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4019玻璃容器热冲击和热冲击强度测定法
热冲击（也称热震性）系指从供试品加热的温度（上限温度t1）到供试品所放入的冷水浴的温度（下限温度t2）之间的差。
热冲击强度系指玻璃容器在热冲击试验中，有50%的供试品出现破裂时的温差。
本法适用于测定药用玻璃容器的热冲击及热冲击强度。
根据试验温差的不同，测定方法分为冷热水槽法和烘箱法两种。
第一法   冷热水槽法
本法适用于试验温差低于100℃的各类药用玻璃容器。
仪器装置  热水槽：容量至少是一次试验的供试品总体积的两倍，且不得少于5L。水槽应包含水循环器、温度控制组件、温度调节控制加热器，以保持水温稳定在上限温度t1±1℃以内。
冷水槽：容量至少是一次试验的供试品总体积的五倍，水槽应包含水循环器、温度控制组件、恒温控制器，以保持水温稳定在下限温度t2±1℃以内。
网篮：网篮的材料（必要时涂层）要求在试验中不得划伤或擦伤供试品，网篮应能保持玻璃供试品直立且分开，并配有固定供试品的装置以防止受试供试品浸入时上浮。
测定法  
（1）供试品应为未经受其它性能（如机械、热性能等）测试的制品（供试品应无任何玻璃缺陷），试验前应先置于试验环境至少30分钟，以保证供试品与环境温度一致。
（2）将两个水槽（冷、热水槽）充水，使其有足够的深度浸没容器顶部至少50 mm，然后分别将水温调节到t1和t2，一般t2的水温为0～27℃，所选定的t1应能得出所需要的热冲击温差t1-t2（℃）。在把已置于网篮中的供试品从热水槽转送到冷水槽的时间内，t1和t2的温差值不得超过规定值的±1℃
（3）先将供试品置于网篮中，使他们直立且分离，然后浸入温度为t1的热水槽中，使供试品充满水并使其瓶口顶部低于水面至少50 mm，让其至少浸泡5分钟，以确保供试品和水之间达到温度平衡。
注：经验证明，达到温度平衡所需的时间取决于供试品的最大厚度，如果要确保供试品的壁两侧都受热，每毫米壁厚达到温度平衡至少需要30秒。
（4）将热水槽网篮中装满水的供试品迅速转送到温度为t2的冷水槽中，供试品的转送过程必须在10秒±2秒的时间内完成。
（5）供试品必须完全浸没在水槽中，保持30秒，然后将装有供试品的网篮从冷水槽中取出。从冷水槽中取出的供试品经立即检验，凡无破碎、无裂纹和无破损的供试品方可判定为合格品。
注：（1）检验中没有破损的供试品不可再用于其他试验。
（2）若热水槽温度已升到95℃，而试验尚未结束，则可通过降低冷水槽的温度继续进行。
第二法 烘箱法
本法适用于试验温差为80℃或高于80℃的各类药用玻璃容器。
仪器装置  烘箱：温度至少可达300℃，并装备空气搅拌器或循环器，以保证温度变化不超过±5℃，烘箱必须装备一个自动调温器，至180℃能保持温度波动在±1℃以内，在180～300℃能保持温度波动在±2℃以内。
冷水槽: 与第一法所要求的冷水槽相同。
网篮：与第一法所要求的网篮相同。
夹钳：用隔热材料包头，使用时应保持干燥。
测定法  
（1）供试品应为未经受其它性能（如机械、热性能等）测试的制品，试验前应先将供试品置于预热到上限温度t1的烘箱中，然后将供试品在该温度下保持至少30分钟，以保证供试品与烘箱温度达到平衡。
注：经验证明，达到温度平衡所需的时间取决于供试品的最大厚度，如果要确保供试品的壁两侧都受热，每毫米壁厚达到温度平衡至少需要6分钟。
（2）用带隔热包头的夹钳将供试品从烘箱中取出，如果同时试验两个或两个以上供试品时，从烘箱中取出装有供试品的网篮，并将供试品高度的一半（如果是带颈的瓶，就是指不算瓶颈部总高度的一半），（或连同网篮）完全浸没在冷水槽中，保持30秒，冷水槽应靠近烘箱，并保持在0～27℃的下限温度t2。烘箱与冷水槽的温差值和将供试品送入冷水槽时所要求的温差不应大于±3℃。每个供试品的转送过程须在5秒±1秒的时间内完成。
注：转送过程是指从打开烘箱开始，到供试品浸没入冷水中为止。
（3）从冷水槽中取出的供试品经立即检验，凡无破碎、无裂纹和无破损的供试品方可判定为合格。
注：检验中没有破损的供试品不可再用于其他试验。
结果判定
热冲击：按规定的t1和t2温差进行热冲击试验后，破裂的供试品数量低于规定数，则判定为合格。
热冲击强度：按上述试验步骤，以每次5～10℃的温差递增量进行重复试验，以供试品有50%破裂时的温差表示，温差满足规定要求，则判定为合格。其温差值可由供试品的累计破裂百分数与对应温差所绘制的曲线上取得。
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玻璃容器热冲击和热冲击强度测定法起草说明

1、 制修订的目的意义
1.玻璃容器热冲击及热冲击强度的测定，是评估药用玻璃容器耐热性能的重要指标。当耐热冲击不合格，供试品在经受高温灭菌或温度变化时，会发生破裂的现象，从而导致药品的污染和损坏。因此考察玻璃容器热冲击及热冲击强度是非常有必要的。
2.形成“玻璃容器热冲击和热冲击强度测定法”方法标准，科学有效指导玻璃容器耐热冲击强度测定。
二、制修订的总体思路
遵循药典委对药包材标准体系的架构思路，参照国家药包材标准《热冲击和耐热冲击强度测定法》（YBB00182003-2015）、国家GB标准《玻璃容器 抗热震性和热震耐久性试验方法》（GB/T 4547-2007）与ISO标准《Glass containers - Thermal shock resistance and thermal shock endurance - Test methods》（ISO 7459：2004）的标准比对，收集了在日常试验时存在的问题，增加该检测方法的可操作性，完善本测定法。
[bookmark: _GoBack]三、需重点说明的问题
本标准是新增方法标准，确定的主要内容是：
1. 名称：参照《中国药典》2020年版及命名原则，删除拼音及英文名称，名字修改为“玻璃容器热冲击和热冲击强度测定法”。
2. 正文
2.1参照《中国药典》2020年版进行格式修订。
2.2仪器装置 因与下文重复，删除“低温范围0~27℃”。
2.3第一法测定法（2）：参照国家GB标准《玻璃容器 抗热震性和热震耐久性试验方法》（GB/T 4547-2007）与ISO标准《Glass containers - Thermal shock resistance and thermal shock endurance - Test methods》（ISO 7459：2004）增加了“使其有足够的深度浸没容器顶部至少50mm”。
2.4第一法测定法（3）：参照国家GB标准《玻璃容器 抗热震性和热震耐久性试验方法》（GB/T 4547-2007）与ISO标准《Glass containers - Thermal shock resistance and thermal shock endurance - Test methods》（ISO 7459：2004），将“供试品至少浸泡15分钟。”修订为“让其至少浸泡5分钟”。
2.5第一法测定法（4）：参照国家GB标准《玻璃容器 抗热震性和热震耐久性试验方法》（GB/T 4547-2007）与ISO标准《Glass containers - Thermal shock resistance and thermal shock endurance - Test methods》（ISO 7459：2004），将“浸没时间规定至少8秒，但不超过2分钟。”修订为“保持30秒，然后将装有供试品的网蓝从冷水槽中取出。”。
2.6第一法结果表示：由于破坏性试验、递增性试验与热冲击强度试验中有雷同，建议删除破坏性试验、递增性试验。并规范文字格式，修改为“热冲击试验：按规定的t1和t2温差进行热冲击试验后，供试品的破裂数低于规定数，则判为合格。
热冲击强度试验：按按规定的试验步骤，以每次5～10℃的温差递增量进行重复试验，以供试品有50% 破裂时的温差表示。其温差值可由供试品的累计破裂百分数与对应温差所绘制的曲线上取得。
注：若热水槽温度已升到95℃，而试验尚未结束，则可通过降低冷水槽的温度而继续进行。”。
2.7第一法：参照《中国药典》2020年版调整格式，将结果判断与测定内容合并到第二法结果表示。
2.8第二法：参照《中国药典》2020年版进行格式修订。将结果判断与测定内容合并到结果表示。
2.9第二法结果表示：由于破坏性试验、递增性试验与热冲击强度试验中有雷同，建议删除破坏性试验、递增性试验。并规范文字格式，修改为“热冲击试验：按规定的t1和t2温差进行热冲击试验后，供试品的破裂数低于规定数，则判为合格。
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