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附件7：4022 玻璃平均线热膨胀系数测定法公示稿

4022 玻璃平均线热膨胀系数测定法
平均线热膨胀系数是玻璃重要的物理特性，系指玻璃在一定温度范围内，温度升高1℃，单位长度上的伸长量。本法规定了远低于转变温度的弹性固体玻璃的平均线热膨胀系数的测定方法。本法适用于各种材质药用玻璃平均线热膨胀系数的测定。
测定原理
本法是将一定长度的样品按规定的升温方式加热到一定温度，测定温度升高后样品的伸长量，计算出样品的平均线热膨胀系数。用式表示为：


式中：t0为初始温度或基准温度，℃；
    t为供试品加热后的温度，℃；
    L0为试验时玻璃供试品在温度t0时的长度，mm；
    L为供试品在温度t时的长度，mm。
  药用玻璃产品线热膨胀系数指标的温度范围是（20～300℃），则标称基准温度t0是20 ℃，供试品终点温度t是300℃，也可表示为 a(20℃；300℃)。
仪器装置
（1）测量装置（如卡尺），精度为0.1% 。
（2）推杆式膨胀仪（水平或垂直），能测出2×10-5 L0的供试品长度变化量（即2 μm/100 mm）。测长装置的接触力不应超过1.0 N。这个力通过平面与球面的接触起作用, 球面的曲率半径不应小于供试品的直径, 在一些特殊的装置中需要平行平面。
承载供试品装置，应确保供试品安放在稳固的位置上，在整个试验过程中供试品要与推杆轴在同一轴线上，防止有任何微小改变。
（3）加热炉
加热炉应与膨胀仪装置相匹配，其温度上限要比预期的转变温度至少高50℃，加热炉相对于膨胀仪的工作位置在轴向和径向上应具有0.5 mm以内的重现性。
在试验温度范围内（即上限温度比最高的预期的转变温度tg低150℃并至少为300℃），在整个供试品长度区间，炉温应能恒定在±1℃之内。炉温控制装置应符合升降速率为5℃/min±1℃/min控制要求。在t0和t温度范围内，能准确测定供试品的温度，误差应小于±1℃。
为了核对整个试验装置是否在正常的运行，应采用玻璃平均线热膨胀系数对照物质（国家药品标准物质）进行校准仪器。
供试品的制备   选取外观无明显缺陷的供试品，用机械切割或其他加工的方法制成仪器所需的形状和尺寸（如供试品可以是直径为5~6 mm，长度为18～100 mm的圆棒，或满足仪器要求的其他形状尺寸），长度L0至少应为膨胀仪测长装置的分辨率的5×104倍。
注：供试品在试验前应退火：将供试品加热到比转变温度高大约30℃，然后以2℃/min的速率将供试品冷至比转变温度低大约150℃，在无通风的条件下将供试品进一步冷却至室温。
测定法
（1）试验温度范围的选择
根据实际原因，标称基准温度一般为18℃≤t0≤28℃，终点温度一般为290℃≤t≤310℃。温度和温差读数精度均应为±1 ℃，虽然在结果表示的实际计算中应使用温度的实际测量值，但是试验范围的标识用标称温度表示。对于用标称温度表示的给定系数a（20℃；300℃），只要所选的实际温度在规定的限度内，系数所受影响可以小到忽略不计。
（2）基准长度的测定
在基准温度t0时，测定退过火的供试品的基准长度L0，然后放供试品在膨胀仪内，稳定5 min以上。
（3）试验方法一：升温试验
在初始温度为t0时确定膨胀仪的位置，并将这个读数作为将要测量的未校正的长度变化量ΔLmeas的零点，然后将加热炉按照所需的加热程序开始升温。记录温度t和相应的长度变化量ΔLmeas直到达到所需要的终点温度。除另有规定外，升温速率应不超过5℃/min。
（4）试验方法二：恒温试验
在初始温度为t0时确定膨胀仪的位置，并将这个读数作为将要测量的未校正的长度变化量ΔLmeass的零点，然后加热使炉温达到所选择的终点温度t，并保持炉温恒定到t±2℃，20 min后从膨胀仪上读取ΔLmeas的值。
注：虽然升温试验能够在试验进行中测定各种温度t的系数a（t0；t），如果只要求一个终点温度t时，应优先采用恒温试验，因为这个试验能提供比较好的精度。
结果的计算和表示

式中  a（t0 ;t）为供试品的平均线热膨胀系数
      t0为初始温度或基准温度，℃；
    t为供试品加热后的温度，℃；
    L0为试验时玻璃供试品在温度t0时的长度，mm；
    ΔLmeas 为供试品在温度t时修正后的长度变化量，mm。
注：由于承载样品的装置在测量升温过程中会发生相应的热膨胀，升温过程中测量温度的测量点和试验供试品之间存在温差，仪器测量系统应按仪器提供的方法进行修正。
   计算两个供试品的a(t0 ;t)，一般t0为20℃，t为300℃，a表示为（20℃；300℃）如果a（20℃；300℃）<10×10-6K-1取两位有效数字，如果a（20℃；300℃）≥10×10-6K-1取三位有效数字。
如果两个供试品的测定结果偏差不大于0.2×10-6K-1，取平均值。否则，须取另外两个供试品重做试验。
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玻璃平均线热膨胀系数测定法起草说明

1、 制修订的目的意义
平均线热膨胀系数测定法适用于各种材质药用玻璃平均线热膨胀系数的测定。不仅决定盛装药品的玻璃容器在高温灭菌、低温冷冻等过程中能否承受温度的变化，同时还与玻璃的组成和结构密切相关，因此玻璃生产中常用监测线热膨胀系数的手段控制玻璃配方的变化，也是玻璃材质分类鉴别的重要指标。因此考察玻璃平均线热膨胀系数是非常有必要的。
二、参考标准
参考国家药包材标准《平均线热膨胀系数测定法》YBB00202003-2015、国家GB标准《平均线热膨胀系数的测定》GB/T 16920-2015 与ISO标准《Glass-Determination of coefficient of mean linear thermal expansion》ISO 7991-1987的标准。
三、需重点说明的问题
仪器装置：参照GB/T 16920-2015 与ISO 7981-1987标准，将“温度测定装置能够准确测量温度±2 ℃”修订为“温度测定装置能够准确测量温度±1 ℃”。
[bookmark: _GoBack]供试品的制备：根据仪器不同，需要制备不同供试品，故增加“用机械切割或其他加工的方法制成仪器所需的形状和尺寸”。另修改了注，增加“（1）供试品在试验前应退火”，修改了“（2）供试品的形状和尺寸：供试品可以是直径为5 mm，长度为25～100 mm的圆棒，也可以是截面为5 mm×5 mm、长度为25～100 mm的正方形棒,也可以是样品本身。”
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