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Ⅰ
[bookmark: _Toc166184400]引    言
本规范以JJF 1001-2011《通用计量术语及定义》、JJF1059.1-2012《测量不确定度评定与表示》、JJF 1071-2010《国家计量校准规范编写规则》以及JJF1094-2002《测量仪器特性评价》为基础性系列规范进行制定。
本规范为首次发布。












Ⅱ
[bookmark: _Toc366520110_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc655273097]燃料油中硫化氢含量测定仪（快速液相萃取法）校准规范
[bookmark: _Toc29306352][bookmark: _Toc434261794][bookmark: _Toc15852307][bookmark: _Toc29305975]范围
[bookmark: _Toc1727258357]本规范适用于燃料油中硫化氢含量测定仪（快速液相萃取法）（以下简称测定仪）的校准。
[bookmark: _Toc15852308][bookmark: _Toc29306353][bookmark: _Toc43995403][bookmark: _Toc29305976]引用文件
本规范引用了下列文件： 
JJG 257  转子流量计检定规程
JJG 695  硫化氢气体检测仪检定规程
JJF1030恒温槽技术性能测试规范
JJF 1101  环境实验设备温度、湿度参数校准规范
GB /T  34101－2017  燃料油中硫化氢含量测定仪（快速液相萃取法）
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: _Toc29305977][bookmark: _Toc15852310][bookmark: _Toc29306354][bookmark: _Toc1136041997]概述
燃料油中硫化氢含量测定仪是一种可独立操作，用于测定液体燃料油中硫化氢含量的仪器。其基本原理是将已知质量的试样注入含有稀释基础油的加热测试管内，将空气通入试样油液，鼓泡吹出其中的硫化氢气体，并连同空气一起通过一个冷却至-20℃的过滤盒后进入检测器，测定空气中的硫化氢含量，从而计算出试样中的硫化氢含量。测定仪主要由空气泵、流量传感器、液体肼、加热器、温度传感器、硫化氢检测器、气相处理器等组成。其结构示意图如图1所示：[image: 图片1]
图1 测定仪结构示意图
[bookmark: _Toc29305978][bookmark: _Toc29306355][bookmark: _Toc1311154941][bookmark: _Toc15852316]计量特性
[bookmark: _Toc2043551757][bookmark: _Toc29306356][bookmark: _Toc29305979]计量性能要求见表1
[bookmark: _Toc531763804_WPSOffice_Level2][bookmark: _Toc1580633213]表1 测定仪的计量性能要求
	序号
	校准项目
	计量特性

	1
	加热器温度示值误差
	≤±1.0℃

	2
	加热器温度波动度
	≤±0.5℃

	3
	冷肼温度示值误差
	≤±2.0℃

	4
	冷肼温度波动度
	≤±1.0℃

	5
	流量计示值误差
	±50ml/min

	6
	硫化氢示值误差
	±2μmol/mol或±10%（满足其一即可）

	7
	硫化氢示值重复性
	≤1%

	注：以上指标不是用于合格性判别，仅供参考。


[bookmark: _Toc29305982][bookmark: _Toc29306359][bookmark: _Toc83154237]5校准条件
[bookmark: _Toc928613583][bookmark: _Toc29306360][bookmark: _Toc29305983][bookmark: _Toc15852317]5.1 环境条件
5.1.1 环境温度（10～35）℃，相对湿度不大于85℅。
5.1.2 电源电压（220±22）V；频率为（50±1）Hz。
[bookmark: _Toc29305984][bookmark: _Toc29306361]5.1.3 测定仪周围无腐蚀性气体，仪器附近无强烈振动源，无强电、磁场干扰，避免强光照射。
[bookmark: _Toc202592995]5.2 测量标准及其他设备
5.2.1 温度测量标准
温度测量标准一般选用温度显示仪表，传感器宜选用四线制铂电阻温度计，测量范围覆盖（-30℃~100℃），分辨率：不低于0.01℃，最大允许误差：±0.15℃。
5.2.2 流量测量标准
流量测量标准一般选用浮子流量计，量程不小于500ml/min，最大允许误差：±15ml/min。
5.2.3 硫化氢标准物质
经国家计量行政部门批准的有证标准物质：
氮气中硫化氢气体标准物质：相对扩展不确定不大于2%（k=2）。
[bookmark: _Toc15852319][bookmark: _Toc29306362][bookmark: _Toc29305985][bookmark: _Toc2026327921]6 校准项目和校准方法
[bookmark: _Toc29305986][bookmark: _Toc29306363][bookmark: _Toc1428937555][bookmark: _Toc15852322][bookmark: _Toc29305987][bookmark: _Toc29306364]6.1 校准项目
校准项目见表2
[bookmark: _Toc1380358723_WPSOffice_Level2]表2 燃料油中硫化氢含量测定仪校准项目
	序号
	校准项目

	1
	加热器温度示值误差

	2
	加热器温度波动性

	3
	冷肼温度示值误差

	4
	冷肼温度波动性

	5
	流量计示值误差

	6
	硫化氢示值误差

	7
	硫化氢示值重复性



[bookmark: _Toc1020902277][bookmark: _Toc29305989][bookmark: _Toc29306366]6.2校准前准备
[bookmark: _Toc18088587]6.2.1测定仪的铭牌上或适当位置上应标明产品名称、型号规格、制造单位（商标）、出厂编号等信息，并清晰可辨。
[bookmark: _Toc864440969]6.2.2测定仪各开关、旋（按）钮等功能键及接（插）件应完好牢固。
6.2.3开启测定仪电源，查看冷却液循环是否开启，检查温度显示是否正常。 
[bookmark: _Toc876871786]6.3  温度校准
6.3.1 校准温度点的选择
加热器温度校准点为60℃，冷凝器温度校准点为-20℃。
6.3.2 测试点的数量和位置
6.3.2.1加热器和冷肼温度测试点均为1个。
6.3.2.2 加热器测试点的位置应布放在测试管中心区域，冷凝器测试点的位置应布放在冷体肼中心区域。
6.3.3 温度的校准
6.3.3.1 加热器温度达到设定温度 60℃后稳定至少10 min或测定仪使用说明书要求的稳定时间后，才可以读数。每隔 2 min记录1次所有测试点及测定仪显示的温度值，在10min内共测试6 次。
6.3.3.2 冷肼温度达到设定温度 -20℃后稳定至少10 min或测定仪使用说明书要求的稳定时间后，才可以读数。每隔 2 min记录1次所有测试点及测定仪显示的温度值，在10min内共测试6 次。
6.3.4温度示值误差计算
按公式（1）分别计算加热器和冷肼温度示值误差：

（1）

   式中： Δ——温度示值误差；
ｔd——测定仪显示温度算术平均值；
to——测试点6次测量的算术平均值。
[bookmark: _Toc29305991][bookmark: _Toc29306368][bookmark: _Toc1716432836]6.3.5温度波动性计算
按公式（2）分别计算加热器和冷肼温度波动性：

                          （2）
式中：Δｔb——温度波动性；
tomax——测试点6次测量中的最大值；
tomin——测试点6次测量中的最小值。
6.4  流量计校准
6.4.1校准点的选择
流量计校准点为375ml/min。
6.4.2 流量计示值误差
[bookmark: _Toc29306369][bookmark: _Toc29305992]根据测试仪说明书，连接测试仪气管路，将流量标准器串接入测定仪排气口，当标准流量计和测试仪的流量达到稳定时，读取标准流量计和测试仪的指示流量，每隔2min记录1次标准流量计和测试仪显示流量值，按公式（3）计算流量计示值误差：
Q=Qd-QN                                           （3）
式中：Q —— 流量计示值误差；
Qd —— 测试仪流速示值；
QN —— 标准流量计示值。
6.5  硫化氢示值误差
根据测试仪说明书，按照测试流程（不加样品和稀释油），将气管路连接好，在进气口接入标准气体。开启测试仪，传感器预热10min后，分别通入浓度约硫化氢传感器满量程20%、50%和80%的气体标准物质，记录测试仪硫化氢稳定示值。每点测量3次，取3次的算术平均值作为仪器的示值，按公式（4）或公式（5）计算测试仪各浓度点硫化氢示值误差Δχ或Δχr。
Δχ=-                                   （4）
[image: 01]                            （5）
式中：Δχr ——硫化氢示值误差；
—— 测试仪硫化氢示值的算术平均值；
—— 硫化氢气体标准物质的浓度值。
6.6 硫化氢示值重复性
   通入浓度约为满量程 50%的气体标准物质，记录仪器稳定示值。然后通入零点气体使仪器回零，再通人上述浓度的气体标准物质，重复测量6次。重复性以单次测量的相对标准偏差来表示。按式(5)计算仪器的重复性。
[image: 图片 29]             （5）
[image: 02]
[bookmark: _Toc114317176][bookmark: _Toc29305993][bookmark: _Toc327375386]7   校准结果表达
按本校准规范要求校准的仪器，出具校准证书。校准证书应至少包括以下信息：
[bookmark: _Toc2081558570_WPSOffice_Level2]a) 标题，如“校准证书”；
[bookmark: _Toc1147331326_WPSOffice_Level2]b) 实验室名称和地址；
[bookmark: _Toc586801399_WPSOffice_Level2]c) 进行校准的地点（如果与实验室的地址不同）；
[bookmark: _Toc2005601670_WPSOffice_Level2]d) 证书的唯一性标识（如编号），每页及总页数的标识；
[bookmark: _Toc876141917_WPSOffice_Level2]e) 客户的名称和地址；
[bookmark: _Toc1623002768_WPSOffice_Level2]f) 被校对象的描述和明确标识；
[bookmark: _Toc41482495_WPSOffice_Level2]g) 进行校准的日期，如果与校准结果的有效性和应用有关时，应说明被校对象的接收日期；
[bookmark: _Toc152319546_WPSOffice_Level2]h) 对校准所依据的技术规范的标识，包括名称及代号；
[bookmark: _Toc1534790323_WPSOffice_Level2]i) 本次校准所用测量标准的溯源性及有效性说明；
[bookmark: _Toc403678405_WPSOffice_Level2]j) 校准环境的描述；
[bookmark: _Toc537401069_WPSOffice_Level2]k) 校准结果及其测量不确定度的说明；
[bookmark: _Toc1474973426_WPSOffice_Level2]l) 对校准规范的偏离的说明；
[bookmark: _Toc1064911856_WPSOffice_Level2]m) 校准证书签发人的签名、职务或等效标识；
[bookmark: _Toc199141073_WPSOffice_Level2]n) 校准结果仅对被校对象有效的声明；
[bookmark: _Toc1572265998_WPSOffice_Level2]o) 未经实验室书面批准，不得部分复制证书的声明。
校准原始记录格式见附录A，校准证书内页格式见附录B ，校准结果不确定度的评定与表示参见附录C。
[bookmark: _Toc1535771046][bookmark: _Toc29306372][bookmark: _Toc444415375][bookmark: _Toc15852323][bookmark: _Toc29305995]8   复校时间间隔
复校时间间隔建议为1年。由于复校时间间隔的长短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，因此送校单位可根据实际使用情况自主决定复校时间间隔。
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[bookmark: _Toc29306373][bookmark: _Toc15852324][bookmark: _Toc1809731642][bookmark: _Toc29305996]附录 A
[bookmark: _Toc15852325][bookmark: _Toc29306374][bookmark: _Toc29305997]燃料油中硫化氢含量测定仪校准记录格式（示例）
	委托单位
	
	记录编号
	

	仪器名称
	
	型号/规格
	
	编号
	

	制造厂
	
	测量范围
	

	标准器名称
	型号
	编号
	准确度/不确定度
	标准器证书编号
	有效期

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	校准依据
	

	校准地点
	

	环境温度
	℃
	环境湿度
	%RH


[bookmark: _Toc1147331326_WPSOffice_Level1]一、外观及工作正常性检查
[bookmark: _Toc586801399_WPSOffice_Level1]二、加热器温度校准
	时间（min）
	0
	2
	4
	6
	8
	10
	平均值
	示值误差
	波动性

	显示温度（℃）
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	标准温度（℃）
	
	
	
	
	
	
	
	
	


[bookmark: _Toc2005601670_WPSOffice_Level1]三、冷肼温度校准
	时间（min）
	0
	2
	4
	6
	8
	10
	平均值
	示值误差
	波动性

	显示温度（℃）
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	标准温度（℃）
	
	
	
	
	
	
	
	
	


4、 [bookmark: _Toc876141917_WPSOffice_Level1]流量计示值误差
	
	1
	2
	3
	平均值
	流量计示值误差

	流量计示值（ml/min）
	
	
	
	
	

	标准值（ml/min）
	
	
	
	
	


5、 [bookmark: _Toc1623002768_WPSOffice_Level1]硫化氢示值误差
	气体标准物质浓度值
	测试仪硫化氢示值
	平均值
	硫化氢示值误差

	
	1
	2
	3
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	


6、 [bookmark: _Toc41482495_WPSOffice_Level1]硫化氢示值重复性
	气体标准物质浓度值
	测试仪硫化氢示值
	平均值
	硫化氢示值重复性

	
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	




[bookmark: _Toc152319546_WPSOffice_Level1]校准：	核验：	校准日期：	年	月	日

 (
9
)7
[bookmark: _Toc505866208]附录 B
[bookmark: _Toc1765915887]燃料油中硫化氢含量测定仪校准证书内页（示例）
 (
校准
结果
1
、
外观及工作正常性检查：
2
、
加热器温度
示值
误差
：
3
、
加热器温度波动性
：
4
、
冷
肼
温度
示值
误差
：
5
、
冷
肼
温度波动性
：
6
、
流量计
示值误差
：
7
、
硫化氢示值误差
：
8
、
硫化氢示值重复性
：
硫化氢示值误差
的扩展不确定度：
 
以下空白
　　　　　　
)

[bookmark: _Toc1833225266]附录C
燃料油中硫化氢含量测定仪硫化氢示值误差测量结果不确定度评定示例
C.1 概述
C.1.1 环境条件：温度（15～35）℃；相对湿度（35～85）%。
C.1.2 测量标准：硫化氢气体标准物质，相对扩展不确定度Urel=2%，k=2。
C.1.3 被校仪器：燃料油中硫化氢含量测定仪。硫化氢检测器测量范围：（0～50）μmol/mol
C.1.4 测量方法：分别通入浓度10.0μmol/mol、25.0μmol/mol和40.0μmol/mol的硫化氢气体标准物质，记录测试仪硫化氢稳定示值。每点测量3次，取3次的算术平均值与气体标准物质浓度值的差值作为仪器的示值误差。
C.2 测量模型：
测量模型以示值误差的型式给出:
Δχ=-                                       (C.1)
式中：Δχr ——硫化氢示值误差；
 —— 测试仪硫化氢示值的算术平均值；
—— 硫化氢气体标准物质的浓度值。
C.3 测量不确定度来源
C.3.1 硫化氢气体标准物质引入的不确定度。
C.3.2 测量重复性引入的不确定度。环境条件、人员操作、流量控制等各种随机因素，体现在测量重复性引入的不确定度中。
C.4 标准不确定度评定
C.4.1 硫化氢气体标准物质引入的标准不确定度)
采用的硫化氢气体标准物质，其相对扩展不确定度为2%，包含因子k=2。则气体标准物质引入的标准不确定度为：
)=                    （C.2）
校准点10.0μmol/mol：)=0.10μmol/mol；
校准点25.0μmol/mol：)=0.25μmol/mol；
校准点40.0μmol/mol：)=0.40μmol/mol。
C.4.2 测量重复性引入的不确定度()
对测定仪分别通入浓度10.0μmol/mol、25.0μmol/mol和40.0μmol/mol的硫化氢气体标准物质，重复测量10次。具体测量结果见表C.1。
表C.1 各校准点测量结果                         μmol/mol
	气体标准物质浓度
	测定仪硫化氢示值

	
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10

	10
	8.4
	9.3
	9.4
	8.9
	8.7
	8.6
	8.4
	8.2
	8.6
	9.3

	25
	25.1
	24.6
	23.9
	24.9
	22.8
	23.6
	22.4
	22.1
	24.1
	23.1

	40
	38.6
	36.5
	35.6
	38.8
	36.2
	35.2
	36.4
	38.1
	35.2
	35.1


各校准点分别按式（C.3）计算实验标准偏差，各校准点相应的标准不确定度可按式（C.4）计算：
                           （C.3）
                                (C.4）
注：本规范规定，每个校准点重复测量3次，取3次示值的算术平均值作为检测仪示值，故n=3。
各校准点的实验标准偏差和标准不确定度()的计算结果如表C.2。
表C.2 各校准点的实验标准偏差和标准不确定度()      μmol/mol
	气体标准物质浓度
	
	()

	10
	0.44
	0.25

	25
	1.06
	0.62

	40
	1.42
	0.83


C.5 合成标准不确定度
C5.1 标准不确定度分量汇总
各标准不确定度分量汇总见表C.3
表C.3 标准不确定度分量汇总表
	不确定度来源
	标准不确定度符号
	标准不确定度

	硫化氢气体标准物质引入的不确定度
	10.0μmol/mol
	)
	0.10μmol/mol

	
	25.0μmol/mol
	
	0.25μmol/mol

	
	40.0μmol/mol
	
	0.40μmol/mol

	测量重复性引入的不确定度
	10.0μmol/mol
	()
	0.25μmol/mol

	
	25.0μmol/mol
	
	0.62μmol/mol

	
	40.0μmol/mol
	
	0.83μmol/mol


    C.5.2 合成标准不确定度
各标准不确定度分量各不相关，则合成标准不确定度为：
                         （C.5）
校准点10.0μmol/mol：=0.27μmol/mol；
校准点25.0μmol/mol：=0.67μmol/mol；
校准点40.0μmol/mol：=0.94μmol/mol。
C.6 扩展不确定度
取包含因子k=2，则各校准点示值误差的扩展不确定度按式（C.6）计算：
校准点10.0μmol/mol：U= 0.6μmol/mol,k=2；
校准点25.0μmol/mol：U= 1.4μmol/mol,k=2；
校准点40.0μmol/mol：U= 1.9μmol/mol,k=2。
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