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Настоящий стандарт распространяется на нефтепродукты, 
включая отработанные масла, масла с присадками, присадки, тем
ные нефтепродукты, и устанавливает метод определения потен
циометрическим титрованием следующих показателей:

общего кислотного числа Д2 (суммарного кислотного числа 
сильных и слабых кислот);

общего щелочного числа Щ 2 (суммарного щелочного числа 
сильных и слабых щелочей);

кислотного числа слабых кислот;
кислотного числа сильных кислот iCi;
щелочного числа слабых щелочей;
щелочного числа сильных щелочей Щи
кислотного и щелочного чисел отработанных масел;
кислотности Д3.
Настоящий стандарт не распространяется на электроизоляцион

ные масла.
Сущность метода заключается в потенциометрическом титрова

ний пробы титрованным спиртовым раствором гидроокиси калия 
или соляной кислоты, снятии показаний потенциала в зависимости 
от объема добавленного титрованного раствора и определении 
объема израсходованного титрованного раствора по точке перегиба
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на кривой титрования, а если эта точка выражена нечетко, то по 
точке конца титрования, соответствующей потенциалу свежепри
готовленного неводного щелочного или кислого буферного раст
вора.

Определение щелочного числа, обусловленного наличием гид
роокисей кальция и бария, углекислого кальция и бария и алкил- 
салицилата кальция в сульфонатных и алкилсалицилатных при
садках приведено в обязательном приложении.

Термины и определения по кислотному числу сильных кислот и 
общему кислотному числу, кислотности, щелочному числу сильных 
щелочей и общему щелочному_числу приведены в справочном при
ложении.

Стандарт полностью соответствует СТ СЭВ 5025— 85.
(Измененная редакция, Изм. № 2).

1. АППАРАТУРА, РЕАКТИВЫ И МАТЕРИАЛЫ

1.1. Потенциометр (или pH-метр) с ценой деления шкалы не 
более 5 мВ, чувствительностью не менее ± 2  мВ, диапазоном из
мерения не менее ± 5 0 0  мВ при использовании электродов по 
п. 1.2. и входным сопротивлением не менее 106 мОм.

Допускается применять потенциометры с автоматической реги
страцией кривой титрования.

Прибор заземляют и изолируют от влияния постороннего элек
трического тока.

1.2. Устройство для титрования (чертеж).

Устройство для титрования

/—цилиндр из медной сетки; 2—бюретка; 3—электрод сравнения; 4—крышка; 5—стеклянный 
электрод; б—сосуд для титрования; 7—мешалка.
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В состав устройства входят: 
электроды:
индикаторный стеклянный с активным динамическим ампли

тудным сопротивлением 100— 1000 мОм при температуре 25°С. 
Электрод соединяют с потенциометром экранированным кабелем;

сравнительный-каломельный насыщенный карандашного типа 
или другой, пригодный для работы в неводных растворах, напри
мер, хлорсеребрянный, типа ЭВЛ-1М;

допускается применять комбинированный электрод —  стеклян
ный—насыщенный каломельный;

стаканы для титрования Н-2— 100ТС, Н-2—250ТС по ГОСТ 
25336—82 из боросиликатного стекла с герметичной крышкой из 
органического стекла {или бакелитовой) с  тремя отверстиями;

механическая мешалка стеклянная с лопатками длиной 6 мм, 
установленными под углом 30—45°, или магнитная с регулируемой 
частотой вращения. Корпус двигателя мешалки должен быть за
землен и изготовлен из немагнитного металла, например, латуни. 
Работа мешалки не должна вызывать никаких электрических по
мех;

бюретка автоматическая вместимостью 5 или 10 см3 с ценой 
деления шкалы 0,05 см3, калиброванная с погрешностью ±0 ,02  см3. 
Допускается применять неавтоматическую бюретку типа 6—2— 5 
или 7— 2— 10 по ГОСТ 20292— 74.

Бюретка для титрования должна быть защищена трубкой с 
натронной известью или другим веществом, поглощающим СОг- 

Допускается применять другую аппаратуру (пп. 1.1. и 1.2.) при 
условии получения аналогичных результатов.

1.3. Колбы мерные исполнения 2, вместимостью 1000, 2000 см3 
поГОСТ  1770— 74.

1.4. Цилиндры измерительные с  носиком, вместимостью 50, 100 
и 1000 см3 по ГОСТ 1770— 74.

1.5. Пипетки вместимостью 5 см3, без делений и с делениями 
по ГОСТ 20292— 74.

1.6. Колбы круглодонные типа КГУ-2— 2— 1000—34ТХС по 
ГОСТ 25336—82.

1.7. Дефлегматор елочный или шариковый по ГОСТ 25336—82.
1.8. Холодильник типа ХПТ исполнения I, 2, 3 по ГОСТ 

25336— 82.
1.9. Эксикатор исполнения 1 или 2 по ГОСТ 25336—82.
1.10. Весы аналитические с погрешностью взвешивания не бо 

лее 0,0002 г.
1.11. Весы лабораторные с пределом взвешивания от 0,1 мг до  

200 г 2-го класса точности или аналогичного типа.
1.12. Секундомер по ГОСТ 5072— 79.
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1.13. Шкаф сушильный или термостат любого типа, обеспечи
вающие нагрев до 150®С с погрешностью не более 5°С.

1.14. Бутылки вместимостью 1000 см3.
1.15. Спирт йзопропиловый по ГОСТ 9805—84, ч.д.а.
Допускается применять для текущих испытаний другие раст

ворители, дающие аналогичные результаты, например, спирт эти
ловый по ГОСТ 18300—72, высшего сорта, перегнанный в колбе с 
дефлегматором.

1.16. Толуол, ч. д. а., по ГОСТ 5789—78 или толуол нефтяной по 
ГОСТ 14710—78.

1.17. Хлороформ, ч. д. а., по ГОСТ 20015— 74.
1.18. Бензин-растворитель для резиновой промышленности по 

ГОСТ 443—76.
1.19. Индикаторы:
2 ,4 ,5-триметилпиридин (у-коллидин), ч .д .а ., бесцветный, с 

температурой кипения 168— 170°С и коэффициентом преломления 
Т1д (1,4982±0,0005);

калий фталевокислый (бифталат калия), ч. д. а.;
мета-нитрофенол, ч.д. а., светло-желтого цвета;
температурой плавления 96—97°С.
Индикаторы следует хранить в бутылках из темного стекла.
1.20. Калий хлористый, ч .д .а ., по ГОСТ 4234— 77, насыщенный 

раствор.
1.21. Кислота соляная, ч.д. а., по ГОСТ 3118— 77.
1.22. Калия гидроокись, ч.д. а., по ГОСТ 24363—80.
1.23. Кальций хлористый, гранулированный по ГОСТ 4161—77 

или плавленный по ГОСТ 4460— 77.
1.24. Вода дистиллированная по ГОСТ 6709—72.
1.25. Известь натронная или аскарит.
Допускается для проведения текущих анализов применять дру

гие реактивы соответствующей или более высокой квалификации 
чистоты, дающие аналогичные результаты.

1.26. Фильтры стеклянные с диаметром пор *5— 15 мкм.
1.27. Сетка металлическая с  отверстиями диаметром 0,1 мм.
1.28. Сетка медная с отверстиями не более 0,6 мм.
1.29. Бумага фильтровальная по ГОСТ 12026—76.
Разд. 1. (Измененная редакция, Изм. № 2).

2. ПОДГОТОВКА, К АНАЛИЗУ

2.1а. Отбор проб проводят по ГОСТ 2517—85.
(Введен дополнительно, Изм. № 2).
2.1. П р и г о т о в л е н и е  . р а с т в о р и т е л я
2.1.1. Растворитель для анализируемого продукта при опреде

лении щелочных и кислотных чисел готовят смешением 49,5% изо-
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пропилового спирта, 50,0% толуола и 0,5% воды или 30,0% эти
лового спирта и 70,0% толуола (по объему). При определении 
числа нейтрализации тяжелых нефтяных остатков для полного их 
ра’створения вместо толуола применяют хлороформ. Смесь хранят 
в бутылке со шлифованной пробкой. Ежедневно перед началом 
серии определений проводят контрольный опыт.

(Измененная редакция, Изм. №2 ) .
2.1.2. Растворитель для анализируемого продукта при опреде

лении кислотности готовят смешением (по объему) 30% этилового 
спирта и 70% хлороформа.

2.2. П о д г о т о в к а  п о т е н ц и о м е т р а
2.2.1. Потенциометр подготавливают в соответствии с требова

ниями по эксплуатации потенциометров со следующими дополне
ниями.

Новые стеклянные электроды, а также электроды, непрерывно 
использовавшиеся в течение 7— 8 суток, очищают и затем прове
ряют. Для очистки стеклянный электрод погружают в хромовую 
смесь на 15— 30 с, ополаскивают дистиллированной водой и выдер
живают 2 ч в дистиллированной воде.

Чувствительность электродов проверяют перед проведением 
серий измерений или при использовании новых электродов. Для 
этого в сосуд для титрования (см. чертеж) наливают около 100 см3 
растворителя и 1,5 см3 0,1 моль/дм3 спиртового раствора гидроо
киси калия. С целью защиты от внешних электрических помех со 
суд для титрования окружают заземленным цилиндром из медной 
сетки с отверстиями не более 0,6 мм.

Включают мешалку и записывают показание шкалы потенцио
метра или рН-метра.

Измерение повторяют, используя кислый буферный раствор, 
приготовленный по пп. 2.5.1 или 2.5.2. Чувствительность системы 
электродов считается достаточной, если разность показаний по
тенциометра для двух растворов составляет не менее 480 мВ.

Хлорсеребряный электрод через 7— 8 суток работы заполняют 
свежим насыщенным раствором хлористого калия, уровень которо
го должен быть выше уровня титруемого раствора.

После каждого определения электроды промывают растворите
лем или бензином, а затем дистиллированной водой и помещают в 
сосуд с дистиллированной водой, где оставляют до следующего 
титрования.

Перед каждым определением электроды выдерживают в дис
тиллированной воде не менее 5 мин, затем вынимают из воды и 
протирают фильтровальной бумагой..

Стеклянный электрод хранят погруженным в дистиллирован
ную воду, а электрод сравнения —  в насыщенный раствор хло
ристого калия.

(Измененная редакция, Изм. № 1, 2).
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2.3. П р  и г о  т о  в л е н и  е р а с т в о р о в  г и д р о о к и с и  к а 
л и я  и с о л я н о й  к и с л о т ы

2.3.1. Для приготовления 0,05; 0,1 и 0,2 моль/дм3 растворов 
гидроокиси калия (3 ,0 ± 0 ,1 ) , (6 ,0 ± 0 ,1 )  и (12 ,0 ± 0 ,2 ) г кристалли
ческой гидроокиси калия помещают в круглодонную колбу вме
стимостью  2000 см 3 с  обратным холодильником, растворяют в 
1000 см 3 изопропанола или этилового спирта и нагревают до ки
пения в течение 10 мин. Затем колбу с  раствором  закрывают проб
кой и отстаивают в течение 48 ч, после чего раствор фильтруют 
через стеклянный фильтр в бутылку вместимостью  1000 см 3. 
Раствор защищают от доступа углекислого газа, снабжая бутылку 
трубкой с  раствором  натронной извести или другим веществом, 
поглощающим углекислый газ. Раствор не должен соприкасать
ся с резиновой пробкой, закрывающей бутылку или со смазкой, 
уплотняющей стеклянную пробку.

(Измененная редакция, Изм. № 2 ).
2.3 2. Молярную концентрацию гидроокиси калия устанавли

вают по кислому фталевокислому калию. Кислый фталевокислый 
калий перекристаллизовывают из воды при температуре не ниже 
25°С во  избежание образования кристаллов трифталата калия. 
Полученные кристаллы сушат д о  постоянной массы  при темпера
туре 110— 115°С. Перекристаллизованный бифталат калия хранят 
в бюксе в эксикаторе, перед каждым определением концентрации 
гидроокиси калия его высушивают до  постоянной массы  при тем
пературе 110— 115°С.

2.3 3. В стакан для титрования помещают массу бифталата 
калия, определенную на весах с погрешностью не более 0,0002 г, 
и растворяют ее в 100 см 3 свежепрокипяченной дистиллированной 
воды.

При определении концентрации гидроокиси калия 0,1 моль/дм3 
раствора масса бифталата калия должна составлять 0,10— 0,15 г, 
0,05 моль/дм3 раствора —  0,05— 0,07 г и для 0,2 моль/дм3 раство
ра —  0,20— 0,30 г. Стакан помещают на титровальный стенд, опу
скают в раствор электроды на глубину 10— 12 мм, включают ме
шалку, чтобы  обеспечить хорошее перемешивание раствора без 
разбрызгивания и образования воронок, и титруют раствором 
i идроокиси калия до скачка потенциала.

Раствор гидроокиси калия добавляют сначала по 
0,3— 0,5 см 3 в один прием, а затем, если ЭДС изме
нилась более чем на 15— 20 мВ (0,25— 0,35 pH ), по 0,1— 0,05 см 3. 
В области скачка потенциала количество добавляемого титранта 
уменьшают до 0,02— 0,03 см 3. Титрование ведут медленно, сле
дующую  порцию титрованного раствора добавляют только после 
того, как значение потенциала будет изменяться не более чем на 
5 мВ (около 0,1 pH ) в течние 30— 60 с. П осле достижения скач-
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ка потенциала продолжают титрование до явного уменьшения 
скачка. Эквивалентную точку находят по графику зависимости из
меренного потенциала от добавленного количества раствора калия 
гидроокись по ГОСТ 24363— 80 или по записи потенциометричес
кого титрования.

Концентрацию растворов определяют с погрешностью не более 
0,0005 моль/дм3.

Поправочный коэффициент раствора проверяют не реже одного 
раза в две недели.

2.3.2, 2.3.3. (Измененная редакция, Изм. № 1, 2 ).
2.3.4. (Исключен, Изм. № 2 ).
2.3.5. Для приготовления 0,1 моль/дм3, 0,2 моль/дм3 растворов 

соляной кислоты 9,0— 9,2 и 18,0— 18,4 см3 соответственно соляной 
кислоты (плотностью 1,17— 1,19) растворяют в 1000 см3 этилового 
или изопропилового спирта.

(Измененная редакция, Изм. № 1).
2.3.6. Концентрации 0,1 моль/дм3, 0,2 моль/дм3 спиртовых раст

воров соляной кислоты устанавливают по 0,1 моль/дм3, 0,2 моль/дм3 
растворам гидроокиси калия. Для этого в стакан для титрования 
наливают 125 см 3 дистиллированной воды, не содержащей угле
кислого газа, и добавляют из бюретки (8±0 ,005 ) см3 спиртового 
раствора гидроокиси калия. Содержимое стакана титруют соляной 
кислотой до скачка потенциала в соответствии с  п. 2.3.3.

Молярную концентрацию определяют с  погрешностью не более 
0,0005 моль/дм3.

Поправочный коэффициент раствора проверяют не реже одного 
раза в две недели.

(Измененная редакция, Изм. № 2 ).
2.3.7. Титр раствора соляной кислоты (Т2)  в миллиграммах 

КОН на 1 см 3 раствора вычисляют по формуле

где K i— объем 0,1 моль/дм3, 0,2 моль/дм3 раствора гидроокиси 
калия, израсходованный на титрование раствора соля
ной кислоты, см 3;

V2—  объем соляной кислоты, взятый на титрование, равный 
8 см3.

За результат определения принимают среднее арифметическое 
не менее трех параллельных определений, отличающихся на вели
чину не более 0,04 мг/см3.

Проверку титров растворов гидроокиси калия и соляной кисло
ты проводят не реже одного раза в две недели.

(Измененная редакция, Изм. № 1).
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