ASTM D 93-15译文
宾斯基－马丁闭口杯法闪点测定标准试验方法

1 范围

1.1本方法标准适用于用手动或自动宾斯基－马丁闭口杯仪器测定石油产品的闪点，闪点范围为40－370℃。闪点范围为60－190℃的生物柴油的闪点用自动宾斯基－马丁闭口杯仪器测定。
注1：闪点大于250℃的可以测定，但没有确定闪点的精密度。闪点大于100℃的残渣燃料油也没有确定闪点的精密度。在用润滑油的闪点的精密度不确定。有些规格中闪点的最低值小于40℃，然而，低于40℃的闪点的是精密度不确定的。
1.2步骤A适用于馏分燃料（柴油、生物柴油调和聊、煤油、导热油、透平燃料）新的和在用润滑油和其它均相石油液体，但不包含在步骤B或步骤C之内的其他石油产品。

1.3 步骤B适用于残渣燃料油、稀释沥青、用过的润滑油、石油液体和固体的混合物、在试验条件下表面趋于成膜的液体及在步骤A的加热和搅拌条件下无法均匀加热的黏稠液体。

1.4 步骤C适用于生物柴油（BD100）,因为生物柴油中残留的醇用手动仪器很难观测到闪点，电子点火的自动仪器被发现是适用的。

1.5 本标准可用于检测相对非挥发性和非易燃的物质中含有的挥发性和易燃性污染物。

1.6标准的所有数值都以国际单位制表示，括号内的数值仅作为参考信息。

  注2：通常，闪点测试标准中温度计的刻度有用℃的，也有用℉的。虽然刻度的分度接近，但并不相等。采用℉的温度计的刻度为5℉，不能读出与2℃相当的3.6℉。因此，用于本方法的温度计不同，刻度也不同。在本测试方法中，达成以下协议：当温度等效转换时，写在括号内，后面紧跟SI单位。如370℃（698℉）。当温度用于表示两种刻度的关系时，则用“或”，如2℃或5℉。

1.6本标准并未对相关的所有的安全问题都提出建议。因此，在使用本标准之前应建立相应的安全和健康防护措施并制定出相关制度及适用范围。具体的危害说明见6.4、7.1、9.3、9.4、11.1.2、11.1.4、11.1.8，11.2.2和12.1.2。

2 参考文件

2.1 ASTM标准：

D 56 闪点的测定 泰格闭口杯法

D 3941 闭口杯平衡法测定闪点的试验方法

  D 4057 石油和石油产品手工取样法

D 4177石油和石油产品自动取样法

E 1玻管液体ASTM温度计的标准规范
E 300工业化学品的抽样法
E 502闭口杯法测定化学物质闪点ASTM标准的使用和试验方法的选择

2.2 ISO标准

指南34 参考物质生产质量体系方针

指南35 参考物质认证――一般原则和统计方法

3 术语和定义

3.1定义 

3.1.1 生物柴油：来自植物油或动物油的长链脂肪酸单烷基脂，成为BD100.
3.1.2生物柴油混合料：生物柴油和石油基柴油的混合物。
3.1.3动态的：在石油产品闪点测试方法中，测试样和样品上方的蒸汽在点火时没有达到温度平衡的状态。

3.1.3.1讨论：这主要是由于以一定的速率加热试样时，蒸汽温度滞后于试样温度引起的。

3.1.4平衡：

在石油产品中，测试样和样品上方的蒸汽在点火时温度达到相同的状态。

3.1.4.1讨论：在实际操作中，这种状态不能完全达到，因为试样的温度不是完全均匀的，仪器上的盖子可能就是冷凝器。

3.1.5闪点：

在规定试验条件下，试验火焰引起试样蒸气着火的最低温度，修正到101.3 kPa大气压下。

4 方法概要

将样品倒入一个规定尺寸的带盖的铜试验杯中，按规定的步骤（A、B或C），在规定的速率下连续搅拌，并以恒定速率加热样品。以规定的温度间隔，在中断搅拌的情况下，将火源引入试验杯开口处，直到样品蒸气发生瞬间闪火（见11.1.8），按3.1.5的定义报告闪点。

5 意义和用途

  5.1闪点是在实验室控制条件下测试样品与空气形成可燃混合物趋势的一种方法，只是物质易燃危害特性数据之一。

  5.2 闪点用于定义易燃或可燃物质的海运及安全规则，指导所涉及的特殊规则的分类的准确定义。

   5.3 该方法用于测定和描述测试材料、产品或装备在加热与试验火焰接触的实验室控制条件下的特性，而不用于评价实际着火时材料、产品或装备的着火危害和着火风险。但测试结果可用于着火风险的评估因素，考虑所有的相关因素已评估最终使用的着火危害。

 此处删除了注3

 5.4 本方法只提供闪点低于370℃（698℉）的闭口杯法闪点的测试步骤。

6 仪器

6.1 宾斯基一马丁闭口闪点试验仪(手动)：由试验杯、试验杯盖和滑板，搅拌装置，热源、点火装置、空气浴和顶盘组成，详见附录A1。装配的手动仪器，试验杯、试验杯盖及组件见图A1.1－A1.4，尺寸分别列于图下。

6.2宾斯基一马丁闭口闪点试验仪(自动)：可按第11章（程序A）、第12章（程序B）和第13章（程序C）自动完成闪点的测试。试验装置由试验杯、试验杯盖和滑板，搅拌装置，热源、点火装置组成，详见附录A1。

6.3温度测量装置：符合E1规格或附录A3规格的温度计或其它电子温度测量装置，如耐热温度计或热电偶，温度装置应与汞温度计有相同的反应。温度计的温度范围如下。

   温度范围                              温度计型号

 ASTM         IP
－5至＋110℃ (20至230℉)                9C(9F)       15C

+10至＋200℃ (50至392℉)                88C(88F)     101C

+90至＋370℃ (200至700℉)               10C(10F)     16C

6.4点火火焰:天然气火焰、瓶装气火焰和电子点火器都是合适的点火源。气体试验火焰装置详见图A1.4,要求使用引火火焰，详见附A1.1.2.3。电子点火器应该是热－线型的，应位于试验杯盖的孔内点火器的加热部分的位置，与气体点火装置的一样。（警告：气压不允许超过水压的3kp）。

6.5 气压计：精度±0.5 kPa。

注3：这里用于计算的气压是指测试时实验室的大气压。有些气压计，如用于气象台或机场的气压计，已预校准至海平面读数。
7 试剂和材料

  7.1  清洗溶剂：用合适的可除去试验杯沾有的少量试样的溶剂。通常所用溶剂为甲苯和

丙酮。（警告：甲苯、丙酮和溶剂易燃，有害健康，溶剂及其废物的排放应符合当地的法规）。

8 取样

8.1取样应按照D4057,D4177或E300进行。将所取样品装入合适的密封容器中。

8.2 每次试验至少需75mL样品，参照D4057。对于残渣燃料油样品，样品应充满容器容积的85％～95％。对于其他类型的样品，取样前的样品应充满容器容积的50％～85％。对于生物柴油（BD100）样品，建议采用1升的样品瓶，样品充满容器容积的85％。
8.3 可以从一个容器中连续取样，但取第二个样品时，容器中的样品须充满容器容积的50％以上。如果样品充满容器容积的体积少于50％，则会影响闪点的测定结果。
8.4 如果没有预防挥发性物质损失的措施则可能测得的闪点偏高。防止不必要的打开容器以防挥发性物质的损失和水分的进入。避免在35℃以上储存样品。储存样品应内部密封并盖紧盖子。除非样品温度在低于预期闪点至少18℃下，否则不可分样。样品加热温度超过预期闪点18℃时，在转移样品前冷却至低于预期闪点至少18℃下。
8.5 不要用气体可渗漏的容器装样品，因为挥发性气体会扩散到密封的容器外壁。装于渗漏容器中的样品是可疑的，不能测得有效结果。
8.6 非常粘稠的样品应在样品瓶内加热，稍微松开瓶盖以免产生有危险的压力，在能使样品变为液体的最低温度下加热30分钟。若样品不能完全液化，必要时，再延长加热时间30分钟。然后，轻轻搅动以混合样品，如在转移样品至试验杯前沿水平方向转动样品瓶。须在低于预期闪点18℃以下温度下转移样品。当样品加热至该温度以上时，允许在转移样品前将样品冷却至低于预期闪点至少18℃下。
注4：样品容器密封不好时，在加热时挥发性蒸汽会逸出。

注5：某些粘稠的样品经长时间加热后仍不能完全地液化。升温时须小心以避免不必要的挥发损失或加热样品温度过于接近样品的闪点。
8.7如果样品含有溶解的水或游离水，可用氯化钙、定量滤纸和干燥的吸收棉脱水。 允许加热样品，但不能长时间加热或加热温度高于预期闪点以下18℃。

注6：若样品中含挥发性物质，则不能进行8.6和8. 7所述步骤。

9 仪器准备       

9.1 放置手动或自动设备于水平的稳定的台面，如桌子。

9.2 测试应在无风的房间完成。测试应在通风柜内或不受空气流影响的地方进行。

注7：防护屏为边长460 mm的正方形，高为610 mm。其它合适的尺寸液可以。建议防护屏的前面是打开的以避免受试验杯产生蒸汽的干扰。

注8：某些样品的气化和裂解产物是客观存在的，允许将防护屏放在通风柜内。通风柜的空气流量是可调的，这样在点火期间才能将蒸汽排除又不会在试验杯上方引起空气对流。
9.3 按制造商的指导进行手动仪器或自动仪器的校准、核查和操作。（警告：气压不允许超过水压的3kp）。

9.4试验前彻底清洗并干燥试验杯的所有部件和配件，确保用于清洗的溶剂完全去掉。用合适的溶剂冲洗试验杯，以除去上次试验留下的所有试样，并干燥试验杯及盖。通常所有溶剂为甲苯和丙酮。（警告：甲苯、丙酮和溶剂易燃，有害健康，溶剂及其废物的排放应符合当地的法规）。
10 仪器的校验

  10.1 使用时按制造商的指导调节自动闪点测试系统。

  10.2 按6.3校正温度测量装置。

  10.3用有证标准样品（CRM）每年至少校验仪器一次，见附录A4，测试样品的预期闪点与之接近。应按本方法的程序A测试的样品按步骤11.1.8.或11.2.2测试得到的闪点须进行大气压的修正（见第14章）。所得结果应在列于附录A4.1中的CRM或未列的CRM的限值内（见附录A4）。

  10.4  仪器校验后，可用工作参比样品（SWS）的限值进行仪器校验。推荐采用SWS的方法对仪器进行经常性的核查（参见附录A4）。

10.5 校验试验所得的结果不在10.3或10.4的限值内时，检查仪器条件和操作以确保与附录A1的描述一致，特别是盖子的紧密性（A1.1.2.2），滑板的动作、点火源的位置（A1.1.2.3）以及温度测量装置（A1.1.2.4）的位置和角度。调好仪器后，按10.3所述小心地再进行新的样品的测试。

程序A

11试验步骤

11.1 手动仪器

11.1.1确保容器中的样品满足8.2的体积要求。将试样装入试验杯，使试样恰好位于试验杯的装样刻线。试验杯和试样温度应低于预期闪点18℃以上。如果注入试验杯的试样过多，可用移液管或其他适当的工具取出。盖上盖子并装入仪器中。确保定位和锁定装置正确投用。如果温度测量装置还未就位，将其插入固定器中。
11.1.2点燃试验火焰，并调节火焰直径为3.2 mm～4.8 mm（0.126～0.189in.），或打开电子点火器开关，按制造商的指导调节强度（警告：供给仪器的气体压力不能超过当地大气压3kPa（12in.））（警告：使用气体试验火焰要小心。如果火焰没有点燃试验杯中的蒸汽，应该被熄灭，因为火焰气会进入蒸汽中而影响测试结果。）（警告：操作者在初次使用试验火焰测试期间应小心操作并制定适当的安全预案，因为在初次使用试验火焰测试低闪点样品时易产生不正常的强烈的火焰。）（警告：操作者在完成本测试期间应小心操作并制定适当的安全预案。温度接近370℃时认为是危险的。）（警告：为了安全操作起见，当使用自动或者手动仪器时，强烈建议在试验杯和样品加热前，微降低点火焰，核查不可预计的易挥发物质的存在。）
11.1.3以5℃／min～6℃／min的升温速度加热。
11.1.4搅拌速率为90（r／min）～120（r／min），朝向下的方向搅拌。（警告：要想得到正确的测试结果，试验火焰的大小，电子点火器的强度，升温速率和点火源进入试验样蒸汽有关点火源的操作细节都要特别小心）
11.1.5 点火源的使用

11.1.5.1当试样的预期闪点为不高于110℃时，从预期闪点以下23℃±5℃开始点火，试样每升高1℃点火一次，点火时停止搅拌。用试验杯盖上的滑板操作旋钮或点火装置点火，要求火焰在0.5 s内下降至试验杯的蒸气空间内，并在此位置停留1 s，然后迅速升高回至原位置。

11.1.5.2当试样的预期闪点高于110℃时，按11.1.5.1所述方式点火，试样每升高2℃点火一次，或从预期闪点以下23℃±5℃开始点火。（警告：为了安全操作起见，使用自动或手动仪器测定闪点高于130℃的样品时，强烈建议在预期闪点以下28℃以前每10℃火焰下降一次点火焰，然后按上述火焰下降的步骤操作。实践表明：这样操作可以减少着火的可能性，也不会明显影响测试结果。有限的研究表明该点火方法没有对重复性产生可观察得到的影响。）
11.1.6 当试验样品是为了确定是否有挥发性污染物的存在时，不必按11.1.5中所述初始点火温度点火。

11.1.7当测定试样的闪点未知时，将样品和试验装置置于15℃±5℃温度下。若试样在该温度下很粘稠，按8.6所述加热样品至起始温度。按11.1.5.1所述方式，用点火源在高于起始温度5℃时进行第一次点火。

注9：按未知闪点模式测定的试样的闪点是近似值。这个数值可用于预测新的试样按标准模式测定的闪点。
11.1.8记录火源引起试验杯内产生明显着火的温度，作为试样的观察闪点。大的火焰出现并蔓延至液体表面时认为样品已闪火。（警告：某些含卤代烃的混合物，如氯化甲烷或三氯乙烷，没有按定义所述的明显可观察的闪点，而是测试火焰的明显增大以及试验火焰颜色由蓝色变为微黄色至橙色。继续加热样品，在室温以上温度下，试验杯外的蒸汽出现明显的燃烧，有潜在的着火危害，见附录X1和附录X2。）
11.1.9当点火源是试验火焰时，在真实闪点到达之前，试验火焰周围可能出现的蓝色光轮或放大的火焰。这不是真实的闪点，应忽略。
11.1.10 进行第一次点火就闪火时，试验应中止，结果无效。采用新试样重新测试，测定的观察闪点与最初点火温度至少相差23℃±5℃。

11.1.11当测定的观察闪点高于最初点火温度28℃以上或低于18℃以下时，测定的试样的闪点看作是近似值。以接近这个数值的闪点作为下次测定的预期闪点。采用新样品测试，第一次点火温度应低于近似值的23℃±5℃。

11.1.13 当仪器冷却至安全处理温度55℃以下时，取出实验杯，按仪器制造商的推荐方法进行清洗。

注10：清洗时仔细操作不要损坏自动闪点测试系统。使用时要注意温度测量装置。见制造商的维护保养及注意事项指南。

11.2 自动仪器

11.2.1自动仪器能够完成11.1所述步骤，包括加热速率的控制、试验的搅拌、试验火焰的使用，闪点的测定，并记录闪点。

11.2.2按照仪器制造商的指导启动自动仪器。（警告：当使用自动仪器时，如果没有正确安装仪器，可能导致试验温度加热失控和潜在着火，某些自动仪器包含有避免这种现象发生的措施。）仪器将按11.1.3至11.1.8所述进行。

程序B

12试验步骤

12.1 手动仪器

12.1.1确保容器中的样品满足8.2的体积要求。将试样装入试验杯，使试样恰好位于试验杯的装样刻线。试验杯和试样温度应低于预期闪点18℃以上。如果注入试验杯的试样过多，可用移液管或其他适当的工具取出。盖上盖子并装入仪器中。确保定位和锁定装置正确投用。如果温度测量装置还未就位，将其插入固定器中。

12.1.2点燃试验火焰，并调节火焰直径为3.2 mm～4.8 mm，或打开电子点火器开关，按制造商的指导调节强度警告：供给仪器的气体压力不能超过3KPa。如果火焰没有点燃试验杯中的蒸汽，应该被熄灭，因为火焰气会进入蒸汽中而影响测试结果。操作者在初次使用试验火焰测试期间应小心操作并制定适当的安全预案，因为在初次使用试验火焰测试低闪点样品时易产生不正常的强烈的火焰。操作者在完成本测试期间应小心操作并制定适当的安全预案。温度接近370℃时认为是危险的。）
12.1.3搅拌速率为250（r／min）±10（r／min），朝向下的方向搅拌。

12.1.4以1℃／min～1.6℃／min的升温速度加热。

12.1.5 按设定的搅拌速度和加热速率继续进行第11章。

12.2 自动仪器

12.2.1自动仪器能够完成12.1所述步骤，包括加热速率的控制、试验的搅拌、试验火焰的使用，闪点的测定，并记录闪点。

12.2.2按照仪器制造商的直到启动自动仪器。仪器将按12.1.3至12.1.5所述进行。

程序C

13试验步骤

13.1 自动仪器——确认仪器装有检测闪点的电子测量系统。

13.2确保容器中的样品满足8.2的体积要求。将试样装入试验杯，使试样恰好位于试验杯的内侧装样刻线。试验杯和试样温度应低于预期闪点24℃以上。如果注入试验杯的试样过多，可用移液管或其他适当的工具取出。盖上盖子并装入仪器中。确保定位和锁定装置正确投用。如果温度测量装置还未就位，将其插入固定器中。

13.3点燃试验火焰，并调节火焰直径为3.2 mm～4.8 mm，或打开电子点火器开关，按制造商的指导调节强度警告：供给仪器的气体压力不能超过3KPa。如果火焰没有点燃试验杯中的蒸汽，应该被熄灭，因为火焰气会进入蒸汽中而影响测试结果。操作者在初次使用试验火焰测试期间应小心操作并制定适当的安全预案，因为在初次使用试验火焰测试低闪点样品时易产生不正常的强烈的火焰。操作者在完成本测试期间应小心操作并制定适当的安全预案。温度接近370℃时认为是危险的。）

13.4以3.0±0.5℃／min的升温速度加热。
13.5搅拌速率为90（r／min）～120（r／min），朝向下的方向搅拌。（警告：要想得到正确的测试结果，试验火焰的大小、升温速率和点火源进入试验样蒸汽有关点火源的操作细节都要特别小心）

13.6 点火源的使用——试样第一次测试时，预期闪点定为100℃。

13.7从预期闪点以下约24℃开始点火，每次点火温度的读数为1℃的 倍数。点火时停止搅拌，用试验杯盖上的滑板操作点火装置点火，要求火焰在0.5 s内下降至试验杯的蒸气空间内，并在此位置停留1 s，然后迅速升高回至原位置。

13.8记录电子检测装置检测到火源引起试验杯内产生明显着火的温度，记为试样的闪点。13.9在到达真实闪点之前，试验火焰周围可能出现蓝色光轮或放大的火焰。这不是真实的闪点，应忽略。

13.10 进行第一次点火就闪火时，试验应中止，结果无效。采用新试样重新测试，测定的观察闪点与最初点火温度大约相差24℃。

13.11当测定的观察闪点高于最初点火温度30℃以上或低于18℃以下时，测定的试样的闪点看作是近似值。以接近这个数值的闪点作为下次测定的预期闪点。采用新样品测试，第一次点火温度应低于近似值的24℃。

13.12 当仪器冷却至安全处理温度55℃以下时，取出实验杯，按仪器制造商的推荐方法进行清洗。

注11：清洗时仔细操作不要损坏自动闪点测试系统和温度测量装置。见制造商的维护保养及注意事项指南。
程序A、程序B和程序C的计算 、报告和精密度

14计算               

14.1 测试时观察并记录环境大气压读数（见注3），若所测得的大气压读数不是101.3kPa，按下式进行修正：

 校准闪点＝C+0.25(101.3-K)      (1)

校准闪点＝F+0.06(760-P)        (2)

校准闪点＝C+0.033(760-P)        (3)

式中：

C: 观察闪点, ℃;

F: 观察闪点,℉;

P: 环境大气压，mmHg;

K: 环境大气压，kPa。

14.2：气压校准后，温度修约至0.5℃并记录。
15 报告

15.1报告修正后的闪点作为ASTM D93程序A、程序B或程序C宾斯基－马丁闭口杯闪点。

16 精密度和偏差（程序A）
16.1精密度： 由实验室间的统计试验结果确定的精密度如下：

16.1.1重复性：在同一实验室，由同一操作者使用同一仪器，按相同方法，经过长期运行，对同一试样连续测定的两个试验结果之差不超过以下数值（95％的置信水平）：

r=AX

A=0.029

X：测试结果的平均值，℃

16.1.2 再现性：在不同实验室，由不同操作者使用不同的仪器，按相同方法，经过长期运行，对同一试样测定的两个单一、独立的结果之差不超过以下数值（95％的置信水平）：

R=BX

B=0.071

X：测试结果的平均值，℃

16.1.3偏差：本方法没有确定的偏差，因为没有适合偏差确定的可接受的参考物质。

16.1.4 相对偏差：研究结果的数据统计结果显示：手动和自动仪器的重复性没有明显差异，除了燃料油和循环油存在一些偏差外，其平均结果没有明显差异。有争议时以手动法为仲裁法。
  注12：精密度仅来自于澄清液体，偏差和样品类型参见研究报告。另一个有关相对偏差的研究正在进行中。

16.1.5 精密度数据来自1991年ASTM合作项目，使用了5个燃料油和润滑油样品，12个实验室采用手动仪器，21个实验室采用自动仪器。另一个自1994年IP合作项目，使用了12个燃料油样品和4个纯化学物质，26个实验室采用手动和自动仪器。仪器采用气体火焰或电子点火。样品类型和闪点的平均值见研究报告。
17 精密度和偏差（程序B）

17.1精密度： 由实验室间的统计试验结果确定的精密度如下：

17.1.1重复性：在同一实验室，由同一操作者使用同一仪器，按相同方法，经过长期运行，对同一试样连续测定的两个试验结果之差不超过以下数值（95％的置信水平）：

残渣燃料油：2℃

其它：5℃

17.1.2 再现性：在不同实验室，由不同操作者使用不同的仪器，按相同方法，经过长期运行，对同一试样测定的两个单一、独立的结果之差不超过以下数值（95％的置信水平）：

残渣燃料油：6℃

其它：10℃

  注13：本标准的精密度来自于用℃作为温度量度的实验室间研究数据。

17.1.3偏差：本方法没有确定的偏差，因为没有适合偏差确定的可接受的参考物质。

17.1.4残渣燃料油精密度数据来自1996年IP合作项目，使用了12个残渣燃料油样品，40个实验室采用手动和自动仪器。样品类型和闪点的平均值见研究报告。

17.1.5程序B其它类型样品的精密度按RR:D02－1007统计得到。

  注14：程序B在1991年的试验室间比对项目中没有进行测试。
18 精密度和偏差（程序C）

18.1精密度： 由实验室间的统计试验结果确定的精密度如下：

18.1.1重复性：在同一实验室，由同一操作者使用同一仪器，按相同方法，经过长期运行，对同一试样连续测定的两个试验结果之差不超过以下数值（95％的置信水平）：

8.4℃

17.1.2 再现性：在不同实验室，由不同操作者使用不同的仪器，按相同方法，经过长期运行，对同一试样测定的两个单一、独立的结果之差不超过以下数值（95％的置信水平）：

14.7℃

  注15：本标准的精密度来自于用℃作为温度量度的实验室间研究数据。

18.1.3偏差：本方法没有确定的偏差，因为没有适合偏差确定的可接受的参考物质。

18.1.4生物柴油精密度数据来自2008年实验室间合作项目，使用了9个BD100生物柴油样品和17个在相同生物柴油中加入0.1至0.3%醇的样品，11个实验室采用不同的自动仪器。精密度的计算基于闪点范围为60℃至90℃的样品测试结果。醇含量采用EN14110方法经独立的试验室验证。样品类型和闪点的平均值见研究报告。

19 关键词

19.1 自动闪点，自动宾斯基一马丁闭口杯，易燃性，闪点，宾斯基一马丁闭口杯

附 录 

（规范性附录）

A1 试验仪器

A1.1气体加热仪器的典型配制如图A1.1所示。仪器由试验杯、盖组件和加热室组成。
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图A1.1 宾斯基一马丁闭口闪点试验器

A1.1.1 试验杯

试验杯由黄铜或具有相同导热性能的不锈蚀金属制成，并符合图A1.2所示的尺寸要求。试验杯温度计插孔应装配使其在加热室中定位的装置。试验杯最好能安有手柄，但不能太重，以免空试验杯倾倒。

A1.1.2试验杯盖

A1.1.2.1杯盖

如图A1.3所示，由黄铜制成,试验杯盖四周有向下的垂边，几乎与试验杯的侧翼缘相接触垂边与试验杯外表面在直径方向上的间隙不能超过0.36 mm，且正好配罩在试验杯的外面。试验杯与连接部分应有定位和／或锁住装置。试验杯上部边缘应与整个试验杯盖内表面紧密接触。
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图A1.2 试验杯
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图A1.3 试验杯盖

A1.1.2.2滑板

由厚约2.4 mm的黄铜制成。在试验杯盖的上表面操作，如图A1.1和A1.4所示。滑板的形状和装配应能让它在试验杯盖的水平中心轴的两个停位之间转动。保证滑板转到一个端点位置时，试验杯盖上的开口A、B、C全都关闭，而转到另一端点位置时，三个开口全部打开。机械操作的滑板应是弹簧型的，要保证在不使用滑板时，试验杯盖上的三个开口全部关闭，当操作到另一端点位置时，试验杯盖上的三个开口完全打开，且点火器的尖端应能全部降至试验杯内。

A1.1.2.3 火焰点火装置
火焰点火装置的尖端开口直径约为0.69 mm～0.79 mm，如图A1.4所示。尖端为不锈钢，或其他合适的金属材料。点火器配有机械操作器，当滑板在“开”的位置时，降下尖端，使火焰喷嘴开口孔的中心位于试验杯盖的上下表面平面之间，且通过最大开口A中心半径上的一点，如图A1.3所示。 也可使用电子点火器，电子点火器。电子点火器应该是热－线型的，应位于试验杯盖的孔内点火器的加热部分的位置，与气体点火装置的一样。
A1.1.2.4引火装置

用于火焰的自动再点火。在仪器盖上安装直径4 mm金属小球用于比较试验火焰的大小。引火火焰尖端开口直径约为0.69 mm～0.79 mm，与火焰点火装置的相同。
A1.1.2.5 搅拌装置

安装在试验杯盖的中心位置，如图A1.4所示，带两个双叶片金属桨。下桨面距试验杯盖约为38 mm，两个叶片宽为8 mm，并倾斜45°。上桨面距试验杯盖约为19 mm，两个叶片宽为8 mm，并倾斜45°。两组桨固定在搅拌器的旋转轴上，当从搅拌器的下面观察时，其中一组桨的两个叶片在0°和180°位置，另一组桨的两个叶片在90°和270°位置。搅拌器的旋转轴可用传动转轴或合适的滑轮组结构与电动机相连接。
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	mm
	（in）

	
	最小
	最大
	最小
	最大

	A
	18.3
	19.8
	（0.72）
	（0.78）

	B
	2.38
	3.18
	（0.094）
	（0.125）

	C
	7.6
	8.4
	（0.30）
	（0.33）

	D
	2.0
	2.8
	（0.08）
	（0.11）

	E
	0.69
	0.79
	（0.027）
	（0.031）

	F
	2.0
	2.8
	（0.08）
	（0.11）

	G
	6.4
	10.4
	（0.25）
	（0.41）

	H
	9.6
	11.2
	（0.38）
	（0.44）

	IA
	43.0
	46.0
	（1.69）
	（1.81）

	J
	50.0
	51.6
	（1.97）
	（2.03）

	K
	…
	0.36
	（…）
	（0.014）

	L
	1.22
	2.06
	（0.048）
	（0.08）

	M
	31.8
	44.4
	（1.25）
	（1.75）

	N
	7.6
	8.4
	（0.30）
	（0.33）


A：包括温度计规格E1给出的长度的允差。

图A1.4 试验杯和盖的装配

A1.1.2.6加热室

通过设计成合适的加热室的方式给试验杯提供热量，加热窒的效果相当于一个空气浴。加热室应由空气浴和能放置试验杯的浴套组成。

A1.1.2.7 空气浴
有筒型内侧，并且符合图A1.1所示的要求。空气浴可以是火焰加热型、电加热金属铸件型或电阻元件加热型。空气浴应保证在试验所规定温度下不变形。

A1.1.2.8 如果空气浴是火焰加热型或电加热金属铸件型，在实际使用中，其底部和侧壁的温度应保持一致，空气浴的厚度应不小于6.4 mm。如果空气浴是火焰加热型的，铸件的设计应确保火焰的燃烧产物不能沿试验杯壁上移或进入试验杯。

A1.1.2.9 如果加热器为电阻型，其表面的所有部件应受热均匀。空气浴的壁和底的厚度应不小于6.4 mm，除非空气浴的壁和底有80％以上的耐热元件。加热器距离空气浴的壁和底至少4.0 mm，空气浴的壁和底最小厚度1.58 mm。
A1.1.2.10 浴套，由金属制成，并装配成浴套和空气浴之间带空隙。浴套可以用三个螺丝和间隙衬套装在空气浴上。间隙衬套应该有足够的厚度，使空隙为4.8 mm，其直径应不大于9.5 mm。

A2 温度计及温度计套管的制造标准
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	mm
	（in）

	
	最小
	最大
	最小
	最大

	A
	6.20
	6.50
	（0.244）
	（0.256）

	B
	17.0
	18.0
	（0.67）
	（0.71）

	C
	9.80
	9.85
	（0.386）
	（0.388）

	D
	11.92
	12.24
	（0.469）
	（0.482）

	E
	1.40
	1.65
	（0.055）
	（0.065）

	F
	8.56
	8.61
	（0.337）
	（0.339）

	G
	12.4
	13.0
	（0.49）
	（0.57）

	H
	8.56
	8.61
	（0.337）
	（0.339）

	I
	8.1
	8.6
	（0.32）
	（0.34）

	J
	9.9
	10.7
	（0.39）
	（0.42）

	K
	8.64
	8.69
	（0.340）
	（0.342）

	L
	5.1
	5.6
	（0.20）
	（0.22）

	M
	17.0
	17.5
	（0.67）
	（0.69）

	N
	27.4
	28.2
	（1.08）
	（1.11）

	O
	7.11
	7.16
	（0.280）
	（0.282）

	P
	9.73
	9.78
	（0.383）
	（0.385）


图A2.1 温度计适配器、套管和密封环的尺寸

A2.1 满足泰克闪点试验仪的低范围温度计用金属套管与用于泰克闪点试验仪的温度计插孔相固定，也可采用用于宾斯基一马丁闭口闪点试验器较大插孔的适配器（图A2.1）。这些管之间的尺寸差异不会影响测试结果，仪器制造者、供应商和使用者不必担心。
A2.2 尺寸要求见图A2.1，这些要求不是强制性的，但期望宾斯基一马丁闭口闪点试验器供应商和使用者能够遵照执行。
A3温度计规格

A3.1 见图A3.1和表A3.1- A3.4。
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图A3.1 用于检验温度计扩张部分的试验量规
表A3.1 温度计规格

	
	IP 15C
	IP 16C
	IP 101C

	
	宾斯基一马丁低范围
	宾斯基一马丁高范围
	宾斯基一马丁中范围

	范围
	-5至+110℃
	90至+370℃
	20至+150℃

	分度
	0.5℃
	2℃
	1℃

	浸入深度,mm
	57
	57
	57

	总长，±5 mm
	290
	280±10
	290

	棒外径,mm
	6.0-7.0
	6.0-7.0
	6.0-7.0

	感温泡形状
	圆柱形
	圆柱形
	圆柱形

	感温泡长度，mm
	9-13
	7-10
	9-13

	感温泡直径，mm
	不小于5.5不大于棒外径
	不小于4.5不大于棒外径
	不小于5.5不大于棒外径

	刻度长度，mm
	140-175
	143-180
	140-175

	底部至感温泡距离，mm
	85-95
	80-90
	85-95

	长刻线间隔
	1和5℃
	10和20℃
	5℃

	数字标刻间隔
	5℃
	20℃
	5℃

	膨胀泡
	有要求
	有要求
	有要求

	允差
	0.5℃
	低于260℃为1℃，高于260℃为2℃
	1℃


表A3.2  ASTM温度计规格

	ASTM温度计编号和名称
	9C-62
宾斯基一马丁低范围
	9F-62

泰克闭口
	10C-62
宾斯基一马丁高范围
	10F-62
宾斯基一马丁高范围

	范围
	-5至+110℃
	20至+230℉
	90至370℃
	200至700℉

	浸入深度,mm
	57
	
	57
	

	刻度
	
	
	
	

	分度
	0.5℃
	1℉
	2℃
	5℉

	长刻线间隔
	1℃
	5℉
	10℃
	25℉

	数字标刻间隔
	5℃
	10℉
	20℃
	50℉

	允差，最大值
	0.5℃
	1℉
	低于260℃为1℃，高于260℃为2℃
	低于500℉为

2.5℉，高于500℉为3.5℉

	规格号
	ASTM9C或9F

57mm 1MM
	
	ASTM10C或10F

57mm 1MM
	

	允许加热温度
	160
	320℉
	
	

	总长，±5 mm
	287
	
	287
	

	棒外径,mm
	6.0-7.0
	
	6.0-7.0
	

	感温泡长度，mm
	9.0-13
	
	4.5-6.0
	

	感温泡直径，mm
	不大于棒外径
	
	不大于棒外径
	

	刻度位置，mm
	
	
	
	

	感温泡底部刻线的温度
	0
	32℉
	110
	230℉

	底部至感温泡距离，mm  F
	85-98
	
	86-99
	

	感温泡底部刻线的温度
	100
	212℉
	360
	680℉

	底部至感温泡距离，mm  G
	221-237
	
	227-245
	

	棒扩张部分
	
	
	
	

	   外径，mm
	7.5-8.5
	
	7.5-8.5
	

	   长度，mm
	2.5-5.0
	
	2.5-5.0
	

	底部至感温泡距离，mm
	64-66
	
	64-66
	


表A3.3和表A3.4略，见原文。

A4仪器性能核查

A4.1有证参考物质（CRM）：CRM是一种稳定的，纯度大于99％的烃类或其它石油产品，具有按照RR：02的－1007指南或ISO指南34和 35进行实验室研究后建立的闪点数据。

表A4.1 D93典型闪点数据和限值

	烃类
	纯度（％）
	闪点，℃
	限值，℃

	正癸烷
	大于99
	52.8
	±2.3

	正十一烷
	大于99
	68.7
	±3.0

	正十四烷
	大于99
	109.3
	±4.8

	正十六烷
	大于99
	133.9
	±5.9


A4.1.1修正到大气压后的某些参考物质的闪点值和限值见表A4.1。CRM的提供者应提供该生产批次参考物质的标明闪点数据和方法的证书。利用本方法的再现性减去实验室间的影响后乘于0.7计算其它CRM的控制限（见研究报告RR:S15-1008）。

A4.2次级工作标准（SWS）：SWS是一种稳定的，纯度大于99％的烃类或其它已知成分的具有足够稳定性的石油产品。

A4.2.1 利用标准统计技术确定SWS的平均闪点和统计控制限（见ASTM MNL 7）。

附录（略）
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