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本规范适用于采用液氮温度下氮气吸附，比表面积值大于0.1 m²/g以上气体吸附法比表面积分析仪（以下简称比表面积分析仪）的校准。
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[bookmark: _Toc23277][bookmark: _Toc21732][bookmark: _Toc733][bookmark: _Toc24553][bookmark: _Toc17930][bookmark: _Toc28384][bookmark: _Toc4569] 示值相对误差不超过10%。
[bookmark: _Toc8015] 示值重复性相对误差不大于3%。
 通道差异不大于3%。
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[bookmark: _Toc20581_WPSOffice_Level2][bookmark: _Toc23784563][bookmark: _Toc23784662][bookmark: _Toc23785560]环境温度：（10~30）℃。
相对湿度：≤80%。
校准环境周围无腐蚀性介质，仪器周围无影响实验结果的振动、冲击、电磁场及其他干扰源。
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[bookmark: _Toc22501]采用满足溯源技术要求的、由国家计量行政部门批准的有证比表面积标准物质，测量标准及其它设备见表1，标准物质选择参考附录A表1。
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	表 1  测量标准及其他设备

	

	序号
	测量标准或其他设备
	技术要求
	用途

	1
	比表面积标准物质
	有证标准物质
	校准示值相对误差

	2
	比表面积标准物质
	有证标准物质
	校准示值重复性相对误差

	3
	比表面积标准物质
	有证标准物质
	校准通道差异

	4
	电子天平
	分度值：0.1mg，准确度等级为    级Ⅰ

	称取标准物质质量


	5
	氮气和氦气
	纯度≥99.99%（体积分数）
	气源

	6
	液氮或液氩
	纯度≥99.9%（体积分数）
	恒温介质


[bookmark: _Toc19827][bookmark: _Toc26026][bookmark: _Toc32137] 校准项目和校准方法
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[bookmark: OLE_LINK3]示值相对误差、示值重复性相对误差和通道差异。
[bookmark: _Toc16405][bookmark: _Toc18482][bookmark: _Toc4240][bookmark: _Toc15528][bookmark: _Toc32327][bookmark: _Toc28254][bookmark: _Toc12832][bookmark: _Toc2580] 校准方法 
[bookmark: _Hlk203746253]6.2.1 通用技术要求
6.2.1.1 被校仪器应有完整的下列标识：仪器名称、型号、出厂编号、制造厂商、制造日期等。
6.2.1.2 被校仪器开机各系统功能正常、气瓶压力显示正常，气路和各连接处不应有漏气现象，气体纯度和出口压力均应该满足设备要求。
6.2.2 校准方法
6.2.2.1标准物质选择
在使用需求的量程范围内选择1~3种标准物质进行校准或根据客户使用要求选择相应的标准物质。
6.2.2.2 脱气处理
将电子天平清零，称得空样品管质量m1，按标准物质证书中要求将样品放入样品管中，保证样品管壁无标准物质残留。按照设备前处理操作说明对加热、脱气操作进行选择，脱气完成后，缓慢泠却至室温，称得脱气后的总质量m2。将脱气后的样品管安装在仪器分析口上，在软件测试界面输入样品净重，样品净重等于脱气后的总质量m2减去空样品管质量m1。
6.2.3.3 示值相对误差
按照设备操作说明进行设置，测试压力点和计算压力点的选择首先遵从标准物质证书中的要求，在相对压力0.05~0.3之间选择平均分布的5~11个相对压力点，测试完成后分析得到比表面积值。按照6.2.2.2~6.2.2.3操作方法再进行两次试验，并记录每次测量的比表面积值。
6.2.3.4示值相对误差计算
按公式（1）计算。有多个测试通道的设备每个通道都要进行测试，分别计算各通道示值相对误差。

[bookmark: _Hlk204696143]                          (1)
式中：
[bookmark: _Hlk204696149]δ——比表面积示值相对误差，%；
——比表面积测量结果算术平均值，m2/g；
a0——比表面积标准物质标称值，m2/g。
6.2.3.2 示值重复性相对误差
按公式（2）计算。有多个测试通道的设备每个通道都要进行测试，分别计算各通道重复性。

                        （2）
式中：
sa —比表面积示值相对重复性，%；
——比表面积3次测量算术平均值，m2/g；
amax—3次测量结果的最大值，m2/g；
amin—3次测量结果的最小值，m2/g；
C—极差系数，3次测量时极差系数取1.69。
6.2.3.3通道差异
有多个测试通道的设备，按照6.2.2.2~6.2.2.3步骤，选择一个测量点，对每个通道进行测量，以各通道测得值中最大值Amax与最小值Amin之差为极差值，以相对极差值作为仪器通道差异，按公式（3）计算通道差异。

                     （3）
式中：
sr —通道差异；
——所有通道测量结果算术平均值，m2/g；
Amax——各通道的最大值，m2/g；
Amin——各通道的最小值，m2/g。
[bookmark: _Toc193860219][bookmark: _Toc193619101][bookmark: _Toc193860038][bookmark: _Toc193860188][bookmark: _Toc193618956][bookmark: _Toc193619059][bookmark: _Toc15610][bookmark: _Toc24685_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc31728][bookmark: _Toc4816][bookmark: _Toc2700][bookmark: _Toc23785579][bookmark: _Toc13083][bookmark: _Toc23784582][bookmark: _Toc23784681][bookmark: _Toc12271][bookmark: _Toc7175][bookmark: _Toc30682] 校准结果表达
经校准的比表面积分析仪应出具校准证书，校准证书至少应包括以下信息：
a）标题：“校准证书”；
b）实验室的名称和地址；
c）实施校准活动的地点，包括客户设施、实验室固定设施以外的地点；
d）证书的唯一性标识（如编号），每页及总页数的标识；
e）客户的名称和联络信息；
f）被校对象的描述和明确标识；
g）进行校准活动的日期，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和证书发布日期；
h）对校准所依据的技术规范的标识，包括名称及代号；
i）本次校准所用的测量标准和溯源性及有效性说明；
j）校准环境的描述；
k）校准结果及其测量不确定度的说明（给出整个测量范围校准结果测量不确定度的最大值）；
l）校准证书签发人的签名、职务或等效标识，以及签发日期；
m）校准人和核验人签名；
n）校准结果仅对被校对象有效的声明；
o）未经校准实验室书面批准，不得部分复制校准证书的声明。
校准原始记录参考格式见附录A，校准证书内页参考格式见附录B。
[bookmark: _Toc10727][bookmark: _Toc193860220][bookmark: _Toc8654][bookmark: _Toc23784583][bookmark: _Toc11814][bookmark: _Toc23785580][bookmark: _Toc193860040][bookmark: _Toc7404][bookmark: _Toc6291_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc193860189][bookmark: _Toc23784682][bookmark: _Toc5529][bookmark: _Toc14427][bookmark: _Toc25370][bookmark: _Toc23917] 复校时间间隔
建议复校时间间隔为1年。送校单位可根据使用情况自主决定复校时间间隔。
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校准用标准
表1  参考标准物质信息
	材料
	编号
	比表面积m2/g
	不确定度m2/g，k=2

	Al2O3
	GBW(E)130365
	0.221
	U=0.013

	碳黑
	GBW13905
	8.96
	U=0.30

	碳黑
	GBW13904
	29.9
	U=0.7

	碳黑
	GBW13903
	104.6
	U=2.2

	碳黑
	GBW(E)130024
	1.44
	U=0.16

	Al2O3
	GBW(E)130275
	1.93
	U=0.09

	Al2O3
	GBW(E)130276
	7.85
	U=0.19

	Al2O3
	GBW(E)130277
	53.1
	U=2.6

	Al2O3
	GBW(E)130278
	94.1
	U=4.1

	Al2O3
	GBW(E)130279
	212.5
	U=5.6

	注：不同批次数值不同，以标准物质证书为准。
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[bookmark: _Toc28457][bookmark: _Toc8529][bookmark: _Toc30256]气体吸附法比表面积分析仪校准记录参考格式
	记录编号
	
	校准地点
	

	校准依据
	

	被校设备信息

	器具名称
	
	出厂编号
	

	型号/规格
	
	设备编号
	

	制造厂
	
	环境条件
	     ℃         %RH

	测量标准信息

	名称
	型号
	设备编号
	证书编号
	准确度等级/最大允许误差/不确定度
	有效期

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	校准结果

	1、示值相对误差

	通道
	标准值（m2/g）
	测量值（m2/g）
	示值相对误差
（%）
	扩展不确定度Urel(k=2)(%)

	
	
	1次
	2次
	3次
	
	

	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	

	2、示值重复性

	通道
	标准值（m2/g）
	测量值（m2/g）
	重复性（%）

	
	
	1次
	2次
	3次
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	3、通道差异

	通道
	标准值（m2/g）
	测量值（m2/g）
	通道差异%
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附录C
气体吸附法比表面积分析仪校准证书内页参考格式
	校准结果

	1、 示值相对误差:

	通道
	比表面积标准值（m2/g）
	仪器测量（m2/g）
	示值相对误差（%）
	扩展不确定度Urel(k=2)(%)

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	2 、重复性

	通道
	比表面积标准值（m2/g）
	重复性 （%）

	
	
	

	
	
	

	3、通道差异

	通道
	比表面积标准值（m2/g）
	通道差异 （%）
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气体吸附法比表面积分析仪示值误差的测量不确定度评定示例
D.1  概述
D.1.1 校准依据
本规范。
D.1.2 测量标准
有证标准物质：GBW13903标准值为109.8 m2/g，U=2.3 m2/g k=2。
D.1.3 被校对象
比表面积分析仪，测量范围为>0.01 m2/g。
D.1.4 校准方法
见本规范6.2.2， 本示例仅取109.8 m2/g校准点，其他校准点可参考本示例作相似评定。
D.2 测量模型
气体吸附法比表面积分析仪示值误差的测量模型见公式（D.1）。


                         （D.1）
式中：
δ——比表面积示值误差，m2/g；
[image: ]——比表面积测量结果算术平均值，m2/g；
a0——比表面积标准物质标称值，m2/g。
灵敏系数c1、c2如下：


                                                          
所以，合成标准不确定度公式为：


D.3 测量不确定度的来源分析
根据测量模型，比表面积分析仪测量结果的不确定度来源主要有：
1）比表面积分析仪分辨力引入的不确定度u1；
2）比表面积分析仪重复性引入的不确定度u2；
3）由标准物质引入的不确定度分量u3；
D.4 测量不确定度评定
D.4.1 比表面积分析仪分辨力引入的不确定度u1
比表面积分析仪分辨力为0.0001 m2/g，区间半宽 m2/g，满足均匀分布，取k=，则由仪器分辨力引入的不确定度分量u1为：：


D.4.2 测量重复性引入的不确定度u2
仪器重复测量的实验结果为：108. 82 m2/g、110.01 m2/g、109.800m2/g、109.51m2/g、108.49m2/g、108.76m2/g，单次实验标准偏差为s=0.62 m2/g。实际测量以3次测量的平均值作为测量结果，则n=3，所以由测量重复性引入的相对标准不确定度分量u2为：


D.3.3 由标准物质引入的不确定度u3
由标准物质证书可知标准值为109.8 m2/g 时给出的扩展不确定度为：U=2.3 m2/g ，k=2  其标准不确定度为1.15 m2/g 。
D.5 合成标准不确定度
因重复性大于分辨力，因此不考虑分辨力引入的标准不确定度，不确定度分量互不相关,所以其合成标准不确定度为：


D.6 扩展不确定度计算
取包含因子k=2，扩展不确定度为：


D.7 相对扩展不确定度
由于在校准比表面积分析仪时，比表面分析仪示值误差使用相对误差对比表面积分析仪进行校准，则在109.8m2/g校准点，相对扩展不确定度Urel为：

      （k=2)
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