围（0～100）Ω，最大允许误差：。
C.1.3  环境条件：温度22 ℃，相对湿度50％。
C.1.4  测量方法：依据本规范中的规定。
C.2  测量模型

式中：
——放入第j个插孔的铂电阻温度计读数平均值，Ω；
——放入第j个插孔的铂电阻温度计在0℃时的电阻值，Ω；
——在0℃时，电阻值相对温度的变化率，Ω/℃。
C.3  合成标准不确定度和灵敏系数

灵敏系数：


C.4  标准不确定度分量的评定
测量不确定度的主要来源为：铂电阻温度计测量读数引入的不确定度、铂电阻温度计在0 ℃时的电阻值的不确定度。
C.4.1  铂电阻温度计测量读数引入的标准不确定度
C.4.1.1  铂电阻温度计测量重复性引入的标准不确定度
用铂电阻温度计对零度恒温器重复10次测量，测得数据为：100.0001 Ω、99.9992Ω、99.9979 Ω、99.9989 Ω、99.9978 Ω、99.9993 Ω、99.9991 Ω、99.9988 Ω、100.0002 Ω、99.9993 Ω。根据贝塞尔公式得到实验标准差：
实际测量时，测量次数为8次，取平均值为测量结果。则标准不确定度为：

C.4.1.2  电测设备准确性引入的标准不确定度
电阻测量仪表，测量范围（0～100）Ω，最大允许误差：±（0.0060%读数+0.0002%量程），区间半宽为（0.0060%读数+0.0002%量程），按均匀分布处理，，则：

C.4.1.3  低电势转换开关寄生电势引入的标准不确定度
低电势转换开关各通道寄生电势小于0.4 μV，换算成电阻值为0.4 mΩ，按均匀分布处理，，则：

C.4.1.4  零度恒温器的温度波动性引入的标准不确定度
在30min内由零度恒温器温度波动性不超过0.020 ℃，取区间半宽为0.010 ℃，换算成电阻值为0.0039 Ω，按均匀分布处理，，则：

C.4.1.5  传热引入的标准不确定度
根据试验可知，零度恒温器内注入酒精量不同，所造成的温度测量差值不超过±0.005 ℃，取区间半宽为0.005 ℃，换算成电阻值为0.0020 Ω，按均匀分布处理，，则：

C.4.2  铂电阻温度计在0 ℃时的电阻值的标准不确定度
C.4.2.1  铂电阻温度计在水三相点瓶中测量重复性引入的标准不确定度
将铂电阻温度计放入水三相点瓶中重复读数10次，测得数据为：99.9932 Ω、99.9935 Ω、99.9931 Ω、99.9938 Ω、99.9943 Ω、99.9937 Ω、99.9941 Ω、99.9934 Ω、99.9936 Ω、99.9930 Ω。根据贝塞尔公式得到实验标准差：
实际校准时，测量次数为4次，取平均值为校准结果。则标准不确定度为：

C.4.2.2  水三相点瓶复现性引入的标准不确定度
水三相点瓶及保存装置复现性小于或等于1.0 mK，换算电阻值为0.4 mΩ，按均匀分布处理，，则：

C.4.2.3  电测设备准确性引入的标准不确定度
电阻测量仪表，测量范围（0～100）Ω，最大允许误差：（±0.0060%读数+0.0002%量程），区间半宽为（0.0060%读数+0.0002%量程），均匀分布，，则：

C.4.2.4  铂电阻温度计自热引入的标准不确定度
电测设备的测量电流为1mA，对铂电阻温度计约有2 mΩ的影响，均匀分布，，则：

C.4.2.5  低电势转换开关寄生电势引入的标准不确定度
低电势转换开关各通道寄生电势小于0.4μV，换算成电阻值为0.4 mΩ，均匀分布，，则：

C.5  合成标准不确定度计算
标准不确定度分量见表C.1。

表C.1标准不确定度汇总表
	标准不确定度
	不确定度来源
	标准不确定度/Ω
	灵敏系数/℃·Ω-1

	
	铂电阻温度计测量重复性
	0.0003
	 2.55866

	
	电测仪表准确性铂电阻温度计修正值
	0.0036
	

	
	低电势转换开关寄生电势
	0.0002
	

	
	零度恒温器的温度波动性
	0.0023
	

	
	零度恒温器玻璃管内注入酒精量
	0.0011
	

	
	铂电阻温度计在水三相点瓶中测量重复性
	0.0002
	-2.55866

	
	水三相点瓶复现性
	0.0002
	

	
	电测仪表稳定性
	0.0036
	

	
	铂电阻温度计自热
	0.0012
	

	
	低电势转换开关寄生电势
	0.0002
	



由于校准铂电阻温度计和使用铂电阻温度计校准零度恒温器时，使用的是同一台电测仪表，故两次测量数据具有完全正相关性，相关系数r为1。则合成标准不确定度按下式计算

C.6  扩展不确定度计算
取，扩展不确定度为：
JJF（黑）XX－2024

JJF（黑）XX-2024
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