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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 D6375 - 99斌润滑油的蒸发损失测定法(热重诺亚

克法)》。

    本标准根据ASTM D6375一99a重新起草。

    为了更适合我国国情，本标准在采用ASTM D6375一99a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 D6375一99a的主要差异如下:

    — 部分引用标准采用我国相应的现行标准，删除了ASTM D6375一99a引用标准中没有被本标准
直接引用的标准。

    一一6.1条下增加了一条注，补充规定热重仪的控温精度小于0.5 0C，因为ASTM D6375一99a中

要求参比油的温度要控制在248一249℃之间。

    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:中国石油天然气股份有限公司润滑油研究开发中心。

    本标准主要起草人:陆沁莹。
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润滑油蒸发损失测定法

    (热重诺亚克法)

1 范围

1.1 本标准规定了用热重分析仪(TGA)测定润滑油诺亚克蒸发损大的方法。本标准适用于测定诺亚

克蒸发损失在0%一50%的基础油和含添加剂润滑油。与用伍德合金的标准诺亚克法相比，本方法需

要的样品量较少，且在连续分析多个样品时更快速、安全。

1.2 本标准测定的蒸发损失结果与标准诺亚克法测定的结果相同。

1.3 本标准采用国际单位制【Si〕单位。
1.4 本标准并未对所有与使用有关的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，并制定相应的管理制度。

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。

    SH/T 0059-}% 润滑油蒸发损失测定法(诺亚克法)

    ASTM E1582 热重仪的温度标尺校正试验

3 术语和定义

    下列术语和定义适用于本标准。

3.1

    诺亚克参比油 Noack reference oil

    诺亚克设备制造商提供的，用于校正诺业克蒸发损失测定仪操作正确性的油。

3.2

    诺亚克参比时间 Noack reference time
    在本标准试验条件下，诺亚克参比油达到已知诺亚克蒸发损失所需要的时间(min).

3.3

    热亘诺亚克法蒸发损失 TGA Noack volatilhty
    在本试验条件下测定的润滑油蒸发损失，以质量分数(%)表示。

4 方法概要

    将润滑油试样置于合适的热重分析仪(TGA)样品盘上，将样品盘放在样品支持器上，并在空气流
中迅速加热到247一249 ̀1C，然后恒温一段时间。在整个过程中，热重分析仪监测并记录试样由于蒸发

而损失的质量。热重诺亚克蒸发损失是在随后测定的试样质量损失分数对时间的曲线(热重曲线)上，

试样在相同热重条件下测定的诺亚克参比时间所对应的质量损失分数。

5 意义和用途

5.1 本试验方法是一种安全、快速的测定润滑油诺亚克蒸发损失的另一种可供选择的方法。
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5.2 在设备的高温区润滑油的蒸发损失量是很重要的，润滑油在高温区的部分蒸发可能增加润滑油

的消耗。

5.3 某些润滑油产品标准中规定了最大允许蒸发损失。

6 仪器

6.1 热重分析仪(1GA):具备满足本试验方法需要的所有条件，及完成所需分析的必要软件。

    注:应选择控温精度小于0.5℃的热重分析仪。

6.2 铝样品盘:样品盘应为圆筒型，内径与高度比不小于0.45，容积为50汕t3汕。如果制造商提
供的样品盘不符合这些标准，可选择合适的样品盘，并使之适合热重分析仪的样品支持器。在本试验
巾所用的一些改进的样品盘见图1所示。

、\\\

        图 1

⋯ 品。//一
采用替代 的样品盘适配示例

6.3 压力调节器:能提供热重分析仪所需要空气的压力。

6.4 流量计:能控制并测量通过热重分析仪的空气流量。

7 试剂与材料

7.1 温度校正标准物— 根据特定的热重分析仪设备及其特性来选取标准物。热重分析仪制造商通

常会提供此标准物，并在操作手册中描述它们的使用。

7.2 热重分析仪操作所需要的压缩空气— 如果可能引起热重分析仪内部的污染，则需使用纯净

空气。

7.3 诺亚克参比油— 由制造商提供并已知其诺亚克蒸发损失的油。

8 热重分析仪的准备和校正

    注:仅当仪器被闲置多时、进行过重大维修、错误操作或放置位置发生变化时才需要进行本操作。

8.1 根据热重分析仪制造商的推荐或ASTM E1582核查实际温度与其对应的设置温度之间的相关性，

温度校正标准物的温度范围应包含250̀C。如果需要，可重新校正并建立实际温度与设置温度之间的

相关性。

8.2 必要时用燃烧法除去在热重分析仪内表面形成的任何冷凝液体或沉积物。通常燃烧是在空气流

量为200一500mI/nii。的条件下，将热重分析仪升温到至少800℃的高温来完成，保持此条件直至空气

排出管中无烟排出。通常在此条件下15一20min可除去大部分沉积物。

    ，告:在此操作过程中不要在热重分析仪中放置样品盘，它会融化并损坏天平或炉子。

8.3 遵从制造商提供的程序和建议，检查热重分析仪的天平并在需要时对其进行调整。
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9 试验步骤

9.1 确定试样质且

9.1.1 测定10个不同的样品盘的内径，取其平均值作为样品盘的标称内径(cm),测量需用卡尺。

9.1.2 用式(1)计算所需试样质量M,，精确至l mg:

                                  Ma=350(ID).................................................... (1)

    式中:

    Ma— 试样质量，-g+

    ID— 样品盘的标称内径，cm(精确至0.lcm)o

9.2 空气流速

    根据热重分析仪制造商的建议设定空气流速。如果试验初期诺亚克参比油在热重分析仪的天平部

分及炉子中任何部分有冷凝出现，可提高流速，并在新流速下重复8.1条。

9.3 温度程序

    注:这部分只在热重分析仪的初始设置过程中需要。

9.3.1 使用8.1条的方法来校正温度，测定的最终程序温度要求包括样品的最终温度249'C.

9.3.2 设置热重分析仪温度程序，将试样从50℃加热至9.3.1测定的试样最终温度，加热速率和标

准诺亚克方法的加热速率(10090/min加热到220̀0，并以10̀0/min的速度从220℃加热到249 ̀C)相
似。可以根据图2的例子中得到如何获得可行的加热速率，保持最高温度30mino

    注:测定诺亚克参比油和建立仪器的诺亚克参比时间(见9.4条)后，调整30而n的恒温时间。恒温时间可以设置

        成比测量的诺亚克参比时间长2mino

9.3.3 根据热重分析仪操作手册称出空样品盘的质量。

9.3.4 在已知质量的空样品盘中加人所需质量士3mg(见9.1条)的诺亚克参比油。
9.3.5 把样品盘放在试样支持器上，在9.3.2的温度程序下运行。

?、补.

— 标准诺亚克法试样的加热速串:

一 50℃到235'0以800/min+235℃到249'0以5'c/mi

--- 50℃到240C U 80C/min+240℃到249'Ctl 5C/min,

      4

时间/m旧

              ，~，.~‘~

              .，，.巨，，

              ~ ~~ 阅日 .. -

50℃到2400以2000/min十210℃到2490以5C/min;
50℃到251℃以2000/min;

500到244.50以2000/min.

图2 热重诺亚克温度程序和试样加热速率
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9.3.6 用在9.3.5的温度程序中得到的数据，作时间对试样温度的曲线。检验在任意时间内试样温

度是否超过24990，当试样温度高于249℃时进行9.3.8步骤，当试样温度未超过249℃时进行9.3.7

步骤 。

9.3.7 试样温度未超过249̀0:根据9.4.6测定诺亚克参比时间。当诺亚克参比时间少于7min时，

返回9.3.2并降低加热速率来延长诺亚克参比时间超过7min。检验在诺亚克参比时间内样品的温度，
并确保其温度在248一249℃之间。当温度低于2489C,测定其温度与248.5℃的差值，并用此差值增

加设定的程序终止温度。按9.4条操作。

9.3.8 试样温度高于249̀0:修改热重分析仪温度程序，消除温度超出部分。通常分为两部分来完
成，降低加热速率，降低程序最终温度，或是它们的组合来完成。消除试样超温的例子见图3。重复

9.3.3到9.3.6步骤直到建立合适的温度程序。

不好

纪
淤

          0'- 二 __ 土
          0                          l           2           3          4           5           6           7

                                                    时间/mm

— 标准诺亚克法试样的加热速率，

一 50℃到249'0以120'0/min;

一 50℃到235℃以800/min+235℃到249℃以5'C/min.

          图3 用于消除试样温度超出部分的热重诺亚克温度程序和试样加热速率

9.4 测定诺亚克参比时间

    注:每天在评价试样之前完成此测定是很重要的。

9.4.1 根据9.2条设定空气流速。

9.4.2 输人9.3条建立的最终温度程序。

9.4.3 根据热重分析仪操作手册称出空样品盘的质量。

9.4.4 将所需质量的诺亚克参比油(9.1条中测定)加人已知质量空样品盘中。不论试样以容量或质

量形式加人，试样实际质量与计算质量间误差不能超过士3mg，调整试样质量来满足此要求。
9.4.5 将样品盘放在样品支持器上按温度程序加热试样。

9.4.6 按9.4.5温度程序得到的热重曲线测定诺亚克参比油达到诺亚克蒸发损失所需的时间(如果

可能精确到0.01n-in)，这就是诺亚克参比时间。记录此时间，按9.5条程序测定润滑油的诺亚克蒸发

损失。诺亚克参比油的热重曲线和如何运用此曲线去测定诺亚克参比时间的例子在图4中列出(曲线
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1)。热重分析仪温度程序的恒温时间现可修改为诺亚克参比时间加2n in，这将会缩短后续的试验

时间

缨翼'} 1"9h,'8.37% 一一

一盛二一一
图4 诺亚克参比时间和试样诺亚克蒸发损失的测定

9.4.7 检查试样在诺亚克参比时间内的温度是否在247一249℃之间，当温度超出范围时，根据8.2

条烧干净热重分析仪并且重复9.4条步骤。

9.4.8 把本次测定的诺亚克参比时间与以前测定的相比较。当差值超过10%时，根据第8章检查热

重分析仪的操作。当热重分析仪进行重大维修或更换零件时，例如热重分析仪在上次的诺亚克参比时

间测量后进行了天平设备、温度传感器和类似的更换，本试验方法要求从第8章开始重复试验。

9.5 用热重仪测定试样的诺亚克燕发损失

9.5.1 用试样代替诺亚克参比油在一个新的样品盘中重复9.4.1到9.4.5步骤。

9.5.2 用试样的热重曲线和9.4.6中测定的诺亚克参比时间，测定在诺亚克参比时间时试样的质量

损失(%)，这就是用热重分析仪测定的诺亚克蒸发损失。如何用热重分析仪测定试样的诺亚克蒸发损

失的例子在图4中(曲线2和曲线3)。检查在诺亚克参比时间内样品的温度是否在247一250℃之间，

当温度不在此区间时从第8章重新开始试验。

9.5.3 热重分析仪应定期烧干净(见8.2条)，用热重分析仪连续测定诺亚克参比油的诺亚克参比时

间之间的差值是否大于10%，作为评价在每次燃烧之间可以用热重分析仪连续测定诺亚克参比油的

次数的标准。提高空气流量后可能会增加每次燃烧之间允许试验的次数(见9.2条)。

10 报告

10.1 报告由9.5.2中得出的润滑油热重诺亚克蒸发损失结果，精确到0.01%.

11 精密度和偏差

    本精密度和偏差是由九个实验室对来自五个不同供应商提供的八种油品进行统计试验确定的。

11.1 精密度

    按下述规定判断试验结果的可靠性(95%置信水平)。

11.1.1 重复性(:)

    同一操作者使用同一仪器在相同的操作条件下，对同一试样进行的两次测定结果之差不大于式

(2)的计算结果。
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                                    ;=0.31(X)o..............·······························⋯⋯ (2)
    式 中:

    X— 两次测定结果的平均值，%。

11.1.2 再现性(R)
    不同操作者使用不同的仪器对同一试样的两次测试结果之差不大于式(3)的计算结果。

                                  R=0.39(X)06···················，······················⋯⋯(3)
    式 中:

    X— 两次测定结果的平均值，%。

11.2 偏差

    在本方法重复性范围内，本方法测定结果与用SH/T 0059方法测定的诺亚克蒸发损失结果无明显

差别。


