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М Е Ж Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т  

НЕФТЕПРОДУКТЫ. ОБЩЕЕ ЩЕЛОЧНОЕ ЧИСЛО 

Метод потенциометрического титрования хлорной кислотой

Petroleum products. Total base number.
Perchloric acid potentiometric titration method

Дата введения 1995—07—01 

1 НАЗНАЧЕНИЕ И ОБЛАСТЬ ПРИМЕНЕНИЯ

1.1 Настоящий стандарт устанавливает метод определения основных 
ком понентов в неф тепродуктах м етодом  потенциом етрического  
титрования хлорной кислотой, растворенной в ледяной уксусной  
кислоте1).

Стандарт устанавливает метод определения общего щелочного числа, 
в том числе свежих и отработанных масел и присадок.

1 .2 К ом п он ен ты , и м ею щ и е осн ов н ы е св ой ств а , вклю чаю т  
органические и неорганические основания, аминосоединения, соли  
слабых кислот (например мыла), основные соли многоосновных кислот 
и соли тяжелых металлов.

Д ополнени я, отраж аю щ ие потребности народного хозяйства, 
выделены курсивом.

*) Дня многих нефтепродуктов этот метод дает результаты, аналогичные результатам, 
полученным при определении общею щелочною числа по ГОСТ 11362 (ИСО 6619) 
«Нефтепродукты и присадки. Метод определения щелочных, кислотных чисел и 
кислотности потенциометрическим титрованием», но с продуктами, содержащими такие 
соединения, как высокощелочные присадки и азотистые полимерные соединения, можно 
получить результаты, превышающие результаты, полученные при использовании метода 
по ГОСТ 11362 (ИСО 6619).

Издание официальное 
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2 НОРМАТИВНЫЕ ССЫЛКИ

В настоящем стандарте использованы ссы лки на следующие 
стандарты:

ГОСТ 2517—85 Нефть и нефтепродукты. Методы отбора проб
ГОСТ 11362—76 Н ефтепродукты. М етод определения числа 

нейтрализации потенциометрическим титрованием
ГОСТ 20292—74 Приборы мерные лабораторные стеклянные. 

Бюретки, пипетки. Технические условия
ГОСТ 25336—82 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. 

Типы, основные параметры и размеры

3 ОПРЕДЕЛЕНИЕ

В настоящем стандарте используется следующее определение.
Общее щелочное число — количество хлорной кислоты, выраженное 

экви вален тн ы м  числом  м иллиграм м ов едкого  кал и я  (или  в 
миллиэквивалентах едкого кали на грамм), которое требуется для 
нейтрализации всех основных компонентов, присутствующих в 1 г 
массы пробы при титровании в данных условиях.

4 СУЩНОСТЬ МЕТОДА

4.1 Сущность метода заключается в растворении испытуемой мас­
сы в безводной смеси хлорбензола и ледяной уксусной кислоты и объ­
емном титровании раствором хлорной кислоты в ледяной уксусной 
кислоте потенциометрическим способом. При титровании в качестве 
индикаторного электрода применяют стеклянный электрод, в качест­
ве сравнительного — каломельный, который соединяют с раствором 
испытуемой массы посредством солевого мостика. Показания потен­
циометра наносят на график в зависимости от соответствующих им 
объемов титрованного раствора. Конечная точка определяется на пос­
леднем изгибе полученной кривой.

4.2 При титровании отработанных масел согласно 4.1 кривая ре­
зультатов не имеет четкого изгиба, в таких случаях используют обрат­
ное титрование стандартным титрованным раствором ацетата натрия 
(см. разд. II).

2
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5 РЕАКТИВЫ

Для анализа используют только реактивы ч. д. а. и дистиллирован­
ную воду или воду эквивалентной чистоты.

5.1 Л е д я н а я  у к с у с н а я  к и с л о т а
Предостережение. Уксусная кислота, уксусный ангидрид, хлорбен­

зол токсичны и вызывают раздражение. Все операции с этими реакти­
вами проводят в хорошо проветриваемом помещении, желательно в 
вытяжном шкафу.

5.2 Уксусный ангидрид (см. предостережение в 5.1).
5.3 Хлорбензол (см. предостережение в 5.1).
5.4 Калий фталевокислый кислый (бифгалат калия) (КН С8Н40 4).
5.5 Карбонат натрия безводный (Na2C 0 3).
5.6 Электролит (перхлорат натрия).
Насыщенный раствор перхлората натрия (NaC104) готовят в ледя­

ной уксусной кислоте (5.1). Избыток нерастворившегося перхлората 
натрия должен всегда находиться в нижней части раствора.

Предостережение. Перхлорат натрия токсичен и вызывает раздра­
жение. При нагревании перхлорат натрия является сильным окисли­
телем. Необходимо соблюдать большую осторожность и избегать кон­
такта с органическими веществами при условиях, которые могут при­
вести к  последующему высыханию или нагреванию. Пролитую жид­
кость необходимо немедленно и тщательно смыть водой.

5.7 Растворитель для титрования. Добавляют 1 объем ледяной ук­
сусной кислоты (см. предостережение в 5.1) к  2 объемам хлорбензола.

5.8 Х л о р н а я  к и с л о т а ,  0,1 моль/дм3 с т а н д а р т н ы й  
у к с у с н о к и с л ы й  р а с т в о р

5.8.1 Подготовка к  титрованию
Смешивают 8,5 см3 70—72 %-ной (по массе) хлорной кислоты 

(НС104) или 10,2 см3 60—62 %-ной (по массе) хлорной кислоты, или
11,8 см3 57 %-ной (по массе) хлорной кислоты с 500 см3 ледяной ук­
сусной кислоты (5.1) и 30 см3 (или 35 см3, если используют 57 %-ную 
(по массе) хлорную кислоту) ангидрида уксусной кислоты (5.2) 
(см. примечание). Разбавляют до 1 дм3 ледяной уксусной кислотой.

Раствор выдерживают в течение 24 ч перед установкой титра.
Предостережение. Настоящий раствор хлорной кислоты не являет­

ся опасным в условиях проведения данного испытания. Однако кон­
центрированная хлорная кислота является сильным окислителем и

3
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образует взрывчатые смеси при нагревании с органическими веще­
ствами.

Необходимо соблюдать большую осторожность и избегать контакта 
с органическими веществами, так как может иметь место нагревание 
или высыхание. Пролитая кислота должна быть немедленно и тща­
тельно смыта водой.

П р и м е ч а н и е  — Необходимо избегать избытка ангидрида уксусной кислоты, 
чтобы предотвратить ацетилирование любых первичных или вторичных аминов, кото­
рые могут присутствовать в пробе для испытания.

5.8.2 Установка титра
Определенное количество бифталата калия (5.4) высушивают в су­

шильном шкафу при температуре 120 °С в течение 2 ч и охлаждают. 
Затем 0,1—0,2 г бифталата калия взвешивают с точностью до 0,1 мг и 
осторожно растворяют в 40 см 3 теплой ледяной уксусной кислоты, 
добавляют 80 см3 хлорбензола (5.3), охлаждают и титруют раствором 
хлорной кислоты (5.8.1), используя электродную систему и методы, 
представленные в 8.1—8.4 и 9.3—9.5. После этого определяют конеч­
ную точку тем же методом, которым определяют щелочное число (10.2). 
Потом проводят холостое титрование на 40 см 3 ледяной уксусной кис­
лоты плюс 80 см3 хлорбензола (9.6).

5.8.3 Расчет
Титр раствора хлорной кислоты (Т0) вычисляют по формуле

Г 0 = -----— -----, (1)
204,23 х (Fj -  V0)

где т — масса калия фталевокислого кислого (бифталата калия), г;
V0 — объем раствора хлорной кислоты, пошедший на титрование 

контрольного опыта, см 3;
Vi — объем хлорной кислоты, пошедший на титрование, см 3.

П р и м е ч а н и я
1 Из-за относительно большого коэффициента объемною расширения органических 

жидкостей раствор хлорной кислоты в уксусной кислоте используют при температуре, 
отличающейся от температуры, при которой устанавливался тигр, на ±5 вС. Если 
температура выше на 5 вС, то умножают объем на коэффициент 1—(/х 0,001). Если 
температура была ниже на 5 вС, то умножают объем на коэффициент 1+(/х 0,001).

2 Раствор хлорной кислоты титруют не реже одного раза в неделю или чаще, если 
есть подозрение, что титр раствора изменился.

5.9 У к с у с н о к и с л ы й  н а т р и й ,  0,1 моль/дм3 с т а н ­
д а р т н ы й  у к с у с н о к и с л ы й  р а с т в о р  ( д л я  о б р а т ­
н о г о  т и т р о в а н и я )

4
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5.9.1 Подготовка раствора
Безводный карбонат натрия (5.5) в количестве 5,3 г растворяют в 

300 см 3 уксусной кислоты и доводят до 1 дм3 уксусной кислотой после 
полного растворения.

5.9.2 Установка титра
120 см3 растворителя (5.7) и 8 см 3 стандартного уксуснокислого 

раствора хлорной кислоты (5.8) титруют раствором ацетата натрия (5.9.1) 
при использовании электродной системы в соответствии с 8.1—8.4 и 
9.3—9.5. Конечную  точку определяют тем же методом, которым 
определяют щелочное число (10.2).

5.9.3 Титр раствора уксуснокислого натрия 7\ рассчитывают по 
формуле

= (м о-те (2)
ч

где Го и У0 определены (1);
V2 — объем уксуснокислого натрия, используемый при 

установке титра, см3.
П р и м е ч а н и е  — Раствор уксуснокислого натрия титруют раз в неделю и чаще, 

если есть подозрение, что тигр раствора изменился.

6 АППАРАТУРА

6.1 Потенциометр (pH-метр) с  автоматической или ручной записью.
6.2 Стеклянный электрод общ его назначения, обеспечивающий 

измерение pH от 0 до 11.
6.3 Электроды: эталонный электрод, насыщенный каломельный 

втулочного типа с безводным солевым мостиком.
П р и м е ч а н и е  — Некоторые эталонные электроды с оплавленной или волокнистой 

диафрагмой, а также комбинированные системы из стеклянных и сравнительных 
электродов, такие как система, состоящая из стеклянною электрода с одним стержнем 
и электрода из серебра (хлористою серебра). "Сти электроды Moiyr быть использованы 
при условии применения мостика перхлората натрия. Однако при появлении 
неустойчивости или в связи с другими проблемами применяют электрод втулочного 
типа.

6.4 Мешалка механическая или электрическая с переменными ско­
ростями, снабженная пропеллером или лопастью из химически инер­
тного материала. Если применяется электрическая мешалка, ее необ­
ходимо заземлить, чтобы включение и выключение источника тока к

5
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мотору не вызвало постоянного изм енения показаний во время тит­
рования. Допускается применять магнитную меш алку с палочкой для 
перемешивания при условии соблю дения вышеуказанных требований.

6.5 Бюретки вместимостью 5 ,1 0  и  25 см 3 с ценой деления 0,05 см 3 и 
калиброванные с точностью + 0 ,02  см 3 п о ГОСТ 20292 или автомати­
ческие бюретки, калиброванные с аналогичной точностью.

6.6 Химический стакан для титрования из боросиликатного стекла 
вместимостью 250 см 3, предпочтительно высокий (ячейка для титро­
вания) по ГОСТ 25336.

6.7 Ш т а т и в  д л я  т и т р о в а н и я
Ш татив для размещения химического стакана, электродов, мешал­

ки и бюретки. Ж елательно, чтобы конструкция позволила перемещать 
стакан, не меняя положения электродов, бюретки и мешалки.

П р и м е ч а н и е  — Некоторая аппаратура может быть чувствительна к 
интерференции, создаваемой статическим электричеством, проявляющейся в 
беспорядочных движениях самописца или индикатора-счетчика, когда к титровальной 
системе (стакану и электроду) приближается оператор. В этом случае стакан помещают 
в тонкую медную сетку цилиндрической формы.

6.8 Шкаф сушильный с температурой нагрева до 350 °С
6.9 Весы аналитические с погрешностью взвешивания не более 

0,07 г.
6.10 Весы технические с погрешностью взвешивания не более 0,07 г.
6.11 Воронки для титрования.
6.12 Фильтровальная бумага.
6.13 Секундомер.

7 ПОДГОТОВКА ПРОБЫ

Отбор пробно ГО С Т2517
Н еобходимо, чтобы проба была представительной, так как лю бой  

осадок  мож ет быть кислотны м или основны м , или впитавш им  
кислотные или основные вещества из жидкой фазы. При необходимости 
для лучшего перемеш ивания пробу следует подогревать.

Отработанные масла тщ ательно встряхиваю т для обеспечения  
однородности перед взятием пробы для испытания.

Пробу испытуемого продукта размешивают, взбалтывая ее в бутылке, 
заполненной не более чем на 2/3 вместимости. Если проба высоковязкая 
или неоднородная, то ее предварительно нагревают от 50 до 60 *С.

6
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8 ПОДГОТОВКА СИСТЕМЫ ЭЛЕКТРОДОВ

8.1 П о  д  г о  т о  в к  а э л е к т р о д о в
Если у  каломельного электрода (6 .3) необходим о сменить водны й  

м ости к  н а безв одн ы й , сливаю т водны й р аствор , вы мы ваю т в се  
кристаллы хлористого калия водой , затем ополаскивают наружную  
рубаш ку (солевой м остик) несколько раз электролитом перхлората 
натрия (5.6). Затем наливают электролит перхлората натрия в наружную  
рубаш ку д о  наполняю щ его отверстия.

П ри прим енении электрода втулочного типа осторож но удаляют 
стеклянную  втулку, тщ ательно протираю т электролитом поверхности  
основания. Затем стеклянную  втулку свободно устанавливают на м есто  
и д  ают возможность электролиту стечь на стеклянные основания ш лифа 
и тщ ательно смочить поверхности основания. П осле этого втулку плотно 
устанавливаю т на м есто.

Н аруж ную  рубаш ку заполняю т электролитом перхлората натрия и  
промы ваю т электрод хлорбензолом  (5 .3 ). Во время проведения испы ­
тания уровень электролита в каломельном электроде долж ен быть выше 
уровня ж идкости в хим ическом  стакане (6 .6) для предотвращ ения заг­
рязнений в солевом  м остике.

В нерабочем  состоянии каломельны й электрод наполняю т элект­
ролитом (перхлорат натрия), оставляю т пробку в отверстии и погру­
жают электроды в воду так, чтобы уровень электролита был выше уровня 
воды.

8.2 П р о в е р к а  э л е к т р о д о в
С истем а электродов проверяется при введении в действие нового  

прибора или установлении новы х электродов, а также проверяется  
периодически следую щ им  образом:

электроды  погружаю т в тщ ательно перем еш анную  см есь 100 см 3 
ледяной уксусной кислоты  (5 .1 ) и 0 ,2  г бифталата калия (5 .4 ) и  зап и ­
сывают показания титрометра. Промывают электрод хлорбензолом (5.3) 
и погружаю т в см есь и з 100 см 3 ледяной уксусной кислоты  и  1,5 см 3 
стандартного уксуснокислого раствора хлорной кислоты (5.8). Разность 
показаний долж на быть н е меньш е 0 ,30  В.

П р и м е ч а н и е  — Электроды необходимо проверять не менее одного раза в 
неделю и чаще, если есть подозрение, что они изменились.

8.3 О ч и с т к а  э л е к т р о д о в
П осле титрования необходим о сначала промыть электроды раство­

рителем для титрования (5 .7) для удаления масла от преды дущ его и с-

7
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пытания, затем водой, чтобы растворить остатки перхлората натрия, 
который мог образоваться вокруг втулки каломельного электрода, и 
восстановить водны й слой геля стеклянного электрода. Затем 
необходимо промыть вновь электроды растворителем для титрования. 
До начала серии титрований электрод промывают и проводят одно 
или два контрольных титрования на растворителе для проверки 
электродов.

Если необходимо, контрольное испытание повторяют.
8.4 Х р а н е н и е  э л е к т р о д о в
Если стеклянные электроды загрязнились (6.2), их погружают в 

холодный раствор хромовой кислоты на 5 мин, затем промывают во­
дой. После промывки электрод испытывают, как описано в 8.2. Очи­
стку каломельного электрода проводят просушиванием и заполнени­
ем свежим раствором перхлората натрия (5.6). Уровень электролита в 
каломельном электроде должен быть всегда выше уровня жидкости в 
химическом стакане.

Электроды не должны находиться в растворителе для титрования 
(5.7) дольше, чем это необходимо между титрованиями.

Хотя электроды не очень хрупкие, с ними всегда следует обращать­
ся осторожно и особенно следить за тем, чтобы не поцарапать стек­
лянный электрод.

9 ПРОВЕДЕНИЕ ИСПЫТАНИЯ

9.1 Массу пробы для испытания рассчитывают по ожидаемому об­
щему щелочному числу ( TBN) по уравнению, г.

Приблизительная масса, г = ------------------ —— ' (3)’ ожидаемое TBN v ’

П р и м е ч а н и я :
1 Если нет возможности рассчитать массу по (3), то используют примечание к 11.2.
2 Если ожидаемое TBN неизвестно, его можно приблизительно узнать следующим 

образом. От 0,2 до 0,3 г испытуемого вещества титруют до конечной точки 570 мВ. Его 
величину рассчитывают как точку изгиба кривой и делят результат на 28.

Массу пробы взвешивают в стакане для титрования со следующей 
точностью, г:

при массе от 10 до 20 -  0,05;
» » от 5 до 10 -  0,02;
» » от 1 до 5 -  0,005;
» » от 0,25 до 1,0 -  0,001;
» » от 0,1 до 0,25 -  0,0005.

8
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Максимальная масса для анализа — 20 г.
9.2 П о д г о т о в к а  р а с т в о р а  д л я  и с п ы т а н и я
В стакан со взвешенной пробой наливают 120 смз растворителя для 

титрования (5.7), помещают стакан (6.6) на титровальный штатив (6.7) 
и перемешивают раствор (6.4) до тех пор, пока проба не растворится.

П р и м е ч а н и е  — Если проба растворяется с трудом, то следует ее предварительно 
растворить в 80 см-' хлорбензола (5.3) в стакане для титрования, затем добавить 40 см-; 
ледяной уксусной кислоты (5.1).

Следует учесть, что многие отработанные масла содержат твердые 
нерастворимые вещества.

9.3 П о д г о т о в к а  а п п а р а т у р ы
Электроды подготавливают, как указано в 8.1—8.3. Электроды по­

мещают в раствор как можно глубже. В течение испытания раствор 
постоянно и интенсивно перемешивают, не допуская разбрызгивания 
и попадания воздуха в раствор.

Потенциометр регулируют таким образом, чтобы он давал показа­
ния в верхней части шкалы, например 700 мВ.

Для простых приборов, не имеющих такой регулировки, следует 
включать источник напряжения последовательно с электродом. Мож­
но использовать сухой элемент 1,5 В и трансформатор.

Бюретку (6.5) наполняют стандартным уксуснокислым раствором 
хлорной кислоты (5.8) и закрепляют в штативе для титрования таким 
образом, чтобы кончик бюретки был погружен ниже уровня поверх­
ности жидкости в химическом стакане (6.6). Затем регистрируют на­
чальные показания бюретки и потенциометра.

9.4 П р о в е д е н и е  т и т р о в а н и я
9.4.1 Ручное титрование
Титруют стандартным уксуснокислым раствором хлорной кислоты 

(5.8), добавляя его небольшими порциями. После каждого добавления 
необходимо подождать до установления постоянного потенциала в 
ячейке для титрования, т. е. до момента, когда скорость изменения 
потенциала в ячейке будет меньше 0,005 В/мин, после чего необходи­
мо зарегистрировать показания бюретки и потенциометра. В процессе 
титрования, если от добавления 0,1 см3 титранта потенциал изменяет­
ся более чем на 0,03 В (соответствующим 0,5 pH единиц шкалы), до­
бавляют по объему стандартный уксуснокислый раствор хлорной кис­
лоты порциями по 0,05 см3.

В промежутках, если от добавления 0,1 см3 титранта потенциал из­
меняется менее чем на 0,03 В, добавляют стандартный уксуснокис-

9
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лый раствор хлорной кислоты порциями, чтобы изменить общий 
потенциал не более чем на 0,03 В.

Титрование прекращают, когда добавление 0,1 см 3 стандартного 
уксуснокислого раствора хлорной кислоты изменяет потенциал менее 
чем на 0,005 В.

9.4.2 Титрование с автоматической записью результатов
Необходимо отрегулировать прибор в соответствии с инструкци­

ями изготовителя и установить скорость титрования не более 1,0 
см3/мин.

9.5 О ч и с т к а  ч а с т е й  а п п а р а т а
По окончании титрования снимают стакан и промывают электро­

ды и кончик бюретки растворителем для титрования (5.7), затем водой 
и снова растворителем.

В нерабочем состоянии электроды необходимо хранить в воде.
9.6 К о н т р о л ь н о е  и с п ы т а н и е
9.6.1 Ручное титрование
Для каждой партии растворителя проводят контрольное титрова­

ние, оттитровывая 120 см 3 растворителя для титрования. К  раствори­
телю добавляют стандартный уксуснокислый раствор хлорной кисло­
ты (5.8) по 0,05 см3. После каждого добавления необходимо подож­
дать, пока не установится постоянный потенциал в ячейке для титро­
вания (9.4.1). После каждого добавления регистрируют показания п о­
тенциометра и бюретки.

9.6.2 Титрование с автоматической записью результатов
Для каждой серии проб проводят контрольное титрование, оттит­

ровывая 120 см 3 растворителя для титрования (5.7).
Испытания проводят по 9.4.2.

10 ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

10.1 По результатам ручного титрования строят график, откладывая 
значения объемов добавляемой кислоты в зависимости от соответству­
ющих показаний потенциометра.

10.2 Конечную точку определяют по графику, построенному по ре­
зультатам ручного или автоматического титрования. Конечная точка 
является средней точкой изгиба, т. е. точкой, от которой вогнутая кри­
вая изменяется в выпуклую.

Конечную точку можно определять другим способом, когда при 
титровании 1 см3 титранта потенциал изменяется на 50 мВ.

ю



ГОСТ 30050-93

10.3 Если точки изгиба нет или она очень слабо выражена, титрова­
ние проводят согласно разделу 11. Точка изгиба, полученная обрат­
ным титрованием, должна соответствовать требованиям 10.2.

10.4 Общее щелочное число TBN в миллиграммах КОН на 1 г про­
бы рассчитывают по формуле

T B N - iV* ' Vt)T° X5M
т

(4)

где F3 — объем стандартного уксуснокислого раствора (5.8) хлорной 
кислоты, израсходованный на титрование контрольного 
раствора (9.6) до точки изгиба на кривой титрования, см3; 

V4 — объем стандартного уксуснокислого раствора хлорной кис­
лоты (5.8), израсходованный на титрование испытуемой 
массы до точки изгиба на кривой титрования, см3;

Т„ — титр стандартного уксуснокислого раствора хлорной кислоты 
(5.8), как определено по уравнению (1); 

m — масса испытуемой пробы, г.
10.5 Содержание щелочи в миллиэквивалентах гидроокиси калия 

на 1 г пробы рассчитывают по формуле

(v4 -  F ) х г0
j

m

где Г0, F3, F4 и m определяют по (4).

(5)

11 ОБРАТНОЕ ТИТРОВАНИЕ

11.1 Если при применении описанного выше метода некоторые 
отработанные масла не дают четкой точки изгиба или она слабо выра­
жена, то избыток стандартного уксуснокислого раствора хлорной кис­
лоты добавляют к испытуемой массе и подвергают обратному титро­
ванию раствором ацетата натрия в уксусной кислоте (5.9).

11.2 Количество испытуемой массы взвешивают с точностью, уста­
новленной в соответствии с 9.1, и переносят в химический стакан (6.6).

П р и м е ч а н и е  — Масса испытуемого образца для обратного титрования не 
должна превышать 5 г. Если в результате не получится точки изгиба, то испытуемую 
массу уменьшают до 3 г и повторяют испытание.

11.3 Испытуемую массу растворяют в 80 см3 хлорбензола (5.3) (см. 
примечание к 9.2) и добавляют 40 см3 ледяной уксусной кислоты (5.1).

11.4 Чтобы перенести в стакан 8,00 см3 стандартного раствора

и
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хлорной кислоты в уксусной кислоте, используют бюретку или пипетку. 
Этот раствор должен быть в избытке. Если необходимо, добавляют 
более 8 см 3 и соответственно нейтрализуют (11.7).

11.5 В течение 2 мин перемешивают содержимое стакана.
11.6 Титруют стандартный уксуснокислый раствор хлорной кислоты 

стандартным раствором ацетата натрия в уксусной кислоте. Титрование 
проводят, как описано в разд. 9. При обратном титровании начальная 
точка должна быть в диапазоне 0 — 100 мВ.

11.7 Вместо взвешивания отдельной массы для испытания по 11.6 
можно провести обратное титрование на массе, титруемой по  
9.1—9.4.2 при условии, что испытуемая масса не превысит 5 г 
(см. примечание к 11.2) или если при титровании по 9.1—9.4.2 не п о­
лучают хорош о выраженной точки перегиба.

11.8 Общее щелочное число TBNв миллиграммах КОН на 1 г про­
бы при обратном титровании вычисляют по формуле

TBN
(V2 -  VJT, X 56,1

т
(6)

где Т7, и V2 — определяются по (2);
V5 — объем стандартного раствора ацетата натрия в уксусной  

кислоте, израсходованный на титрование, см 3; 
т — масса испытуемой пробы, г.

11.9 Содержание основания в миллиэквивалентах гидроокиси на 
грамм рассчитывают по формуле

(У2- ^ х г ,
>

т
(7)

где Г,, V2, F5 и  т определяют по формуле (6).

12 ТОЧНОСТЬ МЕТОДА

12.1 С х о д и м о с т ь
Расхождение между двумя результатами испытаний, полученными 

одним и тем же оператором на идентичном исследуемом материале и 
на одной и той же аппаратуре, не должно превышать среднее общ ее 
щелочное число более одного случая из 20 (табл. 2).

12
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Т а б л и ц а  2

TBN, мг КОН/г Сходимость, %

Свежие масла и присадки:
ниже 59,9 5
выше 59,9 3

Отработанные масла:
прямое титрование 5
обратное титрование 24

12.2 В о с п р о и з в о д и м о с т ь
Расхож дение м еж ду двумя единичны ми и независимы ми результа­

тами, полученны ми разны ми операторами, работаю щ ими в разны х 
лабораториях на идентичном  испы туемом материале при норм альной  
и правильной эксплуатации м етода исследования, н е долж но превы ­
шать среднее общ ее щ елочное число более одн ого случая и з 20  
(табл. 3).

Т а б л и ц а  3

TBN, мг КОН/г Воспроизводимость, %

Свежие масла и присадки:
ниже 59,9 6
выше 59,9 4

Отработанные масла:
прямое титрование 15
обратное титрование 32

П р и м е ч а н и е  — Во время разработки настоящего метода было проведено 
одновременное испытание в эксплуатационных условиях различных масел, присадок, 
используемых для приготовления этих масел. Однако определить общее щелочное число 
всех указанных продуктов не представляется возможным.

Предполагается, что применяемая интерполяция и экстраполяция из использованного 
ряда испытанных продуктов не внесет серьезных ошибок в точность определения общего 
щелочного числа.

Д и а п а зо н  зн а ч ен и й  об щ его  щ ел о ч н о го  ч и сл а , для  к отор ы х  
установлены  выш еупомянутые точности: 

свеж ие масла — от 5,5 до  13,5; 
присадки — от 60 д о  99;
отработанны е масла, на которы х проводили прям ое титрование, — 

— от 3,8 до  11,0;

13
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отработанные масла, которые требовали обратного титрования, — 
— от 2,9 до 4,4.

13 ПРОТОКОЛ ИСПЫТАНИЯ

Результат записывают как общее щелочное число, полученное при 
применении прямого или обратного титрования, со ссылкой на 
настоящий стандарт.

14
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