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前 言

    本标准等效采用国际标准ISO 10307 - 1:1993《石油产品— 残渣燃料油中的总沉淀物 第一篇:

用热过滤程序测定》。

    本标准与ISO 10307一1:1993的主要差异如下:

    1.未采用IS0 10307一1:1993的标准名称，标准名称以简洁为主。

    2.引用标准改为我国相应等效的国家标准和石油化工行业标准;对我国无相应等效标准的，在

本标准中写人引用的实质内容。

    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:中国石油化工股份有限公司上海高桥分公司炼油厂。

    本标准主要起草人:蒋彤、陆丽华、李静。

北京富尔邦科技发展有限责任公司 
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eqv ISO 10307一1:1993

1 范围

，.， 本标准适用于测定100℃粘度小于55.'/s的残渣燃料油及含有残渣组分调合的馏分燃料油中

的总沉淀物。

1.2 本标准在精密度考察时的取样范围为:残渣燃料油的最大总沉淀物是0.50%(m/m)，含有残渣

组分调合的馏分燃料油的最大总沉淀物是0.40%(m/m).

1.3 除由于相当数量的不溶性有机物和无机物存在的因素之外，某些燃料油的过滤时间也可能由于

其他因素超过本方法规定的最大过滤时间。

1.4 沉淀物在甲苯中的不溶物可按GB/T 6531测定。

      注

    1本标准可用来评价通过加速老化程序进行燃料油预处理后的总沉淀物(见SH/T 0702(残值燃料油总沉淀物测定

      法(老化法)》)。

    2残渣燃料油中可观的沉淀物会使操作设备产生积垢，并给燃烧器设备带来问题。沉淀物可在储存罐中、过滤

      器滤网上或燃烧器零件上积累，造成油料从油罐到燃烧器流通不畅。

1.5 本标准可能涉及某些有危险的材料、操作和设备。本标准无意对与此相关的所有安全问题都提

出建议。用户在使用本标准之前有责任建立合适的安全和防护措施并确定适当的管理制度。

2 引用标准

    下列标准包括的条文，通过引用而构成本标准的一部分。除非在标准中另有规定，下述引用标

准都应是现行有效标准。

GB/T 6531 原油和燃料油中沉淀物测定法(抽提法)

SHUT 0702 残渣燃料油总沉淀物测定法(老化法)

3 定义

    本标准采用下列定义。

总沉淀物 total sediment

    一定量的试样通过规定的滤纸进行过滤，分离出不溶解于一种主要是烷烃的洗涤溶剂的有机物

和无机物的总量。

4 方法概要

试样在100℃下通过规定的仪器过滤后，把滤纸上的总沉淀物经溶剂洗涤和干燥后，进行称重。
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测定应进行重复试验。

5 试剂

5.1 正庚烷:分析纯。

    .告:正庚烷是一种有毒的挥发性烃类，只能在通风柜中使用。应避免吸人蒸气和长时间的皮
            肤接 触。

5.2 甲苯:分析纯。

    .告:甲苯是有毒的挥发性烃类。通过吸人蒸汽或通过皮肤与液体接触而吸收。只能在通风柜
          中使用并避免与皮肤接触。

5.3 洗涤溶剂:由85%(V/V)正庚烷和15%( V/V)甲苯组成。

6 仪器

6.1 过滤元件:由黄铜制成，附带有铜的蒸气盘管(见图1)。过滤元件架设在真空烧瓶的上方。过
滤装置流程见图20

    注:只要尺寸符合要求，加热介质能严格遵守规定，其他外形的仪器是符合要求的。
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图1 过滤元件详图

6.2 温度计:分浸式，浸人线在50mm一80mm,最大长度220mmo温度计应能记录95℃一105℃范

围的温度。最大分度值0.5t.

6.3 烘箱:控制温度为1109C t 1 t。能蒸发溶剂，但没有火灾和爆炸的危险。

6.4 搅拌棒:玻璃或聚四氟乙烯制，长约150mm，直径约3mmo
6.5 玻璃烧杯:30mL，具嘴低型或锥型均可。

6.6 称量瓶:具磨砂玻璃塞、编号，直径80mm，高40mmo

6.7 电热板或其他相应的加热装置。

6.8 蒸汽发生器:能提供100℃士1℃的蒸汽源。当无法获得蒸汽或蒸汽达不到规定温度.可更换
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一 温度传感器

图2 过滤装置流程图

发生蒸汽用的加热介质。

6.9 真空源:能提供规定的40kPa士2kPa绝对压力(61.3kPa真空度)。

6.10 真空表:能记录6.9条规定的绝对压力或真空度。

6.11 玻璃纤维滤纸:公称孔径0.0016. ，直径47. 0

    注:由What. 生产的GF/A型是符合要求的。等效类型也适用

6.12 高速混合器:最小速度为400r/min的任何适宜型号。

6.13 干燥器:带干燥剂，能盖紧的。
6.14 冷却容器:干燥器或其他能盖紧的容器，在称量前冷却滤纸用。不使用干燥剂。

6.15 带刻度注射器或洗瓶:最小容量25mL，分度值0.5MLo

6.16 镊子:扁平型。

6.17 天平:感量0. l ntg，称量滤纸用。感量lontg，称量样品用。

7 准备工作

7.1样品的制备
    全部样品用高速混合器充分混合30s，或用其他方法使样品混合均匀。用玻璃搅拌棒或聚四氟乙

烯棒浸人容器底部取得的样品外观应是均匀的。高含蜡量(高倾点)的燃料油或高粘度燃料油，搅拌

前应加热样品。对低粘度燃料油，加热温度应高于其倾点 15℃一1890。对高粘度燃料油，加热到使

其粘度降低到150. 2/。一250.2/s之间的温度。在这制备期间温度不得超过809C,

7.2 滤纸的准备

7.2.1 在11090烘箱中将两张滤纸干燥20nun。把每张滤纸分别迅速地移人有编号的称量瓶中，放

人冷却容器中冷却至室温(Smin一l0min)。称量两张滤纸的质量，称精确至0.0001g.
    注:已经证明，用一块细金属丝网的支撑面(见图 I)与第三张滤纸一起使用，可得到同样的结果。将第三张滤

        纸放在支撑网上，两张滤纸之下，并且与试验用的滤纸一起预干燥，但是在放置前不用称量第三张滤纸，

          在过滤结束后扔掉。

7.2.2 玻璃纤维滤纸是易碎的.所以要小心装卸。在使用前，每张滤纸都应对着光线检查其致密性
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和可能存在的瑕疵(小孔)。

7.2.3 所有称量瓶要储存在天平附近的干燥器中。

7.2.4 不要把称量瓶放在烘箱中。

8 试验步骤

8.1 仪器安装

8.1.1 在使用前，检查滤纸支撑网是否清洁。如果需要清洗，可在高沸点芳烃溶剂如甲苯中煮沸。

如果清洗后仍有大于2%烧结面(即有大量肉眼可见的空隙)被颗粒物堵塞，就换新的支撑网。

8.1.2 过滤元件装配之前应该清洗和干燥。用镊子把两张预先干燥和称重的滤纸叠放在支撑网上

面，带有网格特征的那面朝下，从较小编号的称量瓶中取出的那张滤纸放在底部。在卡紧前，先抽

一点真空来帮助滤纸放置在中间位置，并小心地将过滤元件的上部放在滤纸上面，关闭真空旋塞。

在试样进人整个过滤元件之前，通人100℃土I℃的蒸汽或代用热介质到整个过滤装置IOmin。在加人

试样和过滤步骤中应始终通人蒸汽或代用热介质。
8.2 试样的加人

8.2.1 将按第7章准备的约llg残渣燃料油或10.5g调合的馏分燃料油试样倒人30nil玻璃烧杯中，

称重，称精确至O.Olg(见8.2.2注1)。连接真空源，并抽真空，调节绝对压力到40kPa士2kPa(真空
度b1.3kPa)。将烧杯中的试样(调合的馏分燃料油不用加热，残渣燃料油加热到100'C=2C(见8.2.2

注2”转移到滤纸中央。重新称量烧杯，称精确至O.Olg。转移的试样量应为1兔士0.5g。在转移过程
中要小心，不要使试样与过滤器壁接触。加热超过105℃的残渣燃料油应终止试验，不能再使用。

8.2.2 对高粘度试样或高沉淀物含量试样，过滤时要少量加人，甚至微量滴加，尽可能地利用最大

的过滤面积，但应避免未经过滤的试样沾在过滤器壁上。对低过滤速率的试样需在40kPa士2kPa压力

下保持25min。如果在25min内过滤不完，则停止试验。另取5g= 0.3g试样重新进行试验。如果第二
次过滤在25min内仍未完成，则报告结果为“过滤时间超过25min" a

      注

    1当测试残渣燃料油时，称取转移前、后烧杯加搅拌棒加温度计的质量以避免为得到试样净值所引起的误差。

    2任何可加热试样到 100℃土2̀C，并有合适搅拌的方法都可使用。如电热板、水浴、油浴或烘箱。

8.3 滤纸的洗涤

8.3.1 当过滤结束，上层滤纸出现干燥时，继续通蒸汽和抽真空5min。切断真空源，让自来水通

过盘管冷却设备。用两份25mL士1ML洗涤溶剂用带刻度的注射器或带刻度的有细小喷嘴的洗瓶仔细

地洗涤上层滤纸，小心地除去粘附在过滤器上部器壁上的试样。如果试样过滤得很快，则在第一份

洗涤溶剂加人之前，释放真空，以保证洗涤溶剂完全覆盖滤纸表面。然后，再慢慢施加真空继续

操作。

8.3.2 小心地卸下上部过滤器部件，用相同方法再用l0mL 1 0.5mL洗涤溶剂洗涤滤纸边缘。最后，

用lonlL土0.5mL正庚烷洗涤整个滤纸表面。

8.4 仪器拆卸

    当上层滤纸呈现干燥时，切断真空。用镊子分别将每张滤纸转移到 HOT 1 I'C烘箱中，干燥

20rnin，并迅速转移到第7章用过的同一编号的称量瓶中。要注意，把浅色的(即下层的)滤纸放在较

小编号的称量瓶中。在冷却器中冷却至室温(Smin一10min)，再称重，称精确至。OOOlgo

9 计 算

试样的总沉淀物S[%(m/m}]，按式(1)计算:

。 (ms - -4)一(阴〕了m2) ，。 ，，、
J= m, 一 x lw ”””””””””””””’\1/
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式中:MI— 试样的质量，g>
      m2— 过滤前，下层滤纸的质量，g+

      m3— 过滤后，下层滤纸的质量，g+

      m4— 过滤前，上层滤纸的质量，g+

      ms— 过滤后，上层滤纸的质量，g.

10 结果表示

    取重复两次测定结果的平均值作为试样的热过滤法总沉淀物的结果，精确至0.01%(m/m)。如

果采用5g试样，则结果表示为“热过滤法总沉淀物(5g)。如果在规定的25min内未完成过滤，则结
果表示为“过滤时间超过25,,i.",

11 精密度

    按下述规定判定试验结果的可靠性(95%置信水平)。

11.1 重复性(:)

    同一操作者使用同一仪器，在相同的试验条件下对同一试样进行测定所得的两个连续测定结果

之差，不能超过下列数值:

                    残渣燃料油 ;= 0.123石

                    含有残渣组分调合的馏分燃料油 := 0.048

式中二是试验结果的平均值。

11.2 再现性(R)

    不同操作者在不同实验室对同一试样，按照同样的试验方法测定所得两个测定结果之差，不能

超过下列数值:

                    残渣燃料油 R = 0.341存

                    含有残渣组分调合的馏分燃料油 R = 0.174存

式中:是试验结果的平均值。

    注:这些精密度数据是根据 ]986一1989年试验样品经多个实验室测定所得结果的统计分析得到的，并在199()年

          首次发布。

12 试验报告

    试验报告至少应包括下列内容:

    a)注明参照的方法标准号;

    b)试验样品完整鉴定的所有详情;

    c)试验结果(见第10章);

    d)注明按协议或其他原因，与规定步骤存在的任何差别;

    e)试验日期。

北京富尔邦科技发展有限责任公司 
010-58732705




