附件2
行业计量技术规范项目建议书
	建议项目名称
	油液发射光谱仪检定规程

	制定或修订
	   █制定    □修订
	被修订计量技术规范号
	——

	计量技术规范性质
	█检定规程

□校准规范
	计量技术规范类别
	█重点

□基础

	主要起草单位
	山东非金属材料研究所

	联系人
	鲁毅
	联系电话
	15662687278

	任务年限
	2018年
	申请经费
	10万元

	参加单位
	——

	目的、意义和

必要性
	一、项目概述

油液发射光谱仪是通过石墨电极放电激发润滑油、燃油等油液样品中元素发射光谱从而实现20余种元素定性、定量分析的发射光谱仪。虽然油液发射光谱仪的分析精度要低于常见的电感耦合等离子体发射光谱仪，但由于其可以直接分析油液样品而无需将其消解成水样，且仪器不需要使用氩气，再加上仪器价格相对较低，操作简单，维修方便，对人员的要求低等优点，已广泛应用于各类机械装备的研制与使用过程中的磨损状态监控。在《中国制造2025》十大重点领域中航空航天装备领域、海洋工程装备及高技术船舶领域已广泛应用三十余年，在十大重点领域中的先进轨道交通装备、电力装备、农业机械装备、节能与新能源汽车、高档数控机床和机器人这五个领域的应用也有逐年提升的趋势。

但油液发射光谱仪从上世纪80年代进入我国以来，一直没有可依据的检定规程进行检定。JJG 768-2005《发射光谱仪检定规程》对电感耦合等离子体发射光谱仪、直读光谱仪、摄谱仪的检定有详细的规定，但并没有囊括油液发射光谱仪，上述三种仪器的检定方法也不适用于油液发射光谱仪。过去生产厂家和用户只能自己找些稳定性较好的日常测试样品用于质量控制和合格评价，存在着计量方法不统一、计量水平低下等问题，随着各行各业对仪器计量水平要求的提高，迫切需要一部专门的校准规范来提高仪器计量水平。本规程的制定将结束油液发射光谱仪30余年没有检定规程的局面，对于建立发射光谱仪完善的计量保证体系具有十分重要的意义。 

二、《中国制造2025》多个重点领域对油液监控的需求
润滑油、燃油等油液作为机械装备的血液在各类车辆、飞机、船舶、工程机械都有着广泛的应用，涉及石油石化、航天、船舶、电力、矿业等诸多领域，根据文献报道，至少90%的装备故障与损坏是直接或间接由磨损造成的，而磨损最直接的体现就是油液中元素含量的变化。表1列出了机械设备中常见的磨损元素及其可能的磨损部位，他们的含量通常是表示油品质量和使用性能的重要指标，同时也是监控设备磨损状况并进一步预测各种润滑机械故障的重要参数。在《中国制造2025》十大重点领域中的航空航天装备、海洋工程装备及高技术船舶、先进轨道交通装备、电力装备都有明确的技术标准对其所使用的润滑油、燃油等油液中元素的含量进行明确限定，因此对油液中元素的含量进行监控具有十分重要的意义。

表1 润滑油中常见的磨损元素及对应机械设备磨损部位
元素种类
可能来源的磨损部位
铁（Fe）
钢铁类摩擦副：气缸套，阀门，活塞环，滚动轴承，齿轮，偏心体，液压离合制动器，曲轴等。
银（Ag）
用银制作的部件：柱塞泵，齿轮，主轴，轴承，柴油机活塞销等。
铝（Al）
可能来自垫片、垫圈、往复式发动机的活塞和曲轴箱、行星齿轮传动系的轴承罩；也可能来自铝锡轴承表面、附属箱体，凸轮轴，偏心体轴承。
铬（Cr）
镀铬摩擦副：表面金属，密封环，缸套，盐腐蚀造成的冷却系统泄漏，高速轴，齿轮轴等。
铜（Cu）
含铜类摩擦副：轴套，齿轮，阀门，垫片，铜冷却器，连杆轴承，偏心体衬套，一体化液压离合制动器等。
镍（Ni）
轴承的合金材料，排气阀，阀类材料。
铅（Pb）
含铅类摩擦副：主轴承合金材料，密封件连杆轴承，滑块等。
锡（Sn）
轴承合金材料，衬套材料，活塞销，活塞环，油封，铅锡合金轴承，高速轴承覆盖层，连杆轴承覆盖层。
钛（Ti）
喷油嘴，排气阀。
钼（Mo）
活塞环，电动马达。
锌（Zn）
黄铜部件，橡胶密封件。
锰（Mn）
阀，喷油嘴，排气和进气系统。
三、油液发射光谱仪在《中国制造2025》多个重点领域应用广泛
虽然油液发射光谱仪的检出限和分析精度要低于常见的电感耦合等离子体发射光谱仪，但由于其可以直接分析油液样品而无需将其消解成水样，且仪器不需要使用氩气，再加上仪器价格相对较低，操作简单，维修方便，对人员的要求低等优点，从上世纪80年代进入我国以来，已广泛应用于航空、航天、船舶、车辆、电力、矿业、机装、农业机械等诸多领域。
（1）在航空航天装备领域应用数十余年，用于航空航天发动机的视情维修和台架试验结果评判。
航空航天装备领域是国内最早使用油液发射光谱仪，也是目前使用量最大的领域，通过油液发射光谱仪监控发动机所使用润滑油中磨损元素含量的变化，可以准确评价发动机的磨损状况，实现装备的视情维修。在航空领域：军用航空方面，目前我国军队已对几乎所有在役飞机出台了专门的技术通报，使用油液发射光谱仪对几乎所有型号的战斗机、运输机、侦察机、直升机进行油液元素监控；在民用航空方面，油液发射光谱仪也早已成为民航飞机的日常监控手段。在航天领域，航天发动机研制单位广泛使用油液发射光谱仪进行火箭发动机台架试验结果的评判，通过监控台架试验后油液中元素含量的变化，可以最直接、有效的获得发动机材料在高速动态过程中发生的各种微观磨损，从而可以判定部件材料设计、部件结构设计、部件在苛刻工作条件下的适应性等是否合理等，获得发动机台架试验的第一手数据资料。
（2）在海洋工程装备及高技术船舶领域也已广泛应用，用于发动机的状态监控和确定润滑油的合理换油期。

海洋工程装备及高技术船舶领域是油液发射光谱仪第二大应用领域，通过油液发射光谱仪一方面可以实现船舶发动机的研发与后续使用状态监控，还有一个重要的应用在于确定合理的润滑油换油期，实现合理换油。因为对于高技术船舶，比如航空母舰、大型驱逐舰、远洋综合补给舰、远洋客轮、远洋邮轮等，其所使用的润滑油的数量比一般机械装备大的多，数量十分可观的；另一方面其更换一次润滑油所需要的时间和人力成本也极为可观。过去没有采用油液发射光谱仪进行润滑油磨损元素监控时，只能采取定期换油或定里程换油的方法，由于海上的海况每天都不同导致船舶每天的运行状态也不尽相同，往往很难确定一个合理的换油期，这就存在两方面的问题。一方面，到换油期时润滑油可能已经失效造成了发动机的严重磨损甚至损坏；另一方面，也可能到换油期时润滑油的实际仍可以使用，此时换油导致大量的人力、物力的浪费，对于军用船只而言，还会严重影响作战出勤效率。油液发射光谱仪的使用就很大程度上解决了上述问题，通过监控润滑油中磨损元素含量的变化，可以合理的确定每只舰船每台发动机的换油时间，每年节省的相关成本可达数十亿元。

（3）在其他多个领域的应用逐年提高。

在先进轨道交通装备、电力装备、农业机械装备、节能与新能源汽车、高档数控机床和机器人这五个领域，因为其都会用到润滑油或燃油等油液，所以也都会用到油液发射光谱仪，其用途与航空航天领域类似，主要是装备研发阶段的试验评价以及成品使用阶段的视情维修，过去此类装备因为技术水平相对较低，所以对使用油液发射光谱仪进行油液监控的需求并没有高精尖的航空航天装备领域那么广泛，但随着《中国制造2025》对此类领域的重点支持，先进设备性能指标的不断提高，对油液元素监控的需求也更加广泛，所以油液发射光谱仪在这些领域的应用逐年提高。

四、本规程的制定将结束油液发射光谱仪多年没有检定规程的局面，显著提高油液发射光谱仪的计量水平。
油液发射光谱仪虽然属于发射光谱仪，但JJG 768-2005《发射光谱仪》检定规程只对电感耦合等离子体发射光谱仪，直读光谱仪，摄谱仪的检定有详细的规定，并没有囊括油液发射光谱仪，上述三种仪器的检定方法也不适用于油液发射光谱仪。过去生产厂家和用户只能自己找些稳定性较好的日常测试样品用于质量控制，存在着计量方法不统一、计量水平低下等问题，随着行业对仪器计量水平要求的提高，迫切需要一部专门的检定规程来提高仪器计量水平，而本规程的制定将结束油液发射光谱仪30余年没有检定规程的局面，显著提高油液发射光谱仪的计量水平，对于《中国制造2025》十大重点领域中的七个重点领域的发展都具有十分重要的促进作用。

	范围和主要
计量特性
	1、适用范围：
适用于新制造（或新购置）、使用中、修理后的油液发射光谱仪的检定。
2、主要计量特性的技术指标：
（1）检出限：≤1μg/g
（2）重复性：≤10%
（3）稳定性：≤15%
（4）示值误差：≤20%

3、计量项目：
外观和附件、工作正常性、检出限、重复性、稳定性、示值误差。

	水平
	       □国际先进        █国内先进        

	国内外情况
简要说明
	1、与国内相关技术规范之间的关系：
JJG 768-2005《发射光谱仪检定规程》是1994年首次发布并于2005年修订的发射光谱仪的检定规程，但其只涉及电感耦合等离子体发射光谱仪、直读光谱仪和摄谱仪三种类型的发射光谱仪，没有关于油液发射光谱仪的描述，上述三种类型发射光谱仪的检定方法也无法适用于油液发射光谱仪的检定。
2、是否发现有知识产权的问题，或涉及专利的情况：

本检定规程并不涉及他人知识产权和专利。


	主要

起草单位
	（签字、盖公章）
月  日
	技术

委员会
	（签字、盖公章）
月  日
	部委托

支撑

单位
	（签字、盖公章）
月  日


填写说明：1.表中第2，3，8行，请在选定的内容上填写 “█”的符号。

          2.填写制定或修订项目中，若选择修订则必须填写被修订计量技术规范号。

油液发射光谱仪检定规程

（草案）

油液发射光谱仪检定规程
1 范围

本规程适用于油液发射光谱仪的首次检定、后续检定和使用中检查。
2 规范性引用文件

本规范引用下列文件：
JJF 1001-1998 《通用计量术语及定义》
JJF 1059-1999 《测量不确定度评定和表示》

使用本规程时应注意使用上述引用文件的现行有效版本。
3 概述

3.1仪器原理和用途

油液发射光谱仪是通过石墨圆盘电极旋转将样品带至石墨圆盘电极和石墨棒电极构成的缝隙之间，利用二电极间的高压电弧使样品中的原子激发辐射特征光谱线，通过判断这种特征辐射的存在及其强度的大小，对各元素进行定性和定量分析。它主要用于各类润滑油、燃油、润滑脂、冷却剂等样品的分析。

3.2仪器结构

仪器主要结构包括：进样系统、激发光源、色散系统、控制与检测系统和输出系统。

4 计量性能要求

4.1外观和附件

油液发射光谱仪应有名称、型号、制造厂名、出厂日期和出厂编号等标志，且标志清晰，附件齐全。

4.2 工作正常性

a）仪器各调节旋钮、按键、开关等应能正常工作，无松动现象。指示灯指示灵敏。

b）电源线、信号电缆及接、插头与插座应紧密配合。

c）当由键盘输入指令时，各指令应处于正常状态。

d）仪器自带的各硬件工作状况检查通过。

4.3 计量性能要求

表1仪器计量性能要求
	序号
	检定项目
	计量性能

	
	
	Fe
	Al
	Cr

	1
	检出限
	≤1.5μg/g
	≤1.0μg/g
	≤1.0μg/g

	2
	示值误差
	10μg/g
	±2.8μg/g
	±2.0μg/g
	±1.9μg/g

	
	
	50μg/g
	±9.3μg/g
	±7.2μg/g
	±6.9μg/g

	
	
	100μg/g
	±18.5μg/g
	±13.8μg/g
	±12.8μg/g

	3
	重复性
	10μg/g
	≤1.8μg/g
	≤1.2μg/g
	≤1.2μg/g

	
	
	50μg/g
	≤7.2μg/g
	≤4.6μg/g
	≤5.3μg/g

	
	
	100μg/g
	≤12.5μg/g
	≤11.5μg/g
	≤11.2μg/g

	4
	稳定性
	10μg/g
	≤2.6μg/g
	≤1.8μg/g
	≤1.6μg/g

	
	
	50μg/g
	≤8.9μg/g
	≤5.9μg/g
	≤6.2μg/g

	
	
	100μg/g
	≤14.5μg/g
	≤13.8μg/g
	≤13.6μg/g


5 计量器具控制

5.1 检定用标准物质

空白油标准物质。

Fe、Al、Cr三元素油液国家有证标物物质。

5.2 检定条件

环境温度：15℃～25℃。

相对湿度：≤60%。

电源要求：电压（220±5）V；频率（50±1）Hz。

仪器应置于平稳的工作台上，并不受日光的直接照射，避免腐蚀性气体和灰尘，无强磁场干扰。

6检定项目和检定方法

6.1检定项目一览表

 仪器检定项目如表2所示。
表2 检定项目
	检定项目
	首次检定
	后续检定
	使用中检查

	外观及附件
	＋
	＋
	-

	工作正常性
	＋
	＋
	＋

	检出限
	＋
	＋
	-

	示值误差
	＋
	＋
	＋

	重复性
	＋
	＋
	＋

	稳定性
	＋
	-
	-

	注：“+”为应检项目，“-” 为可不检项目。


6.2外观、附件和工作正常性

检定前，应检查仪器的外观和功能，符合4.1和4.2的要求时方可执行检定。如不符合4.1和4.2的要求，则应先修理，否则不可执行检定。

6.3检出限的检定

在仪器处于正常工作状态下，连续10次测量空白油标准物质，记录Fe、Al、Cr三种元素的含量。以10次测量的标准偏差3倍对应的浓度为检出限。
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式中，s——标准偏差；

xi——单次测量值；
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——测量平均值；
n——测试次数，n=10。

DL=3s……………….………….………公式2

式中，DL——元素检出限；
       s——标准偏差。
6.4重复性及示值误差的检定

在仪器处于正常工作状态下，分别连续10次测量10μg/g、50μg/g、100μg/g Fe、Al、Cr三元素油液标准物质，记录Fe、Al、Cr三种元素的含量。以10次测量的标准偏差为重复性，计算方法同公式1；以10次测量平均值与三元素油液标准物质标称值的差值为准确性，计算方法见公式3。

A=
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式中，A——示值误差；

      y——元素油液标准物质标称值；
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——测量平均值。
6.5稳定性的检定

在仪器处于正常工作状态下，分别测量10μg/g、50μg/g、100μg/g Fe、Al、Cr三元素油液标准物质，在不少于2h内，间隔15min以上，重复6次测量，计算6次测量值得标准偏差为稳定性，计算方法同公式1，但n=6。

7检定结果的处理

按本规程计量性能要求，检定合格的仪器发给检定证书；检定不合格的发给检定结果通知书，并注明不合格项目。

8  检定周期

检定周期一般不得超过1年。
附录A
检 定 原 始 记 录 格 式
证书编号：                                                            共  页    第  页
	客户名称
	
	委托日期
	

	单位地址
	
	检定日期
	

	联系电话
	
	室内温度
	

	仪器型号
	
	相对湿度
	

	仪器编号
	
	生产厂家
	

	检定使用的标准物质

	名称
	型号/规格
	不确定度
	有效期限

	
	
	
	

	
	
	
	


1、外观和附件：

2、工作正常性：

3、检出限：

	浓度
	元素含量μg/g
	标准偏差
	检出限

	
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#
	7#
	8#
	9#
	10#
	
	

	空白油
	Fe
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	Al
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	Cr
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	


3、示值误差及重复性：
	浓度
	元素含量μg/g
	示值误差
	重复性

	
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#
	7#
	8#
	9#
	10#
	
	

	10

μg/g
	Fe
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	Al
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	Cr
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	50

μg/g
	Fe
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	Al
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	Cr
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	100

μg/g
	Fe
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	Al
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	Cr
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	


4、稳定性：
	浓度
	元素含量μg/g
	稳定性

	
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#
	

	10

μg/g
	Fe
	
	
	
	
	
	
	

	
	Al
	
	
	
	
	
	
	

	
	Cr
	
	
	
	
	
	
	

	50

μg/g
	Fe
	
	
	
	
	
	
	

	
	Al
	
	
	
	
	
	
	

	
	Cr
	
	
	
	
	
	
	

	100

μg/g
	Fe
	
	
	
	
	
	
	

	
	Al
	
	
	
	
	
	
	

	
	Cr
	
	
	
	
	
	
	


检定：                                  审核：
附录B
检 定 证 书 内 页 格 式

证书编号：                                                    共  页    第  页

	检定所依据的技术文件（代号、名称）



	检定环境条件及地点：

温度：   ℃        相对湿度：     %          地点：                其他：

	检定使用的标准器

	名称
	型号/规格
	不确定度
	有效期限

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	1、外观和附件：

2、工作正常性：
3、检出限、示值误差、重复性、稳定性：
Fe

Al

Cr

检出限

示值误差

10μg/g
50μg/g
100μg/g
重复性

10μg/g
50μg/g
100μg/g
稳定性

10μg/g
50μg/g
100μg/g
4、检定结论：

检定：                                       审核：


附录C
检 定 结 果 通 知 书 内 页 格 式

证书编号：                                                    共  页    第  页

	检定所依据的技术文件（代号、名称）



	检定环境条件及地点：

温度：   ℃        相对湿度：     %          地点：                其他：

	检定使用的标准器

	名称
	型号/规格
	不确定度
	有效期限

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	1、外观和附件：

2、工作正常性：
3、检出限、示值误差、重复性、稳定性：
Fe

Al

Cr

检出限

示值误差

10μg/g
50μg/g
100μg/g
重复性

10μg/g
50μg/g
100μg/g
稳定性

10μg/g
50μg/g
100μg/g
4、不合格项：

检定：                                       审核：


附录D
油液光谱仪检定结果不确定度评定示例
1 示值误差检定不确定度评定

1.1建立检定模型

   E=X-X0

式中  X——被测仪器示值的平均值；
X0——标准物质的标称值；

1.2方差与灵敏系数

数学模型中各项相互独立，则：
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1.3检定不确定度评定

（1）由X引入的不确定度

X引入的不确定度主要为测量重复性引入，记为u1，因为每个检定点测量10次取平均值，故用平均值的实验标准偏差表示，计算公式如公式1：
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……………….….…….公式1
式中，u1——仪器示值的重复性引入的标准不确定度分量，%；

xi——单次测量值；

[image: image8.wmf]x

——测量平均值;

n ——测试次数，n=10。

100μg/g检定点的检定结果及不确定度分量计算结果见表D1。

表D1 10μg/g检定点的检定结果及不确定度分量计算结果
	浓度
	元素含量μg/g
	u1
μg/g

	
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#
	7#
	8#
	9#
	10#
	

	100

μg/g
	Fe
	98.9 
	95.5 
	96.8 
	97.4 
	97.0 
	92.1 
	102.7 
	93.5 
	94.8 
	91.8 
	1.1

	
	Al
	105.6 
	103.8 
	101.6 
	103.2 
	107.3 
	107.5 
	106.5 
	102.8 
	103.5 
	102.8 
	0.7

	
	Cr
	94.5 
	93.5 
	94.7 
	95.3 
	95.6 
	94.4 
	97.1 
	98.6 
	97.5 
	92.5 
	0.6


（2）由X0引入的不确定度

由X0引入的不确定度主要为标准物质引入的不确定度，记为u2，100μg/g Fe、Al、Cr三元素油液标物物质各元素扩展不确定度为3μg/g，包含因子k=2，则u2=1.5μg/g。

1.4 合成不确定度uc与扩展不确定度U      

u1与u2的相关系数为1，则两者的合成不确定度计算公式见公式2，扩展不确定度的扩展因子k通常取2，则扩展不确定度计算公式见公式3，计算结果见表D2。

                              uc=
[image: image9.wmf]2
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                              U=kuc（k=2）………………. ….……公式3
表D2 100μg/g检定点合成不确定度与扩展不确定度计算结果
	元素
	不确定度μg/g

	
	u1
	u2
	合成不确定度uC
	扩展不确定度U

	Fe
	1.1
	1.5
	1.9
	3.8

	Al
	0.7
	1.5
	1.7
	3.4

	Cr
	0.6
	1.5
	1.7
	3.4
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