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本标准等同采用ISO 1716:2002《建筑制品对火反应试验  燃烧热值的测定》（英文版）。
为便于使用，本标准做了下列编辑性修改：
——“本国际标准”一词改为“本标准”；
——用小数点“.”代替作为小数点的逗号“，”；
——删除了国际标准的目次和前言。
本标准代替GB/T 14402—1993《建筑材料燃烧热值试验方法》。
本标准与GB/T 14402—1993相比主要变化如下：
——引入主要成分和次要成分的概念（见3.5、3.6）；
——不要求测试汽化潜热，以氧弹法测试出的总热值作为材料的热值，当有争议时才提供净热值数据（见第1章）；
——增加了“香烟”制样法（见5.9）；
——增加了对匀质材料和非匀质材料的热值数据计算的要求和说明（见第8章）；
——增加了规范性附录“净热值的计算”（见附录A）；
——增加了资料性附录“试验方法的精确度”（见附录B）；
——增加了资料性附录“修正系数c的计算”（见附录C）；
——增加了资料性附录“非匀质样品总热值测量示例”（见附录D）。
本标准的附录A为规范性附录，附录B、附录C和附录D为资料性附录。
本标准由中华人民共和国公安部提出。
本标准由全国消防标准化技术委员会第七分技术委员会（SAC/TC 113/SC 7）归口。
本标准负责起草单位：公安部四川消防研究所。
本标准参加起草单位：广东省公安厅消防局、四川省公安厅消防局、广州市啊啦棒建材有限公司。 本标准主要起草人：赵成刚、张正卿、曾绪斌、陈映雄、周全会。
本标准所代替标准的历次版本发布情况为：
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引言
本试验规定了在标准条件下，将特定质量的试样置于一个体积恒定的氧弹量热仪中，测试试样燃烧热值的试验方法。氧弹量热仪需用标准苯甲酸进行校准。在标准条件下，试验以测试温升为基础，在考虑所有热损失及汽化潜热的条件下，计算试样的燃烧热值。
需注意本试验方法是用于测量制品燃烧的绝对热值。与制品的形态无关。
1 范围
本标准规定了在恒定热容量的氧弹量热仪中，测定建筑材料燃烧热值的试验方法。
本标准规定了测定总燃烧热值（PCS）的方法。附录A规定了计算净燃烧热值（PCI）的方法。
本试验方法的精度参见附录B。
2 规范性引用文件
下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究是否可使用这些文件的最新版本，凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。
ISO 13943  消防安全术语
EN 13238  建筑制品的对火反应试验  状态调节程序和基材选择的一般规则
3 术语和定义
ISO 13943中确立的以及下列术语和定义适用于本标准。
3.1
建筑制品 product
要求提供相关信息的建筑材料、构件或其组件。
3.2
建筑材料 material
单一物质或若干物质均匀散布的混合物，如金属、石头、木材、混凝土，均匀分散的矿物棉、聚合物。
3.3
匀质制品 homogeneous product
由单一材料组成的制品或整个制品内部具有均匀的密度和组分。
3.4
非匀质制品 non-homogeneous product
不满足匀质制品定义的制品。由一种或多种主要或次要组分组成的制品。
3.5
主要组分 substantial component
构成非匀质制品主要部分的材料。单层面密度≥1.0 kg/m²或厚度≥1.0 mm的一层材料可视作主要组分。
3.6
次要组分 non-substantial component
非匀质制品中未构成主要部分的材料。单层面密度<1.0 kg/m²且单层厚度<1.0 mm的材料可视作次要组分。
两层或多层次要组分直接相邻（即它们之间没有主要组分）时，如果合在一起符合一层次要组分的要求，则可视作一个次要组分。
3.7
内部次要组分 internal non-substantial component
其两面分别至少覆盖一种主要组分的次要组分。
3.8
外部次要组分 external non-substantial component
有一面未覆盖主要组分的次要组分。
3.9
热值 heat of combustion
单位质量的材料燃烧所产生的热量，以J/kg表示。
3.10 
总热值，PCS gross heat of combiistion, PCS
单位质量的材料完全燃烧，并当其燃烧产物中的水（包括材料中所含水分生成的水蒸气和材料组成中所含的氢燃烧时生成的水蒸气）均凝结为液态时放出的热量，被定义为该材料的总燃烧热值，单位为兆焦耳每千克（MJ/kg）。
3.11
净热值，PCI net heat of combiistion, PCI
单位质量的材料完全燃烧，其燃烧产物中的水（包括材料中所含水分生成的水蒸气和材料组成中所含的氢燃烧时生成的水蒸气）仍以气态形式存在时所放出的热量，被定义为该材料的燃烧热值。它在数值上等于总热值减去材料燃烧后所生成的水蒸气在氧弹内凝结为水时所释放出的汽化潜热的差值，单位为兆焦耳每千克（MJ/kg）。
3.12
汽化潜热 latent heat of vaporization of water
将水由液态转为气态所需的热量，单位为兆焦耳每千克（MJ/kg）。
4 仪器设备
4.1 总则
4.2 量热弹
4.3 量热仪
4.4 温度测量装置
4.5 坩埚
4.6 计时器
4.7 电源
4.8 压力表和针阀
4.9 天平
4.10 制备“香烟”装置
4.11 制丸装置
4.12 试剂
4.1 总则
试验仪器如图1所示，4.2~4.12对试验仪器作出了规定。除非规定了公差。否则所有尺寸均为标称尺寸。
4.2 量热弹
量热弹应满足下列要求：
a）容量：（300±50）mL；
b）质量不超过3.25 kg；
c）弹桶厚度至少是弹桶内径的1/10。
盖子用来容放坩埚和电子点火装置。盖子以及所有的密封装置应能承受21MPa的内压。
弹桶内壁应能承受样品燃烧产物的侵烛，即使对硫磺进行试验，弹桶内壁也应能够抵制燃烧产生的酸性物质所带来的点腐烛和晶间腐烛。
4.3 量热仪
4.3.1 量热仪外筒
量热仪外筒应是双层容器，带有绝热盖，内外壁之间填充有绝热材料。外筒充满水。外筒内壁与量热仪四周至少有10 mm的空隙。应尽可能以接触面积最小的三点来支撑弹筒。
对于绝热量热系统，加热器和温度测量系统应组合起来安装在筒内，以保证外筒水温与量热仪内筒水温相同。
对于等温量热系统，外筒水温应保持不变，有必要对等温量热仪的温度进行修正。
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4.3.2 量热仪内筒
量热仪内筒是磨光的金属容器，用来容纳氧弹。量热仪内筒的尺寸应能使氧弹完全浸入水中。
4.3.3 搅拌器
搅拌器应由恒定速度的马达带动。为避免量热仪内的热传递，在搅拌轴同外桶盖和外桶之间接触的部位，应使用绝热垫片隔开。可选用具有相同性能的磁力搅拌装置。
4.4 温度测量装置
温度测量装置分辨率为0.005 K。
如果使用水银温度计，分度值至少精确到0.01 K，保证读数在0.005 K内，并使用机械振动器用来轻叩温度计，保证水银柱不粘结。
4.5 坩埚
坩埚应由金属制成，如铂金、镍合金、不诱钢，或硅石。坩埚的底部平整，直径25 mm（切去了顶端的最大尺寸），高14 mm~19 mm。建议使用下列壁厚的坩埚。
a）金属坩埚：壁厚1.0 mm；
b）硅石坩埚：壁厚1.5 mm。
4.6 计时器
计时器用以记录试验时间，精确到s，精度为1 s/h。
4.7 电源
点火电路的电压不能超过20 V。电路上应装有电表用来显示点火丝是否断开。断路开关是供电回路的一个重要附属装置。
4.8 压力表和针阀
压力表和针阀要安装在氧气供应回路上，用来显示氧弹在充氧时的压力，精确到0.1MPa。
4.9 天平
需要两个天平：
——分析天平：精度为0.1 mg；
——普通天平：精度为0.1 g。
4.10 制备“香烟”装置
制备“香烟”的装置和程序如图2所示。制备“香烟”的装置由一个模具和金属轴（不能使用铝制作） 组成。
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4.11 制丸装置
如果没有提供预制好的丸状样品，则需要使用制丸装置。
4.12 试剂
4.12.1 蒸馏水或去离子水。
4.12.2 纯度≥99.5%的去除其他可燃物质的高压氧气（由电解产生的氧气可能含有少量的氢，不适用于该试验）。
4.12.3 被认可且标明热值的苯甲酸粉末和苯甲酸丸片可作为计量标准物质。
4.12.4 助燃物采用已知热值的材料，比如石蜡油。
4.12.5 已知热值的“香烟纸”应预先粘好，且最小尺寸为55 mmX50 mm。可将市面上买来的55 mmX100 mm的“香烟纸”裁成相等的两片来用。
4.12.6 点火丝为直径0.1 mm的纯铁铁丝。也可以使用其他类型的金属丝，只要在点火回路合上时，金属丝会因张力而断开，且燃烧热是已知的。使用金属坩埚时，点火丝不能接触坩埚，建议最好将金属丝用棉线缠绕。
4.12.7 棉线以白色棉纤维制成（见4.12.6）。
5 试样
5.1 概述
应对制品的每个组分进行评价，包括次要组分。如果非匀质制品不能分层，则需单独提供制品的各组分。如果制品可以分层，那么分层时，制品的每个组分应与其他组分完全剥离，相互不能粘附有其他成分。
5.2 制样
5.2.1 概述
样品应具有代表性，对匀质制品或非匀质制品的被测组分，应任意截取至少5个样块作为试样。若被测组分为匀质制品或非匀质制品的主要成分，则样块最小质量为50 g。若被测组分为非匀质制品的次要成分，则样块最小质量为10 g。
5.2.2 松散填充材料
从制品上任意截取最小质量为50 g的样块作为试样。
5.2.3 含水产品
将制品干燥后，任意截取其最小质量为10 g的样块作为试样。
5.3 表观密度测量
如果有要求，应在最小面积为250 mmX250 mm的试样上对制品的每个组分进行面密度测试，精度为±0.5%。如为含水制品，则需对干燥后的制品质量进行测试。
5.4 研磨
将样品逐次研磨得到粉末状的试样。在研磨的时候不能有热分解发生。样品要采用交错研磨的方式进行研磨。如果样品不能研磨，则可采用其他方式将样品制成小颗粒或片材。
5.5 试样类型
通过研磨得到细粉末样品（见5.4），应以坩埚法（见5.8）制备试样。如果通过研磨不能得到细粉末样品，或以坩埚试验时试件不能完全燃烧，则应采用“香烟”法制备试样（见5.9）。
5.6 试样数量
按7.3的规定，应对3个试样进行试验。如果试验结果不能满足有效性的要求（见第10章），则需对另外2个试样进行试验。按分级体系的要求，可以进行多于3个试样的试验。
5.7 质量测定
称取下述样品，精确到0.1 mg：
a）被测材料0.5 g；
b）苯甲酸0.5 g；
c）必要时，应称取点火丝、棉线和“香烟”纸。
注1：对于高热值的制品，可以不使用助燃物或减少助燃物。
注2：对于低热值的制品，为了使得试样达到完全燃烧，可以将材料和苯甲酸的质量比由1:1改为1:2，或增加助燃物来增加试样的总热值。
5.8 坩埚试验
试验步骤如下（如图3所示）：
a）将已称量的试样和苯甲酸的混合物放入坩埚中；
b）将已称量的点火丝连接到两个电极上；
c）调节点火丝的位置，使之与坩埚中的试样良好的接触。
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5.9 香烟试验
试验步骤如下（如图2所示）：
a）调节已称量的点火丝下垂到心轴的中心。
b）用已称量的“香烟纸”将心轴包裹，并将其边缘重叠处用胶水粘结。如果“香烟纸”已粘结，则不需要再次粘结。两端留出足够的纸，使其和点火丝拧在一起。
c）将纸和心轴下端的点火丝拧在一起放入模具中，点火丝要穿出模具的底部。
d）移出心轴。
e）将已称量的试样和苯甲酸的混合物放入“香烟纸”。
f）从模具中拿出装有试样和苯甲酸混合物的“香烟纸”，分别将“香烟纸”两端扭在一起。
g）称量“香烟”状样品，确保总重和组成成分的质量之差不能超过10 mg。
h）将“香烟”状样品放入坩埚。
6 状态调节
试验前，应将粉末试样、苯甲酸和“香烟纸”按照EN 13238的要求进行状态调节。
7 测定步骤
7.1 概述
试验应在标准试验条件下进行，试验室内温度要保持稳定。对于手动装置，房间内的温度和量热筒内水温的差异不能超过±2 K。
7.2 校准步骤
7.2.1 水当量的测定
量热仪、氧弹及其附件的水当量E（MJ/K）可通过对5组质量为0.4 g~1.0 g的标准苯甲酸样品进行总热值测定来进行标定。标定步骤如下：
a）压缩已称量的苯甲酸粉末，用制丸装置将其制成小丸片，或使用预制的小丸片。预制的苯甲酸小丸片的燃烧热值同试验时采用的标准苯甲酸粉末燃烧热值一致时，才能将预制小丸片用于试验。
b）称量小丸片，精确到0.1 mg。
c）将小丸片放入坩埚。
d）将点火丝连接到两个电极。
c）将已称量的点火丝接触到小丸片。
按7.3的规定进行试验。水当量E应为5次标定结果的平均值，以MJ/K表示。每次标定结果与水当量E的偏差不能超过0.2%。
7.2.2 重复标定的条件
在规定周期内，或不超过2个月，或系统部件发生了显著变化时，应按7.2.1的规定进行标定。
7.3 标准试验程序
a）检查两个电极和点火丝，确保其接触良好，在氧弹中倒入10 mL的蒸馏水，用来吸收试验过程中产生的酸性气体。
b）拧紧氧弹密封盖，连接氧弹和氧气瓶阀门，小心开启氧气瓶，给氧弹充氧至压力达到3.0MPa~3.5MPa。
c）将氧弹放入量热仪内筒。
d）在量热仪内筒中注入一定量的蒸馏水，使其能够淹没氧弹，并对其进行称量。所用水量应和校准过程中（见7.2.1）所用的水量相同，精确到1 g。
e）检查并确保氧弹没有泄漏（没有气泡）。
f）将量热仪内筒放入外筒。
g）步骤如下：
1）安装温度测定装置，开启搅拌器和计时器。
2）调节内筒水温，使其和外筒水温基本相同。每隔一分钟应记录一次内筒水温，调节内筒水温，直到10 min内的连续读数偏差不超过±0.01 K。将此时的温度作为起始温度（Ti）。
3）接通电流回路，点燃样品。
4）对绝热量热仪来说：在量热仪内筒快速升温阶段，外筒的水温应与内筒水温尽量保持一致；其最高温度相差不能超过±0.01 K。每隔一分钟应记录一次内筒水温，直到10 min内的连续读数偏差不超过±0.01 K。将此时的温度作为最高温度（Tm）。
h）从量热仪中取出氧弹，放置10 min后缓慢泄压。打开氧弹。如氧弹中无煤烟状沉淀物且坩埚上无残留碳，便可确定试样发生了完全燃烧。清洗并干燥氧弹。
i）如果采用坩埚法进行试验方时，试样不能完全燃烧，则采用“香烟”法重新进行试验。如果采用“香烟”法进行试验，试样同样不能完全燃烧，则继续采用“香烟”法重复试验。
8 试验结果表述
8.1 手动测试设备的修正
按照温度计的校准证书，根据温度计的伸入长度，对测试的所有温度进行修正。
8.2 等温量热仪的修正（见附录C）
因为同外界有热交换，因此有必要对温度进行修正（见注1、注2、注3）。
注1：如果使用了绝热护套，那么温度修正值为0；
注2：如果采用自动装置，且自动进行修正，那么温度修正值为0；
注3：附录C给出了用于计算的制图法。
按如下公式进行修正：
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式中：
t——从主期采样开始到出现最高温度时的一段时间，最高温度出现的时间是指温度停止升高并开始下降的时间的平均值，单位为分钟、秒（如图4所示）；
t1——从主期采样开始到温度达到总温升值（Tm —T1）6/10时刻的这段时间（如图4所示）（见8.3），这些时刻的计算是在相互两个最相近的读数之间通过插值获得，单位为分钟、秒；
T2——末期采样阶段温度每分钟下降的平均值（如图4所示）；
T1——初期采样阶段温度每分钟增长的平均值（如图4所示）。
差异通常与量热仪过热有关。
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8.3 试样燃烧总热值的计算
计算试样燃烧的总热值时，应在恒容的条件下进行，由下列公式计算得出，以MJ/kg表示。对于自动测试仪，燃烧总热值可以直接获得，并作为试验结果。
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式中：
PCS——总热值，单位为兆焦耳每千克（MJ/kg）；
    E——量热仪、氧弹及其附件以及氧弹中充入水的水当量，单位为兆焦耳每开尔文（MJ/K）（见7.2）；
   T1——起始温度，单位为开尔文（K）；
   Tm——最高温度，单位为开尔文（K）；
     b——试验中所用助燃物的燃烧热值的修正值，单位为兆焦耳（MJ），如点火丝、棉线、“香烟纸”、 苯甲酸或其他助燃物。
除非棉线、“香烟纸”或其他助燃物的燃烧热值是已知的，否则都应测定。按照5.8的规定来制备试样，并按照7.3的规定进行试验。
各种点火丝的热值如下：
——镍铬合金点火丝：1.403 MJ/kg；
——铂金点火丝：0.419 MJ/kg；
——纯铁点火丝：7.490 MJ/kg；
c——与外部进行热交换的温度修正值，单位为开尔文（K）（见8.2）。使用了绝热护套的修正值为0；
m——试样的质量，单位为千克（kg）。
8.4 产品燃烧总热值的计算
8.4.1 概述
对于燃烧发生吸热反应的制品或组件，得到的PCS值可能会是负值。
采用以下步骤计算制品的PCS值。
首先，确定非匀质制品的单个成分的PCS值或匀质材料的PCS值。如果3组试验结果均为负，则在试验结果中应注明，并给出实际结果的平均值。
例如：-0.3，-0.4，+0.1，平均值为-0.2。
对于匀质制品，以这个平均值作为制品的PCS值，对于非匀质制品，应考虑每个组分的PCS平均值。若某一组分的热值为负值，在计算试样总热值时可将该热值设为0。金属成分不需要测试，计算时将其热值设为0。
如4个成分的热值各为：-0.2，5.6，6.3，-1.8。
负值设为0，即为：0，15.6，6.3，0。
由这些值计算制品的PCS值。
8.4.2 匀质制品
8.4.2.1 对于一个单独的样品，应进行3次试验。如果单个值的离散符合第10章的判据要求，则试验有效，该制品的热值为这3次测试结果的平均值。
8.4.2.2 如果这3次试验的测试值偏差不在第10章的规定值范围内，则需要对同一制品的两个备用样品进行测试。在这5个试验结果中，去除最大值和最小值，用余下的3个值按8.4.2.1的规定计算试样的总热值。
8.4.2.3 如果测试结果的有效性不满足8.4.2.1规定要求，则应重新制作试样，并重新进行试验。
8.4.2.4 如果分级试验中需要对2个备用试样（已做完3组试样）进行试验时，则应按8.4.2.2的规定准备2个备用试样，即是说对同一制品，最多对5个试样进行试验。
8.4.3 非匀质制品
非匀质制品的总热值试验步骤如下：
a）对于非匀质制品，应计算每个单独组分的总热值，总热值以MJ/kg表示，或以组分的面密度将总热值表示为MJ/m2 ；
b）用单个组分的总热值和面密度计算非匀质产品的总热值。
对于非匀质制品的燃烧热值的计算可参见附录D。
9 试验报告
试验报告至少应包括下列内容：
a）试验标准；
b）任何与试验方法的偏离；
c）试验室的名称和地址；
d）报告编号；
e）送检单位的名称和地址；
f）生产单位的名称和地址；
g）到样日期；
h）产品信息；
i）相关的抽样程序；
j）样品的总体描述（包括：密度、面密度、厚度、产品的构造）；
k）状态调节；
l）试验日期；
m）测定的水当量；
n）按第8章的要求表述测试结果；
o）试验现象；
p）注明“本试验结果只与制品的试样在特定试验条件下的性能相关，不能将其作为评价该制品在实际使用中潜在火灾危险性的唯一依据”。
10 试验结果的有效性
只有符合下述判据要求时，试验结果有效。
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附录A （规范性附录）净热值的计算
净热值（PCI）为总热值（PCS）与水蒸气冷凝为水释放的汽化潜热（q）的差值，即：
                                                     PCI = PCS - q
通过氢含量的测定来计算燃烧后氧弹内的冷凝水的量。按照第5章和第6章的规定，将样品制备成粉状试样，并进行状态调节。
氢含量试验次数与燃烧热值试验次数相同。 
冷凝水含量w为3次试验结果的平均值。
氧弹中冷凝水的汽化潜热q通过下式计算：
                                                                      q = 2449 w
附录B （资料性附录）试验方法的精确度
CEN/TC 127主持进行了一次巡回论证试验。使用的草案和本标准一致。巡回论证试验中所用的制品如表B.1所述。
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根据ISO 5725-21）（表B.2），分别以坩埚试验法和香烟试验法，对PCS（MJ/kg）在置信区间95%时计算其统计平均值（m）、标准偏差（Sr、和SR）、重复性（r）和再现性（R）。r和R恰好等于标准偏差的2.8倍，这些值包括离散值，但不包括偏离值。
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对于Sr、SR、r和R，两种试验方法近似具有线性关系。表B.3列出了线性系数。作为实例图B.1绘制出了坩埚试验的PCS图。对于PCS值的重现性，即使统计正确，这种模型也没有太大意义。可能比线性模型更复杂的模型更适合这些参数，但在巡回论证试验中没有作这方面的研究。
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当模型适用于这些参数时，可将其作为—种预测结果的工具；这可通过一个例子来说明，假设试验室对某个制品进行热值测试，用坩埚试验法测出PCS值为1.57 MJ/kg，当同一个试验室对同一个样品进行第二次测试时，r值就可以计算为：
r＝0.20-0.0012×1.57≈0.20 MJ/kg
那么第二次试验的结果95%可能性会落在1.77 MJ/kg到1.37 MJ/kg之间。
假设现在另外一个实验室对同一制品进行试验，R值可以计算为：
R＝0.26+0.804×1.57≈0.39 MJ/kg
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附录C （资料性附录）修正系数c的计算
T是量热仪的温度，t是时间。假定在试验过程中，量热仪周围的温度是一个恒定的值T0。量热仪的温度T从试验初期温度T0升高到末期温度T1、T2通常大于T1。在单位时间间隔dt内，量热仪由于外界的冷却经历了一个正的或负的变化dc，它与温度相关，可以通过牛顿公式表示为：
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对于一个特定的量热仪来说，a是一个常数；从试验主期采样初期t1时刻到达到最高温度的tm时刻的这段时间内，用下列的积分公式计算量热仪与外界进行热交换的温度修正系数。
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为了计算这个积分，a和T0必须是已知的。在初期的结束时刻（时刻1）和在末期的结束时刻（时刻2），量热仪的温度变化几乎是呈线性关系的，并且与对外界的热量交换相关，因此对这些变量可以给出：
在时刻1和时刻2：dc/dt。
因此还可以写成：
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积分值（C.2）可以用曲线（见图4）计算。可绘制出温度曲线与时间的关系函数，以ti到tm时间段为水平轴，水平轴的纵坐标值为T0。用位于水平温度线T0上方阴影面积A1和位于水平温度线T0下方的面积A2之差乘以冷却常数a来表征修正系数c。
附录D （资料性附录）非匀质样品总热值测量示例
D.1 用于试验的非匀质制品
如第3章所规定非匀质样品由主要组分和内、外部次要组分组成（见图D.1）。
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D.2 非匀质制品的制样
D.2.1 层压制品
对这类制品，应对它的每个构成组分进行评价，可以通过剥离分层或单独提供组分进行制样。
按5.2的规定制备试样，将每个试样按5.4的要求进行研磨（见图D.2）。
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D.2.2 单个组分面密度的测试
5个组分的面密度（kg/m²）按照5.3的要求进行测定。A、B、C、D、E5个组分的面密度分别表示为MA、MB、MC、MD、ME，那么该制品的面密度则为：M=MA+MB+MC+MD+ME。
D.3 各组分总热值的测试
按7.3的要求测量各组分的总热值，即每个组分的3个测量结果（MJ/kg）：
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按第8章的规定对每个组分的试验结果进行分析。如果需要可进行多次试验，算出各组分试验结果的平均值：
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