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前 言

    本标准修改采用美国试验与材料协会标准ASTM D2274一2001《馏分燃料油氧化安定性测定法(加

速法)》，对SH/T 0175-2002《馏分燃料油氧化安定性测定法(加速法)》进行修订。
    本标准根据AM 丁D2274一2001重新起草。

    为了比较方便，在附录A中列出了本标准条款和ASTM D2274 - 2001条款的对照一览表。

    为了更适合我国国情，本标准在采用ASTM D2274一2001时进行了修改。这些技术差异用垂直单

线标识在它们所涉及的条款的页边空白处。在附录B中给出了技术性差异及其原因一览表。

    为了使用方便，本标准还做了如下编辑性修改。

    — 取消了ASTM D2274一2001第1.2条“本标准采用Si单位，括号里的数值仅供参考。”

    — 第14章精密度中重复性和再现性的文字表述按照我国习惯进行修改。

    本标准代替SH/T 0175-2002《馏分燃料油氧化安定性测定法(加速法)》。SH/T 0175-2002等效采

用ASTM D2274一8K

    本标准与SH/T 0175-2002相比主要变化如下:

    — 将SH/T 0175-2002范围中“适用于90%回收温度不高于370 0C”的内容编人本标准的“意义和

用途”一章中;

    — 增加了“引用标准”、“意义和用途”、“干扰因素”及“样品和采样”等章;
    — 在“仪器的准备”中，增加对蒸发容器的准备步骤;

    — 在“试验步骤”中，增加可根据需要延长氧化时间的注;

    — 在“粘附性不溶物测定”的步骤中，增加了蒸发三合剂的选用方法;

    — 增加了附录A和附录Bo

    本标准的附录A和附录B均为资料性附录。

    本标准由中国石油化工股份有限公司提出。

    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:中国石化洛阳石油化工工程公司炼制研究所。

    本标准主要起草人:刘峰阳、凌文、洪丽雁。

    木标准所代替标准的历次版本发布情况为:SH/T 0175-92; SH/T 0175--94; SH/T 0175-2002
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馏分燃料油氧化安全性测定法(加速法)

1 范围

1.1 本标准规定了用加速氧化法测定中间馏分燃料油固有安定性能的方法。本标准不适用于含渣油

的燃料油以及主要组分是非石油成分的合成燃料油。

1.2 本标准没有提出与其应用时有关的全部安全问题。因此，用户在使用本标准之前应建立适当的

安全和防护措施并明确其受限制的适用范围。

2 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, ISO 3170:1988, EQV)
    GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法〔GB/T 6682--92, ISO 36961987, MOD)
    GB/T 8019 车用汽油和航空燃料实际胶质测定法(喷射蒸发法)(GB/T 8019-87, ISO 6246:1981,

MOD)

    GB/T 12581 加抑制剂矿物油氧化特性试验法

    SH/T 0690 馏分燃料油在43℃储存安定性测定法

3 术语和定义

    下列术语和定义适用于本标准。

3.1

    粘附性不溶物adherent insolubles
    在本标准试验条件下，试样在氧化过程中产生并在试样从氧化管中放出后粘附在管壁上的不溶于

异辛烷的物质。

3.2

    可滤出不溶物Slterable insolubles

    在本标准试验条件下，试样在氧化过程中产生并通过过滤从试样中能分离出去的物质，它包括两

个部分，一部分是氧化后在试样中悬浮的物质，另一部分是在管壁上易于用异辛烷冲洗下来的物质。

3.3

    固有安定性inherent stability
    在不存在水或者活性金属表面以及污物等环境因素条件下，试样暴露于大气中抗变化的能力。

3.4

    总不溶物total insolubles

    粘附性不溶物和可滤出不溶物之和。

3.5

    零时间zero tiiR -

    一组氧化管中第一个放人加热浴中的时间。

    注:零时间可作为氧化管放人加热浴中氧化16h开始的时间。
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4 方法概要

    将已过滤的350mL试样装人氧化管中，通人氧气，速率为50nil/min，在95℃下氧化16h.然后将

氧化后的试样冷却至室温，过滤，得到可滤出不溶物。用三合剂把粘附性不溶物从氧化管壁和通氧管

壁上洗下来，把三合剂蒸发除去，得到粘附性不溶物。可滤出不溶物的量和粘附性不溶物的量之和为

总不溶物的量，以mg/ l00ML表示。

5 意义和用途

5.1 本标准提供了90%回收温度低于370℃的中间馏分燃料油储存安定性的评价方法。本标准不适

用于含渣油的燃料油以及主要组分是非石油成分的燃料油。

5.2 本标准不能够预测中间馏分燃料油在油罐储存一定时间后生成总不溶物的量。油罐储存生成总

不溶物的量受一些特殊条件的影响，与本标准的试验条件差异太大以致不能准确预测。

5.3 本标准和SH/T 0691)方法相比，测定速度快。但是，由于本标准是在较大程度的提高温度和纯

氧的氛围中进行试验，所以测定的不溶物的量和性质与SH/T 0691)相比，与实际储存的偏离程度

更大。

6 干扰因素

6.1 氧化是导致生成不溶物的主要化学过程，像铜和铬这些物质能够催化氧化反应，结果使生成不

溶物的量增加。由于本标准使用的仪器也可用于GB/T 12581标准，该标准使用了铜和钢的线圈作为

催化剂。如果本标准和GB/T 12581共用一组氧化管，在使用前要彻底清洗掉这些金属残渣。同时，

为了防止铬离子的存在，不要用铬酸洗液清洗所有的玻璃仪器和氧化管。

6.2 如果在三合剂中使用了纯度不高的试剂，将会造成粘附性不溶物的量增加，因此，在配制三合

剂时必须要用分析纯或纯度更高的试剂。

6.3 试样暴露于紫外光下，会造成总不溶物的量增加，因此，试验用的样品必须避紫外光(阳光或荧

光)。试样取样、测量、过滤和称量的全部操作过程应避免阳光直射。试样通氧前的保存、通氧操作、

通氧后的降温应在暗处进行。

7 仪器

    注:仪器应按照制造厂说明书的规定进行校正，以确保实验结果的稳定性。

7.1 氧化管:硼硅玻璃材质，尺寸如图1所示。由氧化管、冷凝器和通氧管组成。本标准中所用的

氧化管和GB/T 12581标准中所用的氧化管相同。

7.2 加热浴:装有液体加热介质，控制在95℃士0.2cC。有搅拌装置，保持浴温均匀。放人浴中的

氧化管底部能浸人加热介质液面下约350mm。加热浴的结构应能使试样氧化时避光。

7.3 浮子流量计:50mUmin士5mL/min，每个氧化管连接一个流量计。

7.4 滤膜干燥箱:用于干燥可滤出不溶物，控温在800C 1 2C.

7.5 玻璃仪器干燥箱:用于干燥玻璃仪器，控温在105℃士5̀C o

7.6 过滤仪器:如图2所示，应能固定7.7条所述的滤膜。

7.7滤膜:纤维素醋膜片，直径47mlim，公称孔径0.8Ktn，不含表面活性剂
7.7.1 样品预过滤用一张滤膜。

7.7.2 测定可滤出不溶物用二张质量配重(或预先称重挑选)的滤膜。

7.8 蒸发容器:硼硅玻璃烧杯，200mL，高型。

7.9 电热板:温度可达1350C，用于加热蒸发容器中的溶剂。
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1一 一玻璃冷凝器

2一一通氧管 门 喊玻璃管)

3— 硬质玻璃棒。

图 1 氧化管

8 试剂与材料

8.1 试剂纯度:所用试剂必须用分析纯或纯度更高的试剂，以确保测定结果的准确性

8.2 水的纯度:除非另有说明，水的纯度应符合GB/T 6682规格中三级水的要求。

8.3 异辛烷:纯度不低于99.75%。使用前用一张滤膜预先过滤。

8.4 氧气:纯度不低于99.5%。若氧气是通过工厂的总管线供给时，在恒温浴前应当安装过滤器，

防止管线内的水气和杂物带人氧化管内，并且装有稳压阀以保证通人氧化管内的氧气流量稳定。也可

使用符合要求的瓶装氧气。

    注:氧气助燃，不要用表而有油脂的装置。

8.5 三合剂:等体积丙酮、甲醇和甲苯的混合液。
    注:配制三合剂溶液必须用分析纯或纯度更高的试剂，否则，会引起粘附性不溶物的量明显增加。三合剂易着

          火 .有毒
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9 样品和采样

9.1 采样应按照GB/T 4756或另外的标准进行以获取有代表性样品。

9.2 收到样品后应尽快分析。当试验在一天之内不能进行时，应用惰性气体如:不含氧的氮气、氢

气或氦气覆盖保护，样品储存温度不应高于10̀C，但不能低于样品的浊点。

    注:试样应装在金属桶或避光的玻璃容器中，容器要预先清洗干净。不得用塑料容器或软质玻璃(钠玻璃)材质

          的容器存放试样。5号轻柴油和 10号轻柴油样品储存温度可提高到不高于 15'C.

9.3 试验样品:每次试验用样品的量约为《IOML，如果样品储存在较大的桶里，采用振荡、摇晃或

其他方式把样品充分混匀。然后用倾倒、管吸或其他方法把样品分成若干份试验样品。管子、取样

品、移液管、烧杯以及所有与试验样品接触的器具应先用三合剂洗涤，再用少量样品淋洗。由于样品

储存时的温度可能低于10̀C，混匀和分装时应使样品达到室温后再进行，这样才能使析出的蜡重新

溶解、样品的粘度减小，利于混匀。

10 仪器的准备

10.1 玻璃仪器(除氧化管外)的准备:用三合剂淋洗所有的玻璃仪器，然后用水、中等碱性或中性

实验室清洗剂清洗，再用蒸馏水洗涤三次，最后用丙酮洗，除去水，烘干后待用。

10.2 氧化管及其附件的准备:用含有清洗剂的水装满氧化管，装上通氧管及冷凝器，浸泡至少2ho

刷洗，倒出洗液，用自来水冲洗5次，然后用蒸馏水或符合GB/T 6682规格中三级水要求的水冲洗三

次。再用丙酮洗，除去水，烘干后待用。

10.3 蒸发容器的准备:在 105℃士5̀C烘箱中干燥已清洗干净的200mL高型烧杯(包括空白试验烧

杯)1h，取出后放人无干燥剂的干燥器内，冷却1h，称量各烧杯质量，精确至O.1 mg,

11试验步骤

，，.1试样准备
    在滤膜托板上放一张滤膜，如图2所示，用夹子把滤膜、漏斗、滤膜托板固定。连接抽真空系统

(真空度约WOO，过滤约400mL试样，接收在干净的500mL吸滤瓶内，弃去滤膜。每个试样都应按

上述步骤准备。再次过滤试样时，不要用上次用过的滤膜，否则，滤膜上滤出的沉渣可能被后加的试

二续:一

1- 漏斗下部

2曰 膜托板:

3— 漏斗上部

刁 夹子 。

图2 过滤仪器
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样带走，影响试验结果。

11.2 试样氧化

11.2.1 将350mL t 5mL已过滤的试样装人干净的氧化管内。在尽量短的时间内(不应超过1h)将此氧

化管放人已恒温至95℃土0.2℃的加热浴中，氧化管内试样的液面应低于加热介质的液面。暂时存放

时，应避光。

11.2.2 氧化管放人加热浴中后，依次装好通氧管和冷凝器，接通冷凝水和氧气，调节氧气流量为

50mUmin土5mlr而n。确保试样避光。

11.2.3 记录第一个氧化管放人加热浴中的时间(零时间)。

    注:馏分燃料油氧化安定性的研究或其他产品规格中，使用本标准测试时允许适当延长试样在加热浴中的时间，

        如40h。但是，本标准中给出的精密度值仅仅适用于试样在加热浴中放置 16h这个周期。

11.3试样冷却
11.3.1 从零时间开始至16h士0.25h，按照放人加热浴中的顺序从加热浴中取出各氧化管，用一片

和氧化管口同样大小的铝箔或塑料片盖住管口，防止污物、灰尘和水分进人氧化管内。记录第一个氧

化管取出的时间。

11.3.2 将氧化管放人室温下(应高于试样的浊点)通风的暗处冷却至接近室温。放置时间不应超过

4h.

11.4 测定可滤出不溶物

    把两张质量配重的滤膜放在过滤器滤膜托板上，按图2安装过滤仪器，抽真空(真空度约80kPa)

倾倒并过滤冷却至室温的试样。待全部试样过滤完成后再倒人异辛烷淋洗。过滤结束，用异辛烷冲洗

氧化管和通氧管三次，每次用量50n止士5mL。冲洗液均通过过滤仪器抽滤。过滤完成后，卸下过滤仪

器漏斗上部，再用50mL士5mL异辛烷清洗滤膜的托板和相邻的部件，弃去滤液。小心取出滤膜，在

80℃士2̀C烘箱中干燥此两张滤膜30min，冷却30min，分别称量上层滤膜(样品)和下层滤膜(空白)的

质量，精确至0.1 mg。计算可滤出不溶物的量(A).
    注:若滤膜严重堵塞，不能在2h之内完成过滤，应另外用两张滤膜过滤剩余的试样。

11.5 测定粘附性不溶物
11.5.1 用75mL士5mL的三合剂分三次洗下粘附在氧化管壁和通氧管壁上的不溶物。

11.5.2 检查氧化管壁和通氧管壁表面是否还有未洗下的不溶物或管壁带有颜色，如果还有未洗下

的不溶物或管壁带有颜色，再用25mL三合剂冲洗。

11.5.3 蒸发三合剂:用下述二种方法中的任一种方法将三合剂蒸发除去。

11.5.3.1将冲洗液收集在已称过质量的200mL的高型烧杯内，把烧杯放在135℃的电热板上，在通

风柜内加热蒸发三合剂。待三合剂蒸干后，将含有不溶物的烧杯放在无干燥剂的干燥器内，冷却lh,

称量各烧杯质量，精确至0.1 mg.
11.5.3.2 也可选用将冲洗液收集在GB/T 8019规定的1个或2个100ML的烧杯内，用GB/T 8019喷

射蒸发法在 160℃下蒸发三合剂。

11.5.4 蒸发和试验等体积的三合剂 .作 为粘附性不溶物的空 白。校正三合剂 中的杂质。

12.1

计算

  试样氧化后可滤出不溶物的量A (mg/l00mL)按式(1)计算:

‘m2 - MI3.5·····················································⋯⋯(1)
式 中 :

MI— 下层(空白)滤膜的质量，mg;

m2— 上层(试样)滤膜的质量，mg.
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12.2 试样氧化后粘附性不溶物的量B (mg/l00mL)按式(2)计算:

(2)

一
    式 中:

    m3— 空白试验烧杯质量，mg;

    m4— 试样试验烧杯质量，mg;

    ms— 空白试验后烧杯及其内容物总质量，mg,
    mg— 试样试验后烧杯及其内容物总质量，mg.

12.3 试样氧化后总不溶物的量X (mg/lOOML)按式(3)计算:
                                            X = A+B ············································⋯⋯ (3)

13 报告

13.，取重复测定所得的两个总不溶物结果的算术平均值，报告为试样的总不溶物X (mg/l OOML) ,

报告结果取一位小数。

13.2 也可选择报告试样可滤出不溶物A (mg/ lOOmL)和粘附性不溶物B (mg/ 100mL) o

14 精密度与偏差

14.1 精密度:本标准精密度是按各实验室试验结果的统计分析确定的(95%的置信水平)。

14.1.1 重复性:同一操作者使用同一台仪器在相同的操作条件下，对同一试样测定得到的两个试

验结果之差，不应超过式(4)计算的数值或表 1中相应的数值。

                                  :=0.54夕顶·········································⋯⋯(4)
    式中 :

    X— 两次测定所得总不溶物结果的平均值，mg/lOOML.

表1 总不溶物测定的重复性和再现性典型值 mg/lOOmL

总不溶物 重复性 再 现性

0.1 0.30 0.印

0.5 0.45 0.89

1.0 0.54 1.06

1.5 0.oo 1.17

2.0 0.64 1.26

2.5 0.68 1.33

3.0 0.71 1.40

注:用两种蒸发三合剂的方法测定粘附性不溶物，本精密度表均适用

14.1.2 再现性:不同操作者在不同的实验室，对同一试样测定得到的两个试验结果之差，不应超

过式(5)计算的数值或表1中相应的数值。

                                    R=1.06沙j··········································⋯⋯(5)

    式中 :

    J￥一-两个总不溶物测定结果的平均值，mg/100MLo
14.2 偏差:由于本标准没有合适的标准样品，有关偏差未给出。
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                    附 录 A

                《资料性附录)

本标准章条编号与ASTM D2274一2001章条编号对照

表A.1给出了本标准章条编号与ASTM D2274 - 2001章条编号对照一览表。

              表A.1 本标准章条编号与AS IM / 1'2274一2001章条编号对照

本标准章条编号 ASfM D2274一2001章条编号 1 ASTM D2274一2001章条编号

1.2 】 3.1.3

1.2         一 3.4 3.1.4

        一} 3.1.5

3.1         一 3.1.5.1

3.2         一
注:表中的章条以外的本标准其他章条编号和ASTM D2274一2001章条编号均相同且内容相对应。

                      附 录 B

                《资料性附录)

本标准与IcyYu 13b44一2001技术性差异及其原因

表B.1给出了本标准与

                表 B.1

ASTM D2274一2001技术性差异及其原因的一览表。

本标准与AS'IM D2274一2001技术性差异及其原因

本标准章条编号 技术差异 原 因

2

  本标准未全部采用ASTM D2274一2001第 2章中引

用标准。部分标准采用参照L41〕标准起草的我国相应
标准，无相应标准的引人其实质性内容

  我国无与 ASIM相对应的标准，参照 】SO
标准起草的我国相应标准和 ASPM标准的

实质性内容相同

5.1
  本标准未采用ASIM D2274一20015.1条中“本标准
提供了初馏点高于 17590”的内容

为适合我国轻柴油标准的需要做了修改

9.2条注
  增加，"5号轻柴油和 10号轻柴油样品的储存温度可

提高到不高于巧℃”
为适合我国轻柴油标准的需要做了修改

11.2.2

  本标准未采用ASIM D2274一2001 11.2.2条中“当试

验用氧化管的数量少于氧化浴中孔的数量时，将装
有 350mL类似于试验燃料的液体的氧化管放人未用

的孔中，，

  采用其他方式也可达到试样氧化时避光
以及防止氧化浴中的加热介质挥发损失


