利用干井炉校准获得最佳性能时的常见问题
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摘要：干井式温度校准器的典型技术指标并不能提供用户需要了解的全部不确定度信息。本文说明了使用干井式或“干块”校准器对温度计进行准确校准的其他重要指标，包括稳定度、径向均匀性、轴向均匀性、迟滞、插入深度、负载影响、使用外部参考，等等。文中还提供了例子，以及如何进行测量和使用的信息。
概述
干井是一种广泛用于多种行业的温度计校准工具，覆盖了从医药到电子、能源、食品加工的各个行业。其功能是根据可溯源温度标准对温度传感器进行校准，以提高生产力，并满足现场和实验室应用的规范要求。干井通常带有实用特性和附件，可以提高其在现场或实验室应用时的生产力。本文着重阐述干井式校准器的热特性。
以下讨论覆盖了干井式校准器的几项热特性，这些特性都会影响到干井向被测单元（UUT）传递校准的的准确度。其中许多特性都取决于如何使用校准器。文中提供了测试这些特性的方法。最后，这些测试数据和所涉及仪器的测试数据一起被考虑到了误差计算之中。由此便可评估干井的不同特性（以及使用模式）的影响。
干井式校准器的使用模式
干井式校准器通常可以实现两个功能。它既可作为等温源又可作为可溯源温度参考。当作为等温源时，其目标是提供一个均匀的恒温环境，用于将温度数据从可溯源温度参考标准传递给UUT；作为温度标准，校准器本身已经过校准。
本文涉及了干井式校准器的这两种使用模式。直接模式将干井式校准器作为温度参考标准（请参见图1）。该模式减少了所需仪器的数量，有助于降低成本，并且明显方便了现场应用。
间接 模式将干井式校准器作为等温源，依赖于外部温度计（及读出装置）作为参考标准（请参见图2）。需要说明的是，一些干井式校准器内置独立于校准器控制电路和传感器的读出装置。这种参考采用了独立的探头，将其插入到干井的插孔中，就和UUT一样。该传感器及其相关的测量电子器件可被校准，并提供与完整的外部系统相同的功能。
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图1. 干井式校准器可经过校准，直接提供可溯源校准比对，而不必使用外部温度计（直接模式）
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图2. 干井式校准器仅作为等温源使用。为达到溯源性，可将UUT读出装置与外部参考温度计的温度进行比对（间接模式）
干井式校准器的特性及测量
干井式包括一个温度控制物块，通常是一个金属块，它为比对测量提供了一个等温环境。由于通过固体块的热传输被减小，因此固体块比搅拌的液槽更容易受到温度梯度的影响。因此，如果通过插块的热损失模式发生变化，这些梯度就更容易受到这种转换的影响。在插块上提供有插孔或井，用于插入温度计。（为了满足不同尺寸的温度计，通常提供具有不同尺寸插孔的插块。）为方便插入和拔出，在温度计和井之间（以及护管和插块之间）要留出一定的空隙。这一空隙会产生热阻抗，阻止其间的热传输。带着这些问题，我们将讨论一些影响使用干井时的准确度的特性。这些特性包括温度稳定度、温度均匀性、热负载、温度迟滞和插入深度。
本文中的测量例子采用了一个或两个输入温度计读出装置。它们可以快速地以数字方式记录数据，以提供良好的分析。采集的数据已经被导入到Excel®电子表格中，并进行了数学操作和绘图。
温度稳定度
温度稳定度是影响干井式校准器性能的最基本和常见的测量限制之一。使用温度计和具有足够灵敏度和分辨率的读出装置测量温度区的控制波动，从而测得温度稳定度。响应时间与典型UUT非常相像的温度计是非常有用的。在任意指定温度下，干井稳定度测量的典型时间周期为30分钟。根据使用校准器的方式不同，可能适用其它的时间周期。温度稳定度在不同的温度下可能会有所不同。应该在其范围内对仪器进行特征定义，通常进行3组稳定度测量就足够了。对于仅进行加热的校准器 （即不使用制冷系统获得低于环境的温度），在其范围的最大、最小温度和中间点进行测量。对于低温干井式校准器的稳定性，除了在其最大和最小温度测量外，还要对接近室温的温度点进行测量。同时可对用户感兴趣的特定温度点进行测量。
稳定度用来衡量温度控制达到稳定后在测量周期内的温度偏移。可以通过两种方式查看稳定度数据（请参见图3）。所谓的“峰值”稳定度通常定义为正/负（±）数据组最大值和最小值差值的一半：
峰值稳定度= ±（Tmax – Tmin）/ 2
所谓的“2σ”稳定度，是数据组标准偏差的两倍：
2σ稳定度= ±（2×标准偏离）
2σ方法被认为可以更准确地描述稳定性，因为通常的温度起伏服从正态概率分布。其结果对温度观察周期的依赖性更小。
由于参考温度和UUT值的测量之间存在时间差，因此稳定度就是一个关键参数。可以通过获得尽可能高的稳定度来减少由此产生的不确定度。减少参考和UUT测量之间的时间差也会有帮助。
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图3 两种确定稳定度的方法如图所示。2σ方法的置信度为95%
温度均匀性
为了使温度区内不同位置的传感器具有相同的温度，温度区内的温度在轴向和径向应该是均匀的或一致的。
所有干井式校准器都有一定程度的温度不均匀或不一致性。被插入到不同井中进行比对的不同温度计及不同类型的温度计感受到的温度会稍有不同。由井的长度产生的温度差异称为轴向梯度；不同井之间的温度差异称为径向梯度。可以对梯度进行测定，并画出其曲线。根据这些曲线可以估算出不确定度，并计入总不确定度。
轴向均匀性
干井式校准器顶端和底部散热速率与中心不同。这将产生延井的轴向温度梯度。干井式校准器的设计对梯度进行了补偿，其方法是热量分布延温区方向而不同。这些技术还不算完美。延井深方向仍然存在径向梯度。温度计的感温区深度不尽相同，或者与相比对的温度计有不同的敏感元件长度。例如，PRT传感器的长度可能不同，或者在护管内的位置也有差异，因此所感测的就是温度区内不同轴向位置的温度。比对不同类型的传感器（例如将敏感元件长度短的电热偶或热敏电阻与长敏感元件的标准铂电阻参考温度计－SPRT相比对）就会产生明显的轴向位置差异，因此这种比对就非常容易受到轴向梯度的影响。
可以对轴向梯度进行测量，来评估它对总不确定度的影响。有两个温度计的温度读出装置是十分理想的。其中一个温度计可以为典型的参考标准，例如二级参考标准或PRT。但是梯度温度计需要有特殊的特性。需要具有较短敏感元件的温度计——建议敏感元件长度为5mm或更短。直径也应尽可能小——小于6mm。同时应对梯度温度计进行测试以验证其具有相对较低的散热效应。用于设计的传感器可以是PRT、热敏电阻或贵金属热电偶，它应具有足够的温度范围能够覆盖干井的温度范围。由于廉金属热偶的同质性不好，因此廉金属热电偶不适合这样的测量。建议在实际应用中采用PRT而不是贵金属热电偶。温度计的稳定度不是特别关键，只要在测量期间足够稳定，可以进行准确的温度差异测量即可[1]。
测量可以在任何温度下进行，但是当干井式校准器的温度与环境差别过大时，温度偏差通常会增加。对干井式校准器在其全部温度范围内进行评估是有益的，通常要在低温、中温和高温下进行测量。
从井内最深处（0 mm）开始测量然后以最小20mm的增量逐渐抽出梯度温度计。每次测量必须留出井内重新建立温度平衡和稳定的时间。覆盖的深度范围应当包含将在校准器内校准的温度计的感温长度涵盖的的范围。一些SPRT和二级参考温度计的敏感元件长度可能为40～60 mm。通常的测量点可能包括0mm（井的底部）、20mm、40mm和60mm，然后返回0mm以确认井没有漂移。当梯度温度计在井内上下移动时，参考温度计始终在另一个井的底部。两个温度读数的差异即提供了所需的梯度数据，该数据不受干井控制传感器和控制器件不稳定的影响。
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图4 参考探头和梯度探头的测量刻度在左侧；由深度引起的轴向偏差的刻度在右侧。数据基准点为0mm深度，此时偏差为0°C。在干井式校准器稳定后，偏差由平均数据决定。将最后的0 mm读数与第一个读数比较以确定是否发生偏移。
梯度曲线如图5所示。平滑的梯度曲线说明温度和深度测量准确。
由轴向梯度引起的不确定度极限，可以通过计算在被测敏感元件的最大长度范围内的最大温度变化来进行评估。图4所示例子中的最大误差为0.032°C，除2后得到峰值为±0.016°C
这是从最小的传感器（梯度测试探头为5mm）到所选的40mm最大传感器之间的误差范围，条件是：全部插入井中。
如果知道确切的梯度曲线和敏感元件长度，可在一定程度上改进不确定度。图5中的例子还显示出了40mm参考温度计和20mmUUT之间的误差。其各自温度值由梯度曲线积分得到。注意使用设计和长度基本相同的元件，可以消除轴向均匀性误差的影响
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图5. 把从图4的微分曲线得到的测量数据单独绘制，可以建立梯度曲线。对20mm和40mm传感器的长度进行积分，得到各自的温度值。两者之间的误差比采用40mm测量的最大可能误差小。注意相同长度的传感器测得的井温度相同。
轴向均匀性误差是误差计算中最明显的不确定度因素之一。如果知道温度计的构造，便可使用一项减少此类误差的技术。图6显示为具有大温度变化的梯度曲线的干井式校准器。根据参考传感器的位置和长度，可对其检测温度进行估算。采用对插入深度的曲线进行分段、对偏差或误差值进行平均的简单积分方法进行估算。也可以对具有相同插入深度的20mmUUT传感器进行评估，并确定相对误差。如果移动较短的传感器，使得两传感器的中心并排放置，可以明显地减小误差，如图所示[2]。
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图6 此图形表示了具有大温度变化的梯度曲线。从井的底部对曲线进行积分，得到参考温度计和20mmUUT的值。将UUT和参考温度计的中线对齐，得到第二个温度值。可以看到误差明显地减少。如果知道传感器长度和位置时，采用此技术可以减少轴向梯度误差。
径向均匀性
径向均匀性是指干块或井之间的温度差异。这种不均匀性受干块和环境温度之间的差异的影响非常大。与环境温度的差异越大，造成的潜在温度校准误差就越大。所以，应在仪器温度范围内的极值（相对于环境温度）条件下，进行径向不均匀测量。
测量径向均匀性要求稳定的温度计和读出装置。采用二级标准或SPRT的效果最好。测试必须在适于所用温度计的等直径井内进行。最简单的方法是，使用同一个温度计对各个井进行测量。在每次记录测量前，应该是干井式校准器得到稳定。
最准确的方法是使用两个温度计进行封闭校准。使用一个温度计作为参考，在整个测试过程中，保持其在同一个井内。另一个温度计在各井之间转移，确保在每一处都有足够的时间使校准器恢复稳定。使用这种方法，可以消除大部分的控制不稳定性和漂移，所以仅剩井间的温度差异。具有很多井的干井式校准器至少应对三个井进行均匀性分布测量。注意井间温度差异。测量井之间的最大偏差是潜在误差值。最大误差除2得到峰值误差（±）。若对所有井进行测量时，这些井必须是相同大小的。应至少对两个井进行测量。（请参见图7）
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图7 参考井温度计（“参考”）与另一个在各井之间转移、进行相对温度测量的温度计（“转移”）进行比对。可以从右侧的轴上读出标准化的温度差异。由此确定最大偏差和最小偏差之间的相对温度差异。
对少于四个井的干井式校准器而言，有必要通过循环交替测量确定差异。使用两个温度计时，两个井之间的差异可由下列方程计算得到：
温度差异= |((P1W1 – P1W2) + (P2W1 - P2W2)) / 2|
注意：P1为探头1； W1为井1；以此类推。P1W1是井1中探头1的读数。
负载误差
当温区内的温度计数量和（或）型号增加或减少时，会引起热量的损失或增加，从而发生温度梯度的变化，因此就产生了负载误差。当采用直接校准模式而不是间接校准模式时，这一问题尤为显著。在直接校准模式下，校准器控制传感器根据温区内独立的参考温度计进行校准。在随后的校准过程中，对UUT进行校准。如果井内装有其他温度计，增加的热能损耗会改变温区内的温度分布。影响温度计温度，而干井式校准器显示的温度保持不变。这种变化被称为负载误差。如上所述，在井内将参考温度计与UUT并排使用，可以大幅减小此误差，由此便可以消除负载引起的均匀性误差。
通过在插块的井内插入一支监测温度计，对其在一段时间的温度进行记录，可以测定温区内的负载误差。在温度场建立后，按每次一个的速度增加温度计，同时观察校准器显示的变化、监测温度计温度。没有必要频繁地对新增的温度计进行测量，但应简单地对增加温度计的热负载进行模拟。在扰动之后，干井式校准器显示总会返回设置点温度。每增加一个负载，参考温度计读出装置将显示一个温度变化。取出显示稳定的温度计使这一过程逆转，以保证恢复到原温度。测量数据的例子如图8。采用这种方式，可以确定常见的温区负载误差，并且在不确定度计算中考虑相应的温区负载误差。
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图8 利用参考探头（Ref 1）确定温区温度，同时在初始平均值处划线。逐渐增加的温度计提供热负载，最终温区温度变化趋向环境温度。校准器控制器始终显示原温度。
给温区添加二级参考（如图8中的“Ref 2”）可以提供用于测试负载对间接测量模式产生的影响的数据。对两条曲线进行计算得到的微分值，如图9所示。与直接校准模式相比，这种校准方式的变化较小。
温度迟滞
用于控制校准器温度的工业铂电阻温度计（IPRT）的应力变化，会使干井式校准器产生迟滞现象。尽管这种模式具有很好的可重复性，但它随当前温度循环的范围而变化。当校准器在最小和最大设置点温度间循环时，范围中点处的实际测量温度变化最大。误差方向取决于设备处于升温过程还是降温过程。通常，IPRT阻值在升温过程中较低，而在降温过程中较高。当IPRT安装在干井式校准器中，作温度控制传感器使用时，控制器将其探测值颠倒，设置点温度在升温过程中较高，在降温过程较低。在范围中点处最小和最大温度差异为零到十分之几摄氏度。IPRT的设计差异或甚至是相同设计的不同元件都对中点处的迟滞误差产生影响。干井式校准器的量化迟滞误差将计入仪器偏移范围中点处的参考温度计测得的最小温度和最大温度之间的差异中。（如图10所示）。
通过对无迟滞参考温度计在校准器最大温度和最小温度间的多次循环值进行记录，可以对迟滞情况进行测量。注意越小的偏移范围造成的误差越小。实际上可能存在一个几乎没有迟滞现象偏移范围 [3] [4]（如图11）。
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图9 对图8中R1和R2的数据变化之间的差异进行标准化并作图，表明热负载条件的间接模式下参考温度计和UUT之间的潜在改变。这些改变很小，大概在测量噪声的范围内。
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图10 当温度计在一定温度范围内上下循环时，干井式校准器会出现迟滞。控制传感器PRT器件的应力引起了此误差。最大误差出现在范围的中点处。
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图11 任意给定传感器的迟滞量级取决于温度偏移范围。偏移越小产生的迟滞越小。
插入误差
温度计的插入误差是护杆散热引起的（散热效应）。温度计的护杆是温度计探头上位于传感器和导线之间的部分。当传感器热流沿温度计的护杆到达周围环境时，便产生了散热效应。如果传感器插入等温区内足够深，以至于传感器上方的一部分护杆与温区温度相同，那么便没有热流通过传感器。当这样的情况发生在参考温度计和UUT之间时，它们会达到相同的平衡温度。
散热效应是温度计的特性，而不是校准器的特性，而插入深度则是校准器的特性。理想的情况是，所有温度计都在温区内部插入深度都足够深，从而散热效应可以忽略不计。然后问题的关键是让参考温度计和UUT有足够的插入深度，以克服这一问题。
为了确定散热效应影响是否明显，应当采用同样的温度源。如果对某个校准器进行轴向梯度测量，发现其满足需求，那么可以将其用于散热效应测量。如果校准器有明显的轴向梯度，将很难区分轴向梯度影响和散热效应的影响。显著的温度梯度导致测量结果无效。
简单的散热效应测试与轴向梯度测试相同。使用适当的读出装置对参考温度计和测试温度计进行监测。这两个温度计被置于尺寸合适的井内。校准器设置为所需温度，同时温度计达到平衡。注意温度值的差异，被测温度计上升10mm，并达到平衡。再次注意两个传感器之间的差异，并对两个差异进行评估。温度变化趋于周围环境，通常是散热效应引起的。没有明显的变化表明散热效应很小。
图12 绘制了无梯度校准器中不同温度计的插入曲线。如果参考温度计和测试温度计构造相同，而热量损耗/增益也相同，那么可以减少散热效应。
[image: image12.emf]
图12 此图显示了在无梯度温区中若干探头以1cm间隔测量的插入曲线。0cm位置的井深是20cm。所有曲线都趋于环境温度，说明发生了散热效应。这里显示了一些常见的校准器插入深度。对特定深度的不同探头的显示温度进行比较，能够说明它们之间的散热效应。
不确定度计算
为了估算使用校准器的校准过程中的不确定度，首先必须对所有误差极限进行量化。校准器中的每一温度测量过程都应该建立在可量化的范围或不确定度范围之内。
根据校准中所使用仪器的应用和用法，对仪器的个体不确定度源进行统计集合就是不确定度计算。下面提供了两个例子。第一个例子适用于校准器的直接模式（也就是采用干井的显示温度作为参考温度）；第二个例子适用于间接模式，采用了外部校准参考温度计和读出装置。
下面为普通的干井校准器建立了一个不确定度清单。根据所用干井式校准器的具体模式不同，有些项不一定适用于所有情形。对例子中各项的适用模式进行了说明。为每一类型选择了概率分布。根据分布类型和k因子的不同，还应用了不同的除数。假设各不确定度均不相关，在表格底部对所列出的不确定度，按照方和根的方法进行了计算。例子选取了200°C时，40mm测量区域内典型不确定度。为便于计算，对这些例子中的一些不确定度进行了组合。为方便起见，根据数据假设选取了相应的概率分布。用户应采用自己的概率分部估算。
不确定度应用描述
参考的电子测量装置：根据制造商提供的技术指标和使用方法，已经确定了用于测量和显示温度的电子设备的不确定度：±0.012°C （k=2），其中包括温度计的自加热。 这适用于间接模式而不适用于直接模式
参考温度计：作为校准参考的电阻温度计（SPRT）的校准在200°C 时的扩展不确定度：±0.010°C（k=2）。这适用于间接模式，不适用于直接模式。
参考温度计长期漂移：例子中的SPRT漂移指标为：±0.010°C （k=2）。这适用于间接模式，不适用于直接模式。
干井式校准器准确度：制造商规定的总准确度为：±0.300°C。这适用于直接模式，不适用于间接模式。
干井式校准器长期漂移：校准记录显示仪器的长期偏移在±0.100°C内。这适用于直接模式，不适用于间接模式。
轴向均匀性：测量区域的误差范围是0.300°C，峰值：±0.150°C。对于间接模式，增加的梯度不确定度为：±0.070，（来自SPRT）
径向均匀性：校准设置点的井间最大差异估算为0.140°C，峰值为±0.070°C。对于间接测量模式，增加±0.070°C的径向梯度不确定度 （对SPRT），已经对其长度和位置进行了评估。
显示分辨率：干井式校准器的温度指示器分辨率为0.01°C，产生的温度分辨率极限为±0.005°C。
温度稳定度：在30分钟内，干井式校准器在设置温度下的温度稳定度约±0.030°C（采用2σ方法）
热负载：直接校准模式下，干井式校准器热负载的最大影响是0.200°C或±0.100°C。间接模式为±0.002°C
迟滞：加热循环和制冷循环产生的最大温度误差估计在0.050°C或±0.025°C 内
散热效应或插入误差：处于特定插入深度的温度计的散热效应约为0.050°C。
下列表格显示了，直接模式和间接模式下，合成标准不确定度和合成扩展不确定度的计算。
直接测量的例子：
	不确定度来源
	概率分布
	不确定度（±°C）
	除数
	影响±°C

	电子测量器件
	正态分布
	0.012
	2
	NA

	参考温度计（SPRT）
	正态分布
	0.010
	2
	NA

	长期偏移SPRT
	正态分布
	0.010
	2
	NA

	干井准确度
	矩形分布
	0.300
	√3
	0.173

	干井长期偏移
	正态分布
	0.100
	2
	0.050

	轴向均匀性
	矩形分布
	0.150
	√3
	0.087

	径向均匀性
	矩形分布
	0.070
	√3
	0.040

	显示器分辨率
	矩形分布
	0.005
	√3
	0.003

	温度稳定度
	正态分布
	0.030
	2
	0.015

	热负载（直接）
	矩形分布
	0.100
	√3
	0.058

	迟滞
	矩形分布
	0.025
	√3
	0.014

	散热效应
	斜线分布
	0.050
	1
	0.050

	合成标准不确定度：±°C（k=1）
	0.219

	合成扩展不确定度：±°C（k=2）
	0.438


间接测量的例子
	不确定度来源
	概率分布
	不确定度（±°C）
	除数
	影响±°C

	电子测量
	正态分布
	0.012
	2
	0.006

	参考温度计（SPRT）
	正态分布
	0.010
	2
	0.005

	SPRT，长期漂移
	正态分布
	0.010
	2
	0.005

	校准器准确度
	矩形分布
	0.300
	√3
	NA

	干井长期偏移
	正态分布
	0.100
	2
	NA

	轴向均匀性
	矩形分布
	0.150
	√3
	0.087

	轴向均匀性（SPRT*）
	矩形分布
	0.070
	√3
	0.040

	径向均匀性
	矩形分布
	0.070
	√3
	0.040

	径向均匀性（SPRT*）
	矩形分布
	0.070
	√3
	0.040

	指示器分辨率
	矩形分布
	0.005
	√3
	NA

	温度稳定度
	正态分布
	0.030
	2
	0.015

	热负载（间接）
	矩形分布
	0.002
	√3
	0.001

	迟滞
	矩形分布
	0.025
	√3
	NA



	散热效应
	斜线分布
	0.050
	1
	0.050



	合成标准不确定度：±°C（k=1）
	0.123

	合成扩展不确定度：±°C（k=2）
	0.247


注意：*轴向不确定度和径向不确定度应已计入SPRT间接模式的例子中。此不确定度在校准器直接模式下被计入干井准确度的不确定度。
结论
所有干井式校准器的一些固有特性，会造成温度校准过程的不准确。利用本文提供的技术，能够以不确定度的方式来估算这种不准确性。校准器的不同使用模式也会对不准确度产生影响。然后对这些不确定度进行合成，即为给定干井式校准器内温度计的校准提供了总不确定度。
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