《自动反应量热仪校准规范》编制说明

    一、任务来源

根据《市场监督管理总局办公厅关于印发2025年国家计量技术规范制定、修订及宣贯计划的通知》（市监计量发〔2025〕45号），由杭州市质量计量科学研究院负责制定《自动反应量热仪校准规范》，本规范为首次制定。

二、目的意义
    1.编写目的

自动反应量热仪是以立升规模模拟化学反应的具体过程，来测量和控制重要工艺变量的专业测试仪器。该仪器广泛应用于材料科学、精细化工及食品工业等领域的反应工艺设计、工艺优化与放大、过程安全评估等。自动反应量热仪在新材料研发过程中，是进行热力学和动力学参数分析的重要计量器具。

本规范的编制旨在：

（1）统一校准要求。统一自动反应量热仪的校准项目、校准条件和校准方法，确保不同实验室、不同校准机构出具的校准结果具有一致性和可比性。

（2）明确计量特性。科学合理地确定自动反应量热仪的关键计量特性，包括质量示值误差、温度示值误差、反应热相对误差等，为仪器性能评价提供定量依据。

（3）规范校准操作。详细规定各校准项目的具体操作步骤、数据处理方法和不确定度评定要求，为校准人员提供明确、可操作的技术指南。

（4）提供溯源依据。为自动反应量热仪的量值溯源提供统一的技术依据，确保反应热、温度等关键参数的测量数据准确可靠，从而保障材料热力学参数分析的正确性。

2.编写意义

（1）保障化工与新材料生产安全，预防热失控事故。自动反应量热仪对新材料合成反应进行热分析研究，其测量准确性关系到对反应热、MTSR（反应可达到最高温度）等关键安全参数的判断。原国家安监总局于2017年发布了《关于加强精细化工反应安全风险评估工作的指导意见》，明确要求对化学反应过程开展热力学和动力学分析，根据反应热、MTSR等参数评估反应危险等级。若仪器失准，可能导致危险等级误判，引发爆炸、泄漏等重大安全事故。本规范的制定将从计量源头保障生产安全。

（2）填补计量技术规范空白，完善溯源体系。自动反应量热仪的应用已超过45年，目前市场上自动反应量热仪品牌众多，如梅特勒-托利多、英国Hel（型号SIMULAR）等国际品牌，以及国内杭州仰仪科技有限公司等。各厂家在传感器配置、热流计算模型、校正算法上存在差异，导致同一反应体系在不同仪器上测得的热值可能存在偏差。

国内外尚无针对该类仪器的国家计量校准规范，也缺乏相关的国际标准或行业标准。目前仅有一项团体标准提及校准要求但未给出具体方法。本规范的制定将填补该领域计量技术规范的空白，建立统一的校准方法，完善热分析、量热学领域的量值溯源链。

（3）服务市场监管与合规性要求。满足《中华人民共和国计量法》《特种设备安全法》及原国家安监总局关于加强精细化工反应安全风险评估工作的相关要求，为安全监管部门提供技术支撑，确保校准证书的法律效力。同时，为各级计量技术机构开展此项校准业务提供技术依据，推动行业健康发展。

（4）助力企业降本增效，促进高质量发展。通过精准校准，确保反应量热数据的可靠性，帮助企业准确判断反应进程、优化工艺条件，避免因数据偏差导致的过度设计或操作失误，减少原材料浪费和能源消耗，具有显著的经济效益和社会效益。

（5）服务国家新材料与绿色化工战略需求。自动反应量热仪是新材料研发和绿色化工过程开发的核心表征工具，其校准规范的制定将促进先进高分子材料、高性能复合材料等战略性新兴产业的技术进步，为精细化工反应安全风险评估提供计量支撑。

三、编写依据

本规范在编制过程中，主要依据以下基础性文件和引用标准：

1.基础性文件

本规范遵循以下国家计量技术规范的基础性要求：

JJF 1071-2010《国家计量校准规范编写规则》：规定了国家计量校准规范的编写格式、结构和表述要求，是本规范编写的直接依据。本规范的章节设置、条款表述均遵循该规则的要求。

JJF 1001-2011《通用计量术语及定义》：为规范中使用的计量术语提供了统一的定义和解释。本规范中“反应热”“热流法”等术语均依据该文件的基本原则进行定义，同时参考了T/CIESC 0001-2020《化学反应量热试验规程》中的术语定义。

JJF 1059.1-2012《测量不确定度评定与表示》：为规范中测量不确定度的评定与表达提供了方法和依据。本规范附录A的反应热相对误差不确定度评定示例严格按照该文件的方法进行评定。

JJF 1094-2002《测量仪器特性评定》：为计量特性的评定提供了原则和方法。

2.主要技术参考标准

本规范在技术内容上主要参考了以下国内标准和规程：

GB/T 42300-2022《精细化工反应安全风险评估规范》：该标准规定了精细化工反应安全风险评估的程序、方法和参数要求，明确了对反应热、MTSR等参数的测试需求，为本规范中计量特性的确定和技术指标的设定提供了重要的安全评估背景依据。

JJG 1036-2022《电子天平》：为规范中涉及进样质量示值误差的校准提供了参考依据。

T/CIESC 0001-2020《化学反应量热试验规程》：该标准规定了化学反应量热试验的术语定义、试验方法和数据处理要求，为本规范中“反应热”“热流法”等术语的定义提供了直接依据。

四、编制过程

2025年初，杭州市质量计量科学研究院联合相关科研院所和典型用户单位，根据国家市场监督管理总局的工作部署，成立了由主要起草单位和参加起草单位组成的规范编写组。编写组由热分析计量、化工安全、自动化控制等领域的专家和技术人员组成。

编写组首先开展了广泛的调研工作：

（1）文献调研：收集并研究了国内外相关标准、技术文献和仪器操作手册，系统梳理了自动反应量热仪的工作原理（热流法、功率补偿法等）、技术发展现状和校准需求。调研发现，国内外尚无针对该类仪器的国家计量校准规范。

（2）产业调研：走访了多家自动反应量热仪生产企业（包括梅特勒-托利多、杭州仰仪科技有限公司等国内生产企业）和典型使用单位（包括浙江省应急科学研究院、华东理工大学等），深入了解仪器的结构组成、传感器配置、软件算法及校准需求。目前国内自动反应量热仪保有量约为1000台，年产量在100台以上，使用单位和生产企业均存在迫切的量值溯源需求。

（3）技术调研：调研了部分计量技术机构和第三方检测实验室在反应量热仪校准方面的技术能力和实践经验，分析了当前在用仪器的主流型号、量程范围和使用年限。调研发现，目前自动反应量热仪校准存在以下主要问题：①缺乏统一的校准项目和校准方法，各单位多采用自编方法，结果可比性差；②缺乏专用的标准物质和校准用标准器，难以实现反应热值的直接溯源；③对温度、热流等参数的复合校准方法尚未形成共识；④校准结果缺乏统一的表达格式和不确定度评定要求。

（4）校准方案论证：考虑到醋酸酐具有低毒、易燃、有腐蚀性，不易保存的特点，故不采用醋酸酐水解反应进行反应热校准。经过大量实验后，采用标准直流电源建立反应热的量值传递方法，实现量值的有效传递。该方案无需实际化学反应，操作安全、重复性好，且可溯源至电学国家基准。编写组对该方案的技术可行性进行了充分的实验验证，选取了4种规格的自动反应量热仪（包括杭州仰仪和梅特勒托利多）分别在杭州仰仪科技有限公司、浙江省应急管理科学研究院、华东理工大学、梅特勒托利多科技（中国）有限公司开展了温度示值误差、反应热相对误差等项目的试验验证。试验结果表明，规范中规定的校准方法具有可操作性，技术指标设置合理可靠。

在完成前期调研和实验验证的基础上，编写组于2026年完成了规范草案的编写，经过多次内部研讨和专家咨询，形成征求意见稿，并持续进行实验补充和方法优化。

五、有关说明
1.关于规范的英文名称

本规范名称确定为《自动反应量热仪校准规范》，英文名称为“Calibration Specification for Automatic Reaction Calorimeter”。该名称准确反映了规范的适用范围和校准对象。

2.关于范围

本规范适用于反应量热仪的校准，反应量热仪的测量原理主要包括热流法、功率补偿法、热平衡法等。本规范以热流法反应量热仪为主要校准对象，同时适用于其他测量原理的反应量热仪。

3.关于计量特性

本规范确定的计量特性包括以下三项，经过与行业专家及典型用户的多次研讨，并结合试验验证数据最终确定：

（1）质量示值误差：反映仪器配备的称重台（一般是天平）对进样质量测量准确性的指标。规定最大允许误差为±0.1g。该指标的设定参考了电子天平的实际准确度等级，同时结合反应量热试验中对进样质量的精度要求（通常质量测量误差控制在0.1g以内即可满足反应热计算的需求）。试验验证数据表明，四台被校仪器的质量示值误差均在该指标范围内。

（2）温度示值误差：反映仪器对反应体系温度测量准确性的指标。根据仪器常见技术指标和使用需求，规定最大允许误差为±2℃（在常用温度范围内）。该指标的设定兼顾了温度标准器和量热仪的测量范围。试验验证数据表明，四台被校仪器在50℃、100℃、150℃三个温度点的示值误差均在±0.1℃以内，远优于±2℃的要求。

反应热相对误差：反映仪器对反应热总量测量准确性的核心指标。规定最大允许误差为±5%。该值参考了主流仪器制造商给出的典型精度指标，同时结合反应安全评估中对反应热数据允许偏差的工程要求（通常要求相对误差不超过10%），取较为严格的值以保障安全评估的可靠性。试验验证数据表明，四台被校仪器在多个功率校准点（5W～90W）的反应热相对误差均在±4%以内，满足±5%的要求。

4.关于校准条件

校准条件包含校准用标准器、配套设备和校准环境条件。为了使测量结果具有尽可能小的不确定度，需要建立一种优越的环境条件，降低环境因素对标准器带来的附加误差，需要具备一定准确度要求的标准器及配套设备。本规范是按照上述条件确定校准条件的。
5.关于校准结果表达和复校时间间隔

根据JJF 1071-2010编写规则的规定，本规范在第8章提出了校准证书应至少包括的信息要求，并在附录C中给出了校准证书内页格式。复校时间间隔按照JJF 1071-2010编写规则的要求，在第9章中予以注明，推荐复校时间间隔不超过1年，由用户根据仪器使用情况自行确定。

编制工作组
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