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1、 [bookmark: _Toc464728891]工作简况
[bookmark: _Toc464728892][bookmark: _Toc456592524]立项目的
热膨胀系数是材料的一个重要的热物理性能参数，在航空航天、新材料开发等高新技术领域，及石油化工、建筑节能、制冷空调等领域都有明显的科学意义和重要的工程应用价值，是科学研究的基础。利用热膨胀仪，可以测量材料的线膨胀与收缩、玻璃化转变温度、软化点温度、相变温度，研究烧结过程，优化烧结工艺，作反应动力学研究等。
目前用于测量热膨胀系数的方法主要有顶杆式间接法、望远镜直读法和激光测量法。顶杆法是一种经典方法，采用机械测量原理，即将试样的一端固定在支持器的端头上，另一端与顶杆接触，试样、支持器和顶杆同时加热，试样与这些部件的热膨胀差值被顶杆传递出来，并被测量。这类仪器由于试样位置(立式或卧式)、膨胀量的测量方法(直接测量、电子或光学方法)而区分成多种型号的仪器。
目前膨胀仪常用的传感器LVDT 为位移传感器，其上连有推杆，通过与样品的接触获取样品长度的变化信号。其中推杆对样品的作用力很小，原则上对样品无影响，可忽略。样品则处于可控温的炉体中。在程序温度（线性升温、降温、恒温及其组合等）过程中，由于顶杆和支持器尺寸较长，高温炉的加热条件难于使温度分布均匀一致，顶杆和支持器之间的膨胀量难以相互抵消，使用 LVDT 监测到长度变化实际上是试样、推杆和试样载体的热膨胀矢量和。如何准确地采用顶杆法测试出试样的线膨胀系数，就需要通过标准物质进行校准以扣除支架与推杆系统长度变化所引起的系统误差，以保证结果的准确一致及可溯源。
目前，国内外尚无热膨胀仪的检定校准规程或规范等指导性文件用于评定热膨胀仪的示值误差和确保测量值准确。因此，有必要制定《热膨胀仪校准规范》，为指导、有效开展对热膨胀仪的校准工作提供详细的校准程序及技术指标，保证量值的准确。
[bookmark: _Toc464728896]任务来源
随着工业的发展，材料线膨胀系数对材料研发、结构设计的影响越来越被重视，促使热膨胀仪的生产单位和使用单位越来越多，热膨胀仪生产企业包括德国耐驰、德国林赛斯、美国TA、日本理学、国产有冠测、柯锐欧等仪器厂家。使用单位包括很多第三方检测机构，例如：国标（北京）检验认证有限公司、北京理化检测中心、中国中检检验认证有限公司等。如何保证材料热膨胀仪的量值统一和测试结果准确可靠、互认，建立统一的热膨胀仪的校准方法，实现对热膨胀仪进行定期校准的有据可依就变得至关重要。
工业和信息化部以工厅科[2023]476号文下达了《工业和信息化部办公厅关于印发2023计量规范制修订计划的通知》，其计划号为：JJFZ(有色金属)007-2023，计划完成年限为2025年。
[bookmark: _Toc462884342][bookmark: _Toc464728898]项目编制组单位简况
[bookmark: _Toc464728899][bookmark: _Toc462884343]编制组成员单位
[bookmark: _Toc464728900][bookmark: _Toc462884344]本标准的编制组单位为：国标（北京）检验认证有限公司、北京航空航天大学测试中心、耐驰科学仪器商贸（上海）有限公司。编制组成员单位均是我国有色金属行业的主要计量及科研研制单位。
主编单位简介
国标（北京）检验认证有限公司
国标（北京）检验认证有限公司是我国有色行业的材料研究和材料检测的权威机构。该公司运行着国家有色金属质量监督检验中心，于1985年开始筹建并承担检验任务。1990年通过国家技术质量监督检验检疫总局的审查认可，2001年通过实验室“三合一”认可。是我国有色行业金属材料检测的权威机构。中心拥有雄厚的技术力量，先进的仪器，齐全的分析方法，以及与国际接轨的质量管理体系（ISO/IEC 17025），承接了国家质量监督抽查、实施生产许可证产品的质量检验、方圆产品认证检验、产品质量鉴定、质量评价和仲裁检验等任务。同时，研究开发新的检验技术和方法；培训检验人员和技术咨询；承担和参加国家标准、行业标准的制定和修订工作，负责和参与起草制订国家标准150余项，行业标准70余项。
在铝及铝合金材料的监督检验方面，该公司具备深厚的基础，承担了大量的分析检测任务和标准起草制定工作。实验室配备有ICP-MS、ICP-ES、GD-MS、光谱仪、氧氮氢测定仪等一系列化学分析仪器，可对铝及铝合金材料进行全元素定性和定量分析。实验室配备了万能材料试验机及相关配套设备，可进行高低室温下的拉伸、压缩、剪切等力学性能试验，以及弯曲、扩口、压扁、杯突等工艺性能的检测、配备有高周、低周和弯曲疲劳试验机及高、低温环境箱，可进行高、低、室温下的高周疲劳和弯曲疲劳性能，以及室温下的低周疲劳、裂纹扩展速率、断裂韧性、腐蚀疲劳等性能的检测。配备了多种硬度检测设备，可进行布氏、洛氏、维氏、韦氏等硬度检测。另外还可开展铝及铝合金的应力腐蚀、剥落腐蚀、盐雾腐蚀等抗腐蚀性能的检测，以及持久蠕变试验、冲击试验、热分析、粗糙度、电性能、密度、涂层性能等参数的检测，基本涵盖了铝及铝合金产品监督检验的领域范围。
本单位积极组织编制组各次工作会议，开展相关的校准，有效组织参编单位多次对标准的各版《征求意见稿》进行认真的讨论和审议，提出大量有益的意见和建议，在编制组中发挥了牵头作用。
[bookmark: _Toc464728901][bookmark: _Toc462884345]成员单位简介
耐驰科学仪器商贸（上海）有限公司
德国耐驰（NETZSCH），总部位于德国Selb，是热分析、热物性测量与旋转流变仪器的专业厂商，致力于研发多功能、高灵敏度、高可靠性的热分析仪器与流变仪，广泛适用于材料研发、质量控制、失效分析等。德国耐驰在全球37个国家设立了130个销售和制造中心，超过3000名员工保证为客户提供及时快捷的专业服务。现拥有多项专利技术，多次获得全球重大科学技术革新大奖。
    进入中国二十多年来，耐驰在上海、北京、广州、成都等多个城市设立了分支机构和技术服务中心，并且在上海设立了应用实验室以及备件仓库，为客户提供强大的技术支持和完善的售后服务。除丰富的产品外，耐驰还为中国用户定制了中文版的操作和分析软件、中文操作说明书以及中文应用资料。耐驰的技术专家每年定期举办用户交流会和技术讲座，并根据用户需求提供定制化高级应用培训。迄今，耐驰仪器在国内已拥有数千家用户，遍布工业领域的研发及质量检验部门，各知名高校研究所，国家权威产品检验部门及国防前沿材料研究领域的国家重点实验室等。
               
 北京航空航天大学分析测试中心
北京航空航天大学分析测试中心（The Analysis & Testing Center, Beihang University）成立于2022年11月，定位为校级公共服务支撑平台，在资产与实验室管理处的业务指导和协调支持下，负责校内公共平台的运行、维护和开放共享，是一个集约化公共服务平台为中心、多个协同测试平台为支撑的综合测试服务平台。
中心位于沙河校区四号楼，建筑面积约3350㎡，下设专家委员会、责任教授和7个分室（电镜中心、物理性能、化学分析、力学性能、原子尺度原位制备、分子尺度原位反应、极端条件表征分析）及1个综合服务办公室。中心在建设工作专班的领导下开展日常运行服务，设有专职实验技术人员和运行管理人员30人。
分析测试中心拥有120余台套仪器设备，资产总值约3.3亿元。分测中心按照“共建共享、发挥效益、有偿服务”的原则，分成“集约服务平台”和“协同服务平台”运行管理，通过建立物联网智能管理模式，对实验仪器进行购置、更新、保养、维护、使用的全生命流程管理，实现面向校内外用户的开放共享。
集约服务平台放置通用分析测试设备，共有80余台套，其中单价500万以上仪器设备11台套，单价1000万以上仪器设备2台套，目前有场发射扫描透射电镜、双束显微镜、硬X射线近常压XPS、无损亚微米X射线分析仪、脉冲波谱仪、纳米飞行时间二次离子质谱仪、超高分辨率多级环形离子淌度质谱系统、极低温强磁场综合测量系统、超高分辨激光共聚焦荧光光谱仪等。
协同服务平台由学院与分析测试中心协同建设和管理运行，放置特色专业分析测试设备，约有40台套，目前有双球差矫正透射电镜、原子分辨透射电镜、场发射电子探针显微分析仪、激光共焦拉曼光谱仪等。
分析测试中心以显微结构分析、化学成分与结构分析、基础物理性能分析、材料力学性能分析等分析测试业务为核心，以新材料原位生长/超高时空分辨原位表征、多场环境下物理化学性质的分子级精准原位表征、极端条件物理特性分析表征等为特色，为学校物理、化学、材料、环境、电子、生医、医工、空环、机械、航空、宇航、力学、交通、能源动力、仪器光电、集成电路等学科，提供委托测试、协同测试和自行测试等多样化分析测试服务，同时面向全校学生开展实验类课程的实训及虚拟类实验课程、科研课堂、科普教学以及技能培训设计与开发。此外，中心定期组织学术交流活动，促进学校学科交叉融合。分析测试中心规划通过三年时间逐步建设、建成、建好，将是学校本科生及研究生的教学实践平台，是本科生实验类课程、科研课堂、毕业设计、学科竞赛、课外科技活动的重要基地。
[bookmark: _Toc464728913][bookmark: _Toc462884357]主要工作过程
4.1 预研阶段
编制组内部经实地调研，就规范包含的内容、主要技术指标等问题进行了讨论，确定规范起草的主导思想和起草原则，对起草组人员的工作进行了分配，并对制定规范的技术指标及拟使用的方法进行现场验证。了解使用单位需求情况并进行测试试验,选取有代表性的仪器品牌并对其分类，收集相关技术材料。
4.1.1 规范内容的确认
通过本实验室使用以及参考市场常用设备，如德国耐驰、德国林赛斯、美国TA、日本理学、国产有冠测、柯锐欧等仪器厂家，目前实验室常用设备为耐驰DIL402型号的石英推杆适用范围为-150℃～500℃的热膨胀仪。经调研和自己使用发现发现，目前热膨胀仪对设备校准的参数需求多为零位示值变化、升温速率示值误差、平均线膨胀系数示值误差和重复性误差，所以确认以上几项参数为主要校准项目。
4.2 立项阶段
预研工作完成后，由国标（北京）检验认证有限公司提交项目申请书等材料，工业和信息化部以工厅科[2023]476号文下达了《工业和信息化部办公厅关于印发2023计量规范制修订计划的通知》，其计划号为：JJFZ(有色金属)007-2023，计划完成年限为2025年。
4.3 起草阶段
4.3.1 任务讨论会
2023年12月~2024年4月，由国标公司编制组对规范进行起草。经过多次的讨论，现场试验和数据采集后，完成了规范的讨论稿。
2024年4月25日，在长沙召开规范研讨会，此次会议有色金属行业10余家企事业单位20余名代表参加，与会专家对此标准讨论稿进行了热烈的讨论，并对规范讨论稿提出了修改意见，对次规范的术语定义、关键技术指标、校准方法进一步讨论和明确，具体意见见表1。在会议上进行了本规范的任务落实，会上确定了耐驰科学仪器商贸（上海）有限公司、北京航空航天大学分析测试中心为参与单位，并明确了本规范的工作安排及时间节点。
表1 有色金属计量技术规范研讨会会议纪要-长沙
	参会单位及人员
	具体见签到表扫描件/复印件

	拟参与编制单位
	耐驰科学仪器商贸（上海）有限公司、北京航空航天大学分析测试中心

	时间节点安排
	2025年完成规范报批

	后续拟征求意见单位
（可包括编制组单位）
	

	序号
	标准章条
编号
	意见内容
	提出单位及提出人
（可简写）
	处理意见
	备注

	1 
	引言
	删除被测对象为固体材料的限定
	国标（北京）樊志罡
	全部采纳
	

	2 
	2引用文件
	修改为本规范没有引用文件
	有色标准计量质量研究所 闫雁楠
	全部采纳
	

	3 
	3.1术语定义
	修改“基线”的定义
	国标（北京）樊志罡
	全部采纳
	

	4 
	6.1.3校准条件
	“仪器周围不应有影响明显震动”修改为“仪器周围不应有影响校准的震动”
	有色标准计量质量研究所 闫雁楠
	全部采纳
	

	5 
	7.3 升温速率示值误差

	T1和T2温度要列出具体多少度
	国标（北京）樊志罡
	全部采纳
	

	6 
	7.4.2 平均线膨胀系数示值误差和重复性误差

	
的解释需要进一步明确
	国标（北京）樊志罡
	全部采纳
	

	下一步要求（讨论会）：2024年5月15日之前应修改完成征求意见稿及编制说明，发相关的企事业单位广泛征求意见，不少于1个月。根据征求意见情况填写意见汇总处理表，并应于2024年10月30日之前根据征求意见情况修改完成预审稿及编制说明。



2、 [bookmark: _Toc464728924]规范编制原则和确定主要内容
[bookmark: _Toc464728925]编制原则
第1、 [bookmark: _Toc464728926]保证有色行业的特殊性和适用性
第2、 保证校准规范的规范性
第3、 保证校准规范的可操作性
确定主要内容
[bookmark: _Toc13196][bookmark: _Toc464728964]1 范围
本规范适用于被测材料为金属材料及其他固体材料的推杆式（石英支架）热膨胀仪在室温～500℃的校准，其他支架的膨胀仪例如氧化铝陶瓷、石墨支架其他温度范围的也可以参考本规范。
[bookmark: _Toc193860028][bookmark: _Toc193860178][bookmark: _Toc193860209][bookmark: _Toc21794][bookmark: _Toc6820_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc16833][bookmark: _Toc19639][bookmark: _Toc23785529][bookmark: _Toc23784635][bookmark: _Toc23784537][bookmark: _Toc20348][bookmark: _Toc10155]2 引用文件
[bookmark: _Toc1524]本规范没有引用文件
3术语
[bookmark: _Toc20887]3.1位移基线修正  baseline correction
在程序温度控制下，热膨胀仪由于自身系统部分（包括支架、推杆）随着温度升高引起的长度变化所引起的系统误差，需要在已知膨胀系数的标准样品测试曲线上予以扣除。
[bookmark: _Toc14315]3.2 平均线膨胀系数  average linear expansion coefficient
[bookmark: _Toc15607][bookmark: _Toc13932][bookmark: _Toc17417][bookmark: _Toc13159]平均线膨胀系数是表征物体热膨胀性质的物理量。当温度升高△T时，物体单位长度的变化。
4 概述
[bookmark: _Toc23784547][bookmark: _Toc24809][bookmark: _Toc3994][bookmark: _Toc193860181][bookmark: _Toc193619098][bookmark: _Toc15119][bookmark: _Toc23785539][bookmark: _Toc10575][bookmark: _Toc193618953][bookmark: _Toc193860031][bookmark: _Toc193619056][bookmark: _Toc193860212][bookmark: _Toc23784645][bookmark: _Toc2124_WPSOffice_Level1]推杆式热膨胀仪是指位移传感器上连有推杆，通过与样品的接触获取样品长度的变化信号。其中推杆对样品的作用力很小，原则上对样品无影响，可忽略。样品则处于可控温的炉体中。在程序温度（线性升温、降温、恒温及其组合等）过程中，使用位移传感器监测连续测量样品的长度变化。其设备示意图如图1所示加热炉

样品
位移传感器

推杆







图1
[bookmark: _Toc22264]5 计量特性
热膨胀仪的计量特性见表1。
表1
	校准项目
	技术指标

	零位示值变化
	±1μm

	升温速率示值误差
	±0.5℃/min

	平均线膨胀系数示值误差
	±4%

	平均线膨胀系数重复性误差
	≤3%


[bookmark: _Toc7696][bookmark: _Toc24309][bookmark: _Toc26918][bookmark: _Toc23687][bookmark: _Toc1516]
6 校准条件
[bookmark: _Toc17654][bookmark: _Toc15976][bookmark: _Toc9397][bookmark: _Toc22797][bookmark: _Toc2948]6.1 环境条件
6.1.1 环境温度：（20±5）℃，相对湿度：不大于80%。
6.1.2 仪器周围不得有明显冷热源影响。
6.1.3 仪器应安放在稳固的实验台上，并调节至水平状态，仪器周围不应有影响校准的震动。在校准过程中不要触碰实验台，以消除干扰。
[bookmark: _Toc30948][bookmark: _Toc14011][bookmark: _Toc867][bookmark: _Toc18296]6.2 测量标准及其他设备
6.2.1 卡尺：测量范围不小于10mm，最大允许误差±25μm。
6.2.2 电子秒表：分辨力不大于0.01s
6.2.3 热膨胀系数标准物质
[bookmark: _Toc17936][bookmark: _Toc6252][bookmark: _Toc25919][bookmark: _Toc60]有证热膨胀系数石英标准物质，热膨胀系数不确定度不大于3%。
[bookmark: _Toc25118]7 校准项目和校准方法
[bookmark: _Toc10084][bookmark: _Toc26048][bookmark: _Toc8227][bookmark: _Toc20188][bookmark: _Toc1200]7.1 校准前检查和准备
7.1.1校准前检查
仪器应具有清晰、完整、准确的名称、型号、制造厂、出厂编号等标识。
仪器各部件齐全且连接良好，各旋钮、按键及相应软件应能正常工作，无影响使用性能的缺陷。
7.1.2校准前准备
至少提前2～3h打开仪器循环水浴，提前1h打开设备主机和计算机电源等各测试用设备。随后检查样品支架和推杆是否保持清洁（如果发现有污染可通入空气气氛进行快速清洁模式进行空烧），打开高纯氩气或氮气，检查气源压力是否符合要求（气体流速一般为50～100mL/min）。
[bookmark: _Toc18251][bookmark: _Toc6089][bookmark: _Toc5516][bookmark: _Toc14715][bookmark: _Toc13058]7.2 零位示值变化
热膨胀仪保持空载，氩气或氮气的流速设置为50mL/min，将顶杆顶到与支架右端接触，以获取位移传感器信号，负载设置为常用的200mN,，程序运行后位移示值自动清零，在25℃恒温30min，待程序结束后，分析数据和图形，找出位移传感器信号变化的最大值dLmax。
[bookmark: _Toc14904]7.3 升温速率示值误差

热膨胀仪保持空载，氩气或氮气的流速设置为50mL/min，将顶杆顶到与支架右端接触，以一定的升温速率v0（一般为3～10℃/min）将热膨胀仪从温度T1=25℃升至温度T2=500℃，当温度传感器温度显示T1时电子秒表开始计时，经历时间t，温度变为T2，按照公式(1)计算热膨胀仪升温速率示值误差

    (1)
式中：
[bookmark: _Toc17467]T1—升温开始温度为25℃；
T1—升温结束温度为500℃；

—升温速率示值误差，℃/min；
t—计时时间间隔，min；
v0—升温速率设定值，一般为3～10℃/min。
注：如需校准其他支架类型的热膨胀仪的升温速率，可参照上述方法进行。
7.4 平均线膨胀系数示值误差和重复性误差
7.4.1 基线修正
根据热膨胀仪的特点，在升温测试中，其中除样品本身膨胀外，其余所有系统部分（包括支架、推杆，在某些情况下还包括置于样品两侧的垫片）也会发生膨胀，因此在正式校准前应根据实验条件，提前做好仪器的测量基线，即用卡尺测出石英热膨胀系数标准样品在环境温度（20±5）℃的初始长度L0，在样品支架内装入标准样品并稳定后，推杆的负载设置为常用的200mN，选择升温速率为3～5℃/min，温度范围设置为25～500℃，待设备稳定后进行试验，得到了对应的温度程序基线。
注：有多种标准样品（氧化铝、石英、蓝宝石）可供选择，用根据所校准设备的推杆类型选择一种标样进行校准测试（一般对于石英支架的校验使用石英标样，氧化铝支架的校验使用氧化铝标样）。
7.4.2 平均线膨胀系数示值误差和重复性误差
待炉温降至25℃以下时，确认在样品支架内平稳地装入标准样品后，按7.4.1的试验条件设置好试验程序后测试标准样品，在测量过程中按采样间隔记录各温度采样点时的样品长度变化量。测量过程完成后，可以进行标准样品的平均线膨胀系数的计算。
根据式（2）计算材料的平均热膨胀系数：

      （2）
式中：


—温度为区间时材料的平均热膨胀系数，K-1；

—样品初始长度，通常指在（20±5）℃时的长度，mm；

—温度测量区间，通常选取（50～100）℃；

     △L —为样品在温度测量区间长度的变化量
按照上述试验方法再重复进行实验1次，变温速率与测量温区等各测量设定参数保持不变，记录测量数据，计算得到2组平均热膨胀系数测量结果。按照公式3计算材料的平均线膨胀系数误差。

      (3)
式中：
q—平均线膨胀系数的相对误差;

—2组材料平均线膨胀系数的算术平均值，K-1；

—标准样品在对应温度区间的平均线膨胀系数标准值，K-1；

	按公式（4）计算平均线膨胀系数示值重复性S，

           (4)
式中：
S—平均线膨胀系数示值重复性误差；

—2组材料平均线膨胀系数的算术平均值，K-1；
3、 实践检测情况
国标（北京）检验认证有限公司根据本规范对DIL402热膨胀仪进行了全计量特性的校准，内容详见校准报告。
4、 [bookmark: _Toc464728965]标准水平分析
本校准规范的制定将为我国材料热膨胀仪的量值统一提供方法保证，确保热膨胀系数测量结果准确、有效、可靠、互认，为在全国范围内建立材料热膨胀系数的量传溯源体系提供依据，为航空航天，芯片制造，核能源安全，医药生产中材料的正确使用提供技术支持。
5、 [bookmark: _Toc464728972]与现行相关法律、法规、规章及相关规范，特别是规范的协调性
本规范所引用的规范均为我国现行有效的计量规范及规范，是本标准的一部分，引用这些规范及规范后，使本规范的要求与现行的相关法律、法规、规章及相关规范规范的关系不矛盾、不冲突，其相互关系非常协调。
6、 [bookmark: _Toc464728973]标准中涉及的专利或知识产权说明
本标准不涉及任何专利或知识产权。
7、 [bookmark: _Toc464728974]重大分歧意见的处理经过和依据
（无）。
8、 [bookmark: _Toc464728976]贯彻规范的要求和措施建议
随着工业的发展线膨胀系数在产品质量的影响越来越大，因而越来越被重视，促使材料热膨胀仪的生产单位和应用企业越来越多，保证材料热膨胀仪的量值统一和数据准确可靠，统一材料热膨胀仪校准方法变得越来越重要。因此，本规范发布后，中国有色金属行业协会和有色金属行业计量技术委员会应加强本规范的宣传力度，促进第三方实验采用此标准对热膨胀仪按照测试标准的要求进行校准和使用，为我国航空航天、芯片制造，核能源安全材料的使用和提供支持。
9、 [bookmark: _Toc464728977]废止现行有关规范的建议
（无）。
10、 [bookmark: _Toc464728978]产业化情况、推广应用论证和预期达到的经济效果
本规范发布后将在我国有色金属行业得到广泛的应用，使用该设备的生产厂家众多，使用厂家也多，且随着我国“城市改造、城市建设、城市绿化，保护环境”、“一带一路”和“中国制造2025”战略的实施，随着工程建筑行业的科技进步和快速发展。本规范的顺利制定将进一步推动产品的质量提升，市场潜力巨大，经济效益巨大。
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