中华人民共和国国家校准

           塑料燃烧性能试验方法              GB/T 2406-93

                  氧指数法                  代替 GB 2406-80

本标准参照采用国际标准ISO 4589-1981《塑料—氧指数法测定燃烧性》。

1． 主题内容与适用范围

本标准规定了在规定的试验条件下，在氧、氮混合气流中，测定刚好维持试样燃烧所需的最低氧浓度（亦称氧指数）的试验方法。

本标准适用于评定均质固体材料，层压材料，泡沫材料，软片和薄膜材料等在规定试验条件下的燃烧性能，其结果不能用于评定受热后呈高收缩率的材料。

2． 引用标准

GB 2828 逐批检查计数抽样程序及抽样表。

GB 2918 塑料试样状态调节和试验的标准环境。

GB 3863 工业用气态氧。

GB 3864 工业用气态氮。

GB 5471 热固性模塑料压塑试样的制备方法。

GB 6379 测定方法的精密度，通过实验间试验确定标准测试立法和重复性和再现性。

GB 9352 热塑性塑料压缩试样的制备。

GB 11997 塑料多用途试样的制备和使用。

3． 方法提要

将试样垂直固定在燃烧筒中，使氧，氮混合气流由下向上流过，点燃试样顶端，同时记时和观察试样燃烧长度，与所规定的判据相比较。在不同的氧浓度中试验一组试样，测定塑料刚好维持平稳燃烧时的最低氧浓度，用混合气中氧含量的体积百分数表示。

4． 试验设备

4．1 氧指数仪

氧指数仪示意图如图1所示。

图

图1氧指数测定仪示意图

1. 点火器;2.玻璃燃烧筒;3.燃烧着的试样;4.试样夹;

5.燃烧筒支架;6.金属网;7.测温装置;8.装有玻璃珠的支座

9.基座架;10.气体预混合结点;11.虐待截止阀;12.接头;

13.压力表;14.精密压力控制器;15.过滤器;16.针阀;

17.气体流量计;18.玻璃燃烧筒;19.限流盖

4.1.1 燃烧筒

最小内径75㎜,高450㎜,顶部出口的内径为40㎜的耐热玻璃管,垂直固定在可通过氧.氮混合气流的基座上.底部用直径为3～5㎜的玻璃珠充填,充填高度为80～100㎜.在玻璃珠的上方装在金属网,以防下落的燃烧碎片阻塞气体入口和配气通路.

4.1.2 试样夹

4.1.2.1 自撑材料的试样夹

    能固定在燃烧筒轴心位置上,并能垂直夹住试样的构件.

4.1.2.2 非自撑材料的试样夹

采用图2所示的框架,将试样的两个垂直边同时固定在框架上.

图

图2 支撑非自撑试样的框架结构

4.1.3 流量测量和控制系统

能测量进入燃烧筒的气体流量,控制精度在±5%(V/V)之内的流量测理和控制系统,至少2年准一次.

设备校正,参见附录A.

4.2  气源

用GB 3863中所规定的氧和GB 3864中所规定的氮及所需的氧,氮气钢瓶和调节装置.气体使用的压力不低于1Mpa.

4.3 点火器

由一根金属管制成,尾端有内径为2±1㎜的喷嘴,能插入燃烧筒内点燃试样.通以末混有空气的丙烷,或丁烷,石油液化气,煤气,天然气等可燃气体.点燃后,当喷嘴垂直向下时,火焰的长度为16±4㎜.

注:仲裁试验时,须以未混有空气的丙烷作为点燃气体.

4.4 排烟系统

能排除燃烧产生的烟尘和灰粒,但不能影响燃烧筒中的温度和气体流速.

4.5 半时装置

具有±0.25S精度的计时器..

5． 试样

5.1 取样

按产品标准或按GB2828的有关规定取样.

5.2 试样制备

按产品标准的有关规定动作或按GB 5471,GB 11997等有关标准,模塑或切割符合尺寸规定.要求的试样.

5.3 试样类型,尺寸和用途

	类型
	型式
	长
	宽
	厚
	用途

	
	
	基本尺度
	极限偏差
	基本尺度
	极限偏差
	基本尺度
	极限偏差
	

	自撑材料
	I
	80-150
	___
	10
	±0.5
	4
	±0.25
	用于模塑材料

	
	II
	
	
	
	
	10
	±0.5
	用于泡沫材料

	
	III
	
	
	
	
	<10.5
	—
	用于原厚的片材

	
	IV
	70-150
	
	6.5
	
	3
	±0.25
	用于电器用模塑料或片材

	非自撑材料
	V
	140
	-5
	52
	
	≦10.5
	
	用于软片或薄膜等


                        表1                 ㎜

注:不同型式,不同厚度的试样,测试结果不可比

5.4 试样数量

每组试样至少15条.

5.5 外观要求

试样表面清洁,无影响燃烧行为的缺陷,如:气泡,裂纹,溶胀,飞边,毛刺等.

5.6 试样的标线

对I II III IV型试样,标线划在距点燃端50㎜处,对V型试样,标线划在框架上(见图2所示)或划在距点燃端20㎜和100㎜处.

5.7 状态调节与试验

状态调节按GB 2918中有关规定进行.

试验环境应在GB 2918所规定动作的常温下进行,即环境温度为10～35℃,相对湿度为45%～75%.如有特殊要求,在产品标准中规定.

6. 试验程序

6.1 开始试验时氧浓度的确定

根据经验或试样在空气中点燃的情况,估计开始试验时的氧浓度.如在空气中迅速燃烧,则开始试验时的氧浓度为18%左右;在空气阻力中缓缓燃烧或时断时续,则为21%左右;在空气中离开点火源即灭,则至少为25%.

6.2 高速仪器和点燃试样

6.2.1 安装试样

将试样夹在夹具上,垂直地安装在燃烧筒的中心位置上,保证试样顶端低于燃烧筒顶端至少100㎜,其暴露部分最低处应高于燃烧筒底部配气装置顶端至少100㎜.

6.2.2 调节气体控制装置

调节气体混合及流量控制装置,使混合气中的氧浓度为6.1所确定的氧浓度,以10±10㎜/S的速度流经燃烧筒,洗涤燃烧筒至少30S.

6.2.3 点燃试样

6.2.3.1 方法A,顶端点燃法

使火焰的最低可见部分接触试样顶端并覆盖整个顶表面,勿使火焰碰到试样的棱边和侧表面.在确认试样顶端全部着火后,立即移去点火器,开始记时或观察试样烧掉的长度.

点燃试样时,火焰作用的时间最长为30S,若在30S内不能点燃,则应增大氧浓度,继续点燃,直至30S内点燃为止.

6.2.3.2 方法B 扩散点燃法

充分降低和移动点火器,使火焰可见部分施加于试样顶表面,同时施加于垂直侧表面约6㎜长.点燃试样,火焰作用时间最长为30S,每隔5S左右稍移开点火器观察试样,直至垂直侧表面稳定燃烧或可见燃烧部分的前锋到达上标线处,立即移去点火器,开始计时或观察试样燃烧长度.

若30S内不能点燃试样,则增大氧浓度,再次点燃,至直30S内点燃为止.

方法B也适用于I II III IV 型试样,标线应划在距点燃端10㎜和60㎜处.

注:1)点燃试样是指引起试样有焰燃烧,不同点燃方法的试验结果不可比.

  2)燃烧部分包括任何沿试样表面淌下的燃烧滴落物

6.3 燃烧行为的评价

	试样型式
	点燃方法
	评价准则(两者取一)

	
	
	燃烧时间,S
	燃烧长度

	I  II  III  IV 
	A法
	180
	燃烧前锋超过上标线

	
	B法
	
	燃烧前锋超过下标线

	V
	B法
	
	燃烧前锋超过下标线


6.3.1 评价准则

燃烧行为的评价准则,见表2所示.

          表2

6.3.2 “○”与“×”反应的确定

点燃试样后,立即开始计时,观察试样燃烧长度及燃烧行为.若燃烧中止,但在1S内又自发再燃,则继续观察和计时.

如果试样的燃烧时间或燃烧长度均不超过表2的规定,则这次试验记录为“○”反应,并记下燃烧长度或时间.

如果二者之一超过表2的规定,朴灭火焰,记录这次试验为“×”反应.

还要记下材料厂燃烧特性,例如:熔滴,烟灰,结炭,漂游性燃烧,灼烧,余辉或其他需要记录的特性.

如果有无焰燃烧,应根据需要,报告无焰燃烧情况或包括无焰燃烧时的氧指数.

6.3.3 下次试验准备

取出试样,擦净燃烧筒和点火器表面的污物,使燃烧筒的温度回复常温或另一个为常温的燃烧筒,进行下一个试验.

如果试样足够长,可以将试样倒过来或剪掉燃烧过的部分再用.但不能用于计算氧浓度.

6.4 逐次选择氧浓度

采用“少量样品升降法”这一特定的条件,以任意步长做为改变量,按6.2～6.4条进行一组试样的试验.

A如果前一条试样的燃烧行为是“×”反应,则降低氧浓度.

B如果前一条试样的燃烧行为是“○”反应,则增大氧浓度.

6.5 初始氧浓度的确定

采用任一合适的步长,重复6.2～6.4直到以以百分数表示的一次氧浓度之差不大于1.0%,且一次是“○”反应,一次是“×”反应为止.将这组氧浓度中得“○”反应的记作初始氧浓度ψ0.

注:一张记录本条和下条试验结果的表格于附录B.

6.6 氧浓度的改变

6.6.1 用初始氧浓度ψ0重复6.2～6.3操作,记录在ψ0时所对应的“×”反应或“○”反应.即为NL系列的第一个值.

6.6.2 用混合气浓度的0.2%(V/V)为步长,重复6.2～6.4操作,测得一组氧浓度值及对应的反应.直至得不同于6.6.1的反应为止,记下这些氧浓度值及其反应.

6.6.1和6.6.2测得的结果,即为NL系列.

6.6.3 仍以0.2%(V/V)为步长.重复6.2～6.4,再测试四条试样,记下各次的氧浓度及所对应的反应,最后一条试验的氧浓度,用ψF表示.

6.6.1～6.6.3试验结果,组成NL系列.

7. 结果的计算

7.1 氧指数的计算

以体积百分数表示的氧指数,按式(1)计算:

 OI = ψF + Kd  …………………………………(1)

式中:OI----氧指数.%

    ψF--- NL系列最后一个氧浓度,取一位小数,%

    d ---- 6.6使用和控制的二个氧浓度之差,即步长,取一位小数;

    K---- 查表3所得的系数.

  报告OI时,取一位小数,不能修约,为了计算7.3的标准偏差θ,OI应计算到一位小数.

	  1
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	   3
	   4 
	   5
	   6

	最后五次试验的反应
	NL前几次测试的反应如下时的K值
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	-0.55

-1.25

0.38

–0.14
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○××○○

○×○××
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	NL前几次测试的反应如下时的K值
	最后五次试验的反应

	
	  ×
	 ××
	×××
	××××
	


7.2 K值的确定

A. 按6.6.1条试验的试样如为“○”反应,则第一个相反的反应是“×”反应,从表3第一栏中找出所对应的反应,并按NL系列的前几个反应,查出所对应的行数,即为所需K值,其符号与表中符号相同.

B. 按6.6.1试验的试样如为“×”反应,则第一个相反应是“○”反应,从表3第六栏中打出所对应的反应,并按NL系列的前几个反应,查出所对应的行数,即为所需K值,其符号与表中符号相反.

7.3 步长d值的较验

2         3

----- θ< d < ----θ     …………………………(2)

 3          2

式中:d----7.1中所用的步长.%

θ—标准偏差;

      Σ(ψi-OI)2       1/2
θ= [ ---------- ]           ……………(3)

    n － 1

式中: ψi---NL系列中最后六个试样所对应的氧浓度值,%

n--- 计入Σ(ψi-OI)2的氧浓度测定次数.

若d满足式(2)的条件或者d=0.2时,d>2/3θ,则OI有效.

若d<2/3θ,则增大d,重复6.6操作,直至满足(2)式为止.

若d>3/2θ,则减小d,重复6.6操作,直至满足条件为止.一般不应将d减少至小于0.2,除非相应的产品标准有规定.

注:对于本标准,n=6,若n<6,则方法失去精密性,若n>6,则需另选统计方法.

7.4 结果的精密度

对易点燃烧和燃烧稳定的材料,本方法具有表4所示的精确度.

          表4

	95%置信度近似值
	实验室内
	实验室间

	标准偏差

重复性r

再现性R
	0. 2

0. 5

----
	0. 2

---

1.4


注:表4所示的数据,是于1978～1980年间,由16个实验室和12个样品所做的国际实验室间试验所确定的.

8. 试验报告

试验报告应包括下列内容:

A. 注明采用本国家标准.

B. 材料的鉴别特征,名称,牌号,批号,生产厂,出厂日期等,

C. 试样制备方法,型式,尺寸,状态调节情况,

D. 试样点燃方式,点燃气体种类.

E. 氧指数OI和步长d,

F. 燃烧特性,

G. 无焰燃烧情况或包括无焰燃烧时的氧指数,

H. 度过环境,日期和试验人员,

I. 声明本试验结果仅供评定在规定条件下材料的燃烧特征,不能用于推断该材料在其他条件下或其他形状下着火的危险性,

J. 其他需要注明的事项.

附录A 

设备的校正(参考件)

A1  气体流速控制的校正

流经燃烧筒的气体流速,可用水封鼓式旋转计或其他等效装置进行校验.其准确度为流经燃烧筒流速的±2㎜/S,也可用式(A1)计算:

           QV 

F = 1.27 × 106 -------      ………………….(A1)

           D2         

式中：F----流经燃烧筒的气体流速，㎜/S

QV---在23±2℃下流经燃烧筒的气体总流量，L/S；

D----燃烧筒内径，㎜。

A2 氧浓度控制的校正

进入燃烧筒的混合气体中的氧浓度应校准至混合气体的0。1%（V/V）。校准方法可以从燃烧筒中取样进行分析，了可以使用校正过的氧分析仪就地进行分析。至少校核三个不同的浓度，分别代表设备所要用的氧度范围的最大，最小和中间值。

A3 整台仪器的校正

通过试验一组已知氧指数的材料，用所提结果与预期结果相比较。

           附录B 

试验结果记录（参考件）

B1 采用GB 2406测出的氧指数，试验结果记录可用如下型式：

	材料：酚醛层压板

试样型式：II（厚度4㎜）

点燃方法：A

点燃气体：丙烷

状态调节：按GB 2918进行

试验日期：1980年10月13日


第一部分   初始氧浓度的测定结果，记于表B1

                表B1

	氧浓度%
	25.0
	35.5
	30.0
	32.0
	31.0
	

	燃烧时间
	10
	>180
	140
	>180
	>180
	

	燃烧长度㎜
	

	反应(○和×)
	○
	×
	○
	×
	×
	


氧浓度间隔不大于1%的一对“×”和“○”反应中,“○”反应的氧浓度ψ0=30.0该值再次用于第二部分的首次测定.

第二部分   氧指数的测定结果,记于表B2

	    NL系列测定
	ψF

	氧浓度%
	30.0
	29.8
	29.6
	29.4
	
	29.4
	29.6
	29.4
	29.6
	29.8

	燃烧时间
	>180
	>180
	>180
	150
	
	150
	>180
	110
	165
	>180

	燃烧长度
	----
	---
	---
	---
	---
	---
	---
	---
	---
	---

	反应
	×
	×
	×
	  
	
	○
	×
	○
	○
	×


查表3得,K=-1.25

         OI =ψF + Kd=29.8+(-1.25×0.2)

=29.55%

=29.5%

第三部分  步长d的校验

标准偏差:

   Σ(ψi-OI)2       1/2
 θ= [ ---------- ]           ………………(B1)

    n － 1

计算过程,记于表B3

表B3

	最后六个试验结果
	            氧浓度

	
	ψi
	OI
	ψi-OI
	(ψi-OI)2

	1

2

3

4

5

6
	29.6

29.4

29.6

29.4

29.6

29.8
	29.55

29.55

29.55

29.55

29.55

0. 29.55
	1. 05

–0.15

0. 05

0. 15

0. 05

0.25
	0. 0025

0. 0225

0. 0025

0. 0225

0. 0025

0.0625


Σ(ψi-OI)2 =0.115

θ=  0.152

2/3θ=0.101

d=0.2

3/2θ=0.227

OI=29.5有效

附录C

氧浓度的计算(参考件)

C1 当需要更准确地计算氧浓度时，氧浓度应按式（C1）计算：

100 V0
ψ0 = ------------  …………………（C1）

 V0+ VN
式中：ψ0---以体积百分数表示的氧浓度，%

V0---在23℃时单位体积混合气体内的氧气体积；

VN---在23℃时单位体积混合气体内的氮气体积；

当考虑氧，氮年组成的混合气体流中，各气体中，各气体内所含氧的比率时，例如：混合气是由含氧量98.5%(V/V)的氧气和含氧量0.5%(V/V)的氮气组成,则氧浓度按式(C2)计算:

         98.5V’0 + 0.5V’N    

 ψ0 = -------------------   ………………(C2)

   V0’+ VN’
式中: V0’---单位体积混合气中氧体积;

VN’---单位体积混合气中氮体积.

                    ------------------

附加说明:

本标准由中华人民共和国化学工业部提出.

本标准由全国塑料标准化技术委员会物理力学方法分技术委员会归口.

本标准由化学工业部晨光化工研究院一分院负责起草.

本标准主要起草人邱丽霞.

