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引   言 
 

本规范是以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》和JJF 1059.1-2012《测量不确定度评定与表示》为基础性系列规范进行编写。 

本规范主要参考JJF 1664-2017《温度显示仪校准规范》、YS/T 600-2009《铝及铝合金

液态测氢方法闭路循环法》的技术内容。 

本规范为首次发布。
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闭路循环法铝及铝合金液态测氢仪校准规范 

 

1 范围 

本规范适用于采用闭路循环法的铝及铝合金液态测氢仪的校准。 

2 引用文件 

本规范没有引用文件。 

3 术语和计量单位 

下列术语和定义适用于本规范。 

3.1 术语 

3.1.1 气密性 gas tightness 

测氢仪工作循环气路的密闭性能。 

3.1.2 泵压 pump pressure 

测氢仪循环泵工作时仪器出口的表压。 

3.1.3 真空度 vacuum 

测氢仪循环泵工作时仪器入口的表压。 

3.1.4 吹洗 purge 

启动测氢仪内置气源，使气源内的气体充满整个工作气路的过程。 

3.2 计量单位 

液态测氢仪测量结果为氢含量，氢含量的计量单位为“mL/100g”，表示100克铝液

内溶解的氢气体积。 

4 概述 

铝及铝合金液态测氢仪主要用于测量铝及铝合金熔液内氢气含量，测氢仪与测氢探

头、热电偶组成氢含量检测系统。如图1所示，系统工作时，测氢探头与热电偶浸入铝

液，测氢仪通过循环系统促使循环气体在测氢探头与测氢仪间循环，循环气体在流经测

氢探头时，铝熔液中的氢向循环气体内扩散，直到铝熔液内的氢分压与循环气体内的氢
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分压达到平衡，测氢仪根据循环气体热导率的变化检测出铝熔液内的氢分压，再根据

Sivert定律计算出铝熔液内的氢含量。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图1  测氢仪工作示意图 

1—测氢仪；2—仪器气体入口；3—仪器气体出口；4—仪器热电偶插座； 

5—测氢探头；6—热电偶；7—铝熔液 

5 计量特性 

5.1 气密性 

5分钟内最大压降不超过试验压力的1%。 

5.2 泵压 

不小于10 kPa。 

5.3 真空度 

不大于-10 kPa。 

5.4 循环流量 

不小于30 mL/min。 

5.5 氢含量示值误差 

最大允许误差为±0.01 mL/100g或读数的±5%，取二者中大值。 

5.6 氢含量示值重复性 

7 

6 

4 3 2 

5 

1 

H2 
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氢含量示值重复性以单次测量的标准偏差s来表示，s不大于0.005mL/100g或读数的

2.5%，取二者中大值。 

5.7 温度示值误差 

（600～800）℃测量范围内，最大允许误差为±3℃。 

6 校准条件 

6.1 环境条件 

6.1.1 温度为（15～25）℃。 

6.1.2 相对湿度≤85%。 

6.1.3 电源满足仪器说明书的要求。 

6.2 测量标准及其他设备 

校准用测量标准及其他设备的技术要求见表1。 

表 1  测量标准及其他设备技术要求 

序号 测量标准 技术要求 用途 备注 

1 标准气体 见附录A 
用于校准仪器的氢含量示值误

差、氢含量示值重复性 
— 

2 
标准直流电

压源 
不低于0.05级 

模拟热电偶的输出，为仪器提供

热电偶的输入，用于校准仪器温

度示值误差 

也可选用温度校

准仪 

3 数字压力计 
（0～100）kPa，0.05级，

分辨力不低于0.01kPa 
用于测量仪器的气密性 

也可选用U形压

力计，水位高度须

达到4.5m 

4 压力表 （-100～100）kPa，1.6级 用于测量仪器的真空度、泵压等 — 

5 流量计 （0～250）mL/min，4级 用于测量仪器的循环流量 — 

6 零度恒温器 

恒温器深度应不小于

200mm，工作区域温度变

化为(0±0.1)℃ 

用于校准仪器的温度示值误差 
零度恒温器可用

冰点槽代替 

7 补偿导线 
K型热电偶补偿导线，应

有经校准后20℃的修正值 

校准具有参考端温度自动补偿功

能的测温仪器时用的专用连线 
— 

 

6.3 其他条件 

测氢仪外形结构完好，外露件等不应损坏或脱落，各开关、按键、显示器等部件不

应有影响正常工作的机械碰伤，打印功能正常。 
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7 校准项目和校准方法 

7.1 检查与校准项目 

a）检查项目：气密性、泵压、真空度、循环流量。 

b）校准项目：氢含量示值误差、氢含量示值重复性、温度示值误差。 

7.2 校准方法 

7.2.1 准备工作 

7.2.1.1  在测氢仪的内置气瓶内充上足量的载气，载气纯度不低于99.995%。 

7.2.1.2  仪器在校准环境静置4小时后，校准前仪表应通电预热，预热时间一般不少于

30min。 

7.2.2 气密性 

将数字压力计连接在仪器的气路入口处，气路出口用堵头堵住。打开仪器电源，打

开仪器内置气瓶阀门，启动仪器的“吹洗”功能，使气瓶内的气体充满整个气路，试验

气压不低于35kPa。关闭仪器“吹洗”功能，记录数字压力计上的压力读数，5分钟后再

次进行读数，计算两次压力读数的差值。 

7.2.3 泵压 

将压力表连接在仪器气路出口，确保连接处不漏气，气路入口通大气，启动循环泵，

此时压力表的指针应向正方向转动，指针在转动的过程中不左右摆动，当指针不再转动

时，记录压力表指示的压力值，停止循环泵。 

7.2.4 真空度 

将压力表连接在仪器气路入口，确保连接处不漏气，气路出口通大气，启动循环泵，

此时压力表的指针应向负方向转动，指针在转动的过程中不左右摆动，当指针不再转动

时，记录压力表指示的压力值，停止循环泵。 

7.2.5 循环流量 

用胶管将玻璃转子流量计与仪器串连，流量计入口与仪器气路出口相连，流量计出

口与仪器气路入口相连，将转子流量计的调节旋钮调至最大，启动循环泵，观察流量计

浮子跳动情况，记录转子流量计的指示流量。 
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7.2.6 氢含量示值误差 

7.2.6.1  开始校准工作前需对仪器进行参数设置，并选择合适的校准点。 

1) 仪器设置 

仪器合金修正系数设为1.00，仪器显示温度设为700℃，设置仪器为单次测量，测量

时间至少为3分钟。 

2) 校准点选择 

测氢仪的校准点一般不少于4个，建议标准气体氢气组份含量分别为1%、4%、9%、

20%，各组份标准气体在700℃时对应的氢含量见附录中表A.1、表A.2。 

若使用其他组份的标准气体，其对应的氢含量应按公式（1）计算： 

HH PC 92.0 （1） 

式中： 

HC ——标准气体在700℃时对应的氢含量，mL/100g； 

HP ——各标准气体释放到仪器中后，氢组份对应的氢分压，atm； 

注：例如H2含量为2%的氮中氢标准气体降压释放到测氢仪中，其对应的氢分压为0.02atm，计

算得其在700℃时对应的氢含量为0.130mL/100g。 

7.2.6.2  如图 2，连接好标准气体、气体减压器、流量计，打开标准气体瓶上阀门，调

节气体减压器的输出压力为（30～35）kPa，调节流量计的流量为（65±5）mL/min。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图2  氢含量示值误差校准前装置连接图 

 

入口 出口 热电偶 

排气 

连接气管

（ 

流量计 

测氢仪 

气体减压器 

标准气体 
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7.2.6.3  启动测氢仪自动测量功能，待测氢仪的循环泵启动后，进入采样环节，如图3

所示，迅速将流量计出口连接气管连接至测氢仪入口，确保连接处不漏气，测氢仪对标

准气体进行采样。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

图3  氢含量示值误差校准时装置连接图 

7.2.6.4 待测氢仪循环泵停止运转，将流量计出口连接气管从测氢仪入口端拔出，如图2

所示，得到测氢仪显示的氢含量，记录该数值。 

7.2.6.5 按7.2.6.2～7.2.6.4步骤，重复测量3次，并计算氢含量平均值。 

7.2.6.6 关闭标准气体的阀门，将气体减压器取下，安装在下一组需测量的标准气体瓶上，

重复7.2.6.2～7.2.6.4，得到测氢仪测量各标准气体的氢含量示值。 

注：建议对各标准气体按氢组份含量从低到高进行测量。 

7.2.6.7 按公式（2）所示计算氢含量示值误差： 

HSHH CCC  （2） 

式中： 

HC ——测氢仪氢含量示值误差，mL/100g； 

HC ——测氢仪氢含量示值平均值，mL/100g； 

HSC ——标准气体在700℃时对应的氢含量，mL/100g。 

7.2.7 氢含量示值重复性 

通入标准气体9% H2（mol/mol），按7.2.6.2～7.2.6.4步骤，重复测量6次，重复性以

标准偏差s来表示，按公式（3）计算氢含量示值重复性。 

标准气体 
入口 出口 热电偶 

排气 

连接气管 流量计 

测氢仪 
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16

)(
6

1

2








j

HHj CC

s （3） 

式中： 

HjC ——第j次仪器氢含量示值，mL/100g； 

HC ——仪器6次氢含量示值平均值，mL/100g。 

7.2.8 温度示值误差 

7.2.8.1  校准点选择 

选择650℃、700℃、750℃三个温度点进行校准。 

7.2.8.2  校准过程 

a）使用温度校准仪作为测量标准 

按图4方式接线。在温度校准仪输入最小校准点温度值，读取此时测氢仪温度示值；

依次增大输入温度（上行程），分别输入各校准点温度值，并读取测氢仪的温度示值，

直至最大校准点；之后依次减小输入温度（下行程），分别输入各校准点温度值，并读

取测氢仪的温度示值，直至最小校准点。用同样的方法重复测量一次。 

 

 

图4  温度校准仪的温度示值误差校准连接图 

取两个循环读数的平均值计算示值误差。由于每个校准点有4个仪器示值，因此取4

个示值的平均值与校准点温度之差作为该校准点的示值误差，按公式（4）计算示值误

差。 

sdt tt  （4） 

式中： 

t ——校准点的示值误差，℃； 

dt ——测氢仪温度示值的平均值，℃； 

 
温度校准仪 

（模拟热电偶） 

 
测氢仪 

 

补偿导线 

+ + 输

入

端 
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st ——校准点温度值，℃。 

b) 使用标准直流电压源作为测量标准 

按图5方式接线。依据相应的分度表输入校准点温度值对应的电势值。首先输入最

小校准点电势值，读取此时测氢仪的温度示值；依次增大输入电势值（上行程），分别

输入各校准点电势值，并读取测氢仪的温度示值，直至最大校准点；之后依次减小输入

电势值（下行程），分别输入各校准点电势值，并读取测氢仪的温度示值，直至最小校

准点。用同样的方法重复测量一次。 

 

图5  标准直流电压源的温度示值误差校准连接图 

取两个循环读数的平均值计算示值误差。由于每个校准点有4个仪器示值，因此取4

个示值的平均值与校准点温度之差作为该校准点的示值误差，按公式（5）计算氢含量

示值误差。 

)(
i

sdt
S

e
tt  （5） 

式中： 

t ——校准点的示值误差，℃； 

dt ——测氢仪温度示值的平均值，℃； 

st ——校准点温度值，℃； 

e——补偿导线修正值，mV； 

iS ——校准点温度的微分电势，mV/℃。 

由于标准直流电压源的输出电势值为校准点温度值对应的电势值减去补偿导线修

正值，从而同样得到公式（4）的示值误差计算公式。 

8 校准结果表达 

经校准的测氢仪出具校准证书，校准原始记录参考格式见附录B，校准证书（报告）

参考格式见附录C。校准结果应在校准证书上反映，校准证书应至少包括以下信息： 

 
标准 

直流电压源 

 

 
测氢仪 

 

铜导线 

 

+ +  

0℃恒温槽 

补偿导线 
 

0℃ 

输

入

端 
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a） 标题：“校准证书”； 

b） 实验室名称和地址； 

c） 进行校准的地点（如与实验室的地址不同）； 

d） 证书的唯一性标识（如编号），每页及总页数的标识； 

e） 客户的名称和地址； 

f） 被校对象的描述和明确标识； 

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； 

h） 校准所依据的技术规范的标识，包括名称及代号； 

i） 本次校准所用测量标准的溯源性及有效性说明； 

j） 校准环境的描述； 

k） 校准结果及测量不确定度的说明； 

l） 对校准规范的偏离的说明； 

m） 校准证书批准人的签名或等效标识； 

n） 校准结果仅对被校对象有效的声明； 

o） 未经实验室书面批准，不得部分复制证书的声明。 

9 复校时间间隔 

建议复校时间间隔最长为12个月。测氢仪使用频繁时应适当缩短复校时间间隔，在

使用过程中测氢仪经过修理、更换重要部件的需要重新校准。 
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附录 A 

标准气体及其要求 

 

A.1  标准气体应是有证标准物质且在有效期内。 

A.2  测氢仪若以N2作为载气，校准所用标准气体应为氮中氢标准气体，标准气体H2组份含

量建议为（mol/mol）：1%、4%、9%、20%，标准气体标称值的相对扩展不确定度不能大

于2%,k =2，各组份标准气体在700℃时对应的氢含量如表A.1所示。 

表A.1  标准气体氢含量对应表 

标准气体（mol/mol） 1%H2，余量N2 4%H2，余量N2 9%H2，余量N2 20%H2，余量N2 

氢含量（mL/100g） 0.092 0.184 0.276 0.411 

 

A.3  测氢仪若以Ar作为载气，校准所用标准气体应为氩中氢标准气体，氩中氢标准气体

H2组份含量建议为（mol/mol）：1%，4%，9%，20%，其中H2组份含量为9%（mol/mol）的

氩中氢标准气体，建议使用N2含量不低于99.995% （mol/mol）的高纯氮气替代，标准气

体标称值的相对扩展不确定度不能大于2%，k=2，各组份标准气体在700℃时对应的氢含量

见表A.2。 

表A.2  标准气体氢含量对应表 

标准气体

（mol/mol） 
1%H2，余量Ar 4%H2，余量Ar 9%H2，余量Ar 99.995%N2 20%H2，余量Ar 

氢含量

（mL/100g） 
0.092 0.184 0.276 0.284 0.411 
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附录 B 

铝及铝合金液态测氢仪校准记录 
记录编号:  证书编号：  

送校单位  制 造 厂  

仪器名称  规格型号  仪 器 编 号  

校准地点  环境温度 ℃ 环 境 湿 度 %RH 

校准依据  补 偿 导 线 修 正 值 e=         mV   

校准用测量标准 

名称 型号规格 技术指标 仪器编号 证书编号 有效期 

      

      

      

      

1  气密性: 

2  泵压: 

3  真空度: 

4  循环流量: 

5  氢含量示值误差 

校准点 校准结果（mL/100g） 
校准结果的相对扩展

不确定度 Urel，k = 2 
标准气体

（mol/mol） 

氢含量

（mL/100g） 
1 2 3 平均值 示值误差 

              

        

              

              

 

6  氢含量示值重复性 

校准点 校准结果（mL/100g） 

标准气体

（mol/mol） 

氢含量

（mL/100g） 
1 2 3 4 5 6 平均值 

标准偏

差 s 

          

 

7  温度示值误差 

校准点

（℃） 

校准结果（℃）  校准结果的扩展不

确定度 U（℃）,k = 2 上行程 下行程 上行程 下行程 平均值 示值误差 
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附录 C 

铝及铝合金液态测氢仪校准证书内页参考格式 

校准结果 

 

1  气密性: 

2  泵压: 

3  真空度: 

4  循环流量: 

 

5  氢含量示值误差 

标准值（mL/100g） 仪器示值（mL/100g） 示值误差（mL/100g） 
校准结果的相对扩展

不确定度 Urel，k = 2 

    

    

    

    

 

6  氢含量示值重复性： 

 

7  温度示值误差                                                          

校准点（℃） 仪器示值（℃） 示值误差（℃） 
校准结果的扩展不确

定度 U（℃），k = 2 
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附录 D 

液态测氢仪氢含量示值误差测量结果的不确定度评定举例 

D.1概述 

D.1.1 被测对象 

液态测氢仪，测量范围为（0～9.999）mL/100g，分辨力为0.001mL/100g。 

D.1.2 测量标准 

使用在有效期内的氮中氢标准气体作为测量标准，技术指标见表D.1。 

表 D.1  标准气体主要技术指标 

标准气体（mol/mol） 相对扩展不确定度 

1%H2，余量 N2 

4%H2，余量 N2 

9%H2，余量 N2 

20%H2，余量 N2 

Urel=2%，k=2 

D.1.3测量方法及校准点 

按本规范进行。 

根据表A.1可知，采用的标准气体对应的氢含量校准点分别为：0.092 mL/100g，0.184 

mL/100g，0.276 mL/100g，0.411 mL/100g。 

D.1.4 测量环境 

温度为15℃~25℃，相对湿度≤85%。 

D.2 测量模型 

由于 

HSHH CCC  （D.1） 

HSHS PC 92.0 （D.2） 

因此，氢含量示值误差的测量模型为： 

HSHH PCC 92.0 （D.3） 

式中： 

HC ——测氢仪氢含量示值误差，mL/100g； 

HC ——测氢仪氢含量示值平均值，mL/100g； 

HSC ——标准气体对应的氢含量，mL/100g； 
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HSP ——标准气体对应的氢分压，atm。 

D.3 输入量的标准不确定度分析 

D.3.1 输入量𝐶𝐻的相对标准不确定度 )(rel HCu  

输入量𝐶𝐻的不确定度来源来自测量重复性和仪表的分辩力。 

D.3.1.1 测量重复性导致的标准不确定度 )( 1% HCu 、 )( 4% HCu 、 )( 9% HCu 、 )( 20% HCu  

测量重复性导致的标准不确定度采用A类方法进行评定。通过连续测量得到测量列，

用贝塞尔公式计算单次测量的标准偏差s得到，测量数据见表D.2。 

表 D.2  重复性测量结果                         mL/100g 

校准点 测量结果 标准偏差 s 

0.092 0.092 0.091 0.092 0.091 0.090 0.091 0.092 0.093 0.091 0.091 0.000843 

0.184 0.182 0.181 0.182 0.181 0.180 0.181 0.182 0.183 0.181 0.181 0.000843 

0.276 0.276 0.275 0.276 0.275 0.274 0.273 0.276 0.277 0.275 0.275 0.001135 

0.411 0.412 0.412 0.413 0.412 0.411 0.412 0.413 0.413 0.411 0.411 0.000816 

实际测量时，在每个校准点重复测量3次，取其平均值，因此测量重复性引入的标准

不确定度为： 

mL/100g 000487.0
3

mL/100g 000843.0

3
)( 1% 

s
Cu H  

mL/100g 000487.0
3

mL/100g 000843.0

3
)( 4% 

s
Cu H  

mL/100g 000656.0
3

mL/100g 001135.0

3
)( 9% 

s
Cu H  

mL/100g 000472.0
3

mL/100g 000816.0

3
)( 20% 

s
Cu H  

D.3.1.2 仪表分辨力导致的标准不确定度 )( HfCu  

仪表分辨力导致的标准不确定度 )( HfCu 采用B类方法进行评定。由仪表分辨力b导致的

示值误差区间半宽为a=b/2，取包含因子k= 3 。因此： 

mL/100g 00029.0
3

0005.0
)( 

k

a
Cu Hf  
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输入量 HC 的灵敏系数为： 

11 





H

H

C

C
c  

当分辨力导致的不确定度小于重复性导致的标准不确定度时，只取重复性的影响，可

得输入量 HC 的各相对标准不确定度 )(rel HCu 见下。 

%53.0
092.0

000487.0)(
||)(

1% 

1% 
11% rel 

H

H
H

C

Cu
cCu  

%27.0
184.0

000487.0)(
||)(

4% 

4% 
14% rel 

H

H
H

C

Cu
cCu  

%24.0
276.0

000656.0)(
||)(

9% 

9% 
19% rel 

H

H
H

C

Cu
cCu  

%12.0
411.0

000472.0)(
||)(

20% 

20% 
120% rel 

H

H
H

C

Cu
cCu  

D.3.2输入量 HSP 导致的标准不确定度 )(rel HSPu  

输入量 HSP 的不确定度主要来源于标定标准气体时的扩展不确定度。由于标准气体标

称值的扩展不确定度为 %2rel U ，k=2，所以： 

atm %1)(  HSHS PPu  

其灵敏系数为： 

1-

2 atmmL/100g 
1

5.092.0 





HSHS

H

PP

C
c

 

因此： 

%5.0
92.0

%1
|

1
5.092.0|

)(
||)( 2rel 




HS

HS

HSHS

HS
HS

P

P

PC

Pu
cPu  

D.4  合成标准不确定度 

D.4.1标准不确定度汇总 

输入量的标准不确定度汇总见表D.3。 
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表 D.3  标准不确定度汇总表 

D.4.2  合成标准不确定度的计算 

输入量C𝐻𝑑、𝑃𝐻𝑆相互间彼此独立，所以合成标准不确定度可按式（D.4）计算。 

2

rel

2

rel )]([)]([)( HSHHc PuCuCu  （D.4） 

各校准点的合成标准不确定度分别为： 

%73.0)( 1%  Hc Cu  

%57.0)( 4%  Hc Cu  

%56.0)( 9%  Hc Cu  

%52.0)( 20%  Hc Cu  

D.5 扩展不确定度 

取包含因子k=2，则各校准点氢含量示值误差的相对扩展不确定度根据公式（D.5）计

算，最终结果见表D.4。 

)(rel Hc CkuU  （D.5） 

表 D.4   各校准点的相对扩展不确定度 

校准点（mL/100g） 0.092 0.184 0.276 0.411 

相对扩展不确定度 Urel，k=2 1.5% 1.2% 1.2% 1.1% 

 

标准不确

定度

)( iXu  

不确定度来

源 Xi 

标准不确定度值 

灵敏系数 ci 

相对标准不确定度 

∣ci∣u(Xi)/CHSi 

校准点 CHSi u(Xi) 校准点 CHSi 𝑢rel (𝑋𝑖) 

)( HCu  
测量重复性

及分辨力 

0.092 

mL/100g 

0.000487

mL/100g 

1 

0.092 

mL/100g 
0.53% 

0.184 

mL/100g 

0.000487

mL/100g 

0.184 

mL/100g 
0.27% 

0.276 

mL/100g 

0.000656

mL/100g 

0.276 

mL/100g 
0.24% 

0.411 

mL/100g 

0.000472

mL/100g 

0.411 

mL/100g 
0.12% 

)( HSPu  
标准气体标

称值 

0.92 𝑃𝐻𝑆  

mL/100g 

𝑃𝐻𝑆 ×

1%atm 

−0.92 × 0.5 ×
1

 𝑃𝐻𝑆
 

mL/100g·atm
-1 

0.92 𝑃𝐻𝑆  

mL/100g 
0.5% 


