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Предисловие
Евразийский совет по стандартизации, метрологии и сертификации (ЕАСС) представляет собой региональное объединение национальных органов 
по стандартизации государств, входящих в Содружество Независимых Государств. В дальнейшем возможно вступление в ЕАСС национальных органов 
по стандартизации других государств.
Цели, основные принципы и общие правила проведения работ по межгосударственной стандартизации установлены ГОСТ 1.0 «Межгосударственная система стандартизации. Основные положения» и ГОСТ 1.2 «Межгосударственная система стандартизации. Стандарты межгосударственные, правила и рекомендации по межгосударственной стандартизации. Правила разработки, принятия, обновления и отмены»
Сведения о стандарте
[bookmark: _Hlk199158624]1 РАЗРАБОТАН Федеральным государственным бюджетным учреждением «Российское энергетическое агентство» Министерства энергетики Российской Федерации (ФГБУ «РЭА» Минэнерго России), Межгосударственным техническим комитетом по стандартизации «Нефтяные топлива и смазочные материалы» (МТК 031)
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5 ВЗАМЕН ГОСТ 3877—88
Информация о введении в действие (прекращении действия) настоящего стандарта и изменений к нему на территории указанных выше государств публикуется в указателях национальных стандартов, издаваемых в этих государствах, а также в сети Интернет на сайтах соответствующих национальных 
органов по стандартизации.
В случае пересмотра, изменения или отмены настоящего стандарта соответствующая информация будет опубликована на официальном интернет-сайте Межгосударственного совета по стандартизации, метрологии и сертификации в каталоге «Межгосударственные стандарты»
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МЕЖГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ
	НЕФТЕПРОДУКТЫ 
Метод определения содержания серы сжиганием 
в калориметрической бомбе
Petroleum products. Determination of sulfur content by calorimetric bomb method


Дата введения — 2007 —    —   
[bookmark: _Toc414871958]1 Область применения
1.1 Настоящий стандарт устанавливает метод определения содержания серы (массовая доля серы) в диапазоне от 0,1 % масс. до 5,0 % масс. в нефтепродуктах 
и присадках.
1.2 Настоящий стандарт не распространяется на отработанные масла 
и нефтепродукты, которые при сжигании образуют серосодержащие, 
не растворимые в воде осадки.
1.3 Настоящий стандарт может быть использован для определения содержания серы (массовая доля серы) в нефтепродуктах и присадках в диапазоне, отличном от указанного в 1.1, однако показатели прецизионности, установленные 
в разделе 11, в таком случае могут быть не применимы.
2 Нормативные ссылки
В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие межгосударственные стандарты: 
[bookmark: _Hlk212629567]ГОСТ 83 Реактивы. Натрий углекислый. Технические условия
ГОСТ 1277 Реактивы. Серебро азотнокислое. Технические условия
ГОСТ 1770 (ИСО 1042—83, ИСО 4788—80) Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, мензурки, колбы, пробирки. Общие технические условия
ГОСТ 2517 Нефть и нефтепродукты. Методы отбора проб
ГОСТ 3118 Реактивы. Кислота соляная. Технические условия
ГОСТ 3164 Масло вазелиновое медицинское. Технические условия
ГОСТ 4108 Реактивы. Барий хлорид 2-водный. Технические условия
ГОСТ 9147 Посуда и оборудование лабораторные фарфоровые. Технические условия
ГОСТ 12026 Бумага фильтровальная лабораторная. Технические условия
ГОСТ 18300 Спирт этиловый ректификованный технический. Технические условия
ГОСТ 19908 Тигли, чаши, стаканы, колбы, воронки, пробирки и наконечники 
из прозрачного кварцевого стекла. Общие технические условия
ГОСТ 25336 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные параметры и размеры
ГОСТ 31873 Нефть и нефтепродукты. Методы ручного отбора проб
ГОСТ ISO 3170 Нефтепродукты жидкие. Ручные методы отбора проб
[bookmark: _Hlk227167359][bookmark: _Hlk214287564]ГОСТ ISO 3696 Вода для лабораторного анализа. Технические требования 
и методы контроля
ГОСТ ИСО 5725-1 Точность (правильность и прецизионность) методов 
и результатов измерений. Часть 1. Основные положения и определения
ГОСТ OIML R 76-1 Государственная система обеспечения единства измерений. Весы неавтоматического действия. Часть 1. Метрологические 
и технические требования. Испытания
Примечание — При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылочных стандартов и классификаторов на официальном интернет-сайте Межгосударственного совета по стандартизации, метрологии и сертификации (www.easc.by) или по указателям национальных стандартов, издаваемым в государствах, указанных в предисловии, или на официальных сайтах соответствующих национальных органов по стандартизации. Если на документ дана недатированная ссылка, то следует использовать документ, действующий на текущий момент, с учетом всех внесенных в него изменений. Если заменен ссылочный документ, на который дана датированная ссылка, 
то следует использовать указанную версию этого документа. Если после принятия настоящего стандарта в ссылочный документ, на который дана датированная ссылка, внесено изменение, затрагивающее положение, на которое дана ссылка, то это положение применяется без учета данного изменения. Если ссылочный документ отменен без замены, 
то положение, в котором дана ссылка на него, применяется в части, не затрагивающей 
эту ссылку.

3 Сущность метода
Сущность метода заключается в сжигании испытуемого образца 
в калориметрической бомбе (далее — бомба) в среде кислорода под давлением 
с последующим определением массовой доли серы гравиметрически в виде сульфата бария.
4 Аппаратура и средства измерения 
4.1 Установка для определения серы сжиганием в бомбе, приведенная 
на рисунке 1 и включающая в себя следующие основные элементы.
[image: ]
1 — баллон с кислородом; 2 — редуктор; 3 — бомба; 4 — тигель; 5 — запальная проволока; 6 — держатели тигля и запальной проволоки; 7 — крышка бомбы; 8 — подставка для крышки; 9 — корпус защитного устройства; 10 — клапан для сброса продуктов сгорания; 11 — крышка; 12 — кнопка «Сеть»; 13 — сигнальная лампа; 14 — кнопка «Запал»
Рисунок 1 — Установка для определения серы сжиганием в бомбе
4.1.1 Баллон кислородный с редуктором и кислородоподводящие трубки, рассчитанные на давление не менее 10 МПа.
Примечание — Допускается вместо редуктора применять вентиль точной регулировки с манометром и предохранительным клапаном.


4.1.2 Бомба самоуплотняющаяся
4.1.2.1 На рисунке 2 схематично приведена конструкция бомбы.
Примечание — Допускается применять бомбы другого типа и конструкции, отличной от указанной, обеспечивающие получение достоверных результатов определения.
[image: ]
1 — колпачок для сброса продуктов сгорания; 2 — золотник; 3 — штуцер; 4 — изолятор; 5 — втулка; 6 — крышка; 7 — уплотнительное кольцо; 8 — гайка специальная; 9, 15— гайка; 10 — стержень; 11 — тигледержатель; 12 — запальная проволока; 13 — втулка; 14 — тигель; 16 — стакан
Рисунок 2 — Самоуплотняющаяся бомба
4.1.2.2 Бомба состоит из металлического стакана, крышки, гайки 
и уплотнительного кольца. При повышении давления в бомбе уплотнительное кольцо прижимается к стакану и гайке, обеспечивая герметизацию при минимальном давлении от 0,3 до 0,4 МПа.
4.1.2.3 Вместимость бомбы от 250 до 500 см3 рассчитана на давление 
10,0 МПа. Внутренняя поверхность бомбы изготовлена из нержавеющего материала. 
4.1.2.4 С внешней стороны на крышке бомбы расположен штуцер, предназначенный для наполнения бомбы кислородом и сброса продуктов сгорания после взрыва. Штуцер представляет собой электрод, изолированным от бомбы, 
и предназначенный для подведения электрического тока к запальной проволоке. Роль второго электрода выполняет корпус бомбы.
4.1.2.5 На внутренней стороне крышки бомбы расположены два стержня-держателя, на одном из которых крепится держатель тигля и запальная проволока. Второй стержень служит для крепления второго конца запальной проволоки 
и подвода электричества.
4.1.3 Устройство для сжигания образца 
4.1.3.1 Устройство для сжигания образца состоит из металлического корпуса, на котором размещены панель управления сжиганием и стеклянный (металлический) стакан с дистиллированной водой, используемый для определения герметичности бомбы и ее охлаждения. Устройство для сжигания следует заземлять.
4.1.3.2 Подставка для бомбы с токоведущим проводом и контактом 
(на рисунке 1 не показаны), которую устанавливают на дно стакана. 
4.1.3.3 На панель управления выведены кнопки «Сеть», «Запал» и лампы «Сеть», «Готовность», «Запал» для управления сжиганием испытуемого образца. 
4.1.4 Проволока запальная
Железная, никелиновая, медная или платиновая проволока диаметром 
не более 0,5 мм. Проволоку разрезают на равные отрезки длиной от 60 до 120 мм 
(в зависимости от устройства внутренней арматуры бомбы и системы запала).
4.2 Весы специального класса (I) точности по ГОСТ OIML R 76-1 
с действительной ценой деления, не превышающей 0,0001 г.
Примечание — Для подтверждения указанных характеристик весов 
и обеспечения процедуры взвешивания с погрешностью не более 0,0002 г может потребоваться проведение калибровки весов в условиях эксплуатации.
4.3 Милливольтметр класса точности 1,5, обеспечивающий проведение измерений в диапазоне от 0 °С до 1600 °С, с термоэлектрическим преобразователем типа ТХА.
4.4 Секундомер с погрешностью измерения не более 0,02 с.
4.5 Термостат или сушильный шкаф, обеспечивающий температуру нагрева 100 °С.
4.6 Печь электрическая, обеспечивающая нагрев до температуры (800 ± 20) °С.
4.7 Эксикатор 2–190, 2–250 по ГОСТ 25336.
4.8 Тигель высокий 3 или 4 по ГОСТ 9147, тигель В-10 по ГОСТ 19908 
или кварцевый тигель высотой 20 мм с верхним диаметром 20 мм, нижним — 10 мм.
4.9 Стаканы вместимостью 250, 400, 600 см3 по ГОСТ 25336.
4.10 Воронки В-56–80, В-75–110 по ГОСТ 25336.
4.11 Промывалка вместимостью от 500 до 1000 см3 с резиновой грушей.
4.12 Цилиндр 1–25 или 3–25 по ГОСТ 1770.
4.13 Плитка электрическая с закрытой спиралью или горелка.
4.14 Баня водяная.
4.15 Щипцы для тиглей длиной 350 мм.
4.16 Палочка стеклянная.
4.17 Допускается использовать аппаратуру, средства измерения (СИ) и стеклянную лабораторную посуду, отличные от указанных, с характеристиками не хуже установленных настоящим стандартом и обеспечивающие получение достоверных результатов определения.
5 Реактивы и материалы
5.1 Баллон с кислородом чистотой не менее 98 %.
5.2 Кислота соляная по ГОСТ 3118, х. ч. или ч. д. а.
5.3 Барий хлористый по ГОСТ 4108, 10 %-ный раствор.
5.4 Серебро азотнокислое по ГОСТ 1277, 3 %-ный раствор.
5.5 Вода дистиллированная по ГОСТ ISO 3696.
5.6 Метиловый оранжевый (индикатор), 0,02 %-ный раствор.
5.7 Фильтры обеззоленные плотные («синяя лента») диаметром от 70 
до 90 мм.
5.8 Бумага фильтровальная лабораторная по ГОСТ 12026.
5.9 Натрий углекислый по ГОСТ 83, ч. д. а., 5 %-ный раствор.
5.10 Масло вазелиновое медицинское по ГОСТ 3164, используемое 
как разбавитель.
5.11 Нефрасы С2–80/120 и СЗ–80/120 с содержанием серы не более 0,02 %.
5.12 Спирт этиловый ректификованный технический первого сорта 
по ГОСТ 18300.
5.13 Эфир петролейный.
5.14 Раствор бромной воды насыщенный: 3 г брома растворяют в 100 г воды.
6 Отбор проб и подготовка образцов
Отбор проб — по ГОСТ 2517 или ГОСТ 31873, или ГОСТ ISO 3170.
7 Подготовка к проведению испытания
7.1 При использовании новой бомбы или после ее ремонта внутреннюю поверхность бомбы и каналы в крышке бомбы тщательно промывают нефрасом, спиртом или эфиром, высушивают, а затем промывают дистиллированной водой. Перед проведением повторного испытания промывают бомбу горячей дистиллированной водой.
Примечание — Под горячей дистиллированной водой в настоящем стандарте понимают дистиллированную воду, нагретую до температуры 80 °С.
7.2 Проверяют техническое состояние деталей бомбы. Не допускаются забоины на резьбовых соединениях, механические повреждения штуцеров 
и электрода.
7.3 Проверяют герметичность соединений кислородной системы 
и аппаратуры. Применение углеводородной смазки для соединительных частей аппаратуры при работе со сжатым кислородом запрещается.
7.4 Подвергают периодически бомбу гидравлическому испытанию, руководствуясь правилами устройства и безопасной эксплуатации сосудов, работающих под давлением, и указаниями, изложенными в паспорте, прилагаемом 
к аппарату.
7.5 Помещают в тигель от 0,6 до 0,8 г испытуемого образца, взвешенного 
с погрешностью не более 0,0002 г.
Примечание — При определении содержания серы (массовая доля серы) 
свыше 5,0 % масс. помещают в тигель от 0,3 до 0,4 г испытуемого образца и от 0,3 до 0,4 г медицинского вазелинового масла (разбавителя).
7.6 Помещают в бомбу 10 см3 5 %-ного раствора углекислого натрия. Устанавливают тигель с испытуемым образцом в тигледержатель крышки бомбы.
7.7 Отрезают запальную проволоку длиной от 60 до 120 мм и закрепляют 
ее в клеммах двух стержней таким образом, чтобы середина проволоки погружалась в тигель с испытуемым образцом. Вставляют крышку в стакан бомбы и завинчивают вручную накидную гайку.
7.8 Осторожно, чтобы не раздуть массу испытуемого образца, заполняют бомбу кислородом до давления от 2,5 до 4,0 МПа. Корректируют давление 
в соответствии с указаниями документации на бомбу. Отсоединяют бомбу 
от баллона с кислородом и погружают в воду для проверки на герметичность.
7.9 Для сжигания испытуемого образца подключают токоведущий провод 
к электроду бомбы.
8 Проведение испытания
8.1 Проверяют готовность установки к сжиганию образца. Включают ток. Признаком сгорания образца является загорание сигнальной лампы и нагревание корпуса бомбы.
[bookmark: _Hlk219368690]8.2 Охлаждают бомбу в течение 10 мин в водяной бане, вынимают 
и осторожно в течение 5 мин снижают давление выпускным клапаном до атмосферного. 
8.3 Отвинчивают гайку, вынимают крышку с тигледержателем из бомбы, тщательно проверяют на внутренней поверхности корпуса и крышки бомбы отсутствие следов нефтепродукта или сажеобразного налета.
8.3.1 При наличии сажеобразного налета на внутренней поверхности 
или арматуре бомбы повторяют испытания, наполняя бомбу кислородом 
до давления на 0,5 — 1,0 МПа больше предыдущего. Готовят бомбу к испытанию
 по 7.1 — 7.3.
8.3.2 Допускается при проведении повторного испытания повышать давление в соответствии с требованиями, предъявляемыми к сосудам, работающим 
под давлением. При невозможности повышения давления уменьшают массу испытуемого образца.
8.4 При отсутствии сажеобразного налета на внутренней поверхности тщательно промывают внутренние части бомбы, в т. ч. тигель, горячей дистиллированной водой.
8.5 Собирают в стакан все промывные воды, объем которых не должен превышать 350 см3, избегая любых потерь жидкости из бомбы, и фильтруют через бумажный фильтр для удаления механических загрязнений.
8.6 Тщательно промывают фильтр дистиллированной водой, присоединяют промывные воды к фильтрату. 
Примечания
1 Допускается для полноты окисления фильтрата добавлять в него 10 см3 насыщенного раствора бромной воды.
2 Допускается в случае получения большего объема промывных вод упаривание 
до объема 200 см3.
8.7 Добавляют в полученный фильтрат две–три капли раствора метилового оранжевого и концентрированную соляную кислоту до слабокислой реакции (pH 5), после чего нагревают раствор до кипения.
8.8 Добавляют к горячему раствору по каплям 10 см3 горячего раствора хлористого бария, при этом образовавшийся сернокислый барий выпадает в осадок при помешивании стеклянной палочкой. Затем переносят стакан с раствором 
на кипящую водяную баню. Когда раствор станет светлым, проверяют полноту осаждения сульфата, прибавляя к раствору еще несколько капель раствора хлористого бария. Если при этом раствор не становится мутным, осаждение считают полным, в противном случае прибавляют горячий раствор хлористого бария 
до получения светлого раствора.
8.9 Нагревают стакан на кипящей бане в течение 2 ч, после чего оставляют его на 2 ч при температуре от 60 °С до 70 °С и на период времени от 20 до 30 мин при комнатной температуре или оставляют на период времени от 12 до 16 ч 
при комнатной температуре.
8.10 Фильтруют отстоявшуюся в стакане жидкость через беззольный фильтр, сливая раствор на фильтр по стеклянной палочке. Промывают осадок в стакане горячей дистиллированной водой сначала декантацией, затем количественно переносят осадок на фильтр и промывают до полного удаления хлор-ионов.
8.11 Для определения полноты удаления хлор-ионов помещают в пробирку 
от 3 до 5 см3 фильтрата от последней промывки и добавляют к нему три–четыре капли раствора азотнокислого серебра. Если при этом не выпадает осадок хлористого серебра или образуется только легкая опалесценция, промывку считают завершенной.
8.12 Подсушивают влажный фильтр с осадком сернокислого бария, 
не вынимая из воронки, в сушильном шкафу при температуре до 100 °С, а затем снимают фильтр с воронки, складывают вчетверо и помещают, уплотняя,
в доведенный до постоянной массы фарфоровый тигель.
Примечание — За доведение фарфорового тигля до постоянной массы принимают его прокаливание, охлаждение и взвешивание до получения расхождения между двумя последовательными взвешиваниями не более 0,0004 г.
8.13 Осторожно нагревают тигель на плитке или горелке, сначала высушивают фильтр, затем обугливают, не давая загореться. 
8.14 Прокаливают тигель с осадком в электрической печи при температуре (800 ± 20) °С до окрашивания осадка в белый цвет. Затем переносят тигель 
на жароустойчивую пластину, охлаждают при комнатной температуре в течение 
5 мин, переносят в эксикатор, выдерживают 30 мин и взвешивают с погрешностью не более 0,0002 г.
8.15 Одновременно проводят контрольное определение, используя 
в качестве испытуемого медицинское вазелиновое масло. Выполняют 
все процедуры согласно 8.1 — 8.14.
9 Обработка результатов
9.1 Вычисляют содержание серы (массовую долю серы) S в испытуемом образце, % масс., по формуле
	
	(1)


где  — масса сернокислого бария, полученная при испытании, г;
 — масса испытуемого образца, г;
 — масса сернокислого бария, полученная при проведении контрольного определения, г;
 — атомная масса серы;
 — молекулярная масса сернокислого бария.
9.2 За результат испытания принимают среднее арифметическое результатов двух определений, полученных в условиях повторяемости, округленное до второго десятичного знака.


11 Прецизионность
11.1 Значения показателей прецизионности были получены путем статистической обработки результатов испытаний и представлены с учетом положений ГОСТ ИСО 5725-1.
11.2 Повторяемость
Расхождение между результатами двух определений, полученными одним 
и тем же оператором на одной и той же аппаратуре в постоянных рабочих условиях на идентичном испытуемом материале при нормальном и правильном выполнении метода, может превышать значения, установленные в таблице 1 не более, чем 
в одном случае из 20.
Таблица 1 — Прецизионность
	Массовая доля серы, % масс.
	Повторяемость, % масс.
	Воспроизводисмость, % масс.

	От 0,1 до 0,5 включ.
	0,04
	0,05

	Св. 0,5 до 1,0 включ.
	0,06
	0,09

	Св. 1,0 до 1,5 включ.
	0,08
	0,15

	Св. 1,5 до 2,0 включ.
	0,12
	0,25

	Св. 2,0 до 5,0 включ.
	0,18
	0,27


11.3 Воспроизводимость
Расхождение между двумя результатами, полученными разными операторами, работающими в разных лабораториях, на идентичном испытуемом материале при нормальном и правильном выполнении метода, может превышать значения, установленные в таблице 1 не более, чем в одном случае из 20.
12 Отчет об испытании
12.1 Отчет об испытании содержит следующую основную информацию:
- обозначение настоящего стандарта;
- идентификацию образца — наименование, тип и марку (при наличии) испытуемого продукта;
- дату проведения испытания;
- метод испытания;
- результат испытания;
- информацию о любых отклонениях от процедуры проведения испытания.


12.2 Допускается в отчете об испытании указывать дополнительную информацию.
12.3 Содержание отчета об испытании — в соответствии с документами, действующими на территории страны, принявшей настоящий стандарт.
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