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润滑油氧化安定性测定法

      (旋转氧弹法) 代替 ze E34 011-88

1 主题内容与适用范围

    本标准规定了用旋转氧弹法测定润滑油的氧化安定性的方法。

    本标准适用于评定具有相同组成的(基础油和添加剂)新的和使用中汽轮机油的氧化安定性。也
可以用来评定含2,6一二叔丁基对甲酚的新矿物绝缘油，作为其氧化安定性的一种快速评定方法。试

验结果用来检验含2,6一二叔丁基对甲酚或2,6一二叔丁基酚或含这两者的新矿物绝缘油，对每批油

可作性能连续控制。

    本标准不适用于40℃时粘度大于12mm2/s的含抗氧剂的绝缘油。

2 引用标准

    GB 253 煤油

    SH 0004 橡胶工业用溶剂油

    SH 0005 油漆工业用溶剂油

3 方法概要

    将试样、蒸馏水和铜催化剂线圈一起放到一个带盖的玻璃盛样器内，然后把它放进装有压力表

的氧弹中。氧弹在室温下充人620kPa(6.2ba或90psi )压力的氧气，放人规定温度(绝缘油140T;汽

轮机油1509C)的油浴中。氧弹与水平面成300角，以100r/min的速度轴向旋转。当达到规定的压力降
时;停止试验。记录试验时间，根据氧弹试验时间以分钟(min)表示，作为试样的氧化安定性。

4 仪器与材料

4.， 仪 器

4.1.1 氧弹、玻璃盛样器、压力表、试验油浴和附件见附录A。仪器装置示意图见图1a

4.1.2 温度计:水银温度计，100一15090，分度值为0.190 o

4.1.3 架盘药物天平:最大称量为500g，感量为0.5g.
4.1.4 移液管:5mLo

4.1.5 广口玻璃瓶:50. 1000n止，口径大于50=m.

4.2 材料

4.2.1 铜丝:纯度99.9%a，Cut，直径1.50一1. 63mmo

4.2.2 氧气:纯度99.5%.

    注意:高速喷射易燃烧。远离油和脂。

4.2.3 砂纸或砂布:粒度100号。

4.2.4 溶剂油:符合SH 0004或SH 0005要求。
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          图1 旋转氧弹试验仪器示意图

1-液面;2一转动托架，100r/min; 3-绝热层;4-驱动装置

4.2.5 煤油 :符合 GB 253的要求。

    注意:溶剂油、煤油易燃，蒸气有害，应远离热源、火花和明火。

4.2.6 硅醛润滑脂。

427 细纱手套。

5 试剂

5.1 95%乙醇:化学纯。

5.2 硝酸:化学纯。

5.3 磷酸:化学纯。

5.4 氢氧化钾:分析纯。

    注意:95%乙醇易燃，应远离热源、火花和明火。硝酸、磷酸和氢氧化钾有腐蚀性。

6 准备工作

6.1   lOg/L氢氧化钾乙醇溶液的配制:将12g氢氧化钾溶解于1L95%乙醇中。
6.2 硝酸一磷酸溶液的配制:将3份体积的硝酸与7份体积的磷酸混合。

6.3 铜催化剂线圈的制备

6.3.， 在ir,}使用前，用粒度100号砂纸或砂布把3m长的铜丝磨光，并用清洁、干燥的绸布把铜丝

上的磨屑擦净。将此铜丝烧成外径为46 - 48mm,高为40 - 42rmn的线圈。用自来水、蒸馏水和95%

乙醇清洗，再用冷风吹干。如放人干燥器中备用，则放置时间不得超过24h，否则需重新处理。对每

一试样要制备一个新的线圈。

6.3.2 另一种制备铜催化剂线圈的方法。在临使用前，把3m长的铜丝绕成外径为46一48mm，高为

40 - 42mm的线圈，放人装有硝酸一磷酸溶液的广口玻璃瓶中进行酸处理，直到铜丝露出新鲜金属表

面为止。取出线圈，用自来水、蒸馏水和95%乙醇清洗，冷风吹干，也可放人干燥器中备用，但放

置时间不得超过24h，否则需重新处理。

    注:用酸处理的铜催化剂线圈制备好后，必须称重。如果质量比开始使用的质量减少了5%，则不能继续使用。

        铜催化剂线圈使用和称重时，均不能用手直接接触。处理后铜丝有麻坑、锈斑时，不能使用。
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6.4 将试验油浴升温到所需的试验温度。绝缘油为140̀1C;汽轮机油为1500C o

6.5 将氧弹体、平盖、锁环、玻璃盛样器和聚四氟乙烯盖用自来水、蒸馏水和95%乙醇冲洗，冷

风吹干。

    注:氧弹清洗得不彻底，会对试验结果带来不良影响。

7 试验步骤

7.1 带上清洁的细纱手套，将制备好的铜催化剂线圈旋转装人玻璃盛样器中，加人50g士0.5g试
样。用移液管加人5mL蒸馏水。

    注:试样必须用棕色玻璃瓶装，并避光保存。

7.2 用移液管向空氧弹体内加人5mL蒸馏水，然后把玻璃盛样器滑进氧弹体中，盖上聚四氟乙烯

盖。在“0'’形密封圈外层涂一层薄薄的硅酞润滑脂。将氧弹平盖(装有压力表)盖上，用手把锁环拧

紧，上紧仪表钟发条，装好记录纸(见图A4)，填写好氧弹号、试样编号、试验温度和试验日期。

    注:在氧弹体内壁和玻璃盛样器之间加水有助于传热

7.3 打开针形阀，用压力约为620kPa(6.2ba或90psi)的氧气缓慢冲洗两次，并放到常压，然后在室

温25℃下调节氧气调节阀，将压力调到620kPa(6.2ba或90psi )。如果室温不是2590，而是25℃士
29C，则就相应增加到减少5kPa(0.056a或0.7psi)，以获得所需的初始压力。当氧弹充氧至所需要的
压力后，用手关紧阀门。如有必要可把整个氧弹(除压力表外)浸人水中试漏。试漏后的氧弹一定要

用干毛巾擦干和压缩空气或吹风机吹干，避免把水带到热的试验油浴中引起油的溅射。严格按方法

要求对同一试样准备两个氧弹。

7.4 油浴达到所需要的试验温度后，关闭转动架。将准备好的氧弹插人转动架中，记录时间，再开

动转动架。控制温度波动在试验温度的士0.1℃以内。在氧弹放人后巧而n内，氧弹压力上升到最高

点并开始稳定。同一试样试验的两个氧弹的最高压力之差，不得大于35kPa(0.35ba或5.1psi)，否则
试验无效 。

7.5 在整个试验中，要使氧弹完全浸没并且连续而均匀的转动。要求转动速度为100r/min土5r/

min，任何可感觉到的转速波动会导致错误的结果。

7.6 当试验压力从最高点下降175kPa(1.75ba或25.4psi)后，关闭转动架，记录时间，取下记录纸，
立即取出氧弹，趁热放人煤油和溶剂油清洗槽中清洗，然后用自来水冲洗、冷却。

7.7 打开针形阀，放掉残气。打开氧弹，取出聚四氟乙烯盖和玻璃盛样器，观察试样和铜催化剂线

圈情况并作记录。用溶剂油清洗氧弹弹体、平盖和锁环，用95%乙醇冲洗氧弹管柄内部，并用清洁

的压缩空气或吹风机吹干。如果清洗后氧弹管柄内部还有酸气味，则应该用lOg/L氢氧化钾乙醇溶
液清洗，然后再用95%乙醇重复清洗直到没有酸气味为止。

8 精密度

    在40一370min内，按下述规定来判断试验结果的可靠性(95%置信水平)。
8.1 重复性

    同一操作者重复测定的两个结果之差不应大于1.58橱，其中了为两次结果的算术平均值。
82 再现性

    不同实验室各自提出的两个结果之差不应大于0.20x，其中x为两个实验室结果的算术平均值。

9 报告

9.1 观察记录纸的压力一时间曲线的外圈，计算放人氧弹开始试验到压力从最高点下降 175kPa

(1.75ba或25.4psi)的时间，以分钟(min)计算。
9.2 取两次试验结果的算术平均值作为试样的旋转氧弹法测得的氧化安定性，以分钟(min)表示。

    540
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      附 录 A

旋转氧弹法氧化试验设备

        (补充件)

A1 氧弹

    氧弹体、平盖、弹柄和锁环结构见图A1和图A2o

All 氧弹体和平盖应由不锈钢或传热好的铜棒加工制成，并镀铬，镀铬层要加厚。内表面应光滑

便于清洗。氧弹应能在150℃下经受3450kPa(34.5ba或500psi )的压力。由铜棒加工镀铬的氧弹，若镀
铬层剥落则不得继续使用。

A1.2 弹柄应使用不锈钢制造，内径为6.4mm，上部装有6.4二 的针形阀。

A1.3 锁环由钢镀铬或铝青铜镀铬制成。
A1.4  "0'，形密封圈由氟橡胶或硅橡胶制造，内径为50. Smm，外径为60.3mm。平盖上较大的凹形密

封槽其内径为54mm，外径为60.3mmo
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                          图A2 氧弹

1一弹柄头;2一弹柄;3-锁环;4一平盖;5-"0"形密封圈;fi一弹体;，一焊点
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4个劝9.5排放孔 成900

装记录器的丝扣

丝扣

N m了                     -}}}0.8X450 X6.4m 54.15/54.0} 60.27/60.25

            图A2 氧弹详图

二 弹柄头;b- 弹柄;一 锁环;卜 平盖;一 弹体

A2 玻璃盛样器

    由硼硅玻璃制成，容量175mL。见图A3o
A2.1 玻璃盛样器顶部应盖一个直径为57.2mm，厚为1.6mm的聚四氟乙烯盖，盖的中心有一直径为

3.2mm的孔。
A2 .2 玻璃盛样器应能滑人，并固定在氧弹体中，没有间隙。玻璃盛样器壁厚最大不超过2.5mm,

质量应不大于100g.
    542
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铜丝长 3..01.62

图A3 玻璃盛样器

A3 压力表

    见图A4，自动记录或指示压力表，量程为0一1400kPa(0一14ba或。一200psi )，分度为25kPa
(0.25ba或5psi) o精度2.0级，自动记录压力表的安装应使压力表平面垂直于旋转轴。

图A4 压力表记录纸
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A4 试 验油浴

    深度至少为230mm，容量至少为30L，能恒温在试验温度士0.1℃以内。装有较高效率的搅拌器

和适当的控制仪表及转动架，使氧弹插人转动架后能浸没在油面下至少25mm，并以100r/min - 5r/
min的速度，使氧弹成300角轴向转动。氧弹放人后，在 10 - 15min，试验油浴能自动回升到试验

温度

    附加说明:

    本标准由石油化工科学研究院技术归口。

    本标准由石油化工科学研究院负责起草。

    本标准主要起草人管焕铮、伶雅芝。

    本标准参照采用美国试验与材料协会标准ASTM D2272一85《汽轮机油氧化安定性测定法(旋转氧

弹法)》和ASTM D2112一81《含添加剂矿物绝缘油的氧化安定性测定法(旋转氧弹法))o


