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(ИСО 4495-78)

С Т А Н Д  А I» ТМ Е Ж Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н Ы Й

ПОРОШКИ МЕТАЛЛИЧЕСКИЕ СО СМАЗКОЙ

Определение смазочных вешесгв методом экстракции по Сокслету

Lubricated metallic powders. Determination o f lubricant content. 
Soxhlct extraction method

Дата введения 2001—07—01

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает метод определения содержания (массовой дол и) смазки в 
металлических порошках со смазкой (или порошках, пропитанных смазкой) с помощью аппарата 
Сокслета при обычных условиях.

Метод применим к порошкам с массовой долей смазки не менее 0,3 %.

2 Нормативные ссылки

В настоящем стандарте использованы ссылки на следующие стандарты:
ТОСТ 4—84 Угле/ки) четыреххлористый технический. Технические условия
ГОСТ 5556—81 Вата медицинская гигроскопическая. Технические условия
ТОСТ 12026— 76 Бумага фи.зьтровалышя лабораторная. Технические уезовия
ТОСТ 23/48— 98 (ИСО 3954— 77) Порошки, применяемые в порошковой металлургии. Отбор проб
ТОСТ 24104—88 Весы лабораторные общего назначения и образцовые. Общие технические условия
ГОСТ 24299—80 Це.иклюза су.зы//атная вискозная. Технические условия
ТОСТ 25336—82 Посуда и оборудование лабораторные стезсзянные. Типы, основные параметры и 

размеры

3 Сущность метода

Экстракция смазочного вещества соответствующим растворителем в аппарате Сокслета. Вы­
паривание растворителя после экстракции, определение массы остатка.

4 Аппаратура и реактивы

4.1 Весы, обеспечивающие взвешивание до НЮ г с погрешностью не более 0.001 г, например 
но ТОСТ 24/04.

4.2 Аппарат Сокслета, приведенный на рисунке 1. состоящий из следующих частей:
- холодильника шарикового;
- экстрактора Сокслета объемом от 75 до 100 см3;
- элемента фильтрующего (гильзы), состоящего из целлюлозы (по ГОСТ 24299), бумаги фильтро­

вальной (по ГОСТ 12026) и ваты из хлопка (ваты медицинской гигроскопической по ТОСТ 5556), для 
предпар1ггельного экстрагирования растворителем смазочного вещества при содержании его в порошке 
.менее 0.5 %. Длина (высота) фильтрующего эдемшгта должна быть больше высоты сифона;

- колбы круглодонной вместимостью 100 см3 с помещенными в нее кусочками пемзы (по 
ТОСТ 25336). Допускается помещать в колбу вместо пемзы кусочки фарфора a t и стеклянные трубочки 
(капи.ияры), заплавленпые с одного конца;

- устройства нагрева колбы, которое должно обеспечивать испарение растворителя со скорос­
тью не менее 25 см-Умин.

П р и м е ч а н и е  — Конические соединения аппарата Сокслета нс должны смазываться.

И тайме официальное
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/  — холодильник  Ш ариковы й; 2  — си ф он ; 2  — элем ен т ф ильтрую ­
щ и й . 4  — экст ракт ор С окы ет о; 5 — колба круглолон ная: ft — к у ­

со ч ки  н ем к а ; 7 — устройство нагрева колбы

Рисунок 1 — Аппарат Сокслста

4.3 Чашка выпарная (по ГОСТ 25336).
4.4 Органический растворитель, обеспечивающий экстракцию смазочного вещества. В каче­

стве растворителя можно использовать, например, хлорированные углеводороды, ксилол, толуол и 
петролейный эфир.

Рекомендуется при экстракции смазочного вещества использовать углерод четырехсюристый по 
ГОСТ 4.

ПРЕДОСТЕРЕЖЕНИЕ. Вдыхание паров органических растворителей (углерода четыреххло­
ристого и др.) опасно.

4.5 Сушилышй шкаф, обеспечивающий температуру, не менее чем на 20 'С превышающую 
температуру кипения растворителя.

5 Отбор проб

5.1 Порошок должен быть испытан в состоянии поставки. Дополнительные требования к 
состоянию порошка должны быть указаны в нормативных документах на конкретный порошок.

Пробу для испытания отбирают по ГОСТ 23148.
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5.2 Содержание смазки следует определять испытанием двух навесок.
5.3 Масса испытываемой навески должна быть приблизительно 10 г. При содержании смазки 

более 2 % масса испытываемой навески — приблизительно 5 г.
Рекомендуется испытывать навески массой (10,0 ± 0,2) или (5,0 ± 0,2) г.

6 Проведение испытаний

6.1 Навеску взвешивают с точностью до 0.001 г и помешают в предварительно высушенный 
фильтрующий элемент из целлюлозы. Фильтрующий элемент закупоривают ватным тампоном и 
помешают в экстрактор. Мелкозернистый порошок перед помещением в фильтрующий элемент 
должен быть завернут в фильтровальную бумагу соответствующей пористости.

Фильтрованная бумага должна исключать прохождение через нее частиц порошка испытываемой 
навески.

6.2 Взвешивают колбу с кусочками пемзы либо выпарную чашку с точностью до 0.001 г.
6.3 Наполняют колбу растворителем до 75 см3 и соединяют ее с экстрактором Сокслета, как 

показано на рисунке I.
6.4 Нагревают растворитель до температуры кипения. Рекомендуется проведение предвари­

тельного испытания для данного типа порошка, пропитанного смазкой, и соответствующего ему 
растворителя с целью определения минимального времени, необходимого для полной экстракции. 
Как правило, продолжительность экстракции — не менее 2 ч. Установленное минимальное время 
полной экстракции потребуется для всех последующих испытаний такого же сочетания порошка и 
растворителя.

Допускается время (продолжительность) экстракции указывать в нормативных документах на 
конкретный порошок.

6.5 После окончания экстракции растворитель выпаривают из колбы сначала осторожным 
кипячением на водяной бане до исчезновения его следов, а затем в сушильном шкафу при 
температуре, превышающей температуру его кипения от 10 до 20 ‘С, в течение 30 мин.

После окончания экстракции растворитель из колбы можно вылить в выпарную чашку и 
провести его выпаривание в той же последовательности.

6.6 После охлаждения взвешивают колбу или выпарную чашку с точностью до 0.001 г.

7 Обработка результатов испытаний

7.1 Содержание (массовую дано) смазочного вещества Ст. % по массе, вычисляют по формуле

где т5 — масса колбы с кусочками пемзы и остатком или выпарной чашки с остатком, г; 
т2 — масса колбы с кусочками пемзы или выпарной чашки, г; 
т{ — масса испытываемой навески, г.

7.2 Максимально допускаемое расхождение между двумя определениями должно быть не более 
0,1 % по абсолютной величине.

7.3 Записывают среднее арифметическое значение двух определений, округленное до 0.05 %.

8 Оформление результатов испытаний

Результаты испытаний оформляют протоколом, который должен содержать:
- ссылку на настоящий стандарт;
- необходимые данные для идентификации испытываемой пробы;
- используемый растворитель;
- продолжительность экстракции;
- другие операции, которые не предусмотрены настоящим стандартом и япляются необяза­

тельными;
- полученные результаты испытаний;
- описание факторов, которые могли бы повлиять на результаты испытаний.
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