
前 言

本标准非等效采用 原油水含量测定法 卡尔 费休法 对

进行修订

一 本标准与 的技术差异主要如下

中对标准的含吡啶卡尔 费休试剂和无吡啶卡尔 费休试剂分别采用了

不同的样品溶剂 本标准采用同一种样品溶剂 其配制样品溶剂所用试剂和配制比例各不相同

采用的卡尔 费休试剂的滴定度各不相同

二 本标准对 的主要修订内容如下

对干扰物的描述作了适当调整 减少了对干扰物质种类的描述 但对硫化物的干扰进行了较详

细说明

取消了原标准中用二水合酒石酸钠作为标准物质对卡尔 费休试剂进行标定的步骤 只保留了

用水作为标准物质对卡尔 费休试剂进行标定的过程

因目前用于卡尔 费休滴定的仪器已商品化 所以本标准简化了仪器的陈述及取消了图 滴定

装置图

增加了对混合器及混合样品步骤的描述

将原标准中对于粘稠样品测定的附注形式的内容 以标准正文的形式列出

依据 对方法的精密度作了全面的修改

取消了原标准中附录 及附录 的内容 修订后的附录 为未知混合器混合效能的测定 附录

为含吡啶卡尔 费休试剂的配制

本标准的附录 是标准的附录 附录 是提示的附录
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原油水含量测定法

卡尔 费休法
代替

国家质量技术监督局 批准 实施

范围

本标准规定了用卡尔 费休试剂进行容量滴定来测定原油水含量

本标准适用于原油中 水含量的测定 硫醇和硫化物 或 中的硫

对本试验方法有干扰 当这些化合物中的硫含量低于 时对本测定无明显干扰

标准的含吡啶卡尔 费休试剂或无吡啶卡尔 费休试剂均可用于本方法

引用标准

下列标准所包括的条文 通过在本标准中引用而构成为本标准的条文 本标准出版时 所示版本均

为有效 所有标准都会被修订 使用本标准的各方应探讨使用下列标准最新版本的可能性

石油液体手工取样法

分析实验室用水规格和试验方法

原油水含量测定法 蒸馏法

液体石油产品水含量测定法 卡尔 费休法

方法提要

原油样品经混合均匀后 取一定量的试样于混合溶剂中 用卡尔 费休试剂滴定到终点

仪器

卡尔 费休滴定仪 采用电流终点指示法 仪器的终点显示器电路及原理应符合

中附录 的要求

混合器 采用非通气型 高速 剪切式混合器 其混合效率应符合附录 的规定

注射器 用于吸取样品 样品溶剂和对卡尔 费休试剂进行标定 可采用以下规格

注射器 用于卡尔 费休试剂的标定 其自带针头的长度应能使针头顶端接触到滴定瓶

内溶液液面

和 注射器 用于原油样品的取样

或 注射器 用于向滴定瓶内加入样品溶剂和抽取废液

滴定瓶 平底三颈瓶

自动滴定管 分度值为

电动磁力搅拌器 可调速

卡尔 费休滴定仪 滴定瓶 自动滴定管 电动磁力搅拌器的连接可参见



中图

试剂和材料

本标准所用试剂纯度都应是分析纯或更高纯度的 所用水均应符合 中三级水的要求

卡尔 费休试剂 标准的含吡啶或无吡淀的试剂 其滴定度不应小于 当滴定度大

于 时必须用无水甲醇 稀释 含吡啶卡尔 费休试剂的配制可参见附录

注意 易燃 有害 避免吸入或接触皮肤

无水甲醇 其水含量应小于

注意 可燃 蒸气有害 如吞咽或吸入可致死或致盲

三氯甲烷 其水含量应小于

注意 有害 致癌物 燃烧可产生有毒蒸气对皮肤和眼睛产生刺激

二甲苯 其含水量应小于

注意 可燃 蒸气有毒

样品溶剂 将三氯甲烷 二甲苯 无水甲醇按 的体积比混匀 在使用前按每 加入

中所述的卡尔 费休试剂 贮存于密闭的玻璃瓶中 本溶剂可用于标准的含吡啶或无吡啶的

卡尔 费休试剂的滴定

取样和试样

取样 按 所规定的方法 取得足够的有代表性的原油样品 并将样品装入实验室的容

器中

试样 原油样品应在室温下 对高含蜡 高粘原油样品应在高于凝点 以下 置于混合器 中

进行均化混合 其混合时间 混合速度应符合附录 的要求 混合好的试样应在 之内进行分析

注 在两次样品混合之间要清洗和干燥混合器 任何未知的混合器在使用前应确认其混合效能并应符合附录 的

详细说明

试样用量 可根据表 提供的参数进行选择

表 不同水含量原油样品的参考取样量

估计水含量 参考取样量

校正和标定

卡尔 费休试剂每天至少标定一次

将足够的样品溶剂加入到洁净 干燥的滴定瓶中 样品溶剂加入量取决于滴定瓶的大小 以样品溶

剂没过电极为宜 密闭滴定系统所有开口 并用电磁搅拌器进行平稳的搅拌 打开显示电路 用自动滴

定管滴加卡尔 费休试剂至终点 轻摇滴定瓶 除去内壁上的水 如需要可多加入一些卡尔 费休试剂

直到滴定终点稳定至少 不变

用蒸馏水按下面方法之一进行卡尔 费休试剂的标定

将吸满水的滴管或注射器准确称量至 将 滴 约 蒸馏水加入到已达终点的样

品溶剂中 重新称量滴管或注射器 得到加入水的质量 用卡尔 费休试剂滴定至终点 稳定至少

不变 准确记录卡尔 费休试剂的用量 准确至

注

加入水后不要摇动滴定瓶

在擦拭注射针头时要极为小心 防止由针头顶端虹吸出液体



用 注射器吸满水并排出气泡 用滤纸擦净针头 并准确称量至 将注射器针头插

到已达终点的样品溶剂的液面下 快速将水注入到滴定瓶中 抽出注射器 再用滤纸擦净针头 并再次准

确称量至 按 用卡尔 费休试剂滴定水

卡尔 费休试剂的滴定度按式 计算

式中 卡尔 费休试剂的滴定度

加入水的质量

标定时消耗的卡尔 费休试剂的体积

重复标定卡尔 费休试剂滴定度 两次结果的相对偏差不应大于 若大于 应更换滴定瓶

内的样品溶剂 并重新进行标定 如果两次标定结果相对偏差仍大于 则卡尔 费休试剂或样品溶

剂可能失效 应使用新的试剂重新进行标定

以两次标定结果的算术平均值作为卡尔 费休试剂的滴定度

试验步骤

在滴定瓶内加入新的样品溶剂 并按 步骤将溶剂滴定至终点状态

将按 步骤混合好的原油试样直接加入到滴定瓶中 用下述方法之一进行测定

用待测试样冲洗洁净 干燥的注射器 或 两次 然后取适量的试样并排除气泡 准

确称量注射器至 将试样注入滴定瓶中 用滤纸擦净针头 并重新称量注射器 记录试样加入量

用标定过的卡尔 费休试剂滴定试样至终点 并稳定至少 不变 记录所消耗的卡尔 费休试剂的

体积 读准至 见 注

注 当滴定瓶内每 溶剂中加入了 原油试样 或每 溶剂中加入了 卡尔 费休试剂时 应更换

样品溶剂

对于粘稠的原油试样 应将试样加入到洁净干燥的带有滴管的滴瓶中 准确称量含油的滴瓶 然

后迅速将适量的试样用滴管滴入滴定瓶中 再次称量滴瓶 记录试样加入量 按 进行试样滴定

注 加入试样后不要摇动滴定瓶

计算

试样水含量按式 计算

式中 试样水含量

滴定试样所消耗的卡尔 费休试剂的体积

卡尔 费休试剂的滴定度

试样加入量

百分含量换算系数

精密度与偏差

精密度 按下述规定判断试验结果的可靠性 置信水平

重复性

同一操作者 用同一仪器 在相同条件下重复测定的两个结果之差不应大于式 和式 的结果或

表 所给的数值

标准含吡啶卡尔 费休试剂

无吡啶卡尔 费休试剂



式中 为试样测定结果的算术平均值

再现性

不同操作者在不同实验室对同一试样各自测定的两个结果之差不应大于式 和式 的结果或表

所给的数值

标准含吡啶卡尔 费休试剂

无吡啶卡尔 费休试剂

式中 为试样测定结果的算术平均值

偏差

与 标准方法的试验结果相比无明显偏差

样品中硫醇性硫对测定结果有干扰 根据理论上的化学计量关系 样品中 的硫醇

性硫产生的干扰相当于 水消耗的标准试剂的量

表 精密度数据表

水含量 标准卡尔 费休试剂 无吡啶卡尔 费休试剂

报告

取重复测定的两个结果的算术平均值作为样品的水含量



附 录

标准的附录

未知混合器混合效能的测定

对每一个未知混合器在使用前或原油类型 原油的量发生变化时都必须用相同的油样 取样量对

其混合效能进行测定 在使用本方法之前必须对本试验方法有详细的了解 对混合步骤作任何改变都要

用本方法重新测定 用于混合器效能测定的原油应经脱水 水含量应小于

将混合器样品容器称准至 将脱水后的原油加入至混合器容器中的一半 迅速混合均匀 混

合速度和时间可预先设定 建议混合时间为 速度 并立即按照第 节的

操作步骤测定经脱水后原油的水含量 并取平行测定结果的平均值 作为原油的基准水含量

将装入一半原油的混合器容器称准至 按已知原油量 加入足量的水 使增加的水含量高于

中基准水含量 然后按 相同的方法混合样品 并在 内测定混合后的原油中的水

含量

按 步骤进行重复试验 取两次试验结果的平均值作为加入水后的原油水含量 用此水含量减去

中测得的基准水含量 所得结果应与加入的水含量相符 误差小于 如果不相符 应改变混合

时间 速度及原油加入量后 重复试验步骤 直到结果相符

附 录

提示的附录

含吡啶卡尔 费休试剂的配制

试剂的干燥

将 或 球型分子筛盛于 的瓷坩埚中 置于 的高温炉中加热并恒温

分子筛在炉内自然冷却至 时 通过一个带把的搪瓷漏斗 快速将分子筛加入到欲干燥的试

剂瓶中 加入量为试剂体积的 到 处 盖严瓶盖 并将试剂瓶轻轻地上下翻动数次 放置 后

即可使用

注意 干燥试剂时 必须在通风良好及无明火的条件下进行

卡尔 费休试剂的配制

取清洁干燥的 有导气管的 磨口塞三角瓶 加入 碘 用 吡啶溶

解 再加入 无水甲醇 摇匀后置于 以下的冷浴中冷却 用导气管向三角瓶中冷却了

的混合液中通入经浓硫酸干燥脱水的二氧化硫气体 直到混合液的体积增加 为止 此混

合液即是含吡啶的卡尔 费休试剂 将其倒入棕色带密封盖的瓶中 于干燥处放置 后便可使用


