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前言S彤T08}02—2007本标准修改采用国际标准IEC60666：1979{绝缘油中特定的抗氧剂的检测与测定》(英文版)。本标准根据IEC60666：1979重新起草。为了适合我国国情，本标准在采用IEC60666：1979时进行了修改。本标准的章条编号与IEC60666：1979的章条编号对照表见附录B。本标准与IEC60666：1979的主要技术差异如下：——本标准名称改为《绝缘油中2，6一二叔丁基对甲酚测定法》；——本标准的部分引用标准采用我国相应的国家标准；——本标准只采纳了IEC60666：1979中5．1条红外光谱法定量测定2，6一二叔丁基对甲酚含量的相关内容，未采纳薄层色谱法和分光光度法定性和定量检测2，6一二叔丁基对甲酚及其他抗氧剂的相关内容。本标准的附录A和附录B均为资料性附录。本标准由中国石油化工集团公司提出。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分公司克拉玛依润滑油研究所。本标准主要起草人：刘英、侯玉东、李云岗、张波、王金辉、尚宝珠、高红。
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1范围

绝缘油中2，6一二叔丁基对甲酚测定法

SH／T 0802—2007

1．1本标准规定了新的矿物绝缘油中特定抗氧剂2，6一二叔丁基对甲酚(DBPC)含量的测定方法。

1．2本标准是采用添加剂分子振动的特征红外吸收波长来测定其在油中的含量。即通过与基础油

的红外光谱图对比确定2，6一二叔丁基对甲酚的含量。如果无基础油参比，可测定存在的总酚。

但测定的总精度可能会明显降低，检测极限也会相应增大。

1．3本标准适用于DBPC浓度范围0．02％(质量分数)一0．90％(质量分数)。

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)或修订版本均不适用于本标准，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。

GB 7597电力用油(变压器油、汽轮机油)取样方法

IEC 60590新矿物绝缘油中芳烃含量测定法

3术语和定义

下列术语和定义适用于本标准。

3．1

比尔一朗伯定律(光的吸收定律)Beer—1．amal)ert law of alBorptien(1ight al镕orption law)

当一束平行的单色光通过溶液时，溶液的吸光度与溶液的浓度和厚度的乘积成正比。

4方法概要

本标准是通过1．5mm光程长度的试验池测定3650cm‘1的0～H伸缩振动的吸收值，向原基础

油添加定量的DBPC得出标准物质标准曲线，由曲线得出试样中DBPC含量。

5试剂与材料

5．1四氯化碳：分析纯。

注：四氯化碳在光谱中得到广泛应用。其他在油中完全溶解且在红外波长内无吸收的溶剂也可以使用。

5．2 2，6一二叔丁基对甲酚：分析纯。

注：所有红外光谱中应用的试剂都应盛装在棕色瓶中并避光保存。

6仪器

6．1双光路红外光谱仪：范围4000cm～～3000cm～，3500cm。处精度优于5cm

6．2液体试验池：一对匹配的带氯化钠窗口的试验池，光程长度为1．5mm。

7取样和样品贮存

7．1 取样应按GB 7597的规定进行。

7．2试样应遮盖起来，避免受热和直接光照，使用前应用干燥的滤纸过滤。



SⅣT080220078标定81在基础油中溶解定量的DBPC标准溶液。至少应制备DBPC含景从002％～050％(质量分数)的五种含量不同的标准溶液。如果试样中的DBPC赶概浓度已知，在需要时可制备过渡标准溶液。82用DBPC标准溶液社3650cm。(A，㈣)的吸收值与DBPC的酉分比浓度绘制标准曲线，根据比尔朗伯定律，标准曲线应是一条过原点的曲线，标准溶液在3650cm“处的啦收值按式(1)计算：，I=1917=KCD⋯(1)式中：A⋯吸收值；‘，～凡肘光强度；，——出射光强度；消̂光系数，Cnl；c～DBI’C质量分数；D——光程长度，Cnl。9参比油91最曳+刚配制绝缘油的基石_【【油作参魁冉。92如果无基础油，可采用T．岂f’I{'【11、芳烃捕mj“或电器邢高茑降矧台戒参比油，这种合成的毒比油比单独使用丁艺白油作参比油，其DBPC含量更接近真实值。93割备台成参比油的方法：931根据IEC60590，测定城佯训、L艺白油、芳烃抽m油或高芳弪油在1600cm～的吸收值，计算每种组分的AI咖值，然开在1芝rljm巾加人足尼的精制卫士的劳弪抽卅油或高芳烃油，以得到-q试样油A。。(筹烃含量)相似的混台物932此合成基础油可用作参]-Li[}1，还可用r制备一系列标准溶搬10步骤101匹配的液体试验池1011准备两个匹配的溉体敞验池光程K度15⋯并且带氯化钠面口。在两r试验池内都注入基础油和四氯化碳混合物．将个放八光谱仪的样品光路，将另一个敢人光谱仪的参比光路，检查iR光谱巾3800cm～3400era1足古为一条直线。记录透光率的自分fE(95％一100％)。1012更换液体试验池，将样品光路中的试验池放存参比光路中，将叁比光路中的试验池移到样品光路中，重复光谱试验，再次得蛩i95％～1013％透光牢的直线二1013如果不能城足上述条件，对在此范围内有吸收的窗口进行清洗，抛光或废弃。重复这些步骤，南到得到匹配成群的试验池，成对的试验池可用于所有的测定。102试验溶液称量干燥后的试榉44§．，情确至n∞g．装八清洁干婚的lOmL的容量瓶中，用四氯化碳稀释到lOmL，在使用前要避光保存。．注：日常DBPC的快速测定，廿剐略上遣步骤，可使用不经稀释的标准收埙和试样。如使』fJ未经稀释的试样，光程长度必须减小到1mm。103将试样和四氯化碳的混合溶液倒满一个试验池，放人参比光路内，按顺序将另一个试验池倒满测试溶液，放入样品光路内，测试并得到3800cm～3400cm。1之间的红外光谱图。典型DBPC，
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红外光谱图见附录图A 1。

注：测试时，使用低扫捕速率。

SIL／T 0802 2007

11计算

11 1在3610em“租36搴9呻一键问斟基线，记录基线与3650em“交点的遮光率，记录3650em“
峰顶端的透光率，试样在{邸妖缸‘。处的吸收值按式(2)计算：

，

dⅫ=lg—lFo⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯ ⋯⋯
(2)

式中：

A。——吸收值；7

厶—L人射光强度；
，——出射光强度。

11 2采用落由法制作已知标准物质浓度与吸收值的标准曲线，然后用潮定的吸收值从标准曲线

得出试样、1)fIPc含量的浓度。

12掘告

报告童少应包括以下项目：测定日期，仪器名称．啵光度，DBPC含量。

13精蜜攫

精}督腹右待测定。作为参考以基础油为参比物质，4个不同浓度晌12个平行数据的标准偏

差『'布IJ曲；质量的0 002％一0 004％(质量分数)之间变化。这衅数据是由同一操作者使用同r
仪l器所作的试验结果，其检测极限为0 014％(质量分数)。



SH／T0802—2007A．1DBPC红外光谱图见图A．1。4附录A(资料性附录)DBPC红外光谱图1f3500波披，cm_图A．1测定DBPC的红外光谱图女缚紫煅
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附录B

(资料性附录)

本标准章条编号与IEC 60666：1979的章条编号对照

B．1 表B．1为本标准章条编号与IEC 60666：1979章条编号的对照一览表。

SH／T∞02 2007

表B．1 本标准章条编号与IEC 60666：1979章条编号对照

本标准章条编号 IEC 60666：1979章条编号

1 5．1．1

2

3

4 5．1．1

5 5．1．2

6 5．1．3

7 5．1．4

8 5．1．5

9 5．1．6

10 5．1．7

1l 5．1．8

12

13 5．1．9

5




