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主题 内容与适用范围

本标准规定了测定碱金属和碱土金属皂所稠化的润滑脂中游离碱和游离有机酸的含量。

本标准适用于润滑脂。

2 方法概要

    将润滑脂试样加人溶剂油(或苯)一乙醇混合溶剂中，加热回流至试样完全溶解。酚酞为指示剂，
以盐酸标准滴定溶液滴定其游离碱或以氢氧化钾乙醇标准滴定溶液滴定其游离有机酸。

3 试剂与材料

3.1 试剂

3.1.1  95%乙醇:分析纯。用95%乙醇7.5体积与3.5体积蒸馏水配成60%乙醇水溶液。
3.1.2 氢氧化钾:分析纯。用精制的乙醇配成氢氧化钾乙醇标准滴定溶液〔c (KOH)二0.05mol/L] o

3.1.3盐酸:分析纯。用蒸馏水配成盐酸标准滴定溶液[c (HCI) = 0.05mo1/L] o
3.1.4 苯:分析纯。

3.1.5酚酞:配成lOg/L乙醇指示液。
3.2 材料

    橡胶工业 用溶 剂油

4 仪器

4.1 磨口锥形瓶或锥形烧瓶:250 -- 300mLo

4.2 微量滴定管:2mL，分度为0.02mLo

4.3 蛇形或球形冷凝管:长约300mmo

4.4 电热板或水浴。

4.5 刮刀。

4.6烧杯或瓷杯。
4.7 量筒:50和100MLo

5 准备工作

    用刮刀将试样的表面刮掉，然后在不靠近容器壁的至少三处，取约等量的试样，装在小烧杯中
搅匀

6 试验步骤

6.1在清洁、十燥的磨口锥形烧瓶中称取试样2一3g,精确至0.001g;试验粘稠和难溶润滑脂时，
称取1一1.5g,精确至O.001g;试验含有游离有机酸在。.1以下的润滑脂时，可称取4一5g，精确
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至0.1g.

6.2 在另一只清洁、干燥的磨口锥形烧瓶中，加人溶剂油30mL和60%乙醇20mL，用具有磨口塞的

回流冷凝管或用冷凝管上具有锡纸包住的软木塞塞好，在不断摇动下，将混合物煮沸5min。对难溶

于溶剂油的试样，可用苯代替溶剂油。

    注:对皂含量较高的润滑脂及深色润滑脂允许加人溶剂油60.1和60%乙醇40mLo

    向煮沸过的溶剂油一乙醇混合物中，加人3--4滴酚酞乙醇指示液，在不断摇动下趁热用氢氧化

钾乙醇标准滴定溶液(3.1.2)中和，直至淡玫瑰红色出现为止。

6.3 将中和过的溶剂油一乙醇混合物，注人装有已称试样的磨口锥形烧瓶中，用具有磨口塞的回流

冷凝管或用冷凝管上具有用锡纸包住的软木塞塞好。在不断摇动下煮沸，直至试样完全溶解，再继

续煮沸5min，然后从冷凝管上取下，用锡纸包住的软木塞将装有混合物的锥形瓶塞好，在不断摇动

的情况下，用冷却水冷至室温。

    向混合物中加人3-4滴酚酞乙醇指示液，在不断摇动下进行滴定，若乙醇一水层为玫瑰红色时

用盐酸标准滴定溶液(3.1.3)滴定，直至颜色消失;若乙醇一水层为无色时，用氢氧化钾乙醇标准滴
定溶液滴定，直至淡玫瑰红色出现.滴定要连续进行但不超过3mino

7 计算

7.1试样的游离碱X[NaOH%(m/m)〕按式(1)计算:
                                            V-cxO.040xlOO   V"cx4.0

                    X二一 代之=于望二二一m ·····························一 ((1)
式中:V- 滴定试样混合液所消耗盐酸标准滴定溶液(3.1.3)的体积，ML;

      c— 盐酸标准滴定溶液(3.1.3)的实际浓度，mol/L;
      m— 试样的质量，9;

  0.040-一一与1. OOML盐酸标准滴定溶液〔c(HCI)二1.000moUL〕相当的以克表示的碱(以氢氧化钠表

            示)的质量。

7.2 试样的游离有机酸含量以酸值或以百分数表示。

7.2.1试样的酸值K(mgKOH/g)按式(2)计算:

K二兰c x 0.0561x looa ·············，，···········‘·········，·⋯ (2)

式中:V一一滴定试样混合液所消耗氢氧化钾乙醇标准滴定溶液(3.1.2)的体积，ML;

      c- 氢氧化钾乙醇标准滴定溶液(3.1.2)的实际浓度，mol/L;
      m— 试样的质量，9;

  0.0561— 与1.OOML氢氧化钾乙醇标准滴定溶液【c(KOH)二1.000moUL]相当的以克表示的酸(以
            氢氧化钾表示)的质量。

7.2.2

式 中:

试样的游离有机酸X[换算为油酸%(m/m)]按式(3)计算:

。 V·c x 0.2825 x 100    V·c x 28.25
A 二 — = —

                              刀x                      m

、一 滴定试样混合液所消耗氢氧化钾乙醇标准溶液(3.1.2)的体积，ML;
c- 氢氧化钾乙醇标准溶液(3.1.2)的实际浓度，moUL;

m— 试样的质量，S+

0.2825— 与1.00ML氢氧化钾乙醇标准滴定溶液[c(KOH)二1.000moUL]相当的以克表示的油酸的
            质量。

8 精密度

8.1 重复性
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8.1.3

游离碱重复测定的两个结果间的差数，不应超过0.02%(m/m)o

酸值重复测定两个结果间的差数，不应超过下列数值:

            酸值，mgKOH/g 允许差数 mgKOH/g
                      < 0.1                              0.02

                      0.1~1.0                             0.05

                        >1.0                               0.1

游离有机酸重复测定两个结果间的差数，不应超过0.02%(./.)(换算至油酸)。

9 报告

9.1 取重复测定两个结果的算术平均值，作为试样的游离碱或游离有机酸的测定结果。

9.2 试样中游离碱含量在0.02%(m/m)以下时，判断为无。

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。

本标准首次发布于1954年。
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