《负荷变形维卡软化温度测试仪校准规范》编制说明

1 任务来源

根据国家市场监督管理总局办公厅文件《市场监管总局办公厅关于印发2024年国家计量技术规范制定、修订及宣贯计划的通知》（市监计量发[2024] 40号），由广东省计量科学研究院东莞计量院负责《负荷变形维卡软化温度测试仪校准规范》的制定工作。

2 规范制定的必要性

高分子材料热性能表征是材料科学研究中的一个重要领域，涉及材料在不同温度下的结构变化、物理状态转变以及热稳定性等多个方面，热性能测试可以提供多种参数，如熔体流动速率、热变形温度、维卡软化点、熔点、玻璃化转变温度和热重分析等，这些参数对材料研发、质量控制最终应用具有不可或缺的作用，可帮助科学家和工程师更好地理解和改进材料的性能。高分子材料热性能表征方法已经成为材料科学的重要内容。

负荷变形维卡软化温度测试仪是一种用于测试热塑性塑料、硬橡胶、尼龙、电绝缘材料、长纤维增强复合材料等高分子材料热性能的仪器，通过在高温条件下对材料进行动态加载，测量其在高温条件下的变形规律，从而研究材料的热稳定性、高温变形特性、高温疲劳行为等性能，在热塑性硬质或半硬质高分子材料的配方设计开发、配方优化或新产品开发及应用过程中的稳定性评估等具有重要作用，广泛应用在材料科学、石油开采、航空制造、汽车工业等领域。

目前我国没有针对负荷变形维卡软化温度测试仪的计量技术规范，但此类仪器已普及并被广泛使用。各计量机构在仪器的测量和校准中，大多依据相近的规范或方法进行，且不同机构采用的方法不尽相同，导致测量结果不具有可比性。通过制定负荷变形维卡软化温度测试仪国家校准规范，国内各计量技术机构可按规范要求对仪器主要计量性能进行检测和评价，有利于保证负荷变形维卡软化温度测试仪的整体使用性能，对工业企业实际生产及使用的高分子材料的热性能得到精确测量和控制具有非常重要的意义。

3《负荷变形维卡软化温度测试仪校准规范》制定过程

根据任务要求，在大量调研和征求意见基础上，起草小组根据负荷变形维卡软化温度测试仪工作原理，参考国内外有关技术依据和标准，进行针对性的实验工作，积累大量实验数据，在此基础上编写制定本规范，大致编写工作过程如下：

（1）2024年5月～2024年7月 规范起草组对目前市场上的负荷变形维卡软化温度测试仪生产厂家，产品性能指标，用户使用情况等进行调研和分析工作，主导实验室开展部分验证实验，就技术指标和校准需求进行沟通和了解。

（2）2024年8月 起草小组召开校准规范起草启动会，根据任务书进行讨论，确定规范的主要技术内容, 制定实验技术方案，并进行工作安排。

（3）2024年 8月～2024年11 月起草小组根据实验技术方案完成几种常用型号负荷变形维卡软化温度测试仪的压针长度、横截面积，热变形压头圆角半径，变形量示值误差，负荷力相对误差，温度示值误差，升温速率误差等指标进行实验和数据分析，为规范起草内容提供技术数据支撑。规范起草小组通过视频会议组织讨论，完成校准方法的验证，在此基础上形成《负荷变形维卡软化温度测试仪校准规范（征求意见稿）》。

4  规范制定的主要技术依据及原则

4.1 依据
《负荷变形维卡软化温度测试仪校准规范》的制定根据JJF 1071《国家计量校准规范编写规则》、JJF 1001《通用计量术语及定义》、JJF 1059.1《测量不确定度评定与表示》和JJF 1094《测量仪器特性评定》规定的规则编写。

本校准规范参考了GB/T 1633-2000《热塑性塑料维卡软化温度（VST）的测定》、GB/T 1634.1-2019《塑料 负荷变形温度的测定 第1部分：通用试验方法》、GB/T 8802-2001《热塑性塑料管材、管件维卡软化温度的测定》等技术文件。
4.2 原则

维卡软化温度测试原理为：仪器以一定升温速率匀速升温并给测试样施加一定负荷，测量标准压针刺入被测试样表面1 mm深时的温度。负荷变形温度测试原理为：将标准试样平放在试样架上并施加三点弯曲恒定负荷，使其产生一定弯曲应力，测试仪以一定升温速率匀速升温，测量试样达到与规定的弯曲应变增量相对应的标准挠度时的温度。根据仪器的测量参数，负荷变形维卡软化温度测试仪需要溯源到温度、长度、时间和力值。在编制的过程中，起草小组掌握以下原则：体现目前技术的先进性、广泛性，以及现场实际工作中的可操作性和可行性，校准方法科学实用，并考虑未来技术提升的可能性。

5 规范主要内容及制定说明

本规范结合我国负荷变形维卡软化温度测试仪的行业状况和实际需求，对《负荷变形维卡软化温度测试仪校准规范》进行制定，根据JJF 1071《国家计量校准规范编写规则》的要求，本规范包括封面、扉页、目录、引言、范围、引用文件、术语、概述、计量特性、校准条件、校准项目和校准方法、校准结果表达以及附录等部分。

本规范主要计量特性如下：

（1）压针、压头检查
（2）变形量示值误差
（3）负荷力相对误差
（4）温度示值误差
（5）升温速率误差
5.1 压针、压头检查

在一定的负荷下，压针的直径及压头的圆角半径会在待测试样表面产生不同的压强，对最终测试结果产生一定影响，如压针横截面积偏小会导致测得维卡软化温度偏低。因此对压针、压头尺寸进行校准是必要的。
在实际实验中，发现有部分压针不满足使用要求，如使用不当或使时间过长产生磨损导致压针变歪、变短，压针经过二次镀层后直径偏大等，需及时更换。因此本校准项目是必要的。 
5.2 变形量
变形量直接影响位移信号的反馈，从而影响检测结果，是测试仪的关键参量之一，通常采用带有信号传输功能的千分表或位移传感器对变形量进行测试，随着使用时间和次数的增加，千分表和位移传感器示值会产生一定漂移，因此有必要对变形量进行校准。根据用户使用常用点，选择0.2 mm、0.3 mm、0.5 mm、1.5 mm进行校准。

5.3 负荷力相对误差
施加于样品表面负荷力偏小，会导致测试结果偏高，反之偏低。实验过程中，测试仪施加给样品的负荷力由压针、负载杆、载荷盘、外加砝码、千分表或其他测量仪器附加压力构成，因此大多数地方规范只对砝码进行校准无法判断施加于试样表面的压力，是不合理的。
本规范采用测力传感器测试被测仪负载力与仪器显示力值进行比较（10 N、50 N或其他用户常用力值），实验结果表明，9%的测试仪空载或负载时负荷力相对误差超过±2%，这是由长时间使用导致负载杆表面粗糙度增加引起的。
在实际工作种仪器均加负荷使用，因此可根据客户使用需求，使用随机砝码，对常用负荷力进行校准。

5.4 温度示值误差
测试仪配备不同数量的铂电阻温度计作为温度控制、测试传感器。一些测试仪在恒温浴中间或其他位置配备一支温度传感器来反映所有工位的温度数据，受液体流动及传质传热影响，不同位置实际温度存在差异，测试仪显示的温度不能代表被测样品实际温度，因此本规范采用每个工位布点分别进行温度示指误差的校准。
经过调研，大多数仪器制造商在恒温状态下对温度采集传感器进行标定和修正，但实际温度数据是在动态测试中获取的，为了更接近实际使用状态，本规范规定在动态升温过程中对温度示值误差进行校准。测量标准与被测设备的温度采集传感器响应时间不匹配是引起动态测温和静态测温结果不一致的主要原因，当仪器控温仪表参数设计不合理时，恒温浴在升温过程中会出现瞬间温度过冲和波动，传感器响应时间对测试结果影响更大，因此测量标准响应时间是影响校准结果的关键因素。本规范在起草过程中探究了温度传感器响应时间（τ50=3 s和τ50=7 s）对温度示值误差的影响，试验结果表明，响应时间相差4 s可使测得的温度示值误差相差0.3 ℃，因此在不确定度分析过程中，应该充分考量传感器响应时间带来的不确定度分量。
5.5 升温速率误差
   由于试样与测试仪加热介质导热系数不同，升温过程中试样的温度滞后于加热介质温度，因此升温速率偏快会导致测试结果偏高。测试仪升温时会根据不同的升温速率对PID进行重新整定，整定过程中的升温速率不稳定且初始温度偏离预期测试温度。实验结果表明整定通常在10 min内完成，整定导致的温度示值误差和升温速率误差是合理的，因此规范中规定在仪器升温10 min后开始采集数据。
升温速率误差计算方法有两种，方法一是间隔一段时间（通常为6 min）记录一次数据，通过相邻两次测得温差及时间间隔计算升温速率。这种方法可选用不带存储功能的温度标准器，原始数据量少，计算方法简单，可操作性强；方法二是采用记录器密集采集数据，通过实时温升斜率计算升温速率，这种方法精确度高，可反映实时升温状态。实验结果表明，两种测量方法测得结果差值小于升温速率准确度要求的1/3，对测量结果影响不大，因此选择方法一提高规范的可行性。
                   《负荷变形维卡软化温度测试仪校准规范》起草小组
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