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1 НАЗНАЧЕНИЕ И ОБЛАСТЬ ПРИМЕНЕНИЯ

Настоящий документ -  Методика выполнения измерений массовой до

ли шлама в пробах минеральных энергетических масел устанавливает про

цедуру выполнения измерений массовой доли шлама, образующегося в мине

ральных турбинных и изоляционных маслах в процессе их эксплуатации в диа

пазоне измерений от 0,0040 % до 0,0100 %.

Шлам -  это продукты старения масла и их взаимодействия с конструкци

онными материалами, загрязнения, содержащиеся в масле.

2 МЕТРОЛОГИЧЕСКИЕ ХАРАКТЕРИСТИКИ

При соблюдении всех регламентированных условий и проведении анализа 

в точном соответствии с данной методикой значение погрешности (и ее состав

ляющих) результатов измерений не превышает значений, приведенных в табли

це 1.

Таблица 1

Диапазон измерений 
массовой доли 

шлама,
%

Показатель точно
сти (границы аб

солютной погреш
ности)
±А, %' 

при Р=0,95

Показатель повто
ряемости (абсо
лютное средне
квадратическое 

отклонение повто
ряемости), 

а г %

Предел повторяе
мости, 

г,%
при Р=0,95, 

п=2

от 0,0040 до 0,0100 
вкл 0,0017 0,0003 0,0008

3 СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ, ВСПОМОГАТЕЛЬНЫЕ УСТРОЙСТ
ВА, РЕАКТИВЫ И МАТЕРИАЛЫ

При выполнении измерений применяют следующие средства измерений, 

вспомогательные устройства, реактивы и материалы.

3.1 Средства измерений и вспомогательные устройства

3.1.1 Весы лабораторные аналитические специального класса точности с 

наибольшим пределом взвешивания 200 г, с абсолютной погрешностью взве

шивания не более (±0,0002) г по ГОСТ 24104-2001.
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3.1.2 Весы лабораторные технические среднего класса точности с наи

большим пределом взвешивания 1500 г, с погрешностью взвешивания не бо

лее (±0,03) г по ГОСТ 24104-2001.

3.1.3 Термометр ртутный стеклянный лабораторный ТЛ-4 № 3 2-го 

класса точности по ТУ 25-2021.003-88.

3.1.4 Цилиндры измерительные с пришлифованной пробкой, номиналь

ной вместимостью 100 см3 250 см3 по ГОСТ 1770-74.

3.1.5 Шкаф лабораторный сушильный, обеспечивающий поддержание 

заданного температурного режима от 100°С до 110°С с абсолютной погрешно

стью (± 2) °С по ТУ 16-531.639-78.

3.1.6 Стаканчики для взвешивания (бюксы) СВ по ГОСТ 25336-82.

3.1.7 Эксикатор по ГОСТ 25336-82.

3.1.8 Воронки лабораторные по ГОСТ 25336-82.

3.1.9 Емкость для промывки под давлением или стеклянная промывалка.

3.1.10Электрический нагнетательный насос или нагнетательная резино

вая груша.

3.1.11 Ступка 3 и пестик.З.по.ГОСТ-9147-80

3.2 Материалы и реактивы

3.2.1 Бумажный фильтр обеззоленный (синяя лента) по ТУ 6-09-1678-95.

3.2.2 Гептан нормальный (н-гептан), квалификации «ч.д.а.» по ГОСТ 

25828-83;

3.2.3 Калий двухромовокислый, квалификации «ч.д.а.», по ГОСТ 4220- 

75.

3.2.4 Кислота серная концентрированная, квалификации «ч.д.а.», или 

«х.ч.» по ГОСТ 4204-77.

3.2.5 Кальций хлористый гранулированный по ГОСТ 450-77.

П рим ечан ие -  Допускается применение других средств измерений, вспомогатель

ных устройств, реактивов и материалов с метрологическими и техническими характеристи

ками не хуже приведенных выше
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4 МЕТОД ИЗМЕРЕНИЙ

Метод основан на измерении массы о шлама, который присутствует в 

пробах эксплуатационных минеральных энергетических масел и выделяются из 

них в виде осадка при смешении масла с гептаном.

5 ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ

При выполнении измерений соблюдают правила техники безопасности при 

работе с химическими реактивами по ГОСТ 12.1.007-76, требования электро

безопасности при работе с электроустановками по ГОСТ 12.1.019-79.

Помещение должно соответствовать требованиям пожаробезопасности по 

ГОСТ 12.1.004-91 и ППБ-01-93 и иметь средства пожаротушения по ГОСТ 

12.4.009-83. Содержание вредных веществ в воздухе не должно превышать до

пустимых значений по ГОСТ 12.1.005-88. Организацию обучения работающих 

безопасности труда осуществляют по ГОСТ 12.0.004-90.

6 ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ОПЕРАТОРОВ

К выполнению измерений допускают лиц не моложе 18 лет, имеющих 

среднее техническое образование и опыт проведения химико-лабораторных ра

бот, прошедших инструктаж по технике безопасности. Операторы должны быть 

знакомы с устройством используемого оборудования и операциями, проводи

мыми при выполнении измерений и обработке результатов.

7 УСЛОВИЯ ВЫПОЛНЕНИЯ ИЗМЕРЕНИЙ

При выполнении измерений в лаборатории соблюдают следующие усло

вия:

влажность воздуха

температура окружающего воздуха 

атмосферное давление

(20±5) °С;

от 84,0 кПа до 106,7 кПа; 

не более 80% при 25°С;

частота переменного тока

напряжение переменного тока ( 220 ±33) 5;

(50 ±1 )Гц.
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Содержание агрессивных веществ в воздухе помещения не должно пре

вышать санитарных норм; механические воздействия, внешние электрические и 

магнитные поля, влияющие на работоспособность, должны быть исключены.

8 ПОДГОТОВКА К ВЫПОЛНЕНИЮ ИЗМЕРЕНИЙ

8.1 Подготовка посуды

Используемую посуду моют хромовой смесью, проточной и дистиллиро

ванной водой и высушивают в сушильном шкафу.

8.2 Подготовка средств измерений к анализу

8.2.1 Подготовку к работе аналитических весов осуществляют в соответ

ствии с Руководством по эксплуатации.

8.2.2 Подготовку к работе технических весов осуществляют в соответст

вии с Руководством по эксплуатации.

8.2.3 Термометр устанавливают в сушильном шкафу таким образом, что

бы резервуар термометра находился на уровне середины высоты бюкса, поме

щенного на полку сушильного шкафа.

8.2.4 Включают сушильный шкаф и устанавливают регулятор таким 

образом, чтобы температура внутри шкафа поддерживалась на уровне 

(105 ±2) °С.

8.4 Подготовка реактивов и материалов.

8.4.1 Гептан профильтровывают через бумажный фильтр для тонких 

осадков (синяя лента).

8.4.2 Бумажный фильтр (синяя лента) промывают профильтрованным 

гептаном. Объем растворителя, используемого для промывки -  50 см3. Промы

тый фильтр помещают в стаканчик для взвешивания (бюкс).

Фильтр в бюксе с открытой крышкой сушат в сушильном шкафу при 

температуре (105 ± 2)°С в течение 45 минут, после этого бюкс закрывают
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крышкой и охлаждают в эксикаторе в течение 30 минут, затем взвешивают, ре

зультат взвешивания регистрируют до четвертого десятичного знака (г).

Фильтр в бюксе высушивают и взвешивают до получения расхождения 

между результатами двух последовательных взвешиваний не более 0,0002 г. 

Повторные высушивания фильтра производят в течение 30 минут каждое.

8.4.3 Приготовление хромовой смеси.

В стакан вместимостью 150 см3 наливают с помощью мерного цилиндра 

52 см3 концентрированной серной кислоты (95 г), затем в этот же стакан осто

рожно добавляют навеску 5 г измельчённого кристаллического калия двухро

мовокислого (взвешенную на технических весах), и осторожно нагревают на 

водяной бане до полного растворения.

8.5 Подготовка проб
8.5.1 Выполняют два параллельных определения.

8.5.2 Пробу минерального масла тщательно перемешивают, встряхивани

ем емкости, в которой оно находится, в течение 5 минут.

9 ВЫПОЛНЕНИЕ ИЗМЕРЕНИЙ
9.1 На технических весах в мерный цилиндр вместимостью 100 см3 с 

притертой пробкой берут навеску масла (25,0 ± 0,5) г, результат регистрируют 

до четвертого десятичного знака, добавляют гептан до метки 100 см3, тщатель

но перемешивают и и выдерживают в темном месте при комнатной температу

ре в течение не менее 12 часов.

9.2 Раствор масла в гептане фильтруют через фильтр «синяя лента», дове

денный по 8.4.2 до постоянной массы. Цилиндр последовательно ополаскивают 

двумя порциями гептана по 20 см3, сливая его на фильтр. Затем фильтр промы

вают гептаном для удаления следов масла.

9.3 Фильтр с осадком помещают в тот же бюкс, в котором сушился чис

тый фильтр, и доводят его до постоянной массы в сушильном шкафу при тем

пературе (105 ± 2) °С в течение 45 минут. Бюкс с закрытой крышкой охлаж

дают в эксикаторе в течение 30 минут и затем взвешивают, результат 

взвешивания регистрируют до четвертого десятичного знака (г). Фильтр в бюк-

7



се высушивают и взвешивают до получения расхождения между результатами 

двух последовательных взвешиваний не более 0,0002 г. Повторные высушива

ния фильтра производят в течение 30 минут каждое.

10 БРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ

10.1 Массовую долю шлама (С), %, рассчитывают по формуле (1)

С = В '- хЮО (1)
М

где В0 -  масса чистого фильтра, г;

В1 -  масса фильтра с осадком, г;

М -  навеска масла, г.

10.2 За результат измерений принимают среднее арифметическое значе

ние результатов двух параллельных определений, если выполняется условие 

приемлемости (2)

|С ,-С2|< г , (2)

Где Ci, C-i -  результаты параллельных определений массовой доли шла

ма, % масс;

г -  значение предела повторяемости, % (таблица 1).

10.3 Если условие (2) не выполняется, получают еще два результата в 

полном соответствии с данной МВИ. За результат измерений принимают сред

нее арифметическое значение результатов четырех определений, если выполня

ется условие (3)

(3)

где Стах, С™ -  максимальное и минимальное значения из полученных 

четырех параллельных определений массовой доли растворенного шлама, % ;

СЯ0,95 ~ значение критического диапазона для уровня вероятности Р=0,95 

и п результатов определений.

Для п -4

CRo ,9 5 = Х и > а , .

CR0'95=3,6-Gr. (4)



Если условие (3) не выполняется, выясняют причины превышения крити

ческого диапазона, устраняют их и повторяют выполнение измерений в соот

ветствии с требованиями МВИ.

10.4. Результат измерений в документах, предусматривающих его ис

пользование, представляют в виде:

С ± А при Р=0,95,

где С -  среднее арифметическое значение результатов п определений, 

признанных приемлемыми по 11.2, 11.3, %;

± А -  границы абсолютной погрешности, % (таблица 1).

В случае, если массовая доля шлама ниже нижней (выше верхней) грани

цы диапазона измерений, то производят следующую запись в журнале: «массо

вая доля шлама менее 0,0040 % (более 0,0100%)».

11 КОНТРОЛЬ КАЧЕСТВА РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ ПРИ 

РЕАЛИЗАЦИИ МЕТОДИКИ В ЛАБОРАТОРИИ

Контроль качества результатов измерений в лаборатории при реализации 

методики осуществляют по ГОСТ Р ИСО 5725-6-2002 «Точность, (правиль

ность и прецизионность) методов и результатов измерений», используя кон

троль стабильности среднеквадратического (стандартного) отклонения повто

ряемости по 6.2.2 ГОСТ Р ИСО 5725-6-2002 и контроль стабильности средне

квадратического (стандартного) отклонения промежуточной прецизионности 

по 6.2.3 ГОСТ Р ИСО 5725-6-2002.

Периодичность контроля стабильности результатов выполняемых изме

рений регламентируют в Руководстве по качеству лаборатории.

Рекомендуется устанавливать контролируемый период так, чтобы коли

чество результатов контрольных измерений было от 20 до 30.

При неудовлетворительных результатах контроля, например, при превы

шении предела действия или регулярном превышении предела предупрежде

ния, выясняют причины этих отклонений, в том числе проводят смену реакти

вов, проверяют работу оператора.
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