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Настояли! стандарт устанавливает методы определения содержа

ния минеральных насел:

в газах в интервале давлений от 0,1 до 40 МПа (от I до 400 
кго/сн2) ;

в жидком кислороде, азоте и в других конденсированных продук

тах разделения воздуха;

в воде, используемой для технический целей;

Стандарт устанавливает следующие методы определения содержания 

масел в различных средах:

нафелометряческий;

лмш ймуитци* ;

инфракрасный;

Ввоово*. Р ( j j  L (j

Издание официальное Перепечатка воспрещена
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I .  МАТЕРИАЛЫ, РЕАКТИВЫ, АППАРАТУРА И ПОСУДА

1.1. Материалы и реактивы;

углерод четыреплориотнй по ГОСТ 20288-74, "чистый" или 

"чистый для анализа", -  дополнительно перегнанный; 

хладон И З  (фреон ИЗ) по ГОСТ 23844-79; 

кислород хцдкий технический и медицинский по ГОСТ 6331-78; 

вода дистиллированная по ГОСТ 6709-72; 

кислота уксусная по ГОСТ 61-75; 

афир этиловый;

сургуч почтовый по 17 13-226-75;

пасло минеральное, присутствие которого возможно в анализи

руемой среде;

латекс полистирола *  по ТУ 6-95III-233-78;

1.2. Аппаратура и посуда:

Прибор для лшинисцентного анализа; 

лабораторный электронный фцуорометр ЭФ-ЗМА.или 

лшинеоцвнтный компаратор ЛК- I ,  или 

аппарат "Модель 833";

Прибор для инфракрасного анализа; 

анализатор ЛИМ-10 или

фотометрический лабораторный анализатор "Донец"; 

аспиратор для отбора проб воздуха, "Модель 822" по 

ТУ 64-1-862-77;

весы лабораторные рычажные, ЕЛА-200, г-М по ГОСТ 19491-74? 

счетчик газовый барабанный (с жидкостным затвором) типа 

ГСБ-400 по ТУ 25-04-2261-75;

ротаметр РМ.063 1УЗ (PC) по ГОСТ 13045-67;

*Латекс полистирола является полупродуктом полимеризации стирола. 
Концентрация латекса непостоянна. Латекс полистирола должен хра
ниться при температуре от +10 до +20°С. Срок гранения составляет 
6 месяцев. Он рассылается в весенне-осеннее время НПО Криогенмаш 
по запросам организаций.
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пробоотборник, чертеж КВ 29201.000 (см. справочное приложение 4] 

пробоотборник, чертеж 0108-079-080 (см.справочное приложение 4); 

пробоотборник, чертеж ЮЗЫ, сб 1. к см. справочное приложение 3 ;4) 

прибор поглотительный (см. справочное приложение 2 ); 

фильтры фетровые изготовленные из войлока технического тонко

шерстного по ГОСТ 288-72 диаметром 25 лш, толщиной 4 мм;

фильтры аэрозольные АФА-В-Г8 или АФА-Щ-20 по ТУ Э5-'ТГ86-

-76;

холодильники стеклянные лабораторные по ГОСТ 9499-70 на 

олифах;

колбы мерные по ГОСТ 1770-74 вместимостью 100; 200;

250 см3;

колбы лабораторные стеклянные по ГОСТ 10394-72 вместимостью 

1000 см8;

микробиретки по ГОСТ 20292-74 вместимостью 1;5,’ 10 см8; 

пипетки по ГОСТ 20292-74 вместимостью 1;2;Ю  см3 с делениями; 

пробирки стеклянные по ГОСТ 10515-75 ни бесцветного стекла 

высотой 150 iai внутренним диаметром 15 мм;

стаканы лабораторные по ГОСТ 10394-72 зыестнмостью 50; 100 см3;

цилиндры измерительные по ГОСТ 1770-74 вместимостью 100 см3;

воронки стеклянные по ГОСТ 8613-75;

чашки фарфоровые по ГОСТ 9147-72 вместимостью 100 см3;

эксикатор по ГОСТ 6371-73;

ящик раамером 20x20x20 см со шлаковой ватой;

чаем песочные по ГОСТ 10576-74 на 5 мин.;

груша резиновая;

пинцет медицинский по ГОСТ 21241-77.

1.2.1. Перечень предприятий-раэработчиков (изготовителей) тех

нической документации и лабораторной аппаратуры приведен в Спра

вочном приложении 4.



ОСТ 26~ * А - 2 5 7 4 - А 0  С ^ Л _____

2. ГТБ0Р И К0*?ТГС.':Ь •-ТС Ж Р А Л С Я  MAC?.: Г ГА?АУ

2 . 1 . "бщие положения
2.1 Л. Иля отборе проба капельного масла используются пробо

отборники с Зютровыми и аярезольнами фильтрами.
2Л.2.Для отбора проба капельного и парового масла использу

ются поглотительные приборы, заполненные четыреххл' ристым углеродом 

или пробеотборник чертеж 7 '~ г :_  сб .Т .

2.1.3. Контроль масла осуществляется следующими методами: 
нефалометричеокнм;
лшикссцанлям;
инфракрасным;

2.1.4. Ч̂увствительность указанных вше методов (X1*** ,мг/м*)
рассчитываете* по формуле:

XXmia = S m i a . IOOQ (I)

me S m u t -  миндальная масса масла, определяемая на приборе, иг 
(Справочное приложение I);

] / 0  -  объем гаиа, вжятнЯ хли аналиаа, приведенные к нормаль
ным условиям по ГОСТ 2939-63, д м 3 .

2.2. Отбор проба капельного масла пробоотборником черт.
КВ 29201.000 о фетровыми фвльтрамы

2.2,1. Меток применяется для определения содержании капель
ного масла и гваах при давлении до 20 МПа (200 кго/см̂ ).
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I - корпус; Z - штуцер; 3 - нитпель; 4 - фильтр фетровым (3 жг); 

5 ,6,7 -  прокладки; 8 -  гаМка напд^ил.

4ерт. 1.

Пробоотборник, приведенным на черт. I ,  с трема пред

варительно обезжиренными и проверенными на полноту обезжиривания 

фетровти фильтрами (4 ) ,  присоединяют по схеме, приведение• на 

черт. в валорному вентилю ( I ) .  Микро вентилем (3 ) по показаниям 

газового счетчика (4 ) устаиваливают ояорость газа в пробоотборном 

трубопроводе. При этом сечение пробоотбориого трубопровода должно 

быть т а к т ,  чтобы скорость газа в нем была равна скорости анали

зируемого газа в магистрали и не превышала <?СК25 дм3/мин.

Расход газа допускается измерять ротаметром РМ.ОбЗ.ГУЗ (FC-3).

На анализ отбирают т а х т  образом or I до 10 у3 газа.

2 .^ .3 . При измерении расхода газа более 40С дм3/мин с помощью 

счетчика ГСБ-400, в Систему следует подсоединять параллельно 

несколько счетчиков.
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2 -  вентиль валорный; 2 -  фильтр фетровый ло ГОСТ 268-72;

3 -  микровенткяь; 4 -  счетчик газовый ГСБ-400 ло ТУ 25.04-2261-75;

5 -  пробоотборник КВ 29201.000

Черт. 2.

2 .2 .4 . После окончания отбора, валорный вентиль ( I )  закрыва

ют, навлекают фильтры не пробоотборника о помощью пинцета и опре

деляют количество масла на каддом фильтре.

2 .2 .5 . Проведение анализа и обработка результатов

2 .2 .5 .1 . Для определении масла на фильтрах, warned* фильтр от

дельно помечают в фарфоровую чашку или стакан и обмывают 2-3 рааа 

четыреххлористнм углеродом иди хладоном И З , используя по 10 см9 

растворителя для каддой промывки, или афнроы (4 ;3  и 3 ом3 , всего 

10 ом3) до полного растворения масла удерванного фильтром.

2 .2 .5 .2 . Каддую порцию хладона ИЗ или четырехглористого угле

рода анализируют отдельно лшинесцентным методом в соответствии с 

подразделом 5.2. Результаты анализов сумшруют . Кроме того, четн- 

ретхлоржотнй углерод можно анализировать инфракрасным методом в со

ответствии о подразделом 5.3. Пробы зфира анализируют нефелометри- 

ческим методом. Дли этого зфир, слитый в анализную пробирку, испа

ряют на водяной бане при температуре40*1°Сf не допуская бурного ки

пения, до остатка, равного 0,5 сы3, добавляют 2 см3 уксусной кисло

ты, 5 см3 дистиллированной воды и определяют содержание масла в 

соответствии с  подразделам 5.1. Результаты анализов суммируют.

2 .2 .5 .3 . Массовую концентрацию масла в сжатых газах (X, мг/м3)
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рассчитивадт по формуле:

X = .1000 (2 )

Vo
Где Д, -  масса масла в растворителе * слитом после обезжиривания 

фильтров, иг;

]/0 -  объем газе, взятый ив анализа, приведенный х нормальным 

условиям по ГОСТ 2939-63, дм3,

2.3. Отбор пробы капельного масла о использованием аэрозоль

ных аналитических фильтров АФА-В-18 или АФА-ВП-2С

2.3.1. Метод применяется дли определения содержания капель

ного Увела в газах при давлении до 0,6 МПа (6 кгс/см^) и темпера

туре до 60°С.

I  -  корпус; 2 -  кольцо пряяяиное; 3 фильтр по ТУ 95-7186-76;

4 -  крышка резьбовая; 5 -  гайка накидная; 6 -  ниппель;

7;8 -  прокладки

Черт. 3.

2 .3 .2 . Пробоотборник, черт. 3108-079-080, приваженный на 

черт. 3, с пяты» {мльтрами, подготовленными в соответствии с под

разделом 5 .4 ., присоеджиявт к валорному вентилю, о помощью которого 

регулируют рааход rasa. Скорость потока измеряют газовым счетчиком 

ГСБ-400, установленным на в в од е  газа из пробоотборнжка, см л.п ,2 .2 ,3

2.3 .3 . ЕЩеото газового счетчика ГСБ-400 допускается использовать 

ротаметр I * ,  063,17В (FC-3). Расход газа рассчитывают исходи ив 

скорости газа и времени отбора проба. Скорость газа в пробоотбор-
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ном трубопроводе должна быть равной скорости газа в анализируемой 

магистрали, но не должна превышать 100 днэ/мин. При скорости от 

30 дм8/мин и более, в патрон за фильтрами устанавливает опорную 

сетку.

2 .3 .4 . После отбора пробы содержание масла на фильтрах анали* 

зируют согласно подраздела 5 .4 .

2 .3 .5 . Обработка результатов

2 .3 .5 .1 . Массовую концентрам» масла (X мг/ма ) рассчитывают

по формуле:

■<С2 - С.) 1000

Vo
(3)

ГД® Сj * о ,  -  масса аэрозольного фильтра до и после анализа, иг;

V  -  объем газа , взятый для анализа, приведенный к нор

мальным условиям по ГОСТ 2939*63, дм3; 

л  -  количество аэрозольных фильтров.

2 .4 . Отбор пробы капельного и парового масла с помощью погло

тителей, заполненных четыреххлористым углеродом

2 .4 .1 . Метод применяется для определения капель и паров пасла

в газах при небольшом избыточном давлении до 0,05 МПа (0 ,5  кгс/см2 ) .

2 .4 .2 . Определение содержания масла и газах указанным методом 

основано на поглощении капель и паров масла из потока газа четы

реххлористым углеродом и последующим определением в нем масла лю

минесцентным, нефелометрическим или инфракрасный методами.

2.4.3. Отбор пробы производят следующим образом: :оо дм3 ис

следуемого газа сс скоростью 30 дм3/час пропускают через три пог

лотительных прибора, приведенных на черт. 4, два из которых одер- 

жат по 30 см четыреххлористого углерода, третий сосуд - порожний.



I * пробор погяотиталыпЯ - 3 мт.; 2 - штштшл; 3 - оадтш
гавоий, ГСБ-400 по ТУ 25-04-2261-75 

Черт. 4.
Спорость rasa в пробоотборвон трубопроводе должка бить равной 

скороотм хода в амид  виру ямой магистрам. Объем гава9 пропущенная 
пере» поглотители, м м вридт гадовмн отчетливом П7Б-400, уотажовлеп- 
ш  па вводе глав па поглотители, ом. п. 2.2.3. Ира атом необходи
мо объем растворителя в поглотительных сосудах поддерживать г 
30 см3, добавляя свежий растворитель.

2.4*4* Проведение анализа п обработка результатов
2.4.4.1. После окончания отбора газа» объем раство^жтеля в 

поглотителях снова доводится до 30 см9. Затем сливают растворитель 
ив жадного поглогктеля в один стакан, испаряют до остаточного обье- 
ш  10 см8 я определяют в нам ввело лпшнесцентош методом в соот- 
ветотвши с подразделом 5,2.



OCT & - Q b - 2 5 7 4 - S O  С т р . 10
2 .4 .4 .2 . При определении масла инфракрасным методом, в соот

ветствии с подразделом 5 .3 . ,  испарять растворитель не следует, 

т .к . на анализ используют 50 смэ растворителя.

2.4 .4 .3 . Массовую концентрат® масла рассчитывают по формуле:

где

у S- lo o p
Vo '

масса масла в иг в 10 см3 растворителя;

(4 )

V о -  объем га за , взятый для анализа, приведенный к номадышм

условиям по ГОСТ 2939-63, дм3.

2 .4 .4 .4 . При определении содержания масла в поглотителях не- 

фелометрдеесжим методом растворитель, слитый из всех поглотителей 

в общую ёмкость, выпаривают полностью. Метод анализа показан в 

подразделе 5 .1 .

2 .4 .4 .5 . Содержание масла в этом случае рассчитывают по фор

муле (4 )  п. 2 .5 .6 .3 , где £  -  масса маслаv соответствующая эта

лону нефалометрической шкалы.

2 .5 . Отбор капельного и парового масла с помощью пробоотбор

ника черт. I0 3 5 I, сб.1

2 .5 .1 . Метод применяется для определения капель и паров масла

в сжатых газах при давлениях от 0,3 до 40 Ш а Сот 3 до 400 кгс/сМ2)

2 .5 .2 . Отбор пробы газа осуществляется пробоотборником, см. 

справочное пркхакеиие 3 .

2 .5 .3 . Анализируемый газ пропускается через пробоотборник; 

при атом прявеси масла осаждаются в охлаждаемой камере и в фильтре 

тонкой очистки. Масло, осажденное в пробоотборнике, смывается че

тыреххлористым углеродом, который анализируют на содержание дасда 

люминесцентным или инфракрасным методами, см. подразделы 5 .2 . и 

5 .3* Отбор и определение масла следует проводить по инструкции, 

прилагаемой к чертаам  пробоотборника ICQ51, с б .1 .
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3. ОТБОР И КОНТРОЛЬ МАСЛА В ЖЦДКПМ КИСЛОРОДЕ 
АЗОТЕ И ДРУГИХ КШЗШХЩУКГАХ

3.1. Отбор пробы

3.1.1. Дли анализа жидкого кислорода на содержание минераль
ного наела необходимо отобрать в сухую частую литровую икрокогор- 
дув колбу I да8 жидкого кислорода (или др. криопродукт). Колбу по
местить в яцкк со шлаковой ватой. Перед отбором пробы слить через 
аяалиэннй вевтжль объем нндвоетж, рв»™* пяти обьеюм анализной 
линии, но не менее 1-2 да8 анахизжруамо* ЖИДКОСТИ.

3.2. Проведение анализа

3.2.1 . Колбу с жидкостью вынуть из ж лаковой ваты ж поставить 

на стол дли испарения за счет тепла окружающего воздуха. После ис

парения жидкости вв колбы, содержание масла в колбе определить не-

3 .2 .2 . При анализе нефелометрнчесжнм методом необходимо влить 

в колбу 2 см3 эфира и быстро, пока эфкр не испарялся, аинть дно

и стенки колбы. Затем в колбу следует влить последовательно 2 см9 

уксусной кислоты и 5 см3 дистиллированной бэды и все содержимое 

колбы внлнть в аналнзнув пробирку. Черев 5 минут сравнить мутность 

эмульсии в анализной пробирке с мутностью эталонов нефеломвтрнчес- 

кой шкалы в соответствии с подразделом 5.1. табл. 2, определив 

таким обрезом содержание масла.

3 .2 .3 . Ори анализе лшинесцентнни методом необходимо влить в 

колбу 10 см8 перегнанного растворителя: четнреххлористого углерода 

или хладона 113, тщательно омыть дно в стенки колбы. Полученный 

раствор перелить в аналнзнув пробирку или повету люминесцентного 

црибора и определить содержание т е л а  но методу, указанному в под

разделе 5.2.
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4. ОТБОР И КОНТРОЛЬ МАСЛА В ВОДЕ
4.1. Пробу воды отобрать в чистую, сухую, обезжиренную колбу

гично взбалтывать в течение 3-5 минут. Укрепить делительную воронку 

в лабораторный втатив ж через 20-30 минут слить нижний слой в сухой 

обезжиренный стакан или колбу. Влить в анализную пробирку или к т е -

в нем содещанне масла в соответствии с подразделом 5 .2 . Повторить 

экстрагирование масла чистым растворителем 1-2 раза. Экстрагирова

ние считается полним, если в растворителе, слитом после повторного 

экстрагирования, присутствие ш сла  не обнаруживается люминесцентное 

прибором. Каждая порция слитого растворителя анализируется отдельно

4.2 . Массовую концентрацию масла в воде (X , мг/дм3 ) , суширун 

результаты анализов каждой порции растворителя, следует рассчитать 

по формуле:

5 .1 . Нефелометрический метод.

5.1 Л .  Обцие положения.

5. Г Л . I . Нефелометрический метод основан на образовании эмуль

сии при добавлении воды к раствору масла в смеси эфира с уксусной 

кислотой. Степень помутнения смеси определяется путем сравнения 

с эталонными растворами искусственной нефелометрической шкалы 

(табл. 2) у т.к. масляная нефелометрическал шкала неустойчива.

или стакан в количестве 0 ,5  дЖ3 . Бдеть в делительную воронку 200см3 

воды и 20 см8 чистого растворителя, закрыть воронку пробкой я энер-

(5 )

гд е  ft- -  количество определений.

-  масса масла в 10 см3 растворителя, иг. 

5. МЕТОДЫ АНАЛИЗА
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Ь. 1.1__  Количество шсла в ацулъсии характеризуется интенсив

ность» отражения света от частиц, находящихся во взвешенном состоя

нии. Сравнение взвешенных частиц производится с помощь» стандарт них 

эталонов цутностн, соответствующих определенному содержанию погонов 

масла. При этом используют искусственную шкалу мутности, приготов

ленную из растворов латекса полистирола. Кути ость эталонов этой 

шкалы соответствует мутности эталонов масляной шкалы (см .тайл. I ) .  

Метод не специфичен, т .к . определению масла мешают другие углеводо

роды. Относительная погрешность метода порядка 50%.

5 .1 .2 . Приготовление масляной шкалы для нефелометрического 

метода

5 .1 .2 .1. Лдя приготовления шкалы необходимо использовать масло 

присутствие которого наиболее вероятно на контролируемом изделии, в 

растворителе или в анализируемом продукте.

5 .1 .2 .2 . 100 мг масла взвешивают в биксе или стаканчике на 

аналитических весах. Пасло растворяют в 25 см3 этилового эфира, пе

реливают в чистую сухую мерную колбу емкостью 100 ом3 и доводят 

раствор до метки ледяной уксусной кислотой. В I см3 подученного 

таким образам раствора т е л а  в афирно-уксуснокислой смеси содержит

ся I  мг т е л а .

5Л . 2 .3 . Ив подученного эфирно-уксуснокислого раствора масла, 

уксусной кислоты и дистиллированной воды готовится образцовая шка

ла, состоящая из Я пробирок масляной эмульсии с содержанием масла 

от 0,0125 мг до 0,8 мг в 7 см3 ащульели (см. табл. I ) .
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Таблица I

Охала а талонных растворов масла д и  нефелометрического анализа

Характеристика {
■МкАМШТ i .

Номера эталонных растворов
>ТЦО*1П11 а
растворов 1 0

■ 1
2 »  
2 1

3 { 4 > 8  
I 5 у т 1 » 1 8

Эфирно-уксуснокислый 
раствор шасла, см 0 0,0125 0,025 0,06 0,1 0,2 0.4 0.6 0,8

Уксусяал кислота,см3 2 2 2 1,95 1,9 1.8 1.6 1.4 1.2

Диет нитрованная 
вода, см 5 5 5 5 5 5 5 5 5

Мутность соответству
ет содерканш шасла, 
мг о ^,0225 С, 025 С,05 0.1 О *"> 0.4 0,6 О.Н

5 .1 .2 .4 . Эталоны следует готовить в пронумерованных пробирках.

Б 6 , 7 и d-ю пробирки масляное п а лы , с помощью михропкпетки нали

вают соответственно 0 ,4 ; 0 ,6  и 0,8  см3 эфирно-уксуснокислого раст

вора масла, затем добавляют уксусную кислоту и воду. Эталоны от

5 до I готовят последовательным разбавлением предыдущего более кон

центрированного эталонного раствора. Для приготовления эталонного 

раствора 5 отбирают 3 ,5  см3 эталонного раствора 6 и добавляют к не

му 3 ,5  смэ водного раствора уксусной кислоты, приготовленного из 
э э2-х  см уксусной кислоты и 5 см воды. Аналогично готовят эталон

ные растворы 4-1 (раствор 4 из раствора 5 и т . д . ) «

5 .1 .2 .5 . Эмульсия, образованная эфирно-уксуснокислым раствором 

масла в дистиллированной воде, неустойчива и со временем мутность 

пропадает. Поэтому дня работы следует пользоваться более устойчи

вой искусственной шкалой, приготовленной из латекса полистирола. 

Искусственная нкава из латекса полистирола готовится путем подгон

ки щутностк растворов под образцовую масляную шкалу.
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5 .1 *3 . Приготовление искусственной нефелометрнческои 

из латекса полистирола

5 . I . 3 . I .  Для приготовления искусственной нефелометрической 

якали следует прмвенятъ латекс полистирола, представляющий собой 

промежуточный продукт полмюрнэации стирола.

Латекс пол истирола-ж едкость( внешне похожая на молоки, выраоатыв*- 

ется как полупродукт для производства пластмасс (НПО Пластмасс 

г .  Кусково).

Концентрация латекса полистирола не является постоянной, поэ

тому полученный латекс полистирола необходимо каждый раз подгонять 
ж

под масляную икалу.

5 Л . 3 .2 .  Подгонка искусственной икали из латекса полистирола 

под масляную шкалу сводится к подгонке трех растворов:

а ) стандартного раствора латекса полистирола. *= А.
3 эся 0 .2 см латекса полистирола в 250 см дистиллированной воды.

Этот раствор по степени мутности должен соответствовать масляной 

■кале, содержащей 0 ,4 мг масла в 7 см3 эмульсии, т . е .  соответство

вать 6-му ат&лону масляной шкалы. Если мутность раствора в прооирке 

с латексной эмульсией не совпадает с масляной эмульсией, то гото

вится новый раствор с увеличенным или уменьшенным количеством ла

текса полистирола;

б ) стандартного раствора латекса полистирола Р  2 . Растворяется

0.24 см3 латекса полистирола в 200 си'1 дистиллированной воды. 

Раствор по степени мутности должен соответствовать масляной якало,

содержащей 0 ,6  иг масла в 7 см3 эмульсии, т . е .  соответствовать 

7-му эталону масляной шкалы;

}?латекс, приобретенный ь  и й * инмал, Z * : h

для приготовления нефел^иетричег якялн эталонов без предвари

тельной подгонки под масляную икалу. Срок годности латекса 6 
месяцев.
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в) стандартного раствора латекса полистирола В 3 Растворяет

ся 0,32 си3 латекса полистирола в 200 см3 дистиллированной води'. 

Раствор по степени цутности должен соответствовать маслинной шкале, 

содержащей 0 ,8  иг масла в 7 см8 эмульс ил, т .е . соответствовать 8-му 

аталоау охали.

5e1.3.3 . Ив стандартных растворов латекса полистирола готовит

ся искусственная нафелонетрнчеокая пиала Сем. тайл.2 ). Срок год

ности ш и и  3 месяца. Пробирки следует закрывать резиновыми проб

ками и заливать менделеевской эвмазкой или сургучем.

Таблица 2

эталонных растворов латекса полистирола для 
нефвлометрического анализа

Характеристика ; 
эталонных i
растворов ;

Н о м г о я  отаиоДИмх р а с т в о р о в ___
0 1 * \ г \ з

t 1 ! 4 | 5 1 
1 6  i 7 ! 

1
8

Стандартный раствор 
ш текс^дслхстирола

0 0.25 0.5 I 4 8 0 0

Bq|b дистиллированная,
8 7,75 7,5 7 6 4 0 0 0

Стандартный раствор 
латекс^полкс тирана

0 0 0 0 0 0 0 8 0

Стандартный раствор 
латек^лолнетирока

0 0 0 0 0 0 0 0 8

Мутность соответст
вует содержанию мас
ла, мг 0 0,125 0,025 0,05 0,1 0,2 0,4 0.6 0.8

5.2. Лшинесцентный метод

5.2.1. Общие положения

5.2.1.1. Метод основан на способности минеральных насел лш и- 

несцировнть под действием ультрафиолетового излучения; интенсивность 

флуоресценции измеряется специальными приборами.
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5 .2 .1 .2 . Для проведения лшинесцентного анализе рекомендуются 

приборы типе лабораторного электронного флуораметра 31>-ЭМА, лш и - 

несцеятного компаратора ДК-Г, аппарата для лкминнсцентного опреде

ления витаминов в растворах -  "Модель 333” .

5 .2 .1 .3 . Определение количества масла на флуорометре ЭФ-ЗМА 

следует проводить согласно п .5 .2 .3 . Определение количества масла

на компараторе ЛК-; и аппарате -"Модель 33Э* проводится по инструк

ции к приборам.

5 .2 .1 .4 . Пороговая чувствительность люминесцентного метода за

висит от сорта масла, свойств растворителя, устройстве прибора и 

определяется в кадием конкретном одучае.

5 .2 .2 . Построение шкалы эталонных растворов масла

5 .2 .2 .1 . Для количественного определения содержания масла 

л— инисцентными приборами используется шкала эталонных растворов 

масла (ом. т а б л .3 ).  Для приготовления шкалы берутся пробирки с приш

лифованными стеклянными пробками. Срок годности шкалы X месяц.

5 .2 .2 .2 . Для приготовления стандартного раствора масла и шкалы 

эталонов необходимо использовать масло того сорта, присутствие 

которого в анализируемых пробах наиболее вероятно, йсли сорт масла 

неизвестен, масло следует выделить из анализируемого растворителя. 

Для этого испаряется растворитель предварительно от<£аисьтрованный от 

механических примесей л в количестве ,необходимом для получения Г С мг 

масла, или используется веретенное масло.

5 .2 . с.З. Для приготовления стандартного раствора масла и шка

лы эталонов, а также для проведения анализа, используются перегнан

ные растворители марки ч.д .в ., свечение которых не обнаруживается

в приборе, г. дальнейшем такие растворители называются чистыми.

5 .2 .2 .4 . Приготовление стандартного раствора масла:

10 иг масла, взвешенного в стаканчике на аналитических весах с точ

ностью до 0,1 мг, следует растворить в небольшом количестве раство

рителя, перенести в мерную колбу на 100 см8 и долить до метки раст-
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воритеяем.
5.2.2.5. При анализе визуальными приборами необходимо сравни

вать свечение испытуемого раствора с эталонными и выбирать эталонный 
распор равного свечения. При анализе фотоэлектрическим приборами 
по эталонным растворам следует строить калибровочный график зави- 
смости показаний прибора от концентрации масля в растворителе при 
определенной толщине слоя растворителя в кювете прибора.

Таблица 3
Икала эталонных растворов наела 

для люминесцентного анализа

Характеристика I Номера эталонных растворов
растворов j ° | 1 | 2 | 3  | 4j 5 | б | 7| 8| 9

Стандартный раствор масла, см9 0 0,1 0,2 0,5 1,0 1,5 2,0 3,0 4,0 5,0
Растворитель,смэ10 9,9 9,8 9,5 9,0 8,5 8,0 7,0 6,0 5,0
Содержание масла в 10 си раство
ре, мг 0 0,01 0,02 0,05 0,1 С,15 0,2 0,3 0,4 0,5

5.2.3. Определение масла на лабораторном электронном флуоро- 
метре ЭФ-ЗМА

5.2.3. I* Устройство, принцип действия и технические характерис
тики даны в инструкции, прилагаемой к прибору. Передняя панель 
электронного фдуорометра Эф-ЗМА представлена на черт. 5.
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Черт. 5.

А

Кнопка К предназначена для настройки усилителя; ручка реоста

та № служит ддя настройки усилит едя яри нажатой яшпм к, ручка 

реостата Рк -  дав корректировки темноват токов фотоашаантов, 

тумблер В -  дня вшпенкн прибора в сеть, михроамнеретр Г (тина 

Н-24) - для отсчета довиваний яра т — ■ ш ш  (0-I0QJC), ~
Прайора, хлавшв яяолпнкп Кв- для открн- 

Д - дли установка определенной

5.2.3.2. Подготовка к работе
5.2.3.2.1. В в а ш ь  аур о нивкой, кхушй от стабклюатора, в 

сеть перепитою тлев. 220 в, а внур с вклкой, ядущй от фкуорсметра
в гневно ствбя— ватора о » — «» "Стад”.

5.2.3.2.2. Устанавлть стрелу гальванааетра на нулаку» отввт- 
mj, поаерцув о ипапщы» отвертки корректор "Кор”, в нукал» сторону.

5.2.3.2.3. Установить в отверстже 2 (черт.5) парввчннй оват<^ 
фаьтр е нвдпвоьд Bj-I к п  в-1.
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Светофильтр ВГ 1 испод^уется для 

насел (типа П-26 •Брайтсток1' с высо

кой люминесценцией , а светофильтр 

ФК- I  для масел (КС-19, авиационных, 

турбинных, трансформаторных .веретен

ных) со средней и слабой люминесцен

цией.

5 .2 .3 *2 .4 . Установить в отвер

стие I вторичные светофильтры B j-2 .

5 .2 .3 .2 .5 . С помощью ручки Д (черт. 5 ) установить номер диаф

рагмы. Номер диафрагмы выбирается следующим образом:

при работе на первичном светофильтре B j- I установить диафраг

му 9 ;

при работе на первичном светофильтре ФК-1 для средне, дюминес- 

цирувщих масел -  диафрагму Р 2 ;

для слабо люыинесцирующих масел (типа веретенного) -  диафраг

му W в.

5- 2.3.2.6. Включить прибор, дать ему пре греться в течение 

10 мин.

5-2.3.3. Градуировка прибора

5 .2 .3 .3 Л . Градуировка прибора выполняется с помощью шкалы 

эталонных растворов, приготовленной в соответствии с подразделом^.2•

5 .2 .3 .3 .2 . Нажать кнопку К (черт. 5 ) и, де{жа её в нажатом 

состоянии, с помощью ручки Рн, установить стрелку гальванометра на 

нулевую отметку. Повернуть ручку Рк и установить стрелку гальвано

метра на нулевую отметку, после чего снова нажать кнопку К и с  по

мощью ручки Рн поставить стрелку на нуль. Операцию повторять до тех 

пор, пока стрелка не будет сохранять свое нулевое положение как
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при нажатой» так и при отпущенной кнопке.

5 .2 .3  .3 .3 . <£цательно промыть и высунить кюветуt затем запол

нить её исходным чистым растворителем и вставить в гнездо 3 

(черт. 6 ) 9 нажать клавишу заслонки Кл (черт. 5 ) ;  по отк лон ен » 

стрелки гальванометра сиять отсчет показаний прибора.

5 .2 .3 .3 .4 . Вылить из кюветы растворительр заполнить её пер

вым аталонныы растворомt поместить в гнездо 3 , снять отсчет пока

заний прибора. Затем также снять показания прибора дня всех вта- 

лояш х растворов масла.

5 .2 .3 .3 .5 . Из отсчетов показаний прибора для эталонных раст

воров вычесть показания прибора для чистого растворителя. По по

лученным данным построить градуировочный график зависимости пока

заний прибора от концентраций масла в эталонных растворах.

Градуировочный график необходимо проверять и корректировать 

один раз в три месяца.

5 .2 .3 .4 . Проведение анализа

5 .2 .3 .4 .1 . Заполнить кювету 10 мл анализируемого раствора, 

вставить в гнездо 3 (черт. 6 ) ,  нажать клав иву заслонки Кл 

(черт. 5 , по отклонению стрелки гальванометра снять отсчет пока

заний прибора.

5 .2 .3 .4 .2 . Таким ке образом проверить исходный чистый раст

воритель и вычесть полученный результат из отсчета показаний 

анализируемой пробы.

5 .2 *3 .4 .3 * Пользуясь градуировочным графиком по полученным ре

зультатам находят соответствующее значение измеряемой концентрации
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5.3* Инфракрасный метод

5*3* I ,  Определение инфракрасным методом производится на анали

заторах ЛИМ-10 иди фотометрическом лабораторном приборе "Донец"* 

указанных в подразделе 1.2. , по прилагаемым к приборам методикам.

5 .4 . Весовой метод

5.4*1* Весовой метод использует для определения содержания 

масла на аерозольных фильтрах*

5*4*2* Аэрозольные фильтры до и после отбора пробы выдержива

ет в вксих&торе над серной кислотой в течение 10-15 мин. после 

чего разворачивает защитные кольца, складывает фильтры вчетверо 

и взвешивает на аналитических весах.

5 .4 .3 . Вэвепив&ть фильтры до и после отбора пробы необходимо 

при одинаковых атмосферных условиях. При резких изменениях темпе

ратуры ши влажности, взвешивание фильтров перед анализом следует 

повторить» В случае попадания на фильтры, во время отбора пробы, 

влаги в виде брызг или тумана, необходимо перед вторичным взвеши

ванием выдеркать фильтры в эксикаторе над серкой кислотой не менее 

2-х часов.

5.4*4. Взвешенные фильтры, до их использования, помещает в за

щитные кольца и укладывает в пакетики для дальнейшего использования

6. ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ

6*1. Четыреххлористый углерод относится к сильнодействующим 

ядовитым веществам» Отравление им мажет произойти при вдыхании его 

паров, а также при попадании на кожу. Наркотик вызывает тяжелые 

поражения печени и почек* Хладон ИЗ (фреон И З ) менее токсичный 

растворитель, во при работе с ним следует соблюдать мары безопас

ности, см* подраздел 6*3. Эфир-наркотик, действующий слегка разд

ражающе на дыхательные пути, относится к токсичным раствор иг елям*



Растворитель
t Предельно допустимое 
| содержание, иг/и3

Углерод четыреххлористый 

Хладон ИЗ (фреон 113) 

Эфир

20

3000

300

6.3 . Во избежание отравления, все работы с рас творит ел ши дол

жны производиться в вытяжном нкафу. В случае попадания растворите

ля на кожу рук следует немедленно вымыть руки с мылом.

Отбор растворителя пипеткой производится только с помощью ре- 

ежовой груши.

В случае аварийного проливания больших количеств растворителя 

необходимо немедленно убрать ж едкость тряпками или вагоны», при 

уборке следует пользоваться противогазом и брезентовыми перчатками.

6 .4 . Этиловый ефир горюч и взрывоопасен. Пределы его взрывае

мости в воздухе и кислороде приведены в табл.5. При работе с эфиром 

следует применять меры предосторожности, н е о б х о д т »  при работе о 

горюч ши веществами:

-  не журить и не зажигать огня в помещении;

-  не включать электроплиток с открытыми спиралями вблизи 

места работы с эфиром;

-  все работы с эфиром вести в пертатках и защитных очках;

-  нагревать или испарять эфир только на водяной бане (при 

тешэратуре 40 +1°С*)

Хранить эфир следует в лаборатории в металлическом нкафу в 

количестве, не превышающем недельного запаса.



Таблице 5.

В среде { Нижний предел {взрываемости. % об. } Верхний предел j взрываемости, % об̂
В воздухе 
В кислороде

1.85
1.85

36.5
85.5

6.5. Уничтожение токсичных растворителей должно производиться 
только по согласованию с местными органами санитарного нахвора.

6.6. В приборах для люминесцентного анализа, в качестве источ
ника света применяется ртутно-кварцевая лампа. Ультрафиолетовое из
лучение лампы образует в окружающем воздухе овон, высокие концен
трации которого вредно действуют на обслуживающий персонал. В связи 
с этим необходимо обеспечить рабочее место вытяжной вентиляцией.

6.7. При работе с пробоотборником по черт. 10351,сб. I, необхо
димо с облипать правила работы с сосудами, находящимися под давлением. 
Не допускается:

- подавать в пробоотборник газ давлением более 40 ИПа (400 
кго/см2);

- подавать в пробоотборник газ при открытых вентилях и не ус
тановленных до упора гайках;

- устранять неисправности в пробоотборнике при наличии в нем 
давления газа;

- отсоединять пробоотборник от газовой магистрали, не убедив- 
жжсь в отсутствии давлении гава на входе в пробоотборник.
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Инженер н .6.С к в и ш

ОМГАСТЗАГП:

ЦК Профсоюза рабочих хямичвско"
и нефтехимической промышленности Письмо 7С2С̂ З-339Л;. от — Л̂  
Минздрав PCICP

Заместитель глазного государствен
ного санитарного врача РСФСР Письмо £ С&Лту-̂ 2-ЗЭЗ от "П



Минимальная масса масла, определяемая лшннесцентинм, инфракрасным 
и нефелометричеоким методами.

1 Лшинесцентный метод ! Инфракрасный метод j Нефеломет- 
-t рнчаский 
| метод
1
!.

Марки масел г
f ЭФ-ЗМА
г
i

т г 
, лк-: !! !
1 j

Mjgejo, 1

______L

ЛИМ-10 ! Донец
!
L  _

П-28 "брайтсток" 0,001

Количество масла в иг не

0,005 0,01

более

0,04 0,02 0,01

Кааорееоорное КС-19 0,001 0,005 СР0Т 0,04 0,02 0,01

Индустриальное 50 
(машинное СУ) 0,001 0,01 0,05 0,04 0,02 0,01

МС-20, N50-14 
(авиационное) 0,001 С,01 0,1 0,04 0,02 0,01

Турбинное 30 (УТ) 0,003 0,01 0,2 0,04 0,02 0,01

Веретенное АУ 0,006 0,02 0.2 0,04 0,02 0,01

К

Приложение I 
Справочное



ОСТ 26-04-2674  ДО СУ>уь. 27

Приложение 2 
Справочное

Прибор поглотительннй f нспользхвшй при определении 
содержании наела в газах
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Пробоотборник, черт. I035I, еб.1.

Приавенке 3 
Справочное

n V

------- yzzz

11 ....I 1 \  . У

\I0

_I *  охлаждаемая камера; 2 -  фильтр тонкой очистки; 3 -  дроссель 
регулируемый; 4 -  вентиль "анализ"; 5 -  ротаметр; 6 -  нгуцер под- 
хдмчеяия воздуха охлаждения; ? *  вентиль "охлаждение"; 8 - гайка; 
9 -  ниппель; 10 -* нгуцер; I I  -  гайка; 12 -  приким; 13 -  обечайка; 
14 -  кольцо.
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Приложение 4 
Справочное

Перечень предпрлятий-раэработчиков (изготовителей) 
технической документации и лабораторной аппаратуры.

Наименованиеаппаратура Предприятие разра- ! Разработчик техни- ботчик v изготовитель) | ческой документации
Электронный фдуоро— 
метр ЭФ-ЗМА

Московский эксперимен
тальной эавод продовольет 
венного машиностроения и
приборостроения 9 гор. 
Москва» пр.Жуковаv I.

Лшниеацентннй компа
ратор ЛК-1

Преящшктке
ШЗНЕРГОЧКШЕТ, гор. Рос
тов на Дону, уя. Станис
лавского, 8а

Апварат'Иодмь 833" Завод "Красногвардеец"Р
гор. Ленинград.

Аналкеатор ЛИй-ГО - Северодонецкий 
филиал ОКБА

Анализатор "Донец" -
Пробоотборник
КВ 29201.000 -

НПО Криогенмаш, 
Моск.обл.

Пробоотборник 
Э 108-079-080 _

Пробоотборник 
10351,0(5 I

- Предприятие ц/я 
A-773I, гор. Москва

Аспиратор "Модель 622" Завод "Красногвардеец"# 
гор. Ленинград -
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П Е Р Е Ч Е Н Ь
ссылочных нормативно-технических докуметов (НТД)

!Обоаначение !
!

Лист 
|(страница)

ГОСТ 61-75 Кмслота укоуоаая 2
ГОСТ 288-72 ВоСяок технмческм! тонкошерстны! ■ де-

тал иэ него для маниностроения 3, 6
ГОСТ 1770-74 Посуда мерная лабораторная стеклянная 

Цилиндры, нолбы, менаурки. Технические 
уолови 3

ГОСТ 2939-63 Гван. Условия для определения ооьеми 4, 7, 0,
ЛЮТ 6331-78 Кислород жидкий, технический и меди

цинский- Технические условия 2
ГОСТ 6371-73 Эксикатор 3
ГОСТ 8613-75 Воронки стеклянные Э
ГОСТ 6709-72 Вол дистиллрованная 2
ГОСТ 9147-73 Посуда лабораторная фарфоровая 3
ГОСТ 9499-70 Холодильника стеклянные лабораторные. 

Технические условия 3
ГОСТ 10394-72 Стаканы в колбы стеклянные лабораторные. 

Технические условия 3
ГОСТ 10515-75 Пробирки стеклянные. Технические условия 3
ГОСТ 10576-74 Часы песочные 3
ГОСТ 13045-67 Ротаметры общепромышленные с.

ГОСТ 19491-74 Весы лабораторные рычажные. Основные 
параметры. Общие технические требования с-

ГОСТ 20288-74 Углерод четыреххлористый 2

ГОСТ 20292-74 Приборы мерные лабораторные стеклянные 
Бюретки, пипетки 3

ГОСТ 21241-77 Пинцеты медяциеиские. Общие технические 
условия 3

ГОСТ 23844-79 Хладон ИЗ (фреон ИЗ). Технические условия 2
ТУ 13-226-75 Сургуч почтовый 2
ТУ 64-1-862-72 Аспиратор для отбора пробы воздуха.

10

2
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---------!---------------
Обозначение j Наименование
_________!_______________

т
i Ласт
(страница)

ТУ 95-7186-76 Фильтры аэрозольные 3, 7
ТУ 25-04-2261-75 Счетчик газовый барабанный (с жидкост

ным затвором) тип ГСБ-400 2, 6, б
ТУ 6-95I I 1-233-78 Латекс полистирола 2
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1. Материалы, реактивы» аппаратура и посуда ^

1.1. Материалы и решетины 2

1.2- Аппаратура и посуда 2

2. Отбор и контроль минеральных масел в гавах 4

2.1. Общие положения 4

2.2. Отбор пробы капельного масла пробоот

борником черт. КС29201.000 о фетровыми фильтрами 4

2.3. Отбор пробы капельного масла о использова

нием аэрозольных аналитических фильтров ЛФА-В-18 или 

АФА-ВП-20 7

2.4. Отбор пробы капельного и парового масла

о помощью поглотителей, заполненных четнреххлористнм 

углеродом В

2.5. Отбор капельного и парового масла с помощью

пробоотборника черт. 10351,сб.1 :и

3. Отбор и контроль масла в жидком кислороде, азоте 

и других хриоиродуктах

4. Отбор и контроль масла в воде I I

5. Методы анализа 12

5.1. НефелометрическиЯ метод J2

5.2. Лшинеоцевгный метод 12

5.3. Инфракрасный метод К>

6. Требования безопасности 22
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Приложение 2. Прибор поглотительный, используемый при
определении содержания масла в газах 2?

Приложение 3. Пробоотборник черт. 1035I.об.I 2В
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