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[bookmark: _Toc181352254]引言

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》共同构成支撑本规范制定工作的基础性系列规范。
本规范在制定中参考了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》。
本规范为首次发布。














负荷变形维卡软化温度测试仪校准规范

[bookmark: _Toc181352255]1 范围
本规范适用于负荷变形维卡软化温度测试仪的校准。
[bookmark: _Toc181352256]2 引用文件
本规范引用了下列文件：
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
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 [bookmark: _Toc181352257]术语和定义
GB/T 1633、GB/T 1634.1、GB/T 8802界定的以及下列术语和定义适用于本规范：
[bookmark: _Toc181352258]3.1 挠度 deflection
在弯曲过程中，试样跨度中心的顶面或底面偏离其原始位置的距离。
[bookmark: _Toc181352259]3.2标准挠度 standard deflection
由GB/T1634有关部分规定的，与试样表面弯曲应变增量对应的挠度增量
[bookmark: _Toc181352260]3.3弯曲应力 flexural stress
试样跨度中心外表面上的标称应力。
[bookmark: _Toc181352261]3.4负荷变形温度 temperature of deflection under load
随着试验温度的增加，试样挠度达到标准挠度值时的温度。
[bookmark: _Toc181352262]3.5 维卡软化温度 vicat softening temperature
将试样放于液体传热介质中，在一定的负荷和一定的等速升温条件下，试样被1 mm2 的压针压入1 mm时的温度。
[bookmark: _Toc181352263]4 概述
负荷变形维卡软化温度测试仪（以下简称测试仪）是用于测量非金属材料（如热塑性塑料、硬橡胶及塑料管材、尼龙、电绝缘材料等）的负荷变形和维卡软化温度的仪器。测试仪主要由温度控制系统、搅拌装置、变形量测试装置（千分表）、压针或压头、试样支架（一个或多个不等）、负载装置、测试软件等组成，常见的负荷变形维卡软化温度测试仪结构如图1所示。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。
[image: ]
1 —— 变形量测试装置（千分表）；2 —— 温度控制系统；3 —— 搅拌装置；
4 —— 负载装置；b —— 压针直径；h —— 压针长度；L —— 支点间的跨距。
图1常见负荷变形维卡软化温度测试仪结构图

[bookmark: _Toc181352264]5 计量特性
测试仪的计量特性见表1。

表1 测试仪计量特性及性能指标
	序号
	计量特性
	性能指标

	1
	压针
	横截面积
	（1.000±0.015）mm2

	
	
	长度
	不小于3 mm

	2
	压头圆角半径
	（3.0±0.2） mm

	3
	变形量示值误差
	±0. 01 mm

	4
	[bookmark: _Hlk179901130]负荷力相对误差
	±2%

	5
	温度示值误差
	±1.0 ℃

	6
	升温速率误差
	5 ℃/6 min
	±0.5 ℃/6 min

	
	
	12 ℃/6 min
	±1 ℃/6 min

	注：
1. 以上指标不用于符合性判别，仅供参考



[bookmark: _Toc181352265]6 校准条件
[bookmark: _Toc181352266]6.1 环境条件
6.1.1 环境温度：（15~30）℃；
6.1.2 相对湿度：20%~85%；
6.1.3 其他：周围应无腐蚀性气体，无影响正常工作的机械振动及电磁干扰。
[bookmark: _Toc181352267]6.2 测量标准
测量标准技术要求见表2。
表2 测量标准技术要求
	序号
	校准项目
	名称
	测量范围
	技术要求

	1
	温度示值误差升温速率误差
	温度测量标准
	（0～300）℃
	分辨力：不低于0.01 ℃
MPE：±（0.15 ℃+0.002|t|）

	2
	
	秒表
	（0～3600）s
	分辨力：0.01 s
MPE：±0.5 s/d

	3
	变形量示值误差
	量块
	（0～10）mm
	3级

	4
	压针横截面积
	外径千分尺
	（0～70）mm
	分度值：0.05 mm

	5
	压针尺寸
	钢直尺
	（0～150）mm
	分度值：0.5 mm

	6
	压头圆角半径
	专用半径样板
	[bookmark: _Toc179641993]直径5.6 mm
直径6.4 mm
	MPE：±0.1 mm

	7
	负荷力相对误差
	标准测力仪
	（0～100）N
	0.5级

	注：
1 温度传感器尺寸应尽量小，并且能整体浸入工作空间；
2 温度测量标准技术要求为包含传感器和温度显示（记录）仪的整体要求；
3 温度测量标准各通道的测量结果应包含修正值；
4 温度测量标准也可采用满足要求的其他设备。


[bookmark: _Toc181352268]7 校准项目和校准方法
[bookmark: _Toc105588792][bookmark: _Toc181352269]7.1 校准前的准备
校准前应对测试仪主机各部分进行检查，确保仪器功能正常，没有影响计量特性的因素后再进行校准。
对测试仪及测量标准进行预热，预热时间不少于30 min或满足测量标准使用要求。
[bookmark: _Toc181352270]7.2 压针横截面积和长度
用于测试维卡软化温度的压针应为硬质钢制成的圆柱体，固定在负载杆的底部，下表面应平整，垂直于负载杆的轴线，且无毛刺。用钢直尺测量压针的长度，用外径千分尺沿着压针横截面相互垂直的两个方向测量压针直径，取两者平均值作为压针直径D，按照公式（1）计算压针横截面积偏差。
                    （1）
式中：
S— 压针横截面积，mm2；
— 压针直径，mm。
[bookmark: _Toc181352271]7.3 压头圆角半径
用于测试负荷变形温度的压头，边缘长度应大于试样宽度，压头轴线与试样长轴方向垂直。用专用半径样板检查压头圆角直径是否满足（6±0.4）mm的要求。
[bookmark: _Toc181352272]7.4 变形量示值误差
在测试仪开始加热前进行变形量示值误差校准。在测试仪载荷盘上放置一个砝码，降下千分表使其压头与砝码接触，调整变形量读数为-4 mm左右，将千分表归零（或直接将位移传感器归零）。在千分表压头（或位移传感器）下放置1 mm量块读取变形量示值，按公式（2）计算变形量示值误差。也可按照上述方法对客户要求的变形量校准点进行校准。
                                          （2）
式中：
 — 变形量示值误差，mm；
— 测试仪变形量指示值，mm；
— 量块标称值，mm。
[bookmark: _Toc181352273]7.5 负荷力相对误差
[bookmark: _Hlk181176850]将标准测力仪的传感器水平放置在试样架上，放下压杆使压针或压头压在传感器上，在负载盘上放置一定质量砝码（以10 N、50 N或客户常用负荷力为校准点），降下千分表使其压头与砝码接触，调整变形量读数为-4 mm左右（或下降位移传感器与砝码接触，再将其归零），记录负载时压针或压头末端产生负载力测量值，重复测量3次，取3次读数算数平均值作为压针或压头末端负载负荷力，按照公式（3）计算负载时负荷力相对误差。
                     （3）
式中： 
 — 负荷力相对误差，%；
— 标准测力仪测量平均值，N；
 —负荷力标称值，N。
[bookmark: _Toc181352274]7.6 温度示值误差和升温速率误差
7.6.1 校准步骤
温度校准范围根据测试仪实际情况或者客户要求确定，在校准范围内均匀选取5个温度点（包含上、下限）进行温度示值误差的校准，温度示值误差和升温速率误差的校准同步进行。
将温度传感器置于试样架上方，与试样摆放位置处于同一水平面并尽可能靠近压针（压头），每个试样架分别布设温度传感器。将试样架及温度传感器一起放入加热槽中，温度传感器浸入深度不小于35 mm，根据测试仪的温度校准范围，设定合理的温度上限值，一般初始温度设为（23~30）℃，启动测试仪并开启搅拌装置，设置测试仪分别以（5±0.5）℃/6 min和（12±1）℃/6 min的升温速率升温。
升温速率稳定后（建议至少稳定10 min以上）每隔6 min记录一次温度传感器测量值，在温度示值误差校准点记录温度测量标准的测量值和测试仪温度显示值。
7.6.2 温度示值误差数据处理
按照公式（4）计算各校准温度点的温度示值误差，以绝对值最大值作为测试仪温度示值误差；
                    （4）
式中
— 测试仪温度示值误差，℃；
—温度测量标准第i次测量时示值，℃；
—测试仪第i次测量时示值，℃。
7.6.3 升温速率误差数据处理
按照公式（5）计算每6 min升温速率，按照公式（6）计算每段升温速率误差。
取绝对值最大值最为测试仪升温速率误差。
                        （5）
                     （6）
式中： 
— 第i次测得升温速率，℃/6 min；
—温度测量标准第i次测量时示值，℃；
—温度测量标准第i-1次测量时示值，℃；
 — 升温速率误差，℃/6 min；
— 测试仪升温速率标称值，℃/6 min。
[bookmark: _Toc181352275]8  校准结果表达
校准结果应在校准证书上反映。校准证书应包括以下信息：
a) 标题: “校准证书”；
b) 实验室名称和地址；
c) 进行校准的地点；
d) 校准证书编号、页码及总页数的标识；
e) 客户名称和地址；
f) 被校仪器的制造单位、名称、型号及编号；
g) 校准单位校准专用章；
h) 校准日期；
i) 校准所依据的技术规范名称及代号；
j) 本次校准所用有证标准物质和主要测量设备名称、型号、准确度等级或不确定度或最大允许误差、仪器编号、证书编号及有效期；
k) 校准时的环境温度、相对湿度；
l) 校准结果及其测量不确定度；
m) 对校准规范偏离的说明（若有）；
n) 复校时间间隔的建议；
o) “校准证书”的校准人、核验人、批准人签名及签发日期；
p) 校准结果仅对被校仪器本次测量有效的声明；
q) 未经实验室书面批准，部分复制证书或报告无效的声明。
[bookmark: _Toc181352276]9 复校时间间隔
负荷变形维卡软化温度测试仪的复校时间间隔建议为12个月。由于复校时间间隔的长短是由仪器的使用情况、使用者、仪器本身质量等诸因素所决定的，因此，送校单位可根据实际使用情况自主决定复校时间间隔。
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[bookmark: _Toc126155790][bookmark: _Toc181352277][bookmark: _Hlk125966023]附录A
校准原始记录（参考）格式
	委托单位
	
	型号规格
	

	器具名称
	
	制造厂商
	

	出厂编号
	
	校准依据
	

	环境温度
	
	环境湿度
	

	校准日期
	
	记录编号
	

	校准地点
	
	证书编号
	

	校准员
	
	核验员
	

	主要计量标准器
	仪器名称
	规格型号
	出厂编号
	不确定度/不确定度等级/最大允许误差
	溯源证书编号
	溯源机构
	有效日期

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	


一、压（针）头检查
1、压针横截面积
	次数
	位置1
	位置2
	位置3
	位置4
	位置5
	位置6

	压针直径mm
	1
	
	
	
	
	
	

	
	2
	
	
	
	
	
	

	
	平均值
	
	
	
	
	
	

	横截面积/mm2
	
	
	
	
	
	

	偏差/ mm2
	
	
	
	
	
	

	技术要求/ mm2
	1.000±0.015


 2、压针长度                                                        单位：mm
	次数
	位置1
	位置2
	位置3
	位置4
	位置5
	位置6

	1
	
	
	
	
	
	

	技术要求
	≥3


 3、负荷变形压头半径                                                单位：mm
	位置
	1
	2
	3
	4
	5
	6

	是否符合
	□是 □否
	□是 □否
	□是 □否
	□是 □否
	□是 □否
	□是 □否

	技术要求：3±0.2


[bookmark: _Hlk179321764]二、变形量示值误差
校准点（量块标称值）：       mm                                   单位：mm
	[bookmark: _Hlk180357207]
	位置1
	位置2
	位置3
	位置4
	位置5
	位置6

	仪器示值
	
	
	
	
	
	

	示值误差
	
	
	
	
	
	

	最大允许误差
	±0.01


三、负荷力相对误差
 负荷力标称值：         N                                           单位：N
	次数
	位置1
	位置2
	位置3
	位置4
	位置5
	位置6

	1
	
	
	
	
	
	

	2
	
	
	
	
	
	

	3
	
	
	
	
	
	

	平均值
	
	
	
	
	
	

	相对误差
	
	
	
	
	
	

	最大允许误差
	±2%


四、温度示值误差和升温速率误差
1、温度示值误差
升温速率设定值（℃/h）：        ；初始温度：      ℃ 
     号位置示值误差
	序号
	时间
min
	标准器示值
℃
	测试仪示值
℃
	温度示值误差
℃

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	示值误差最大值/ ℃
	
	最大允许误差/ ℃
	±１

	[bookmark: _Hlk180359844]扩展不确定度U（k=2）：


2、升温速率误差
升温速率：     ℃/时
    号位置升温速率误差
	序号
	时间
min
	标准器升温速率
℃/6 min
	升温速率误差
℃/6 min

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	升温速率误差最大值
℃/ 6 min
	
	最大允许误差
℃/ 6 min
	

	扩展不确定度U（k=2）：



[bookmark: _Toc181352278]附录B
校准证书结果页（参考）格式
一、压（针）头检查
	项目
	位置1
	位置2
	位置3
	位置4
	位置5
	位置6

	1
	压针
	长度/ mm
	
	
	
	
	
	

	
	
	横截面积偏差/ mm2
	
	
	
	
	
	

	2
	压头圆角半径
	
	
	
	
	
	


二、变形量示值误差
	位置
	校准值/ mm
	变形量示值误差/ mm
	扩展不确定度U （k=2）

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	


三、负荷力相对误差
	标称值
	负荷力相对误差
	扩展不确定度U（k=2）

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	


四、温度示值误差和升温速率误差
温度示值误差：                                                    。
每6 min升温速率误差：                                              。
扩展不确定度U（k=2）：                                             。
（以下空白）
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温度测量结果不确定度评定示例
C.1 概述
被校仪器为温度显示分辨力0.1 ℃的负荷变形维卡软化温度测试仪。
温度数据采集系统，温度显示分辨力：0.01 ℃，标准器温度修正值扩展不确定度U＝0.10 ℃，k=2。
C.2 数学模型
                                    （C.1）
式中：
——测试仪温度示值误差，℃
——测试仪显示温度，℃
——标准器示值，℃
——标准器修正值（指整体校准），℃
C.3 方差与灵敏系数
式（C.1）中互为独立，则
，，
C.4 不确定度来源及分析
C.4.1 由测试仪引入的标准不确定度
 在80.0 ℃处做10次独立重复测量，从测试仪读取10次温度值，温度值如表C.1所示。
表C.1 温度重复测量结果
	i（次数）
	toi/℃
	i（次数）
	toi/℃

	1
	80.13
	6
	80.23

	2
	80.12
	7
	80.06

	3
	80.21
	8
	80.01

	4
	80.15
	9
	80.09

	5
	80.04
	10
	80.17


根据贝赛尔公式计算实验标准偏差：
       =0.072 ℃
=0.072 ℃
C.4.2 由测试仪分辨力引入的标准不确定度
测试仪分辨力为0.1 ℃，服从均匀分布，则分辨力引入的标准不确定度：

 ℃
测量重复性引入的标准不确定度大于测试仪分辨力引入的标准不确定度，取其中较大者，则不考虑测试仪分辨力引入的标准不确定度分量。
C.4.3 由标准器修正值引入的标准不确定度
标准器温度修正值扩展不确定度U＝0.10 ℃，k=2，则标准器修正值引入的标准不确定度：

C.4.4 标准器温度稳定性引入的标准不确定度
标准器年稳定性为0.1℃，服从均匀分布，由此引入的标准不确定度：

C.4.5标准器与测试仪传感器响应时间不一致引入的不确定度
标准器与测试仪温度传感器响应时间不一致引入的不确定度估计为0.2℃，服从均匀分布，则标准不确定度为：

 ℃
C.5 不确定度分量一览表
表C.2 不确定度分量表
	序号
	来源
	符号
	

	1
	测试仪测量重复性
	
	0.072 ℃

	2
	标准器修正值
	
	0.05 ℃

	3
	标准器温度稳定性
	
	0.058 ℃

	4
	响应时间不一致
	
	0.12 ℃


C.6 合成标准不确定度

C.7 扩展不确定度
     k=2
[bookmark: _Toc181352280]附录 D
变形量示值误差测量结果不确定度评定示例
D.1 概述
在测试仪底座上放一平板，将标称值为1.00 mm的3级量块放在位移传感器下面，读取测试仪的变形量示值，计算每一个位置变形量示值误差。
D.2 数学模型
                                         （D.1）
式中：
— 变形量示值误差，mm
—测试仪变形量示值，mm
— 量块标称值，mm
D.3灵敏系数  
式（D.1）中互为独立，则
，
D.4 不确定度来源及分析
D.4.1 测试仪测量重复性引入标准不确定度
在重复性条件下对1.00 mm量块连续测量10次，在测试仪上读取10次显示值，测量结果如表D.1所示。
表D.1 变形量重复测量结果
	i（次数）
	（mm）
	i（次数）
	（mm）

	1
	1.001
	6
	1.001

	2
	1.002
	7
	1.004

	3
	1.002
	8
	1.001

	4
	1.004
	9
	1.003

	5
	1.003
	10
	1.001


根据贝赛尔公式计算实验标准偏差：
= 1.23 μm
D.4.2 测试仪分辨力引入的标准不确定度
测试仪分辨力为0.001 mm，服从均匀分布，则由此引入的标准不确定度分量：

μm。
测量重复性引入的标准不确定度大于测试仪分辨力引入的标准不确定度，取其中较大者，则不考虑测试仪分辨力引入的标准不确定度分量。
D.4.3量块引入的标准不确定度
3级量块最大允许误差±1.0 μm，服从均匀分布，则由此引入的标准不确定度分量：
[bookmark: _Hlk171891850]=0. 58 μm
D.5 不确定度分量一览表
表D.2 不确定度分量表
	序号
	来源
	符号
	

	1
	测试仪测量重复性
	
	1.23 μm

	2
	量块最大允许误差
	
	0.58 μm


D.6 合成标准不确定度

D.7 扩展不确定度
      k=2
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