GB/T XXXX—XXXX/ISO 6145-7:2018
气体分析 动态法制备校准用混合气体 第 7 部分：热式质量流量控制器

1    范围

ISO 6145 是一系列涉及用于制备校准用混合气体的各种动态方法的文件。本文件描述了使用热式质量  流量控制器，利用纯气或混合气连续制备校准用混合气体的方法。本文件适用于组分不发生反应的混合气体， 即组分不与构成热式质量流量控制器或辅助设备流路的材质发生反应。
使用本文件给出的方法制备的校准用混合气体所能达到的最好水平如下：相对测量扩展不确定度（由标 准不确定度乘以包含因子 k=2 得到）U 不大于 2%。
如使用预混合气体代替纯气，能制备摩尔分数低于 10-6    的混合气体。质量流量的测量不是绝对的，流 量控制器需要单独校准。
本文件方法的优点是能连续制备大量的校准用混合气体，并且只要使用适当数量的热式质量流量控制 器，就能像制备二元混合物气体一样方便地制备多组分混合气体。
注：基于热式质量流量控制器的气体混合系统、包括一些计算机处理和自动控制装置，可从市场上获得。

2    规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅 该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 5275. 1      气体分析  动态体积法制备校准用混合气体 第 1 部分：校准方法（GB/T 5275. 1-2014， ISO 6145- 1:2003 ，IDT）
GB/T 10628      气体分析  校准用混合气体组成的测定和校验 比较法（GB/T 10628-2008 ，ISO 6143： 2001 ，IDT）
GB/T 14850      气体分析  词汇（GB/T 14850-2020 ，ISO 7504:2015 ，IDT）
GB/T 38521      气体分析  纯度分析和纯度数据的处理（GB/T 38521-XXXX ，ISO 19229:2019,IDT）
GB/T XXXX      气体分析  基于单点和两点校准的混合气体组成的测定 比较法（GB/T XXXX-XXXX， ISO 12963:2017 ，IDT）

3    术语及定义

GB/T 14850  界定的术语和定义适用于本文件。

4    符号
4

下列符号适用于本文件。
CP          热容(在恒压下)
i,k       纯气或混合气体中的组分
j          原料气
m       质量
p        压力
q        混合气体中组分的数量
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qm          质量流量
qv           体积流量
T        温度
V        体积
Φ      热通量
φ      原料气中组分的体积分数
φ        混合气体中组分的体积分数
ρ      密度

5    原理

本文件描述了使用市售热式质量流量控制器，利用纯气或混合气连续制备校准用混合气体的方法。通过 将质量流量控制器的设定值调节至预设值，可以连续、快速改变混合气体的组成。使用纯气和选择适当的热 式质量流量控制器组合，能使底气中目标组分的体积分数变化 1000 倍。

6    主要部件


6. 1  概述

在恒压下，使每种气体组分以已知且受控的流量流经校准过的热式质量流量控制器(TMC)从而制备混合 气体。为达到可接受的不确定度水平，不管如何设置质量流量控制器的输出值，都需选用精确的流量计测量 相应的流速(见 GB/T 5275. 1)。
热式质量流量控制器由质量流量测量单元和电控比例阀组成（见参考文献[1]和[2]）。

6.2  使用恒流源的热式质量流量控制器

气体流经连接恒流源的加热器，在加热器的上、下游分别测量温度。
热式质量流量控制器关键部件有加热器、温度传感器、相关电路，工作原理见图 1 。加热器上下游的两 个温度传感器构成了惠斯通电桥回路的双臂，没有气流通过时，电桥回路的双臂平衡，读数为零。当有气流
通过系统时，在两个传感器之间形成了温差ΔT，由此热通量Φ的计算公式见公式(1)：
Φ = Cp   ΔT qm  	（ 1）
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标引序号说明：
1 ——温度传感器1；
2 ——加热器；
3 ——温度传感器2；
4 ——气源；
5 ——恒流源；
6 —— 惠斯通电桥；
7 ——微分放大器；
8 ——读出信号。
图 1  使用恒流源的热式质量流量控制器原理示意图
传感器之间的温差使惠斯通电桥回路出现电势差并生成信号。将该信号与微分放大器上可调节的参考电 压值进行比较，得到的输出信号用于操作控制阀以调节流量。

6.3  恒温控制的热式质量流量控制器

在恒温控制的热式质量流量控制器（结构示意图见图2） 中，原料气按顺序依次通过三个加热器，每个 加热器均与自动调节的惠斯通电桥中的一个臂相连接。系统不再测量温差，而是控制每个加热器的输入，使 整个气体流动路径的温度分布保持均匀。惠斯通电桥的电流与热量损失成比例，因此其与气体质量流量也成 比例。输出信号同样用于操控电磁阀以控制质量流量。
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标引序号说明：
1  加热器1；
2  加热器2；
3  加热器3；
4  气源；
5  电流源；
6  惠斯通电桥；
7  微分放大器；
8  读出信号。
图 2  恒温控制的热式质量流量控制器结构示意图
在制备多组分混合气体时，通常每种组分使用一个质量流量控制器。双通道控制器可用于制备二元混合 气体，例如制备空气中某种混合物。

7    混合气体的制备


7. 1  实验步骤的描述

制备二元混合气体布置的示意图见图 3。
应记录校准时的压力和温度。根据拟混合的气体及其偏离理想状态的情况，混合气体的体积分数可能在 一定程度上受到环境压力和温度的影响。依据 GB/T 10628 或 GB/T XXXX 采用比较法校准分析仪器时的压 力和温度宜尽可能与检查热式质量流量控制器时的接近(见 7.3)。
7
校准用混合气体的组成通常用体积分数表示，而制造商提供的热式质量流量控制器的精确度通常以仪器 满量程的百分比表示。本文件“范围”部分引用的 2%的相对扩展不确定度是指混合气体中校准组分体积分数 的 2% 。该值是在假设系统中每个热式质量流量控制器的使用均达到最佳状态下得到的，即每个热式质量流 量控制器均在达到或非常接近其最大流量情况下运行。因此，若某一热式质量流量控制器在运行过程中的流 量仅为其满量程的 10% ，则以满量程百分比表示的扩展不确定度(与相对扩展不确定度不同)可能为 1% ，但 如果以实际流量的百分比表示，则相对扩展不确定度变为 10%。

7
GB/T XXXX—XXXX/ISO 6145-7:2018
[image: ]
标引序号说明：
底气：
1  加压气瓶；
2  调压器；
3  截止阀；
4  过滤器；
5  热式质量流量控制器；
6  截止阀；
校准组分：
7  加压气瓶；
8    调压器；
9    截止阀；
10  过滤器；
11  热式质量流量控制器；
12  截止阀；
13  混合容器。
图 3  热式质量流量控制器制备二元混合气体的混合装置示意图
使用两个满量程为 1000 mL/min 的热式质量流量控制器，一个流量设定为 100 mL/min ，另一个设定为 1000 mL/min ，即可制备校准组分体积分数为 1:11 的二元混合气体。但是，在这种情况下第一个质量流量控 制器与流量相关的扩展不确定度将达到流量的 10% ，而体积分数的相对扩展不确定度将达 9% 。当使用一个 满量程为 100 mL/min 的热式质量流量控制器和另一个满量程为 1000 mL/min 的热式质量流量控制器，在两 者工作流量接近各自满量程时，混合气体体积分数的相对扩展不确定度为 2%。
8
制备多组分混合气体时也应遵循同样的要求。
附录 B 简要描述了无需使用外部标准对气体流量或体积分数进行校准的方法，参考文献中提供了对有 关方法进行完整描述的参考资料。
如图 3 所示，装有底气和校准组分的气瓶 (1)和(7)通过调压器(2)和(8)以及截止阀(3)和(9)分别连接到热 式质量流量控制器(5)和(11) 。两个串联的过滤器(4)和(10)用于防止污染。气体从流量控制器进入混合容器 (13)。
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建议调压器的工作范围在 60 kPa (0.6 bar)到 600 kPa (6.0 bar)之间。“气体组分”使用的调压器也应适用于 所涉及的特定组分(如膜片应为不锈钢或其他耐腐蚀材料) 。同样，热式质量流量控制器也应符合气体组分和 混合气体的要求。
通过调压器将质量流量控制器输入压力设定为适当值，并打开截止阀(3) 、(6) 、(9) 。应使用能快速操作 的截止阀(12)吹扫组分气体的进入流路。
调节质量流量控制器的设定点以获得相应流量，该流量的比例应为符合所需二元混合气体组成的正确比 例。同时，通过多次开关截止阀(12) ，继续用组分气体吹扫进气管线，直至流路通过的气体体积至少为其容 积的 10 倍。
系统彻底吹扫后，通过热式质量流量控制器将气体输送到由惰性材料制成的混合容器(13) 。只要混合容 器(13)下游的流动阻力低于气源时，混合气流就可以在环境大气压力下进入仪器。
本方法在使用时，多数情况下混合气体在环境大气压力下传送，但在出口处压力较高时也可以使用。然 而，此时应适当考虑 CP  以及气体组分密度随压力的变化，以便评估程序的有效性。

7.2  有效范围

如范围所述，该方法适用于制备不反应的混合气体，即组分不与构成热式质量流量控制器或辅助设备流 路的材质发生反应的混合气体。用本方法制备所含组分在空气中可能形成爆炸性气体的混合气体时应特别小 心。应采取相应措施确保仪器设备安全，例如，除在 6. 1 列举的部件外，还要有嵌入式阻火器。
本方法不是绝对方法，每个热式质量流量控制器均应根据其使用的特定气体或混合气体进行校准。

7.3  运行条件

传感器系统有效运行，应同时满足以下的条件：
——在加热装置区域和下游传感器区域之间，无除气流外引起的热损失和热增量；
——气流的温度分布均匀。
仅在一定的温度范围内，Cp 保持恒定的假设才是有效的。应遵守所有动态制备技术通用的一般注意事 项。应特别关注流路系统的组成材料，建议采用低孔隙度，不吸附气体或混合气体中任意组分的材料。应确 保管道清洁、所有接头连接牢固。
除非确定热式质量流量控制器的效果与其方位无关，否则其方位应保持与校准时的方位一致。在使用有 疑问的组分时应对控制器进行校准，在改变气体类型时可咨询控制器的制造商；必要时可更换传感器。

8    计算


8. 1  体积分数
9

体积分数可根据 GB/T 5275. 1 中描述的任一流量校准方法确定。应适当考虑所选方法的不确定度。
根据所用的方法，热式质量流量控制器的校准会明确给出质量流量或体积流量。流量计算公式见公式（2）


9
和（3）。

qm  =



Φ
 (
…………….………………………………
)Cp  [image: ] ΔT




（2）



以上内容仅为本文档的试下载部分，为可阅读页数的一半内容。如要下载或阅读全文，请访问：https://d.book118.com/005234334330011123
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