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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

НЕФТЬ

Определение давления паров методом расширения

Crude oil. Determination of vapor pressure by expansion method

Дата введения — 2017—01—01

1 Область применения
1.1 Настоящий стандарт устанавливает метод автоматического определения давления паров 

нефти при температуре 37.8 °С с соотношением объемов паровой и жидкой фаз от 4 : 1 до 0.02 :1 (от 
4 до 0.02) соответственно и давлении от 25 до 180 кПа с помощью автоматических приборов.

П р и м е ч а н и е  1 —  Настоящий метод испытания можно применять для определения давления паров неф­
ти при температуре от 0 "С до 100 "С и давлении до 500 кПа, для таких условий показатели прецизионности и 
смещения (см. раздел 14) не определены.

1.2 Настоящий метод испытания обеспечивает определение давления паров образцов нефти с 
температурой текучести выше 0 °С.

1.3 Значения, установленные в единицах СИ. считают стандартными.
1.4 В настоящем стандарте не предусмотрено рассмотрение всех вопросов обеспечения безопас­

ности. связанных с его использованием. Пользователь стандарта несет ответственность за обеспе­
чение соответствующих мер безопасности и охраны здоровья и определяет целесообразность при­
менения законодательных ограничений перед его использованием. Специальные указания по технике 
безопасности приведены в 7.2.1—7.3.2.

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).

2.1 Стандарты ASTM! >

ASTM D 323. Test method for vapor pressure of petroleum products (Reid method) (Метод определе­
ния давления насыщенных паров нефтепродуктов (метод Рейда)]

ASTM D 2892. Test method for distillation of crude petroleum (15-theoretical plate column) [Метод дис­
тилляции нефти (с использованием ректификационной насадочной колонны с 15 теоретическими та­
релками)]

ASTM D 3700. Practice for obtaining LPG samples using a floating piston cylinder (Практика отбора 
проб сжиженного нефтяного газа с использованием цилиндра с плавающим поршнем)

ASTM D 4057, Practice for manual sampling of petroleum and petroleum products (Практика ручного 
отбора проб нефти и нефтепродуктов)

ASTM D 4177. Practice for automatic sampling of petroleum and petroleum products (Практика автома­
тического отбора проб нефти и нефтепродуктов)

Уточнить ссылки на стандарты ASTM можно на сайте ASTM www.astm.org или в службе поддержки кли­
ентов ASTM: service@astm.org. В информационном томе ежегодного сборника стандартов (Annual Book of ASTM 
Standards) следует обращаться к сводке стандартов ежегодного сборника стандартов на странице сайта.
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ASTM D 5191, Tost method for vapor pressure of petroleum products (mini method) [Метод определе­
ния давления ларов нефтепродуктов (мини-метод)]

ASTM D 5853. Test method for pour point of crude oils (Метод определения температуры потери 
текучести нефтей)

ASTM D 6708. Practice for statistical assessment and improvement of expected agreement between two 
test methods that purport to measure the same property of a material (Практика статистической оценки и 
уточнения предполагаемого соответствия между двумя методами испытаний, которые предусматрива­
ют измерение одного и того же свойства материала)

3 Термины, определения и сокращения
В настоящем стандарте применены следующие термины с соответствующими определениями.

3.1 Определения

3.1.1 платиновый термометр сопротивления (platinum resistance thermometer): Устройство из­
мерения температуры, в котором используется платиновая проволока определенной длины, электри­
ческое сопротивление которой изменяется в зависимости от температуры.

3.1.2 соотношение объемов паровой и жидкой фаз [vapor-liquid ratio (V/L)]: Соотношение объ­
ема паровой фазы к объему жидкой фазы образца для испытаний равновесной системы в установлен­
ных условиях.

3.2 Определения специальных терминов, используемых в настоящем стандарте

3.2.1 стабилизированная нефть (dead crude oil): Нефть с достаточно низким давлением паров, 
пробы которой не вскипают при нормальном атмосферном давлении и температуре окружающей среды.

3.2.1.1 Пояснение — Для отбора проб и обращения со стабилизированными нефтями можно ис­
пользовать стандартные контейнеры для проб, например банки и т. д.

3.2.2 нестабилизированная нефть (live crude oil): Нефть с достаточно высоким давлением паров, 
пробы которой вскипают при нормальном атмосферном давлении и температуре окружающей среды.

3.2.2.1 Пояснение — Для отбора проб и обращения с нестабилиэированными (свежодобытыми) 
нефтями необходимо использовать только системы отбора и контейнеры под давлением для обеспече­
ния однородности пробы и предотвращения потерь летучих компонентов.

3.2.3 эквивалентное давление паров по Рейду [Reid vapor pressure equivalent (RVPE)]: Значе­
ние. вычисляемое по корреляционной формуле (см. формулу Х1.1). используя VPCR4 при температуре 
37,8 °С. которое соответствует значению давления паров, полученному no ASTM D 323.

3.2.3.1 Пояснение — Формулу (Х1.1) для определения RVPE можно использовать не для всех 
сырых нефтей, поэтому рекомендуется принимать VPCR4 (38.7 °С) как результат для образца нестаби- 
лизированной нефти [см. 14.3 и Х1.2 (приложение Х1)].

3.2.4 давление паров нефти [vapor pressure of crude oil (VPCRX)]: Давление в вакуумированной 
камере, создаваемое парами стабилизированной или нестабилизированной нефти, которое может со­
держать газ, воздух или воду по отдельности или вместе при соотношении объемов паровой и жидкой 
фаз X : 1 (X может изменяться от 4 до 0.02).

3.3 Сокращения

3.3.1 ARV — принятое опорное значение.
3.3.2 RVPE — эквивалентное давление ларов по Рейду.
3.3.3 V/L — соотношение объемов паровой и жидкой фаз.
3.3.4 VPCRX — давление паров нефти при соотношении объемов паровой и жидкой фаз X,

4 Сущность метода
4.1 Образец определенного объема отбирают из контейнера для проб и вводят в измерительную 

терморегулируемую камеру с подвижным поршнем при температуре 20 °С или выше. После герметиза­
ции увеличивают объем камеры за счет перемещения поршня до конечного объема, соответствующего 
требуемому соотношению V/L. Затем регулируют температуру измерительной камеры.

4.2 После достижения равновесия температуры и давления записывают измеренное давление 
как давление паров VPCRX испытуемого образца нефти. При измерении испытуемый образец переме­
шивают от 5 до 30 мин встряхиванием измерительной камеры для достижения равновесия давления.
2
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4.3 Для получения результатов, соответствующих результатам, полученным по ASTM D 323. ко­
нечный объем измерительной камеры должен в пять раз превышать объем испытуемого образца, а 
температура измерения должна составлять 37,8 °С.

5 Назначение и применение
5.1 Давление паров нефти при разных соотношениях V/L является важным физическим свойством 

для транспортирования и хранения.

П р и м е ч а н и е  2 — Соотношение V/L 0.02 : 1 (X  = 0.02) примерно соответствует условиям транспортиро­
вания нефти в танкере.

5.2 Давление паров нефти является важным показателем для предприятий, осуществляющих до­
бычу и переработку нефти.

5.3 Значение давления паров нефти при соотношении V/L 4 : 1 и температуре 37,8 °С (VPCR,), 
определенное По настоящ ему стандарту, сопоставимо со значением давления Паров, определенным 
для такого же продукта noASTM D 323 (см. приложение Х1).

5.4 Перед измерением давления паров не требуется охлахздение образца или насыщение образ­
ца воздухом.

5.5 Метод испытания можно применять для поточных измерений, при которых невозможно выпол­
нить процедуру насыщения образца воздухом перед измерением.

6 Аппаратура
6.1 Используют аппаратуру, состоящую из измерительной камеры цилиндрической формы не­

большой вместимости и средства регулирования температуры камеры в диапазоне от 0 °С до 100 °С. 
Ввод образца в измерительную камеру и увеличение объема камеры до требуемого соотношения V/L 
выполняют с помощью Подвижного поршня, при нахождении которого в самом нижнем Положении ми­
нимальный «мертвый» объем камеры должен быть менее 1 % общего объема камеры. Поршень дол­
жен иметь встроенный статический датчик давления. Измерительная камера должна быть оснащена 
впускным и выпускным клапанами для ввода и удаления образца. Для предотвращения конденсации 
и испарения поршень и клапаны должны находиться при той же темпоратуре, что и измерительная 
камера.

6.1.1 Измерительная камера должна быть рассчитана на общую вместимость от 5 до 15 см3 и 
должна обеспечивать поддержание соотношения объемов паровой и жидкой фаз V/L от 4 :1 до 0.02 :1. 
Соотношение V/L должно регулироваться с точностью до 0,01.

П р и м е ч а н и е  3 — Для определения показателей прецизионности и смещения использовали измери­
тельные камеры из никелированного алюминия, нержавеющей стали и меди общей вместимостью 5 см3. Можно 
использовать измерительные камеры разной конструкции вместимостью более 5 см3, но для этих случаев по­
казатели прецизионности и смещения не установлены.

6.1.2 Датчик давления должен иметь минимальный рабочий диапазон от 0 до 500 кПа с разреше­
нием не менее 0.1 кПа и точностью не менее ± 0.5 кПа. Система измерения давления должна иметь 
электронные устройства и устройства считывания для отображения результатов измерения давления.

6.1.3 При проведении испытания для поддержания в измерительной камеры заданной температу­
ры в пределах ±0,1 °С следует использовать электронное регулирование температуры.

6.1.4 Для измерения температуры в измерительной камере следует использовать платиновый 
термометр сопротивления. Диапазон термометра должен быть не менее 0 еС — 100 еС с разрешением 
0.1 °С и точностью ± 0,1 °С.

6.1.5 Аппаратура для определения давления паров должна иметь устройство для промывки изме­
рительной камеры последующим вводимым образцом или растворителем с низким давлением паров.

6.1.6 Аппаратура для определения давления паров должна обеспечивать встряхивание образца 
при проведении измерения с частотой не менее 1,5 циклов в секунду.

6.2 Вакуумный насос для калибровки, обеспечивающий снижение абсолютного давления в изме­
рительной камере до значения менее 0,01 кПа.

6.3 Вакуумметр Маклеода или калиброванный электронный вакуумметр для калибровки диа­
пазоном от 0.01 до 0,67 кПа. Калибровку электронного вакуумметра следует регулярно проверять по 
ASTM D 2892 (см. приложение А).

3
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6.4 Манометр для калибровки, обеспечивающий измерение местного атмосферного давления с 
точностью и разрешением не менее 0,1 кПа на той же высоте над уровнем моря, что и аппаратура в 
лаборатории.

П р и м е ч а н и е  4 — В настоящем стандарте отсутствует подробное описание аппаратуры, которую можно 
использовать для проведения испытания. Подробное описание процедур установки, эксплуатации и обслуживания 
аппаратуры изложено в инструкции изготовителя.

7 Реактивы и материалы
7.1 Чистота реактивов

Следует использовать реактивы квалификации ч. д. а. (см. раздел 11). Если нет других указаний, 
реактивы должны соответствовать требованиям спецификаций Комиссии по аналитическим реактивам 
Американского химического общества или аналогичных национальных стандартов1 \  Можно использо­
вать реактивы другой квалификации, если чистота реактива не снижает точность определения.

7.1.1 Реактивы по 7.2.1—7.2.3 можно использовать для проверки рабочих характеристик аппа­
ратуры (см. раздел 11) на основе насыщенных воздухом эталонных топлив, которые анализировали в 
межлабораторных исследованиях (ILS) 2003 г. по ASTM D 51912> (см. таблицу 1). P,ot. используемое в 
ASTM D 5191. эквивалентно VPCR4. используемому в настоящем методе испытаний. Такие эталонные 
топлива не следует использовать для калибровки аппарата.

В таблице 1 приведены принятые опорные значения и пределы неопределенности, а также до­
пустимый диапазон измерения для каждого из указанных эталонных топлив.

7.1.2 Реактивы по 7.3.1 и 7.3.2 можно использовать в качестве промывочных растворителей для 
очистки измерительной камеры, клапанов, впускной и выпускной трубок.

Т а б л и ц а  1 — П ринятые опорные значения ARV и допустимый диапазон измерения для насыщенных воздухом 
эталонных топлив^

В килопаскалях

Эталонная жидкость ARV tPyjj) * 
неопределенность

Рекомендуемое 
изготовителем прибора 
допустимое отклонение

Допустимый диапазон 
измерения для эталонного 

топлива Риj,

Пентан 112.8 ±0.2 ± 1.0 112.8 ± 1.2 
(от 111.6 до 114.0)

2.2-Диметилбутан 74.1 ± 0.2 ± 1.0 74.1 ± 1.2 
(от 72.9 до 75.3)

2.3-Диметилбутан 57.1 ± 0.2 ± 1.0 57.1 ± 1.2 
(от 55.9 до 58.3)

А' Данные можно получить при запросе исследовательского отчета RR:D02-1619 в ASTM International.

7.2 Эталонные жидкости

7.2.1 2.2-Диметилбутан (Предупреждение — Легко воспламеняется и опасен для здоровья).
7.2.2 2,3-Диметилбутан (Предупреждение — Легко воспламеняется и опасен для здоровья).
7.2.3 Пентан (Предупреждение — Легко воспламеняется и опасен для здоровья).

7.3 Растворители

7.3.1 Толуол (Предупреждение — Легко воспламеняется и опасен для здоровья).

1} Reagent Chemicals, American Chemical Society Specifications. American Chemical Society. Washington, 
D.C. (Химические реактивы. Спецификация Американского химического общества. Вашингтон, округ Колумбия). 
Предложения по проверке реактивов, не входящих в списки Американского химического общества, см.: Annular 
Standards for Laboratory Chemicals. ВОН Ltd.. Poole. Dorset. U.K. (Чистые образцы для лабораторных химикатов), а 
также: The United States Pharmacopeia and National Formulary. U.S. Pharmacopeial Convention. Inc. (USPC). Rockville. 
MD (Фармакопея США и Национальный фармакологический справочник).

2> Подтверждающие данные хранятся в штаб-квартире ASTM International и могут быть получены по запросу 
исследовательского отчета RR:D02-1619.
4
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7.3.2 Ацетон (Предупреждение — Легко воспламеняется и опасен для здоровья).

8 Отбор и ввод пробы

8.1 Общие требования

8.1.1 Высокая чувствительность результатов определения давления паров нефти к потерям из-за 
испарения и изменений состава требует специальных мер предосторожности при отборе и обращении 
с пробами. Нестабилизированную нефть отбирают no ASTM D 3700. Стабилизированную нефть отби­
рают по ASTM D 4057. Если невозможно отбирать пробы no ASTM D 3700. используют ASTM D 4057.

П р и м е ч а н и е  5 — Допускается отбирать пробы no ASTM D 4177 вместо ASTM D 4057.

8.1.2 Если общий объем испытуемой пробы для определения давления паров, включая процедуру 
промывки, не превышает 20 см3, для отбора пробы no ASTM D 3700 используют цилиндр с плавающим 
поршнем вместимостью не менее 200 см3. Можно использовать цилиндры с плавающим поршнем 
большей вместимости. Для обеспечения перемещения поршня при температуре измерительной камеры 
в момент ввода пробы минимальное давление противодействия поршня должно быть выше давления 
паров пробы на 100 кПа. Максимальное давление противодействия не должно превышать предел 
измерения датчика прибора. Для создания давления противодействия можно использовать сжатый 
воздух или любой негорючий сжатый газ. Цилиндр с плавающим поршнем должен иметь устройство 
для механического перемешивания (встряхиванием) пробы и второй клапан впуска для промывки.

8.1.3 Пробы отбирают и хранят при температуре не выше 30 ®С. При длительном хранении пробы 
используют соответствующее помещение или холодильник.

8.1.4 Давление паров определяют на первом отобранном из цилиндра образце для испытания 
после процедуры промывки (см. 9.3). Не допускается использовать пробу, оставшуюся в цилиндре с 
плавающим поршнем, после выполнения трех повторных определений давления паров.

8.1.5 Для контроля стабильности результатов испытаний с использованием чистых соединений 
(см. 11.1) допускается использовать контейнеры для проб меньшего объема без приложенного давления.

8.2 Процедуры отбора проб

8.2.1 Для отбора пробы из источника под давлением, например из трубопровода, используют 
цилиндр с плавающим поршнем и отбирают пробы непосредственно из источника под давлением. 
Открывают промывочный клапан и промывают цилиндр до появления нефти во втором впускном 
клапане. Закрывают промывочный клапан и обеспечивают медленное перемещение поршня, пока не 
менее 200 см3 пробы будет введено в цилиндр. Закрывают впускной клапан и немедленно прикладыва­
ют давление противодействия. Проверяют, чтобы в цилиндре было не менее 200 см3 пробы.

П р и м е ч а н и е  6 — Прецизионность метода установлена по результатам межлабораторных исследований 
2005 г. при испытании образцов в цилиндрах с плавающим поршнем вместимостью 250 см3.

8.2.2 Если пробу отбирают из источника, не находящегося под давлением, например из складско­
го резервуара, танкера, бочки или из другого небольшого контейнера, ее отбирают по ASTM D 4057. 
Используют контейнер вместимостью 250 см3 или 1 дм3, заполняя пробой на 70 % — 80 %. Для обе­
спечения удовлетворительной прецизионности (воспроизводимости) испытания следует использовать 
контейнер вместимостью 1 дм3.

П р и м е ч а н и е  7 — Прецизионность установлена по результатам испытаний образцов в темных сте­
клянных контейнерах вместимостью 1 дм3 (см. 14.3) по результатам межлабораторных исследований 2005 г. До­
пускается использовать контейнеры другой вместимости по ASTM D 4057 с аналогичными требованиями по запол­
няемому объему контейнера, если предполагают, что это может повлиять на прецизионность.

8.3 Перенос образца

8.3.1 Переносят образец из цилиндра в измерительную камеру при температуре окружающей 
среды, но не менее чем на 5 °С выше температуры потери текучести образца, определенной по 
ASTM D 5853.

8.3.2 Если проба находится в цилиндре с плавающим поршнем под давлением, то прилагают 
давление противодействия, которое должно быть выше давления паров пробы при температуре ввода 
пробы плюс не менее 100 кПа для перемещения поршня. Приложенное давление противодействия не

5
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должно превышать предел измерения датчика давления, используемого в аппарате для определения 
давления паров.

8.3.3 Если проба содержится в контейнере, не находящемся под давлением, образец переносят в 
измерительную камеру с использованием пробоотборной трубки или шприца.

9 Подготовка аппаратуры
9.1 Подготовка аппаратуры — в соответствии с инструкциями изготовителя.
9.2 При необходимости промывают измерительную камеру растворителем. Для этого можно ис­

пользовать толуол, который имеет низкое давление паров. Для промывки наполняют камеру раствори­
телем. используя поршень, затем удаляют растворитель в контейнер для отходов.

9.3 Для предотвращения загрязнения испытуемого образца остатками предыдущего образца 
или растворителя промывают измерительную камеру испытуемым образцом не менее трех раз. Для 
каждой промывки заполняют измерительную камеру образцом не менее чем на половину общей вме­
стимости камеры. Процедуру промывки всегда следует выполнять перед процедурой измерения (см. 
раздел 12).

10 Калибровка
10.1 Датчик давления

10.1.1 Выполняют проверку калибровки датчика давления по результатам проверок качества ре­
зультатов испытаний (см. раздел 11). Калибровку датчика давления проверяют с использованием двух 
контрольных точек: нулевого давления (менее 0.1 кПа) и барометрического давления окружающей среды.

П р и м е ч а н и е  8 — Периодичность калибровки датчика давления может меняться в зависимости от 
типа прибора и регулярности его использования. Проверку калибровки датчика давления следует выполнять не 
менее одного раза в 6 мес.

10.1.2 Подсоединяют вакуумметр Маклеода или калиброванный электронный вакуумметр к из­
мерительной камере (см. примечание 9). Создают в измерительной камере вакуум. Когда вакуумметр 
регистрирует давление менее 0.1 кПа. устанавливают датчик давления на ноль или на фактическое 
значение на вакуумметре в соответствии с инструкциями изготовителя прибора.

П р и м е ч а н и е  9 — Дополнительная информация по калибровке электронных вакуумметров и техниче­
скому обслуживанию вакуумметров Маклеода приведена в ASTM D 2892 (приложение А. пункт А.6.3).

10.1.3 Открывают измерительную камеру аппарата для того, чтобы камера находилась при 
атмосферном давлении, и проверяют соответствующее показание датчика давления. Проверяют, 
что аппарат установлен для показания значения полного давления, а не рассчитанного или скор­
ректированного значения давления. Сравнивают это значение давления со значением давления на 
манометре (см. 6.4), которое принимают в качестве опорного. Манометр должен измерять местное 
атмосферное давление на той же высоте над уровнем моря, что и аппаратура в лаборатории во вре­
мя калибровки. Если прибор используют на полном диапазоне давления, то необходимо выполнить 
калибровку, используя статическую нагрузку. (Предупреждение — Многие барометры-анероиды, на­
пример барометры, используемые на метеостанциях и в аэропортах, предварительно скорректиро­
ваны для получения показаний давления на уровне моря. Такие барометры не следует использовать 
для калибровки аппарата.)

10.1.4 Повторяют процедуры по 10.1.2 и 10.1.3 до получения показания нулевого и барометриче­
ского давлений без дополнительных регулировок.

10.2 Датчик температуры

Проверяют калибровку платинового термометра сопротивления, используемого для контроля 
температуры измерительной камеры, не реже одного раза в 6 мес. по термометру, сертифицированно­
му Национальным институтом стандартов и технологии (NIST) или национальным органом.

11 Контроль качества результатов испытаний
11.1 Для ежедневной проверки калибровки прибора используют эталонную жидкость (см. 7.2) с из­

вестным значением летучести. Для чистых химических соединений можно многократно отбирать пробы 
6
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из одного контейнера в течение длительного времени. Насыщают эталонную жидкость воздухом при 
температуре от 0 °С до 1 °С по ASTM D 5191, пункт 8.4. Переносят эталонную жидкость в измеритель­
ную камеру с помощью пробоотборной трубки или шприца. При вводе пробы температура эталонной 
жидкости должна быть от 0 °С до 3 °С, измерение следует проводить в соответствии с разделом 12 при 
соотношении V/L 4:1 и температуре 37,8 “С.

11.2 В таблице 1 приведены принятые эталонные значения ARV для VPCR4 [Р1о1] (37,8 °С) и преде­
лы неопределенности (с доверительным интервалом не менее 95 %) эталонных жидкостей, использо­
ванных в межлабораторных исследованиях 2003 г. по ASTM D 5191. Эти данные вместе с рекомендуе­
мым изготовителями прибора значением были использованы для определения допустимого диапазона 
измерения эталонных топлив для проверки рабочих характеристик прибора.

11.3 Значения давления в пределах интервалов допустимого диапазона измерения указыва­
ют. что прибор обеспечивает работу в соответствии с требованиями настоящего стандарта. Если 
значения давления вне интервалов допустимого диапазона измерения, проверяют качество чистого 
химического соединения (чистых химических соединений) и повторно проверяют калибровку при­
бора (см. раздел 10). (Предупреждение — Использование однокомпонентных эталонных жидко­
стей, например указанных в таблице 1, может подтвердить только правильность калибровки обо­
рудования.) Это не является проверкой прецизионности метода испытания, включая обращение с 
пробой, поскольку потери из-за испарения не снижают давление паров пробы, как это происходит 
с потерями легких фракций в многокомпонентных смесях. Процедуру измерения давления паров 
(включая работу оператора) можно периодически проверять путем выполнения настоящего метода 
на ранее подготовленных пробах от одной партии продукта в соответствии с 8.1.2. Пробы следует 
хранить в условиях, обеспечивающих длительное хранение без изменения свойств. Анализ резуль­
татов испытаний этих проб для контроля качества можно выполнить с использованием методов 
контрольных карт1».

П р и м е ч а н и е  10 — Рекомендуется, чтобы минимум одна эталонная жидкость, используемая по 11.1, 
имела значение давления паров, соответствующее значению давления паров пробы нефти, регулярно испытыва­
емой на данном оборудовании.

12 Проведение испытания

12.1 Устанавливают температуру ввода образца в измерительную камеру от 20 вС до 37,8 °С. Для 
образцов нефти с температурой текучести выше 15 °С устанавливают температуру ввода образца не 
менее чем на 5 ’С выше температуры текучести образца.

12.2 Устанавливают соотношение V/L до требуемого значения по приложению Х1 (для результа­
тов испытания, соответствующих ASTM D 323. устанавливают соотношение V / L 4 .1).

12.3 Если проба содержится в цилиндре с плавающим поршнем под давлением, для получения 
однородного образца ее тщательно перемешивают механической мешалкой или встряхивают контей­
нер с пробой, не находящейся под давлением.

12.4 Вводят образец в измерительную камеру в соответствии с инструкциями изготовителя. Объ­
ем образца должен быть таким, чтобы после достижения конечного объема измерительной камеры 
было достигнуто запрограммированное соотношение V/L.

12.5 Закрывают впускной клапан и доводят объем измерительной камеры до конечного.
12.6 Включают встряхивающее устройство, которое должно работать в течение всей процедуры 

измерения.
12.7 Доводят температуру до значения температуры измерения (для результатов испытания, со­

ответствующих ASTM D 323, устанавливают температуру 37.8 °С). Температура измерения должна не 
менее чем на 10 °С превышать температуру потери текучести пробы.

12.8 Ждут, пока не установится температурное равновесие между измерительной камерой и ис­
пытуемым образцом, затем контролируют общее давление паров каждые (30 ± 5) с. Регистрируют полу­
ченное давление паров как VPCR* (7m °С). если три последовательных показания будут отличаться не 
более чем на 0.3 кПа.

1> MNL 7. Manual on presentation of data control chart analysis, «Section 3: Control charts for Individuals», 6th 
edition. ASTM lnternatk>nal. W. Conshobocken. PA (Руководство no представлению данных анализа контрольных 
карт. Часть 3. Контрольные карты для отдельных наблюдений).

7
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13 Протокол испытаний
13.1 Регистрируют результаты, округленные до 0.1 кПа. включая температуру испытания и 

соотношение V/L
VPCRX (7л? X )  = ##.# кПа. (1)

где X  — соотношение объемов паровой и жидкой фаз:
7л? — температура измерения.

14 Прецизионность и смещение
14.1 Прецизионность

Прецизионность настоящего метода установлена статистической обработкой результатов межла­
бораторных исследований.

14.1.1 Повторяемость (сходимость)
Расхождение результатов последовательных испытаний, полученных одним и тем же оператором 

на одной и той же аппаратуре при постоянных рабочих условиях на идентичном испытуемом материале 
в течение длительного времени при нормальном и правильном выполнении метода, может превышать 
значения, вычисленные по формулам (2)— (4). только в одном случае из двадцати.

14.1.1.1 Для проб в цилиндрах с плавающим поршнем под давлением:

V/L = 4 и Т т = 37,8 °С: повторяемость (сходимость) = 2.48 кПа (37,8 °С); (2)

V/L = 0,02 и 7л? = 37.8 вС: повторяемость (сходимость) = 5.61 кПа (37.8 °С). (3)

14.1.1.2 Для проб в контейнерах, не находящихся под давлением:

V/L = 4 и Т т  = 37.8 °С: повторяемость (сходимость) = 2.29 кПа (37,8 °С). (4)

14.1.2 Воспроизводимость
Расхождение между двумя единичными и независимыми результатами испытаний, полученными 

разными операторами в разных лабораториях на идентичном испытуемом материале в течение дли­
тельного времени при нормальном и правильном выполнении метода, может превышать значения, вы­
численные по формулам (5)—(7), только в одном случае из двадцати.

14.1.2.1 Для проб в цилиндрах с плавающим поршнем под давлением:

V/L = 4 и Т т  = 37.8 °С: воспроизводимость = 4.26 кПа (37.8 °С); (5)

V/L = 0.02 и 7л? = 37.8 5С: воспроизводимость = 20.3 кПа (37.8 5С). (6)

14.1.2.2 Для проб в контейнерах, не находящихся под давлением:

V/L = 4 и Т т  = 37.8 °С: повторяемость (сходимость) = 5.26 кПа (37,8 °С). (7)

14.2 Смещение

Смещение не установлено, так как отсутствует принятый стандартный образец.

14.3 Относительное смещение по сравнению с методом по ASTM D 323

Было получено статистически значимое относительное смещение для нефти по результатам выпол­
нения программы межлабораторных исследований между результатами VPCR4 (37.8 °С). полученными 
по настоящему методу, и результатами определения давления паров по ASTM D 323 (см. приложение Х1).

14.4 Прецизионность установлена по результатам программы межлабораторных исследований 
2005 г. с участием семи лабораторий и использованием шести образцов нефти с диапазоном давления 
паров от 34 до 117 кПаЧ

1' Подтверждающие данные хранятся в штаб-квартире ASTM International и могут быть получены по запросу 
исследовательского отчета RR:D02-1643.
8
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Приложение Х1 
(справочное)

Относитольноо смещение по сравнению с методом no ASTM D 323

Х1.1 Предполагаемое соответствие между значением VPCR4 (37.8 СС), полученным по настоящему стандарту 
для образцов в цилиндрах с плавающим поршнем под давлением и в контейнерах, не находящихся под давлением, 
вместимостью 1 дм3, и значением давления паров по Рейду (RVP). полученным по ASTM D 323 с использованием 
контейнеров, не находящихся под давлением, вместимостью 1 дм3, оценивали по ASTM D 6708. Были определены 
значения смещения для данных образцов. Воспроизводимость метода испытания по ASTM D 323 для набора об­
разцов нефти, использованных в программе межлабораторных исследований 2005 г. составляла R = 9 кПа [см. сно­
ску 5)]. Из-за небольшого количества образцов нефти в программе межлабораторных исследований прямое срав­
нение результатов настоящего метода испытаний с результатами испытаний no ASTM D 323 является примерным.

Х1.2 Как указано в 14.3. в ограниченной программе межлабораторных исследований 2005 г. наблюдалось 
статистически значимое относительное смещение для сырой нефти между результатами VPCR4 (37.8 ”С), полу­
ченными по настоящему методу, и результатами определения давления паров по ASTM D 323. Для шести образцов 
сырой нефти, испытанных в ограниченной программе мвжлабораторкых исследований, результаты определения 
RVP по ASTM D 323 могут быть предварительно вычислены по формуле Х1.1 на основе результатов определения 
VPCR4 (37.8 ”С>, полученных по настоящему методу испытаний. Тем не менее корреляция в уравнении Х1.1 не 
является справедливой для всех нефтей, поэтому для всех нефтей рекомендуется сообщать VPCR4 (37.8 *С). Если 
уравнение Х1.1 используют для оценки RVPE, то подтверждают его справедливость для образцов сырой нефти при 
испытании обоими методами — методом ASTM D 323 и настоящим методом. В любом случае уравнение Х1.1 при­
меняют только к образцам стабилизированной сырой нефти (см. 3.2.1 и 3.2.1.1) со значением VPCR4 (37.8 *С) от 
34 до 117 кПа (см. 14.4). так как испытание по ASTM D 323 образцов нестабилизированной сырой нефти (см. 3.2.2 и 
3.2.2.1) в контейнерах, не находящихся под давлением (например, бутылки или банки), приведет к существенной 
потере летучих компонентов во время процедуры насыщения воздухом перед испытанием.

RVPE = А ■ VPCR4 (37,8 ”С). (X I.1)

где А = 0.834 для образцов в цилиндрах с плавающим поршнем под давлением;
А = 0.915 для образцов в пробоотборных контейнерах вместимостью 1 дм3, не находящихся под давлением.

9
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Приложение Х2 
(справочное)

Давление паров нефти в зависимости от температуры

Х2.1 В некоторых случаях, например при транспортировании и хранении, может потребоваться определение 
давления паров нефти в зависимости от температуры. Такие данные получают следующим образом.

Х2.1.1 Выполняют процедуры по 12.1— 12.8 настоящего стандарта. Программируют минимальную необхо­
димую начальную температуру измерения, но не ниже температуры, установленной в 12.7 настоящего стандарта.

Х2.1.2 Ступенчато повышают температуру измерения до максимальной, но не выше 100 "С. На каждом этапе 
выполняют измерение по 12.7 и 12.8 настоящего стандарта.

Х2.1.3 Результаты записывают в виде последовательности значений или в виде логарифмической зависимо­
сти VPCR* от 1/Г, где Т — абсолютная температура измерения в градусах Кельвина ('С  + 273.2).

П р и м е ч а н и е  Х2.1 —  Для температур, отличающихся от 37.8 *С, показатели прецизионности не 
установлены.
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Приложение ДА 
(справочное)

Сводония о соответствии ссылочных стандартов межгосударственным стандартам

Т а б л и ц а  ДА.1

О бозначение ссы лочного стандарта ASTM С тепень
соответствия

О бозначение и наим енование соответствующ его 
межгосударственного стандарта

ASTM D 323 ЮТ ГОСТ 31874—2012 «Нефть сырая и нефте­
продукты. Определение давления насыщен­
ных паров методом Рейда»

ASTM D 2892 — •

ASTM D 3700 — •

ASTM D 4057 NEQ ГОСТ 31873— 2012 «Нефть и нефтепродукты. 
Методы ручного отбора проб»

ASTM D 4177 — *

ASTM D 5191 ЮТ ГОСТ 33157—2014 «Нефтепродукты. Метод 
определения давления паров (мини-метод)»

ASTM D 5853 — •

ASTM D 6708 — •

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

П р и м е ч а н и е  — В настоящей таблице использованы следующие условные обозначения степени соот­
ветствия стандартов:

- IDT — идентичные стандарты;
- NEQ — неэквивалентный стандарт.
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