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Н А Ц И О Н А Л Ь Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т  Р О С С И Й С К О Й  Ф Е Д Е Р А Ц И И

МАСЛА НЕФТЯНЫЕ ИЗОЛЯЦИОННЫЕ 

Определенно можфазного натяжения масло — вода методом кольца

Insulating mineral oils.
Determination of interfacial tension of oil against water by the nng method

Дата введения — 2014— 01—01

1 Область применения

1.1 Настоящий стандарт устанавливает метод измерения межфазного натяжения между нефтя­
ным маслом и водой в неравновесных условиях.

1.2 В настоящем стандарте не предусмотрено рассмотрение всех вопросов обеспечения без­
опасности. связанных с его использованием. Пользователь стандарта несет ответственность за обе­
спечение соответствующих мер безопасности и охраны здоровья и определяет целесообразность при­
менения законодательных ограничений перед его использованием.

2 Нормативные ссы лки

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).

ASTM D 117, Guide for sampling, test methods, and specifications for electrical insulating oils of petro­
leum origin (Руководство по отбору проб, методы испытаний и технические требования на электроизо­
ляционные масла нефтяного происхождения)

ASTM D 923, Practices for sampling electrical insulating liquids (Методы отбора проб электроизоля­
ционных жидкостей)

ASTM D 2285. Test method for interfacial tension of electrical insulating oils of petroleum origin against 
water by the drop-weight method (Метод определения межфазного натяжения масло — вода электроизо­
ляционных масел на нефтяной основе методом взвешивания капли)

IEC 60475:2011. Method of sampling insulating liquids (Метод отбора проб изоляционных жидкостей)

3 Сущ ность метода

Межфазное натяжение определяют измерением силы, необходимой для отделения плоского 
кольца из платиновой проволоки от поверхности жидкости с более высоким значением поверхностного 
натяжения, то есть вверх от поверхности раздела масло — вода. Для расчета межфазного натяжения 
измеренное значение силы корректируют посредством эмпирически определяемого коэффициента 
пересчета, который зависит от приложенной силы, плотностей воды, масла и размеров кольца. Изме­
рения проводят в строго определенных неравновесных условиях, при которых измерения завершают в 
течение 60 с после формирования поверхности раздела.

Издание официальное
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4 Назначение и область применения

4.1 Измерение поверхностного натяжения электроизоляционных нефтяных масел является 
чувствительным способом обнаружения малых количеств растворимых полярных загрязняющих 
веществ и продуктов окисления. Высокое значение поверхностного натяжения для новых нефтя­
ных изоляционных масел свидетельствует об отсутствии наиболее нежелательных полярных за­
грязняющих веществ. Такое измерение часто проводят для определения степени износа использу­
емых масел.

5 Аппаратура

5.1 Тензиометр1' (см. рисунки 1 и 2). Измерение силы на тензиометре может быть выполнено с 
использованием закручивания проволоки, датчика нагрузки или любого другого средства линейного 
определения натяжения в диапазоне от 0 до 100 мН/м.

1 — м икрометрические винты  д ля  передвижения столике вниз; 2 —  платф орма для образца. 3  — образец. 4 -  кольцо; 
5 — балансир : 6  -  м аркер начала отсчета; 7 — винт установки нуля. 8  — ш кала  (мН>'м) 9  —  рукоятка с  указателем . 10 ■- винты 

установки высоты  столика с образцом: t f  — вы равниваю щ ие винты ; 12 — пузы рьковы й указатель уровня

Рисунок 1 — Тензиометр для определения натяжения на границе раздела

Для измерения поверхностного натяжения и натяжения на границе раздела следует использовать тензио­
метры. работающие на принципе Du Nouy.
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1 — маховичок: 2  —  закручиваемая проволока; 3 — балансир : 4 - -  ограничитель балансира; 5 — кольцо б — натяжение проволоки; 
7 — винт установки нуля; б — ш тиф т д ля  создания натяжения; 9 —  пружина для натяжения проволоки; 10 — держ атель проволоки, 

11 —  балансир; 12 — закручиваемая проволока 1 3 — держатель проволоки

Рисунок 2 — Тензиометр для определения натяжения на границе раздела. Вид сверху

5.1.1 Горизонтальная платформа для удерживания контейнера с образцом должна переме­
щаться вверх и вниз с помощью механического винта, рычажного механизма, электронного при­
вода или любым другим способом, обеспечивающим точное изменение вертикального положения 
образца.

5.2 Кольцо изготовляют из платиновой проволоки или проволоки из платино-иридиевого сплава. 
Кольцо должно быть сварено и прикреплено не менее чем к двум параллельным скобкам. Длина окруж­
ности кольца должна быть не менее 40 мм, диаметр проволоки должен быть приблизительно 0.3 мм. 
Отношение радиуса кольца R к радиусу проволоки /-должно быть известно с точностью не менее чем 
до трех значащих цифр. Скобы должны иметь длину не менее 25 мм.

5.2.1 Кольцо может быть подвешено к тензиометру или жестко прикреплено к нему.
5.3 Контейнер для образца. Стеклянный лабораторный стакан или прозрачный цилиндрический 

контейнер, имеющий диаметр не менее 45 мм.
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6 Реактивы

6.1 Чистота реактивов. В испытаниях применяют реактивы класса ч. д. а.
6.2 Чистота воды. Если не оговорено иное, вода должна быть дистиллированной или эквивалент­

ной степени чистоты.

7 Подготовка аппарата

7.1 Стеклянные контейнеры промывают ксилолом, гексаном или другим подходящим углеводо­
родным растворителем, затем ополаскивают ацетоном или этил метил кетоном. После этого контей­
неры очищают с помощью моющего средства в горячей воде, тщательно промывают водопроводной, 
а затем дистиллированной водой. Стеклянный контейнер сушат, если не используют сразу после 
промывки.

7.2 Кольцо очищают погружением в небольшой контейнер с ксилолом, гексаном или другим под­
ходящим углеводородным растворителем не менее чем на 5 с при переменном вращении кольца на­
зад-вперед. Затем ополаскивают в контейнере с ацетоном или этилметилкетоном. Помещают кольцо 
в пламя газовой горелки, вращая его для быстрого и однородного нагрева. Кольцо нагревают не бо­
лее 5 с до слабого оранжевого свечения. Кольцо очищают непосредственно перед началом каждого 
испытания.

7.3 Тензиометр выравнивают, поместив пузырьковый указатель уровня на платформу для образ­
ца (если тензиометр не оснащен указателем уровня), регулировкой основания тензиометра до вырав­
нивания уровня платформы.

8 Калибровка аппарата

Калибровку аппарата проводят с использованием грузов известной массы. Настраивают точку 
нулевого отсчета согласно процедурам изготовителя. Все кольцо должно быть в одной горизонтальной 
плоскости.

9 Проведение испы таний

9.1 Подготовка испытуемых образцов

9.1.1 Представительную пробу жидкости объемом не менее 25 см3 отбирают по АСТМ Д 923 или 
МЭК 60475.

9.1.2 Для измерения межфазного натяжения готовят порцию свежей дистиллированной воды 
объемом 50—70 см3.

9.1.3 Испытуемые образцы должны быть герметизированы или опечатаны сразу после отбора 
пробы. Атмосферная пыль и влага могут стать причиной загрязнения дистиллированной воды, посколь­
ку могут вызвать размножение бактерий. Образцы хранят в темноте при комнатной температуре.

9.1.4 Температура испытуемого образца и температура дистиллированной воды должны совпа­
дать с точностью ± 1 "С.

9.2 Определение плотности образца

9.2.1 Плотность испытуемого образца определяют при комнатной температуре, используя жид­
костный пикнометр или другой прибор для измерения плотности с точностью до ± 0.001 г/см3.

9.3 Измерение межфазного напряжения

9.3.1 В чистый контейнер для образца помещают порцию дистиллированной воды при комнатной 
температуре, чтобы высота столбика воды составляла 10—15 мм. Помещают контейнер на платформу 
тензиометра так. чтобы кольцо располагалось в центре контейнера и не находилось близко к его стен­
кам. Убеждаются в отсутствии пены на поверхности воды. При наличии пены порцию воды удаляют. 
Пена свидетельствует о загрязнении воды или сосуда.

9.3.2 Очищают кольцо и монтируют его на тензиометр. При уравновешивании кольца в воздухе 
следуют инструкциям изготовителя аппарата.

9.3.3 Поднимают платформу, пока кольцо не погрузится в воду на глубину не более 6 мм.
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9.3.4 Медленно опускают платформу и следуют инструкциям изготовителя по определению по­
казаний тензиометра. С помощью указателя увеличивают крутящий момент, удерживая ручку кручения 
в нулевом положении. По мере приближения момента отрыва пленки воды от кольца продолжают мед­
ленно опускать платформу. Это обеспечивает нахождение балансира в нулевом положении в момент 
отрыва. Продолжают увеличивать силу и опускать сосуд до наступления отрыва. Регистрируют показа­
ния в момент отрыва.

9.3.5 Поверхностное натяжение вычисляют по 10.2. используя значение 0.997 г/см3 для (D -d ) — 
разность между значениями плотности воздуха и воды. Должно быть получено значение 71—73 мН/м. 
Если получено меньшее значение, тщательно моют и ополаскивают контейнер для образца и готовят 
свежую порцию воды из другого источника. Если все равно получают меньшие значения, проверяют 
калибровку тензиометра и параллельность плоскостей кольца и воды.

9.3.6 Осторожно вводят масло на поверхность воды (при погруженном кольцо), пока высота стол­
бика масла станет не менее 10 мм. Одним из способов введения может служить медленное капание 
масла из пипетки на поверхность воды для минимального перемешивания и недопущения попадания 
масла на поверхность проволоки кольца. Масло не должно опускаться до поперечного сечения кольца.

9.3.7 Выдерживают поверхность раздела масло — вода в течение (30 ± 1) с после добавления 
последней порции масла на поверхность воды.

9.3.8 Опускают платформу согласно 9.3.4 и регистрируют показания аппарата при достижении от­
рыва. Проводят эту часть испытания в течение примерно 30 с. Это время требуется для перемещения 
кольца через поверхность раздела. По мере приближения момента отрыва перемещение продолжают 
очень медленно, поскольку отрыв обычно происходит медленно из-за высокой вязкости масла. Время 
выполнения всей процедуры, начиная от ввода образца и заканчивая моментом отрыва, должно со­
ставлять примерно (60 i  10) с.

10 Вычисления

10.1 Вычисляют значение поверхностного натяжения образца. мН/м. по формуле

где Р — показания по шкале аппарата при отрыве. мН/м (см. примечание 1):
F  — коэффициент пересчета показаний аппарата в значение поверхностного натяжения сог­

ласно 10.2.

Примечание 1 — Если шкала не градуирована 8 миллиньютонах на метр или если диаметр кольца или 
диаметр платиновой проволоки отличается от тех значений, для которых градуирована шкала, корректируют по­
казания шкалы (мН/м) для конкретно используемого кольца.

10.2 Используя значение отношения диаметров Rjr. указанное производителем аппарата для ис­
пользуемого кольца, с помощью приведенного ниже уравнения определяют поправочный коэффици­
ент Fu с точностью до трех значащих цифр. График должен охватывать диапазон значений Pf(D -  d) 
от 0 до 800 через равные промежутки и давать коэффициент пересчета с точностью до трех значащих 
цифр.

где Р — показания шкалы. мН/м;
С — длина окружности кольца, мм;
D — плотность воды при температуре испытания, г/см3; 
d — плотность испытуемого образца при температуре испытания, г/см3; 
R — радиус кольца, мм; 
г  — радиус проволоки кольца, мм.

11 Описание процедуры см. в Zuklema and Waters. Industrial and Engineering Chemistry. Analytical Edition, 
IENAA. Vol. 13. 1941. p. 312.

Поверхностное натяжение = PF. ( D

(2)
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11 Отчет

11.1 Отчет должен содержать:
11.1.1 Идентификацию испытуемого образца.
11.1.2 Значения плотности, использованные при расчетах (для воды и образца масла).
11.1.3 Ссылку на настоящий стандарт и значение межфазного натяжения (мН/м).

12 Прецизионность

12.1 Для оценки пригодности результатов (с доверительностью 95 %) используют следующие 
критерии.

12.2 Повторяемость (сходимость)

Расхождение между двумя последовательными результатами, полученными одним оператором 
на одном и том же оборудовании при постоянных рабочих условиях на идентичном испытуемом мате­
риале при нормальном и правильном выполнении метода испытания, может превысить значение 0.04х 
только в одном случае из двадцати, где х — среднеарифметическое значение.

12.2.1 Воспроизводимость
Расхождение между двумя единичными и независимыми результатами, полученными разными 

операторами, работающими в разных лабораториях, на идентичном испытуемом материале при нор­
мальном и правильном выполнении метода испытания, может в долгосрочной перспективе превысить 
значение 0,01х тлько  о одним случае из двадцат. ще х — среднеарифметическое значение.

12.3 Смещение

Поскольку отсутствуют критерии измерения смещения для комбинаций исследуемых продуктов, 
систематическая погрешность не может быть определена.
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Приложение ДА 
(справочное)

Сведения о соответствии ссылочных международных стандартов 
национальным стандартам

Т а б л и ц а  ДА.1

Обозначение ссылочною 
стандарта

Степень
соответствия

Обозначение и наименование соответствующего 
национального стандарта

ASTM D117 — •

ASTM D 923 — •

ASTM D 2285 — •

IEC 60475:2011 ЮТ ГОСТ Р МЭК 60475—2013 «Жидкости изоляционные. Отбор 
проб»

* Соответствующий национальный стандарт отсутствует. До его утверждения рекомендуется использовать 
перевод на русский язык данного международного стандарта. Перевод данного международного стандарта на­
ходится в Федеральном информационном фонде технических регламентов и стандартов.

П р и м е ч а н и е  — В настоящей таблице использовано следующее условное обозначение степени соот­
ветствия стандартов:

- ЮТ — идентичные стандарты.
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