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引引  言

本规范以JJF1071 《国家计量校准规范编写规范》、JJF1001 《通用计量术语及定

义》、JJF1059 《测量不确定度评定与表示》为基础性系列规范进行制定。
本规范根据国家标准GB/T3536—2008 《石油产品 闪点和燃点的测定 克利夫兰

开口杯法》和GB/T261—2008《闪点的测定 宾斯基-马丁闭口杯法》编制而成。分别适

用于GB/T3536—2008中的 “闪点试验步骤”和GB/T261—2008中的 “步骤A”。
本规范为首次发布。
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开口/闭口闪点测定仪校准规范

1 范围

本规范适用于克利夫兰开口杯法闪点测定仪和宾斯基-马丁闭口杯法闪点测定仪

(仅适用于GB/T261—2008中的 “步骤A”)(以下简称闪点仪)的校准。

2 引用文件

GB/T261—2008 闪点的测定 宾斯基-马丁闭口杯法

GB/T3536—2008 石油产品 闪点和燃点的测定 克利夫兰开口杯法

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 概述

根据测试条件不同,闪点通常包括开口闪点和闭口闪点两种类型。克利夫兰开口闪

点是最常用的开口闪点,宾斯基-马丁闭口闪点是用得最广的闭口闪点。
克利夫兰开口杯法闪点测定仪考察的是在开放环境中液体的易燃程度,适用于开口

闪点高于79℃的、除燃料油以外的石油产品。其工作原理是把试样装入油杯中,至规

定刻度线,先以一定速度快速升高试样温度,当接近试样预期闪点时,将升温速率降下

来,缓慢匀速升温。到达预期闪点前某一温度开始,在规定的温度间隔,用一个小的试

验火焰扫过试验杯,使试验火焰引起试样液面上部蒸气闪火时的最低温度作为试样开口

闪点。
宾斯基-马丁闭口杯闪点测定仪考察的是在封闭环境中液体的易燃程度,适用于闭

口闪点高于40℃的馏分油、未使用过的润滑油及其他液体。工作原理是把试样装入试

验杯至规定刻线,连续搅拌,同时缓慢匀速加热试样,到达预期闪点前某一温度开始,
在规定的温度间隔,在中断搅拌的情况下,将一个小火焰引入杯中,试验火焰引起试样

液面上的蒸气闪火时的最低温度作为试样闭口闪点。
开口/闭口闪点仪主要由加热装置、测温设备、点火系统和试验杯等部分组成,闭

口闪点仪多一个带点火头入口的试验杯盖及一个搅拌装置。此外,自动闪点仪还配有程

序升温系统和闪火检测系统。

4 计量特性

示值重复性与示值误差的技术指标参见表1。
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表1 计量特性 单位:℃

序号 校准项目
克利夫兰开口杯 宾斯基-马丁闭口杯

≤200 >200 ≤110 >110

1 示值重复性 8.0 3.0 5.0

2 示值误差 12.0 15.0 6.0 9.0

  注:以上指标不是用于合格性判别,仅供参考。

5 校准条件

5.1 环境条件

5.1.1 校准时大气压为98.0kPa~104.7kPa,环境温度为10℃~35℃,相对湿度不

大于85%。

5.1.2 电源电压为220V±22V,频率为50Hz±1Hz。

5.1.3 具有闪点仪要求的燃料气源 (根据具体仪器要求而定)。

5.1.4 实验室无强空气流动。

5.1.5 实验室备有灭火器和沙土等灭火材料。

5.1.6 闪点仪周围不得存放与实验无关的易燃、易爆和强腐蚀性的气体和溶剂,不得

有强电磁干扰及明显机械振动。

5.2 测量标准及其他设备

5.2.1 测量标准

闪点仪校准必须根据实际需要,分别选用合适的、由国家计量行政部门批准颁布的

克利夫兰开口和宾斯基-马丁闭口闪点标准物质。

5.2.2 其他设备

气压计:分辨力不低于0.1kPa。

6 校准项目和校准方法

6.1 外观检查

闪点仪应具有名称、型号、制造厂、出厂编号等标识。仪器各部件齐全且连接良

好,各旋钮及按键应能正常工作,无影响使用性能的缺陷。
闪点仪配套的试验杯清洁完好,内壁刻线清晰平滑。宾斯基-马丁闭口闪点仪应带

有与试验杯匹配的杯盖。

6.2 校准前准备

6.2.1 闪点仪的放置

仪器应安装在无空气流的房间里,并放在平整的台面上。有条件的试验室,最好将

仪器放置在通风橱内,试验时必须关闭通风设备,待试验完成后再打开。

6.2.2 试验杯的清洗

根据上次测量对象的性质,选择合适的清洗溶剂。低挥发性芳烃 (无苯)溶剂可用

于除去油的痕迹,混合溶剂如甲苯-丙酮-甲醇可有效去除胶质类的沉积物。
2
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先用清洗溶剂冲洗试验杯及杯盖等附件,以除去上次试验留下的所有胶质或残渣痕

迹。再用清洁的空气吹干试验杯。

6.2.3 标准物质装入

选择与仪器常用测量温度接近的闪点标准物质,装入试验杯,使试样的弯月面顶部

恰好位于试验杯的装液刻线。
开口闪点仪校准时,装入试验杯的试样应没有气泡和泡沫,否则应小心除去,并确

保试样液面处于正确位置。如果在试验最后阶段试样表面仍有泡沫存在,则此次结果

作废。

6.3 示值重复性

6.3.1 第一次闪点测量 (T1)
自动闪点仪校准时,需将标准物质标准值设置为预期闪点值。手动仪器校准时,也

需将标准值作为预期闪点值,在阶段控制升温速率时加以关注。
记录试验期间仪器附近的环境大气压。
(1)开口闪点仪测量步骤

将装有标准物质的试验杯放在加热板上,垂直插入仪器自带温度计,使其感温泡底

部距离试验杯底部约6mm。
点燃试验火焰,调节火焰直径为3.2mm~4.8mm。如果仪器安装了金属比较小

球,应与金属比较小球直径相同。
开始加热时,试样的升温速率为14℃/min~17℃/min。当试样温度达到预期闪点

前约56℃时,减慢加热速率,使试样在预期闪点前23℃±5℃时升温速率达到5℃/

min~6℃/min。试验过程中,应避免在试验杯附近随意走动或呼吸,以防扰动试样

蒸气。
在预期闪点前23℃±5℃时,开始用试验火焰扫划,温度每升高2℃扫划一次。

用平滑、连续的动作扫划,试验火焰每次通过试验杯所需时间约为1s,试验火焰应在

与通过温度计的试验杯直径成直角的位置上划过试验杯中心,扫划时以直线或沿着半径

至少为150mm圆来进行。试验火焰的中心必须在试验杯上边缘上2mm以内的平面上

移动。先向一个方向扫划,下次再向相反方向扫划。
当在试样液面上的任何一点出现闪火时,立即记录温度计的温度读数,作为观察闪

点T1。
如果观察闪点与最初点火温度相差少于18℃,则此次结果无效。应重新测定,调

整最初点火温度,直到得到有效结果,即此结果应比最初点火温度高18℃以上。
(2)闭口闪点仪测量步骤

将装有标准物质的试验杯放入加热室,确保试验杯就位或锁定装置连接好后插入仪

器自带温度计。
点燃试验火源,将火焰直径调节为3mm~4mm。对于装有电子点火器的设备,

需将其打开,并按仪器说明书要求,调节电子点火器的强度。
整个试验期间,试样的升温速率均为5℃/min~6℃/min,同时进行搅拌,搅拌速

率为90r/min~120r/min。
3
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待试样升温到预期闪点以下23℃±5℃开始点火,点火时中断搅拌,火焰在0.5s
内下降至试验杯的蒸气空间内,并在此位置停留1s,然后迅速升高回原位置。

当试样预期闪点不高于110℃时,试样每升高1℃点火一次,当试样预期闪点高于

110℃时,试样每升高2℃点火一次。
当火源引起试验杯内产生明显闪火时,立即记录温度计的读数,作为观察闪点T1。
如果所记录的闪点温度与最初点火温度的差值少于18℃或高于28℃,则此次结果

无效。应重新测定,调整最初点火温度,直到获得有效测量结果,即观察闪点与最初点

火温度应在18℃~28℃范围以内。
手动闪点仪校准时,应严格按照上述升温速率和火焰尺寸要求控制试验。自动闪点

仪校准时,升温速率以仪器自身设置为准,火焰尺寸需按照上述要求进行调节,对于电

阻丝点火的闪点仪,按照说明书要求调节点火头强度。

6.3.2 第二次闪点测量 (T2)

T2 与T1 的测量条件相同。
倒掉试验杯中已使用过的标准物质,清洗并干燥试验杯,选择相同编号且同一批次

的标准物质装入并测量,结果记为T2。

6.3.3 示值重复性计算

用公式 (1)计算闪点仪示值重复性。

δr= T1-T2 (1)
式中:

δr———闪点仪示值重复性,℃;

T1———第一次观察闪点,℃;

T2———第二次观察闪点,℃。

6.4 示值误差

两次测量结果的算术平均值记为实测值췍T。按照公式 (2),将췍T 修正到标准大气

压 (101.3kPa)下的闪点췍Tcorr。开口闪点仪修约至整数,闭口闪点仪修约至0.5℃。
췍Tcorr=췍T+0.25(101.3-p) (2)

式中:
췍Tcorr———经过大气压修正的闪点测量值,℃;
췍T———闪点实测值,℃;

p———实测环境下大气压,kPa。
注:本公式仅限大气压在98.0kPa~104.7kPa范围内。

如果测得的大气压读数不是以kPa为单位的,可用下述等量关系换算到以kPa为

单位的读数。
以hPa为单位的读数×0.1=以kPa为单位的读数

以mbar为单位的读数×0.1=以kPa为单位的读数

以mmHg为单位的读数×0.1333=以kPa为单位的读数

将췍Tcorr作为闪点仪示值,标准物质标准值记为TS。闪点仪示值误差由公式 (3)计

算得到。
4
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δR=췍Tcorr-TS (3)
式中:

δR———闪点仪示值误差,℃;
췍Tcorr———闪点仪示值 (经过大气压修正的闪点测量值),℃;

TS———标准物质标准值,℃。

7 校准结果表达

按本校准规范要求校准的仪器,出具校准证书。证书包括封页、内页,需注明每页

及总页数的标识。封页包括标题 (即 “校准证书”)、证书的标识 (即编号)、送校单位

的名称和地址、被校对象的描述和标识、校准依据技术文件、校准使用的标准及其溯源

性、校准证书签发人的签名等信息。内页包括校准项目、校准结果及其不确定度的说明

等信息 (校准规范证书格式见附录C)。

8 复校时间间隔

复校时间间隔建议为1年。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。

5
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附录A

校准记录格式

送校单位

仪器名称 型号

制造厂 出厂编号

校准地点

校准日期 环境温度/℃

相对湿度/% 大气压/hPa

依据技术文件

校准员 记录编号

核验员 证书编号

A.1 外观检查

仪器检查

试验杯检查

A.2 闪点仪示值重复性

单位:℃

标准物质编号 标准物质批号

预期闪点

实测闪点
T1

T2

示值重复性δr

A.3 闪点仪示值误差

单位:℃

实测值췍T

闪点仪示值췍Tcorr (经大气压修正)

标准物质
标准值TS

不确定度 (k=2)

示值误差δR

6
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附录B

有证闪点标准物质列表

名称 编号 标称值/℃ 不确定度/℃ (k=2)

宾斯基-马丁闭口

闪点标准物质

GBW (E)110047 70 3.0

GBW (E)110048 95 3.0

GBW (E)110049 110 4.4

GBW (E)110050 140 4.4

GBW (E)110051 150 4.4

GBW (E)110052 160 4.4

克利夫兰开口

闪点标准物质

GBW (E)110053 115 6.0

GBW (E)110054 140 6.0

GBW (E)110055 170 6.0

GBW (E)110056 220 7.4

7
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附录C

校准证书内页格式

校准地点 环境温度/℃

相对湿度/% 大气压/hPa

依据技术文件

标准物质编号 标物批号

外观检查

检查项目 检查结果

仪器检查

试验杯检查

校准结果

单位:℃

校准项目 校准结果

标准物质标准值TS

第一次观测闪点T1

第二次观测闪点T2

示值重复性δr

示值 (经大气压修正)Tcorr

示值误差δR

校准结果合成标准不确定度

  闪点仪校准结果:(    ±  )℃;k=2。

校准员:
核校员:

8
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附录D

示值误差校准结果的不确定度评定示例

D.1 测量方法

闪点仪的校准是将其对闪点标准物质两次测量的算术平均值,在大气压修正后,与

标准物质的标准值进行比较,以二者之差作为闪点仪示值误差δR。

D.2 测量模型

示值误差公式: δR=췍Tcorr-TS

式中:

δR———闪点仪示值误差,℃;
췍Tcorr———闪点仪示值 (闪点仪两次测量结果算术平均值,并经过大气压修正),℃;

TS———标准物质的标准值,℃。

D.3 方差和灵敏系数

因为u2c(y)=∑
∂f
∂x

é

ë
ê
ê

ù

û
ú
ú
i

2

u2x( )i ,可知

u2c=u2δ( )R =c21(췍T)u21췍( )T +c22(TS)u22 T( )S 。

式中:c1(췍T)=∂δR∂췍T=1

c2(TS)=
∂δR
∂TS

=-1

则u2c=u21췍T( )corr +u22 T( )S

D.4 标准不确定度一览表

序号 不确定度来源 分量描述 标准不确定度符号

1 标准值不确定度 标准物质引入的分量 u1

2 仪器示值不确定度

温度计分辨力引入的分量 u2

点火测试温度间隔引入的分量 u3

大气压修正所引入的分量 u4

示值重复性引入的分量 u5

D.5 计算标准不确定度分量

D.5.1 标准物质引入的不确定度分量u1
校准所用标准物质的证书上可查到标准值的扩展不确定度和包含因子,以闭口闪点

标准物质GBW (E)110050为例,U=4.4℃ (k=2),则
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u1=4.42 =2.2
(℃)

D.5.2 温度计分辨力引入的不确定度分量u2
根据闪点仪所带温度计的具体情况计算,以自动闪点仪常带的铂电阻数显温度计为

例,分辨力为0.1℃,按均匀分布计算,得

u2=
0.1×12
3

=0.029(℃)

D.5.3 点火测试温度间隔引入的不确定度分量u3
根据GB/T261—2008的规定,对于闭口闪点测试,当预期闪点不高于110℃时,

试样每升高1℃点火测试一次;当预期闪点高于110℃时,试样每升高2℃点火测试一

次。当点火温度间隔不同时,由此引入的不确定度分量也会有明显差异。GBW (E)

110050预期闪点高于110℃,按均匀分布处理,则

u3=
2×12
3
=0.58(℃)

D.5.4 大气压修正引入的不确定度分量u4
GB/T261—2008规定,需要对测量结果进行大气压修正,将观察得到的闪点值修

正到标准大气压下闪点值,精确到0.5℃。大气压修正引入的不确定度分量按均匀分布

处理,对GBW (E)110050的测量,得

u4=
0.5×12
3

=0.14(℃)

D.5.5 示值重复性引入的不确定度分量u5
对每个标准物质重复测量两次,用极差法计算示值重复性引入的不确定度分量。假

定结果分别为144.0℃和142.0℃,则

u5=R
C=

144.0-142.0
1.13 =1.77(℃)

式中:

R———两次测量结果之差,℃;

C———极差系数。

D.6 合成标准不确定度

uc= ∑
5

i=1
u2i =2.9(℃)

D.7 扩展不确定度

取k=2,则
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U=5.8℃

D.8 结果表达

闪点仪校准结果:(143.0±5.8)℃;k=2。
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