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真空冷冻干燥机校准规范 

1  范围 

本规范适用于温度范围（-60～60）℃、真空范围（0.5～1000）Pa 的真空冷冻干

燥机的校准。 

2  引用文件 

本规范引用了下列文件： 

GB/T 3163—2024 真空技术 术语 

GB/T 5170.1—2016 电工电子产品环境试验设备检验方法 第 1部分:总则 

JB/T 20032—2012 药用真空冷冻干燥机 

凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本规范；凡是不注日期的引用文

件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本规范。 

3  术语     

3.1  搁板 shelf 

真空冷冻干燥机工作空间内用于放置样品的板层。 

3.2  温度偏差 temperature deviation 

稳定状态下，工作空间各测量点在规定时间内实测最高温度和最低温度与设定温

度的上下偏差。 

[来源：GB/T 5170.1—2016,3.2.4] 

3.3  温度均匀度 temperature uniformity 

稳定状态下，工作空间各测量点在某一瞬时任意两点温度之间的最大差值。 

[来源：GB/T 5170.1—2016,3.2.8] 

3.4  极限真空度 ultimate vacuum 

真空泵工作时，冻干室空载时能逐渐接近、达到并维持稳定的最低压力。 

3.5  真空泄漏率 leak rate of vacuum system 

真空系统关闭后，在单位时间内，外界气体通过孔隙等进入冻干室的气体量。 

[来源：GB/T 3163—2024,3.4.2.4，有修改] 

4  概述 

真空冷冻干燥机（以下简称冻干机）广泛应用于生物医药、化学制品、食品等行
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业。该设备采用真空冷冻干燥技术，先将物料进行深低温冷冻，随后在高度真空的环

境中使其中的水分直接升华，从而实现脱水干燥，并有效保持其原有形态与活性。冻

干机通常由冻干室、冷凝器、制冷系统、真空系统、硅油循环系统、液压气动系统、

电气控制系统、在位清洗系统/灭菌系统等组成。冻干机结构示意图如图 1 所示。 

 

图 1 冻干机结构示意图 

5  计量特性 

冻干机的计量特性见表 1。 

表 1  冻干机温度、真空参数技术要求 

校准项目 技术要求 

降温时间 ＜2 h（20 ℃降至-50 ℃） 

搁板温度偏差 ±2.0 ℃ 

搁板温度均匀度 2.0 ℃ 

极限真空度 ≤2.7 Pa 

真空泄漏率 ≤0.025 Pa·m³/s 

注 1:极限真空度技术要求仅限于药用真空冷冻干燥机。 

注 2:以上指标要求不用于合格性判断,仅供参考。 

6  校准条件 
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6.1  环境条件 

温度：15 ℃～35 ℃，相对湿度：不大于 85 %。 

冻干机周围应无影响校准结果的其他因素。 

6.2  负载条件 

一般在空载条件下校准，也可根据用户需要或实际情况进行校准。 

6.3  测量标准 

测量标准通常采用无线温度记录器与无线压力记录器。其中，温度记录器的配置

数量与冻干机搁板层数相关，每层 5个；真空记录器则通常置于最下层搁板，数量为 1

个。也可选用满足要求的其他设备，具体技术要求见表 2。 

表 2  测量标准技术要求 

序号 名称 技术要求 

1 无线温度记录器 

测量范围：（-60～80）℃ 

分辨力：不低于 0.01 ℃ 

最大允许误差：±（0.15℃+0.002|t|） 

2 无线压力记录器 
测量范围：（0.5～1000）Pa 

最大允许误差：±30%RDG 

3 时间测量标准 

采用记录器的记录时间作为降温时间和真空

泄漏率时间测量标准 

分辨力：不低于 1 s 

最大允许误差：±1 s/h 

7  校准项目和校准方法 

7.1  校准项目 

校准项目：搁板降温时间、搁板温度偏差、搁板温度均匀度、极限真空度和真空

泄漏率。 

7.2  校准方法 

7.2.1  测量点的位置和数量 

温度、压力记录器的传感器布放位置为冻干机校准的测量点。温度测量点应布置

在除顶层搁板以外的各层搁板表面，传感器感温部分与搁板充分接触。布放位置为搁

板四角和几何中心，每层搁板布置 5 个温度测量点，四角测量点位应与搁板边缘的距

离为各边长的 1/10。当搁板层数大于 6 层时，可根据实际情况或用户需求调整被测搁

板层数。真空测量点数量 1 个，放置在底层搁板的中部区域。 

7.2.2  温度校准点选择 



JJF（冀）xxxx—xxxx

4 

 

温度校准点一般包含-50 ℃、0 ℃、50 ℃，也可根据冻干机性能或用户需求选取

其他温度点。 

7.2.3  搁板降温时间 

将温度记录器的采样时间间隔设置为 1 min 并激活，然后放置在冻干机各层搁板几

何中心点。在常压状态下，设置冻干机温度为 25 ℃并启动。当冻干机的示值达到设

定值后，将冻干机温度调整为 -55 ℃。当冻干机的示值达到设定值并保持稳定状态后，

停止实验，取出记录器，读取并记录 20 ℃和 -50 ℃对应的时刻。 

7.2.4  搁板温度偏差、搁板温度均匀度 

将温度记录器的采样时间间隔设置为 2 min 并激活，然后按照 7.2.1 放置在冻干机

各层隔板。在常压状态下，设置冻干机温度为 -50 ℃并启动，当冻干机的示值达到设

定值并保持稳定状态后，继续保持 30 min。设置冻干机温度为 0 ℃，冻干机真空度为

10 Pa，启动真空泵后打开隔离阀。当冻干机的示值达到设定值并保持稳定状态后，继

续保持 30 min。维持真空度 10 Pa 不变，将冻干机温度调整为 50 ℃，当冻干机的示值

达到设定值并保持稳定状态后，继续保持 30 min。停止实验，取出记录器，读取并记

录各稳定状态 30 min 内数据。 

7.2.5  极限真空度 

将压力记录器的采样时间间隔设置为 1 min 并激活，然后按照 7.2.1 放置在冻干机

底层隔板。设置冻干机真空度为 0 Pa，启动真空泵后打开隔离阀，记录起始时间，真

空泵持续工作 45 min 后停止实验，取出记录器，读取并记录最低压力值。 

7.2.6  真空泄漏率 

将压力记录器的采样时间间隔设置为 1 min 并激活，然后按照 7.2.1 放置在冻干机

底层隔板。设置冻干机真空度为 5 Pa，当冻干机的示值达到设定值并保持稳定状态后，

关闭隔离阀并停止真空泵继续保持 30min。停止实验，取出记录器，读取并记录相应

数据。 

7.3  数据处理 

7.3.1  搁板降温时间 

                             ∆t=max（𝑡n2-𝑡n1）                         （1） 

式中： 

∆𝑡  ——搁板降温时间，min； 

𝑡n1  ——第 n 层搁板中心点温度降至 20 ℃时刻； 

    𝑡n2  ——第 n 层搁板中心点温度降至 -50 ℃时刻。 

7.3.2  搁板温度偏差 

∆Tmax=Tmax-TS                            （2） 
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∆Tmin=Tmin-TS                            （3）                                        

式中： 

∆𝑇max——搁板温度上偏差，℃； 

∆𝑇min——搁板温度下偏差，℃； 

𝑇max ——各测量点在规定时间内测得的最高温度，℃； 

𝑇min ——各测量点在规定时间内测得的最低温度，℃； 

𝑇S   ——设定温度，℃。 

7.3.3  搁板温度均匀度 

稳定状态下，所有搁板各温度测量点在 30 min 内，每次测量的最高温度与最低温

度之差的最大值作为搁板温度均匀度校准结果。 
                             

 

    ∆Tu=max（Timax-Timin） 
                     

（4） 
式中： 

∆𝑇u ——搁板温度均匀度，℃； 

𝑇imax——第 i 次测量搁板上各温度测量点测得的最高温度，℃； 

𝑇imin——第 i 次测量搁板上各温度测量点测得的最低温度，℃。 

7.3.4  极限真空度 

Pmin=min（Pi）                           （5） 

式中： 

𝑃min—极限真空度，Pa； 

𝑃i  —真空记录器第 i 次测量的压力值，Pa。 

7.3.5  真空泄漏率 

Q=
P2-P1

30×60
×V                            （6） 

式中： 

Q  ——真空泄漏率，Pa·m³/s； 

𝑃1 ——冻干机真空度达到设定值 5 Pa 并稳定后，压力记录器示值，Pa； 

𝑃2 ——保压 30 min 后，压力记录器示值，Pa； 

𝑉 ——冻干室的标称容积，m³。 

8 校准结果表达 

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： 

a) 标题，如“校准证书”； 

b) 实验室名称和地址； 
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c) 进行校准的地点(如果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) 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) 校准结果及其测量不确定度的说明； 

l) 对校准规范的偏离的说明； 

m) 校准证书和校准报告签发人的签名、职务或等效标识； 

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，不得部分复制证书或报告的声明。 

9  复校时间间隔 

建议复校时间间隔为 1年，使用特别频繁时应适当缩短。在使用过程中经过修理、

更换重要器件等的一般需要重新校准。 
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附录 A 

真空冷冻干燥机校准记录参考格式 

客户名称                             客户地址                                            

器具名称                             型号               出厂编号                         

制造单位                             校准地点                                            

标准器名称                             标准器型号/编号                                    

不确定度/准确度等级/最大允许误差                                                           

校准依据                                     环境温度         ℃环境湿度         %RH 

1. 搁板降温时间： 

层数 20 ℃对应时刻tn1 -50 ℃对应时刻tn2 降温时间∆𝑡 / min 

第 1 层    

第 2 层    

第 n 层    

2.搁板温度偏差、搁板温度均匀度：设定温度：         ℃  设定真空度：         Pa 

次数  

实测温度值/℃ 

第 1层 第 2层 第 m层 
𝑇imax 𝑇imin 

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 … … … … … 

1                  

2                  

3                  

4                  

5                  

……                  

16                  

搁板温度上

偏差/℃ 
 

搁板温度下

偏差/℃ 
 

搁板温度均匀

度/℃ 
 

偏差的不确定度

U(k=2)/℃ 
 

均匀度的不确定度

U(k=2)/℃ 
 

3.极限真空度：         Pa 

4.真空泄漏率： 
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冻干机真空度达到设定值 5Pa

时，真空记录器示值𝑃1/Pa 
 

保压 30min 后，真空

记录器示值𝑃2/Pa 
 

冻干室的标称容积𝑉  真空泄漏率 Pa·m³/s 

Pa·m³/s 

 

校准员              核验员               校准日期              有效期至                
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附录 B 

真空冷冻干燥机校准证书内页参考格式 

1. 测量点布置示意图如下所示 

 

 

 

2.校准结果 

2.1 搁板降温时间         min 

2.2 搁板温度偏差、搁板温度均匀度： 

设定温度          ℃；设定真空度          Pa   

校准项目 校准结果/℃ 不确定度 U（k=2）/℃ 

搁板温度上偏差   

搁板温度下偏差   

搁板温度均匀度   

2.3 极限真空度：         Pa 

2.4 真空泄漏率：         Pa·m³/s 
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附录 C 

真空冷冻干燥机搁板温度偏差校准结果不确定度评定示例 

C.1  概述 

以分辨力为0.1 ℃，搁板层数4 层的冻干机为例，测量标准选用无线温度记录器，

分辨力：0.01 ℃，最大允许误差：±（0.15℃+0.002|t|） ℃。在-50 ℃时，进行搁

板温度偏差的校准结果不确定度分析。 

C.2  校准方法 

设置标准器的采样时间间隔为 2 min，按 7.2.1 测试点要求布置，冻干机在 -50 ℃

达到稳定状态后，继续保持 30 min，读取 30 min 内测量数据，计算搁板温度偏差。由

于上偏差与下偏差不确定度来源和数值相同，因此仅以上偏差为例进行不确定度评定。 

C.3  测量模型 

搁板温度上偏差按公式（C.1）计算。 

 ∆Tmax=Tmax-TS （C.1） 

式中： 

∆𝑇max——搁板温度上偏差, ℃； 

𝑇max ——各测量点在规定时间内测得的最高温度, ℃； 

𝑇S   ——设定温度, ℃。 

测量模型中，由于各输入量的不确定度间不相关，所以合成不确定度计算公式为： 

uc
2（∆Tmax）=𝑐1

2𝑢2（Tmax）+𝑐2
2𝑢2（TS）            （C.2） 

式中灵敏系数𝑐1、𝑐2为： 

𝑐1 =
𝜕∆Tmax
𝜕Tmax

= 1 

𝑐2 =
𝜕∆Tmax
𝜕TS

= −1 

C.4  标准不确定度来源 

标准不确定度来源包括测量重复性引入的标准不确定度分量、标准器分辨力引入

的标准不确定度分量、标准器最大允许误差引入的标准不确定度分量。         

C.5  标准不确定度分量 
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C.5.1  测量重复性引入的标准不确定度分量𝑢1 

在-50 ℃校准点重复测量 10 次，测量重复性引入的标准不确定度： 

 ℃10.0
1

）（
1

2

1 

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



n
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i
i

                   

C.5.2  标准器分辨力引入的标准不确定度分量 

标准器的分辨力为 0.01 ℃，不确定度区间半宽为 0.005 ℃，按均匀分布，结果

为 0.003 ℃,与测量重复性引入的不确定度分量两者取其大者,则分辨力引入的标准不

确定度分量可忽略不计。  

C.5.3  标准器最大允许误差引入的标准不确定度分量𝑢2 

标准器-50℃时最大允许误差为±0.25℃，则标准器最大允许误差引入的标准不确

定度分量： 

 ℃15.0
3

℃25.0
2 u   

C.6  标准不确定度分量一览表 

标准不确定度分量一览表见表 C.1。 

表 C.1   标准不确定度分量一览表    

标准不确定度 不确定度来源 标准不确定度 值 

𝑢1 测量重复性 0.10 ℃ 

𝑢2 
标准器最大允许误差 0.15 ℃ 

C.7  合成标准不确定度 

由于𝑢1、𝑢2相互独立，则合成标准不确定度𝑢𝑐 按式（C.4）计算： 

 ℃18.02
2

2
1  uuuc   

C.8  扩展不确定度 

取包含因子 k=2，则扩展不确定度 
℃4.0℃18.02  cukU  
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附录 D 

冻干机搁板温度均匀度校准结果不确定度评定示例 

D.1  概述 

以分辨力为 0.1 ℃，搁板层数 4 层（包含顶层搁板）的冻干机为例，测量标准选

用无线温度记录器，分辨力：0.01 ℃，最大允许误差：±（0.15℃+0.002|t|） ℃。

在-50 ℃时，进行搁板温度均匀度的校准结果不确定度分析。 

D.2  校准方法 

设置标准器的采样时间间隔为 2 min，按 7.2.1 测试点要求布置，冻干机在-50 ℃

达到稳定状态后，继续保持 30 min，读取 30 min 内测量数据，计算搁板温度均匀度。 

D.3  测量模型 

搁板温度均匀度按公式（D.1）计算。 

 ∆𝑇u = max（𝑇imax − 𝑇imin） （D.1） 

式中： 

∆𝑇u ——搁板温度均匀度, ℃； 

𝑇imax——第 i 次测量搁板上各温度测量点测得的最高温度，℃； 

𝑇imin——第 i 次测量搁板上各温度测量点测得的最低温度，℃。 

测量模型中，由于各输入量的不确定度间不相关，所以合成不确定度计算公式为： 

uc
2（∆𝑇u）=𝑐1

2𝑢2（𝑇imax）+𝑐2
2𝑢2（𝑇imin）            （D.2） 

式中灵敏系数𝑐1、𝑐2为： 

𝑐1 =
𝜕∆𝑇u
𝜕𝑇imax

= 1 

𝑐2 =
𝜕∆𝑇u
𝜕𝑇imin

= −1 

D.4  标准不确定度来源 

标准不确定度来源包括测量重复性引入的标准不确定度分量、标准器分辨力引入

的标准不确定度分量、标准器最大允许误差引入的标准不确定度分量。         

D.5  标准不确定度分量 

D.5.1  测量重复性引入的标准不确定度分量𝑢1 

在-50 ℃校准点重复测量 10 次，测量重复性引入的标准不确定度： 
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D.5.2  标准器分辨力引入的标准不确定度分量 

标准器的分辨力为 0.01 ℃，不确定度区间半宽为 0.005 ℃，按均匀分布，结果

为 0.003 ℃,与测量重复性引入的不确定度分量两者取其大者,则分辨力引入的标准不

确定度分量可忽略不计。  

D.5.3  输入量𝑇imax标准器最大允许误差引入的标准不确定度分量𝑢2 

标准器-50℃时最大允许误差为±0.25℃，则标准器最大允许误差引入的标准不确

定度分量： 

 ℃15.0
3

℃25.0
2 u   

D.5.3  输入量𝑇imin标准器最大允许误差引入的标准不确定度分量𝑢3 

标准器-50℃时最大允许误差为±0.25℃，则标准器最大允许误差引入的标准不确

定度分量： 

 ℃15.0
3

℃25.0
2 u   

D.6  标准不确定度分量一览表 

标准不确定度分量一览表见表 D.1。 

表 D.1   标准不确定度分量一览表    

标准不确定度 不确定度来源 标准不确定度 值 

𝑢1 测量重复性 0.11 ℃ 

𝑢2 
输入量𝑇imax标准器最大允许误差 0.15 ℃ 

𝑢3 
输入量𝑇imin标准器最大允许误差 0.15 ℃ 

D.7  合成标准不确定度 

由于𝑢1、𝑢2、𝑢3相互独立，则合成标准不确定度𝑢𝑐 按式（D.4）计算： 

 ℃24.02
3

2
2

2
1  uuuuc   

D.8  扩展不确定度 

取包含因子 k=2，则扩展不确定度 ℃5.0℃24.02  cukU  
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