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М Е Ж Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т

МАСЛА СМАЗОЧНЫЕ 

Определение следов осадка

Lubricating oils. Determination of trace sediment

Дата введения — 2016—07—01

1 Область применения
1.1 Настоящий стандарт распространяется на смазочные масла и устанавливает метод опреде

ления незначительного количества (следов) осадка (менее 0.05 % об.).
Следует учитывать, что растворенные в масле компоненты, осахедаемые установленным раство

рителем. не являются частью осадка, определяемого по настоящему методу. Метод не применяют, если 
ути компоненты существенно Повышают изМерЯиМие значение осадка.

1.2 Значения, указанные в единицах системы СИ. считаются стандартными. Другие единицы из
мерения в настоящий стандарт не включены.

1.3 В настоящем стандарте не предусмотрено рассмотрение всех вопросов обеспечения без
опасности. связанных с его применением. Пользователь настоящего стандарта несет ответственность 
за установление соответствующих правил по технике безопасности и охране здоровья, а также опреде
ляет целесообразность применения законодательных ограничений перед его использованием.

2 Нормативные ссылки
В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие стандарты. Для дати

рованных ссылок применяют только указанное издание ссылочного стандарта, для недатированных — 
последнее издание (включая все изменения)1).

ASTM D 4057, Standard practice for manual sampling of petroleum and petroleum products (Стандарт
ная практика ручного отбора проб нефти и нефтепродуктов)

ASTM D 4177. Standard practice for automatic sampling of petroleum and petroleum products (Стан
дартная практика автоматического отбора проб нефти и нефтепродуктов)

3 Термины и определения
В настоящем стандарте применены следующие термины с соответствующими определениями:
3.1 следы осадка (trace sediment): Количество осадка в кубических миллиметрах (процентах по 

объему), осажденное из образца масла объемом 100 мл при центрифугировании смеси равных частей 
образца масла и установленного растворителя при заданных условиях.

4 Назначение и применение
4.1 Настоящий стандарт устанавливает метод определения незначительного количества (следов) 

нерастворимого в нафте осадка, который может быть осажден центрифугированием. В критических 
условиях избыточное количество осадка в масле может привести к выходу системы из строя.

1; Ссылки на стандарты ASTM можно уточнить на сайте ASTM website, www.astm.org или в службе под
держки клиентов ASTM service@astm.org. а также в информационном толю ежегодного сборника стандартов ASTM 
(Website standard's document summary).

Издание официальное

1
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5 Аппаратура
5.1 Центрифуга, соответствующая требованиям безопасности при обычном использовании, обе

спечивающая вращение двух или более наполненных центрифужных пробирок с регулируемой ско
ростью для создания на кончиках пробирок относительной центробежной силы ref 600—700. Ротор, 
опорные кольца и стаканы для ротора, включая резиновые амортизирующие прокладки, должны вы
держивать максимальную центробежную силу, создаваемую двигателем. Стаканы для ротора и рези
новые амортизирующие прокладки должны прочно удерживать центрифужные пробирки при работе 
центрифуги. Центрифуга должна быть защищена прочным металлическим экраном или кожухом для 
обеспечения безопасности в случае поломки. Угловую скорость вращения ротора rpm, об/мин. вычис
ляют по формуле

rpm = 1 3 3 7 ^ c f/d . (1)

где ref — относительная центробежная сила;
d  — диаметр центрифугирования пробирок, измеренный между кончиками противоположных 

пробирок при вращении, мм.
В таблице 1 приведены примеры угловых скоростей вращения в оборотах в минуту в зависимости 

от диаметра центрифугирования пробирок и относительной центробежной силы.

Таблица 1 — Угловая скорость вращения для центрифуг с разными диаметрами центрифугирования

Диаметр центрифугирования*), мм
Угловая скорость вращения трт. об/мин

при ref * 600 при ref = 700

483 1490 1610
508 1450 1570
533 1420 1530
559 1390 1500

А> Диаметр между кончиками противоположных пробирок при вращении.

5.2 Центрифужная пробирка конической формы из закаленного стекла размерами, указанными 
на рисунке 1. Деления шкалы, нанесенные в соответствии с рисунком 1. должны быть четкими. Горлыш
ко должно иметь форму, пригодную для закрытия пробкой. Погрешности шкалы и наименьшие деления 
между калибровочными отметками приведены в таблице 2. Калиброванные центрифужные пробирки 
следует приобретать у изготовителя.

Т а б л и ц а  2 — Погрешности калибровки пробирки для определения следов осадка

Диапазон, м п Наименьш ее деление , мп П огреш ность ш капы , мл. не  более

От 0 до 0,01 в ключ. 0.005 ± 0,001 при 0,01
Св. 0.01 до 0,05 включ. 0,01 ± 0.005
Св. 0.05 до 0,15 включ. 0.05 ±0,01
Св. 0.15 до 0.30 включ. 0.05 ±0.02
Св. 0.30 до 0.50 включ. 0,05 ±0.03
Св. 0.50 до 50,0 включ. Отсутствует ± 1.0
Св. 50.0 до 100,0 включ. Отсутствует ± 1.0

2
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1 —  пескоструйная обработка (область маркировки). 2 — отметка 0.5 мл. 3  — отметка 0.1 мл. 4 —■ отметка 0 .05  мл. 
5 — отм етка 0.01 мл; в —  увеличенное изображ ение кончика пробирки

Рисунок 1 — Пробирка ASTM для определения следов осадка

6 Реактивы
6.1 Гексаны квалификации не ниже ч. д. а. (Предупреждение — Чрезвычайно воспламеняемы. 

Вредны при вдыхании). См. также примечание 1.
П р и м е ч а н и е  1 — Гексаны указанной квалификации могут иметь другое наименование, например бен

зин-растворитель для определения осадка в смазочных маслах, прямогонный бензин, петролейный эфир, лигроин, 
бензиновый растворитель или нефтяные сольвенты.

П р и м е ч а н и е  2 — Перед использованием гексаны очищают от посторонних примесей, которые могут 
повлиять на конечный результат испытания. Для этого непосредственно перед испытанием гексаны фильтруют 
через мембранный фильтр или центрифугируют несколько раз и декантируют.

7 Отбор проб
7.1 Пробы отбирают по ASTM D 4057 илиАБТМ D 4177 или эквивалентному национальному стан

дарту.
7.2 Образцы должны быть представительными для исследуемого материала, проба, исполь

зуемая для испытания, должна быть представительной для образца. Для этого непосредственно 
перед переносом образца в пробирку его энергично взбалтывают. Для испытания по настоящему 
стандарту трудно получить представительный образец, поэтому чрезвычайно важен правильный 
отбор проб.

3
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8 Проведение испытания
8.1 Переносят (50 ± 1) мл гексанов (см. 6.1) в каждую из двух чистых сухих центрифужных проби

рок при температуре окружающей среды (Предупреждение — Чрезвычайно воспламеняемы). Затем 
содержимое каждой пробирки доводят испытуемым образцом масла до метки 100 мл и плотно закрыва
ют размягченной корковой пробкой, покрытой тонкой гибкой пластиковой пленкой, устойчивой к воздей
ствию нефтепродуктов (не используют резиновую пробку). Для обеспечения полного перемешивания 
тщательно встряхивают образец, затем каждую пробирку переворачивают не менее 20 раз, позволяя 
жидкости полностью стекать с кончика пробирки при каждом переворачивании. Если при переворачи
вании жидкость не стекает, аккуратно постукивают перевернутой пробиркой по ладони для удаления 
жидкости из кончика пробирки. Помещают пробирки на (5 ± 1) мин на водяную баню при температуре 
от 32 °С до 35 °С. На мгновение удаляют пробку для сброса давления и переворачивают каждую про
бирку не менее 20 раз. как описано выше. Успешное выполнение метода в большой степени зависит от 
однородности смеси и полноты ее стекания из кончика перевернутой пробирки.

8.2 Устанавливают две центрифужные пробирки или пары центрифужных пробирок в соответствую
щие стаканы для ротора и помещают на противоположные стороны ротора центрифуги для обеспечения 
равновесия. Центрифугируют пробирки в течение (10 ± 1) мин со скоростью, достаточной для создания 
относительной центробежной силы ref на кончиках вращающихся пробирок от 600 до 700 (см. 5.1). Затем 
содержимое пробирок аккуратно декантируют, оставляя осадок в пробирках. Помещают в каждую про
бирку другую порцию (50 ± 1) мл гексанов и доводят образцом масла до метки 100 мл. Закрывают пробир
ки пробкой, несколько раз переворачивают, нагревают и переворачивают снова, как указано в 8.1. Снова 
центрифугируют пробирки в течение (10 ± 1) мин, как указано выше, повторяя периоды центрифугирова
ния по 10 мин для получения постоянного объема осадка в каждой пробирке при трех последовательных 
снятиях показаний. Для масел с низким содержанием осадка обычно требуется не более четырех перио
дов центрифугирования. Регистрируют окончательное значение объема осадка в каждой пробирке.

9 Вычисления
9.1 При наличии осадка в одной или обеих пробирках, зарегистрированного по 8.2, для получе

ния среднего объема осадка на 100 мл образца определяют среднеарифметическое значение объема 
осадка в двух пробирках, содержащих образец.

10 Протокол испытаний
10.1 Если при определении по 8.2 в обеих пробирках отсутствует осадок, результат определения 

осадка в образце записывают как «0».
10.2 Если среднеарифметическое значение, определенное по 9.1, более 0 и менее 0,01 %, реги

стрируют результат с точностью до 0,001 %.
10.3 Если среднеарифметическое значение, определенное по 9.1, находится в диапазоне от 

0,01 % до 0,05 %, регистрируют результат с точностью до 0,01 %.

11 Прецизионность и смещение
11.1 Прецизионность настоящего метода испытаний, полученная при статистическом анализе ре

зультатов межлабораторных испытаний, следующая.

11.2 Повторяемость

Расхождение между двумя последовательными результатами испытаний, полученными одним и 
тем же оператором на одной и той же аппаратуре при постоянных рабочих условиях на идентичном ис
пытуемом материале при длительном и правильном выполнении метода, может превысить значения, 
ЛривиДенные ниже. Только в одном случаи иа двадцати.

Количество осадка. % об. Повторяемость
От 0,000 до 0.002 включ. 0,001
Св. 0.003 до 0,005 включ. 0,001
Св. 0.006 до 0,01 включ. 0,002

4
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11.3 Воспроизводимость

Расхождение между двумя отдельными и независимыми результатами, полученными разными 
операторами, работающими в разных лабораториях на одном и том же испытуемом продукте при пра
вильном выполнении метода в течение длительного времени, может превысить значения, приведенные 
ниже, только в одном случае из двадцати:

Количество осадка. % об. Воспроизводимость
От 0,000 до 0.002 включ. 0.001
От 0.003 до 0.005 включ. 0.002
От 0.006 до 0,01 включ. 0.003

11.4 Смещение

Настоящий метод испытания является эмпирическим, поэтому смещение не может быть установлено.

5
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Приложение ДА 
(справочное)

Сведения о соответствии ссылочных стандартов межгосударственным стандарам

Т а б л и ц а  ДА.1

Обозначение и наименование ссылочного 
стандарта

Степень
соответствия

Обозначение и наименование соответствующего 
межгосударственного стандарта

ASTM D 405 — •

ASTMD4177 •

* Соответствующий межгосударственный стандарт отсутствует. До его принятия рекомендуется использо
вать перевод на русский язык данного стандарта.

6
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УДК 665.765:543.064:006.354 МКС 75.100

Ключевые слова: смазочные масла, определение следов осадка
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