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    本标准修改采用美国试验与材料协会标准ASTM D1401-1998《石油和合成液水分离性测定法》。

    本标准根据ASTM D1401-1998重新起草。

    为了更适合我国国情，本标准在采用 ASTM D1401-1998时进行了修改。这些技术性差异用垂直

单线标识在它们所涉及的条款的页边空白处。本标准与ASTM D1401-1998的主要差异如下:

    - ASTM D1401-1998规定进一步清洗量筒依次用铬酸洗液、丙酮、自来水，而本标准规定采用

        铬酸洗液、自来水、蒸馏水。这是因为二者的清洗效果相当，但丙酮的毒性较大，故选择铬酸洗

        液、自来水、蒸馏水做清洗试剂与材料，同时，更易于在实际操作中得以实现;

    - ASTM D1401-1998标准中规定，试验过程中每隔5 min，观察并记录试验结果，在科研工作

        和产品的实际生产控制过程中，有时需要随时观察试验现象并记录，因此，本标准中以注的形

        式增加了“如果研究工作需要，可以随时观察、记录试验结果”的内容。

    为使用方便，本标准还做了如下编辑性修改:

    — 取消了ASTM D1401-1998中关键词章。

    本标准代替GB/T 7305-1987《石油和合成液抗乳化性能测定法》,GB/T 7305-1987等效采用

ASTM D1401- 1967(1977),

    本标准与GB/T 7305-1987相比主要变化如下:

    — 标准名称修订为“石油和合成液水分离性测定法”;

    —     GB/T 7305-1987标准规定试验温度为54℃士1℃时，试验时间为60 min，本标准试验温度为

        540C士1℃时，试验时间为30 min(1987版的第1章，本版的第3章);

    — 试验结果报告部分增加了几种试验结果状态的描述。

    本标准由原国家石油和化学工业局提出。

    本标准由中国石油化工股份有限公司石油化工科学研究院归口。

    本标准起草单位:中国石油天然气股份有限公司兰州润滑油研究开发中心。

    本标准主要起草人:吴瑾、刘革、韩锦霞。

    本标准所代替标准的历次版本发布情况为:

    —     GB/T 7305-1987
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石油和合成液水分离性测定法

范围

1. 1 本标准适用于测定石油和合成液的水分离性。

    本标准适用于测定40℃运动粘度为28.8 mm'/s-90 mm'/s的油品，试验温度为54℃士1 0C。也

可用于40℃运动粘度超过90 mm'/s的油品，但试验温度为82℃士1 0C。对于更高粘度的油品，无法使

油和水充分混合，建议用GB/T 8022试验方法。其他试验温度如25℃也可以使用。

    当测试的合成液相对密度比水大时，试验步骤不变，但应注意这时水可能浮在乳化层或合成液

上面。

1.2 本标准涉及某些有危险性的材料、操作和设备，但是无意对与此有关的所有安全问题都提出建议。

因此，用户在使用本标准之前应建立适当的安全和防护措施，并确定有适用性的管理制度。

规范性 引用文件

    下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

    GB/T 4756 石油液体手工取样法(GB/T 4756-1998,egv ISO 3170:1988)

    GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法(GB/T 6682-1992,neq ISO 3696:1987)

    GB/T 8022 润滑油抗乳化性能测定法

    GB/T 11143 加抑制剂矿物油在水存在下防锈性能试验法

方法概 要

    在量筒中装人40 ml,试样和40 mL蒸馏水，并在54℃或82℃下搅拌5 min，记录乳化液分离所需

的时间。静止30 min或60 min后，如果乳化液没有完全分离，或乳化层没有减少为3 mL或更少，则记

录此时油层(或合成液)、水层和乳化层的体积。

意义与 用途

    此方法提供了测定混人水和受湍流影响的油与水的分离特性的依据，它既可用于新油的规格试验，

也 可用于监测使用中的油品 。

仪器

5.1 量筒:容量100 mL。由耐热玻璃或是化学性质相同的其他玻璃制成，刻度在5 mL-100 ml,范围

内，分度值为 1. 0 mL,量筒的整体高度为225 mm-260 mm，从量筒顶部到距离底部6 mm处的长度

内，量筒内径在27 mm---30 mm范围内，量筒刻线上任何点的刻度误差不应大于1 mL,

5.2 水浴:具有足够的大小和深度，允许在水浴中插人至少 2个试验量筒，并且水可浸没到量筒的

85 mL刻度处。同时配有可固定量筒位置的支承架，以便当量筒内的物质被搅动时，叶片的纵向轴与量

筒的中心垂直线相对应，而支承架应该能紧紧固定住量筒。水浴的温度控制精度为士1 0C e

5.3 搅拌器:由镀铬钢或不锈钢制成的叶片和连杆组成。叶片长 120 m二士1. 5 mm，宽

19 mm士。. 5 mm,厚1. 5 mm。连杆直径约为6 mm，并与叶片相固定，且与搅拌装置相连，传动装置能
使叶片在其纵向轴的转速为1 500 r/min士15 r/min.量筒固定后，将叶片插人量筒内，且距量筒底部
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6 mm处，此时将连杆与传动装置啮合。在搅拌过程中，叶片底部中心处摆动不应超过转动轴中心线

1 mm。当不使用时，可以将搅拌棒垂直升起，以便清洗量筒顶部。

5.4 马达:转速为1 500 r/min士15 r/min,

5.5 秒表。

6 试荆与材料

6.1 试剂

6.1.1 石油醚:分析纯，60̀C -900C。

6.1.2 无水乙醇:分析纯。

6.1.3 蒸馏水:符合GB/T 6682二级水规格。

6: 2 材料

6.2. 1 清洗溶剂:轻组分碳氢化合物，如石油醚等。

6.2.2 铬酸洗液。

6.2.3 脱脂棉、竹镊子、石蕊试纸、包有耐油橡胶的玻璃棒。

7 取样

该试验对少量的污染很敏感，故取样严格按照GB/T 4756进行。

8 准备工作

8. 1 用清洗溶剂清洗量简，再用铬酸洗液、自来水、燕馏水依次进一步清洗量筒，直到量筒内壁不挂水

珠为止。

8.2 用脱脂棉、竹镊子在石油醚、无水乙醇中依次清洗搅拌棒和叶片，并风干。同时在清洗过程中注意

不要将搅拌棒弄弯曲。

9 试验步骤

9. 1 将水浴加热至54℃士11C(比较粘稠的油品加热至82℃士1,C)，并保持恒定。向干净的量筒内慢

慢倒人40 mL试剂水(见注1和注2)，然后倒人试样40 mL至量筒刻度为80 mL处。将量筒放入54 0C

士I'C(或82℃士1̀C)恒温浴中，再将搅拌叶片放人量筒内，用金属夹具固定，通常静置约 10 min，使量

筒内的油水温度与水浴温度一致。但加热时间通常随设备的类别而定，并最长不超过30 min,
    注1如果初始体积是在室温下测量的，则要考虑随着试验沮度的升高而产生的体积膨胀。例如，在82℃时，总体积

        会膨胀2 mL̂  3 mL,因此，需要校正82℃下的每一个体积读数，以便使油(合成液)、水或乳化液的总体积读

        数不超过80 mL。可用于校正的另一个方法是在试验温度下测量初始体积。

    注2在测试船舶用的特定油或姗料时，可以用 1%氯化钠溶液或合成海水(如GS/T 11143方法中规定的)来代替蒸

          馏水.

9. 2 量筒固定在搅拌叶片的正下方，降低叶片至距量筒底部6 mm处，将传动装置与连杆啮合，开始搅

拌，观察和调节搅拌棒，以1 500 r/min士15 r/min,搅拌试样5 min，停止搅拌后，提起搅拌棒，用包有耐

油橡胶的玻璃棒把搅拌叶片上的油刮落到量筒内，每隔5 min，观察并记录量筒内分离的油、水和乳化

层体积数。必要时将量筒移出水浴，观察并记录。

10 报告

10. 1 记录达到产品水分离性能要求或超出了水分离性能要求的试验范围(通常 54℃士1℃时为

30 min,82℃士1℃时为60 min时，乳化液为3 mL或更少)的时间，且每隔5 min记录试验结果(注1)a

油层报告的最大体积数为43 mL(注2)。结果的报告格式如下所示:
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40-40-0(20) 完全分离时间为20 min, 15 min时，残留的乳化层超过3 mL,

39-38-3(20) 没有出现完全分离，但乳化层降至3 mL，试验结束。

39-35-6(60)  60 min后，残留的乳化层超过3 mL，即39 mL的油，35 mL的水，6 mL的乳化层。

41-37-2(20) 没有出现完全分离，但乳化层在20 min后减少到3 mL或更少。

43-37-0(30)  30 min后，乳化层减少到3 mL或更少。25 min时，乳化层超过3 mL，例如，0-36-44或

                43-33-4,

10.2 各层外观用下述术语记录:

10.2.1 油(富油)层

    a) 透明。

    b) 雾状(注3),

    c) 浑浊(或乳白状)(注3),

    d)  a,b和c的组合现象。

10.2.2 水层或富水层

    a) 透明。

    b) 花边状或有水泡，或两者均有。

    c) 雾状(注3)a

    d) 浑浊(或乳白状)(注3),

    e)  a,b,c和d的组合现象。

10.2.3 乳化层

    a) 模枷的花边。

    b) 浑浊(或乳白状)(注4),

    c) 奶油状(注4),

    d)  a,b和c的组合现象。

    注 1:如果研究工作需要，可以随时观察、记录试验结果。

    注 2:一些特殊的油样可能会产生不明显的油层。在这种情况下，如果观测到完全分离的两层，则将上层记作油层

        如分为两层且上层大于 43 mL，则该上层被认定为乳化层。

    注 3雾状定义为半透明，浑浊定义为不透明。

    注 4浑浊状和奶油状的区别在于，前者较均匀并且可能不椒定，而后者较粘稠并且可能稳定。浑浊乳化液会从倾

        斜处流动而奶油状乳化液则不会。

10.3 油/乳化层和水/乳化层界面外观如下述术语记录:

    a) 界面清楚，明显。

    b) 界面不清楚，有泡。

    C) 界面不清楚，有花边。

10.4 报告除54℃以外的试验温度和除蒸馏水以外的溶液介质。

11 精密度和偏差

11. 1 精密度

    该试验方法的精密度是以40℃的运动枯度为28. 8 mm'/s-90 mmz/s的汽轮机油为试验油而取

得的，试验完成时，乳化层为3 mL或更少。精密度如图1所示。该图表明油品的平均乳化层的测试结

果所允许的重复性和再现性(95 置信水平)的最大偏差。但这也许不适用于其他油品或合成液。

11.2 图1的使用说明

    以min为单位，计算平均测定结果。从纵坐标上的零点A向右移到横坐标上的B点，根据试验的

平均结果，计算并找出误差点C+和C 。如果误差点落在重复性区域内，则表明结果在精密度范围内。
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                                    图 1湘等密度测定图

    例如:有一个油样的乳化性为40-40-0 (10 min)和 40-40-0 (15 min)，试验的平均时间结果为

12. 5 min (B)，误差为+2. 5 (C十)和一2.5 (C-)。这些点落在重复性区域内。

    该图同样适用于不同实验室间的再现性结果测定。

11.3 偏差

    本试验方法的水分离性能的试验步骤没有偏差，因为水分离性能测定结果仅仅是依据该方法来确

定的。


