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前 言

    本标准修改采用ISO 9029:1990((原油水含量测定法(蒸馏法)》(英文版)。

    本标准根据ISO 9029:1990重新起草。本标准与ISO 9029:1990的主要技术差异如下:

    — 将引用标准改为我国相应的国家标准和行业标准;

    — 将附录A引用的ISO 3170:1988和ISO 3171:1988的相关内容改为相应的我国国家标准和行

          业标准的相关内容;

    — 在“范围”一章中，增加了“超出这个范围，可参照此精密度数据执行。”的内容;

    — 在“溶剂”一章中，增加了“使用油漆工业用溶剂油作为蒸馏溶剂”和“仲裁试验应以二甲苯作溶

          剂的试验结果为准。在操作中应按附录A充分均化样品，防止溶剂爆沸，并充分通风，避免吸

        人有害的溶剂蒸气”的内容;

    — 在9. 3条后面增加一个注，规定也可使用室温自来水作为循环冷却水，但在仲裁实验和对实验

        结果有争议时，要使用((20̂-25)℃的循环冷却水;

    — 为使用方便，重复性和再现性的文字表述按我国习惯进行了修改。

    本标准代替GB/T 8929-1988((原油水含量测定法(蒸馏法)》。

    本标准与GB/T 8929-1988的主要技术差异如下

    — 在“范围”一章中，增加了“本方法的精密度数据是在原油水含量(体积分数)低于1%的条件下

        测定的，超出这个范围，可参照此精密度数据执行”的内容;

    — 增加了“规范性引用文件”一章;

    — 增加了“意义和用途’，一章;

    — 在“溶剂“一章中，将符合GB 3407《石油混合二甲苯》中5℃石油混合二甲苯的要求改为符合

        GB 3407《石油混合二甲苯》中优级品的要求，并增加了“仲裁试验应以二甲苯作溶剂的试验结
        果为准。在操作中应按附录A充分均化样品，防止溶剂爆沸，并充分通风，避免吸人有害的溶

        剂蒸气。”的内容;

    — 在“仪器”一章中，增加了有关“喷雾器”和“尖状小工具”的叙述;

    — 将原标准第4.2. 3条中“⋯⋯用校正过的10 mL,20 mL,50 mI.,100 mL或200 ml,量筒量取

        流动液体。⋯⋯用至少200 ml，二甲苯以每次40 mL分5次洗涤量筒”改为“·，·⋯量筒的容积
        要与所选择的试样量一致。⋯⋯用与量筒相同体积的二甲苯(见第6条)分5份清洗量筒”;

    — 增加了附录A:样品处理。

    本标准的附录A为规范性附录。

    本标准由中国石油化工股份有限公司提出。

    本标准由中国石油天然气集团公司油气计量与分析方法专业标准化技术委员会归口。

    本标准起草单位:中国石油化工股份有限公司石油化工科学研究院、中国石油原油及石油产品质量

监督检验中心。

    本标准主要起草人:薄艳红、李季成。

    本标准于1988年首次发布
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原油水含量的测定 蒸馏法

范围

    本标准规定了用蒸馏法测定原油中水含量的方法。本方法的精密度数据是在原油水含量(体积分

数)低于1%的条件下测定的，超出这个范围，可参照此精密度数据执行.

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 3407 石油混合二甲苯(GB 3407-1990,neq ISO 5280:1979)

    GB/T 4756 石油液体手工取样法(GB/T 4756-1998,egv ISO 3170:1988)

    QB 1504 实验室玻璃仪器— 互换性锥形磨砂接头(QB 1504-1992,egv ISO 383:1976)
    SH 0005油漆工业用溶剂油

    SY 5317 原油管线自动取样法(SY 5317-1988,neq ISO3171:1988)

意义和用途

    在原油的加工、买卖和运输中，应准确测定原油中水的含量。用本方法测定的水含量，用于修正原

油交接所涉及的原油数量

4 原理

    在回流条件下，将试样和不溶于水的溶剂混合加热，样品中的水被同时蒸馏。冷凝后的溶剂和水在

接受器中连续分离。水沉降在接受器的刻度管中，溶剂则返回到蒸馏烧瓶。

5 仪器

5.1 一般要求

    本标准的推荐仪器如图I所示，由一个玻璃蒸馏烧瓶、一个冷凝管、一个带刻度的接受器和一个加

热器组 成。

5.2 蒸馏烧瓶

    1 000 m工，配有24/39锥形磨口的圆底玻璃蒸馏烧瓶。

5. 3 接受器

    最小刻度值为。.DS mL，带有24/39锥形磨口的5 ml，的玻璃制接受器。

54 冷凝管

    接受器(5. 3)应连接一个长400 mm的冷凝管。

5.5 干燥管

    一个装有自指示干燥剂的干燥管放置在冷凝管(S.4)的顶部
    注:于燥管是为了防止空气中水分进人

5.6 加 热器

    任何可以把热量均匀地分布到蒸馏烧瓶整个下半部分的合适的气体或电加热器都可以使用 从安

全因素考虑电加热套更为适合
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5.7 喷雾器

    用于向下洗涤冷凝管的内管，如图2所示。

单位为毫米

直管冷脸器

s.L接受器

图 1 蒸馏仪器
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压入的端塞

  聚四红乙烯

尖头 (见详图)

                            图2 用于蒸馏仪器的尖状物、刮具、喷霉器

5.8 尖状小工具

    由黄铜或青铜制成，或是一个带有聚四氟乙烯尖头的钢制刮具，如图2所示。
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5.9 仪器标定

    整套仪器要按照第7条的规定进行标定和试验，所得读数要在规定的允差范围内。

6 溶荆

    使用符合GB 3407中优级品要求的二甲苯或符合SH 0005要求的油漆工业用溶剂油作为蒸馏溶

剂，通过空白试验来确定溶剂的水含量(见9. 6条)，但仲裁试验应以二甲苯作溶剂的试验结果为准 在

操作中应按附录A充分均化样品，防止溶剂爆沸，并充分通风，避免吸人有害的溶剂蒸气口

7 标定和回收试验

7. 1 一般要求

    在最初使用前，按照7, 2的要求标定接收器。在一系列试验之前，按照7. 3的要求检查整套仪器。

7.2 标定

    在首次使用前，要检验接受器刻度的精度，使用一个5 ml的微量滴定管或是能读准至。.01 mL的

精密微量移液管，以。.05 mL的增量逐次加人蒸馏水。如果加进的水量和观察的水量的偏差大于

0. 05 m工，则废弃这个接受器或重新标定。

7.3 回收试验

    向仪器中加人400 ml干燥的溶剂(最大含水量(质量分数))0.0200)并按照第9条的规定来检验整

套仪器回收水的总量。最初的操作完成后，倒掉接受器中的液体并用滴定管或微量移液管向蒸馏烧瓶

中直接加人1. 00 ml士。.01 ml,的蒸馏水，继续按第9章的规定操作。重复本步骤，但向蒸馏烧瓶中加

人4. 50 ml,士0. 01 m工J的蒸馏水

    如果接受器的读数在表7规定的允差范围内，则认为整套仪器是合格的

                                      表 1 水回收且 的允差 单位为毫升

接受器在 20℃的最大容量 在2。℃加进的水的体积 在20℃回收水的允差

5. 00 1.00 1.00士0.023

5.00 4 50 4. 50士0.025

7.4 操作故障

    读数超出允许值则认为是由于蒸汽泄露、蒸馏速度太快、接受器刻度不准确或是外来湿气进人造成

的操作故障。如果这些故障能被鉴别，则应消除故障并按照7. 3重做回收试验

取样(见附录A)8

81

82

8.3

8.3.

  一般要求

取样要求从管线、油罐或其他系统的内容物中取得有代表性的试样并放置到实验室的试验容器中。

  实验 室样品

本标准应按GB/T 4756或SY/T 5317取得的有代表性的试样。

  试样 的准备

除第8.2条的规定外还应用以下的样品处理步骤。

1 基于样品的预期含水量，根据表2选择试样量

如果怀疑混合样品的均匀性，而样品量与预期的水含量(见表2)又一致时，应该用样品的总体积进

行测定。如果以上情况不可能时，则至少应测定3份试样，报告所有的测定结果并记录它们的平均值作

为试样的含水量
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表 2 试样A

预期水含量(质量分数或体积分数)/

                  %

大约试样量/

a(或 -L)

50. 1- 100. 0

25. 1一 50. 0

10. 1- 25. 0

  5. 1一 10. 0

  1. 1--5. 0

  0.5- 1.0

    < 0.5

  5

10

20

50

100

200

200

8. 3.2 测量水的体积分数时，用容积等于按8. 3. 1所选试样量的量筒量取流动液体 仔细缓慢地倾倒

试样达到量筒的所要求的刻度并避免夹带空气，严格调整液面尽可能地达到所要求刻度 仔细地把试

样倒入蒸馏烧瓶中，用与量筒相同体积的溶剂(见第6条)分5份清洗量筒，并把清洗液倒人烧瓶中。要

彻底倒净量筒，以确保试样完全转移。

8.3.3 测定水的质量分数时，把试样直接倒人蒸馏烧瓶中，称量试样(见8. 3. 1)。如果必须使用转移

容器(例如:烧杯或量筒)，用8. 3.2中叙述的相同的方法把溶剂分5份清洗容器，并把清洗液倒人烧瓶

中，然后计算试样 的质量 。

9 步骤 (见附录 A)

9. 1 本标准 的精密度会堂到 附看 在仪器上 的水滴 影啊，囚小水滴没有沉降到水分接堂器 中而尤法1~)!9量

到。为了减少这种影响，至少每天化学清洗所有的仪器，以除去表面附膜层和有机物残渣，因为这些物

质会阻碍仪器中水的自由滴落口如果试验的样品的性质会引起持久的污染，要求做更频繁的清洗。

9.2 测定水的体积分数，按照8. 3. 2的步骤要求进行 在烧瓶中加人足够的溶剂，使其总体积达到

400 m1。

9.2. 1 测定水的质量分数，按照8. 3. 3的步骤要求，在烧瓶中加入足够的溶剂，使其总体积达到

400 ml

9.2.2 为了减少爆沸，磁力搅拌器是最有效的装置。玻璃珠或其他的沸腾辅助手段，虽然作用较小，但

也川以使用。

9. 3 按照图1装配仪器，确保所有接头的气密性和液密性 要求玻璃接头不涂润滑脂，通过冷凝夹套

的循环水的温度在20'C-25'C o

    注:在一般情况下，通人冷凝器夹套的循环水可为常温自来水.如果对试验结果有争议和仲裁实验时，则应将循环

        冷却水的温度保持在 200c -250C

9.4 加热蒸馏烧瓶。由于原油的类型能较大地改变原油一溶剂混合物的沸腾性质.所以加热的初始阶

段要缓慢加热(大约。.5h-1h)以防止爆沸和系统的水分损失(冷凝液不能高于冷凝管内管的3/4

处一一 图1的A点;为了使冷凝液容易洗下来，冷凝液要尽量保持接近在冷凝管冷却水的进口处) 初

始加热后，调整沸腾速度以便使冷凝液不高于冷凝管内管的3/4处 馏出物应以每秒((2-5)滴的速度

滴进接受器。继续蒸馏.直到除接受器外仪器的任何部位都看不到可见水，并且接受器内的水的体积在

5 min内保持为常数

    如果冷凝管内管中有水滴持续积聚，用溶剂冲洗(建议使用一个喷雾器(5.7)或相当的器具)。必须

在加热停止至少15 min后进行冲洗以防止爆沸。将油溶性破乳剂加人到溶剂洗液中，使其体积分数为

1 000 X 10‘可帮助除去猫附的水滴。冲洗后，蒸馏至少5 min，缓慢加热防止爆沸。

    重复此步骤直到冷凝管内没有任何可见水并且接受器内水的体积在至少5 min内保持为常数。如

果这个步骤不能除掉水时，使用尖状小工具或聚四氟乙烯刮具或是相当的器具，以便把水刮进接受
                                                                                                                                                                        5
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器 中。

9.5 当水完全被转移后，让接受器和其内容物冷却至室温。用尖状小工具((5.8)或聚四氟乙烯刮具把

钻附在接受器上的任何水滴刮进水层里。读出接受器中水的体积。接受器是按。05 ml的增量刻度

的，但是体积要估读至接近。.025 mLe

9.6 将400 ml溶剂倒人蒸馏烧瓶中，按9.1-9.5的步骤进行空白试验。

10 结果表示

    使用下面一个合适的公式计算样品的水含量。以水分的体积分数P..9,。或质量分数W<计，数值

以%表示

、一V, -V} XV, ‘。。

*b_ V_(I.一V0 XP)‘。。
w}一6兰二丛X 100

(1)

(2)

(3)

式 中:

Va— 一做空白试验时接受器中水体积的数值(修约到。.025

V,一一试样的体积的数值，单位为毫升(mL) ;

V— 接受器中水的体积的数值(修约到0. 025 mL)，单位为毫升(ML) ;

7YL— 试样质量的数值，单位为克(g);

  P ~样品密度，单位为克每毫升(g/mL),

假定水的密度为19/。工一。

如果存在挥发性的水溶性物质，可当作水测量。

报告水含量的结果修约到0. 025%

11 精 密度

    本方法的精密度由各实验室在。. 0l %-1. 0%范围(体积分数)内的实验结果统计得来(95%的置

信水平)

11.1 重复性

    同一操作者用同一仪器在恒定的操作条件下对同一种测定试样，按试验方法正确地操作所得连续

测定结果之间的差，不超过以下数值:

    含水量(体积分数)从0.0写一。.1%:见图3;

    含水量(体积分数)从。.1%一1.0%:体积分数为。.08%.

11.2 再现性

    不同操作者，在不同实验室对同一测定试样，按试验方法正确地操作得到的两个独立的结果之间的

差，不超过以下数值:

    含水量(体积分数)从。.0%-0.1%:见图3;

    含水量(体积分数)从。.I%一1.。%:体积分数为。.11%.
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图3 水含.(体积分数)在0.0%-0. 1%之间的方法精密度

12 报告

实验报告至少包括以下内容:

a) 鉴定被测产品必须的所有细节;

b) 参照标准;

c) 试验结果(见第10条);

d) 如果做了多次试验(见8.3)，应有每次试验的单独结果;

e) 与规定步骤的任何差别;

f) 试验日期。
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  附 录 A

(规范性 附录)

  样品处理

注:本附录重复了 GB/T 4756-1998中样品处理的内容，并且与其相应的条款基本相同

A.飞 综述

A.1.1 在样品的提取或抽取点与实验室试验台或样品储存点之间的处理样品方法都应保证保持样品

的性质和完整性。

A. 1. 2 处理样品的方法应取决于取样的目的，要使用的实验室分析方法常常会要求一个要同它结合

的特殊的处理方法。由于这个原因，参考适当的试验方法，并把涉及样品处理的必要说明交给取样者。

如果要应用的分析方法有不一致的要求，就要分开抽取样品，并对每个样品采用合适的取样方法。

A. 1. 3 对于下列各项要特别注意

    a) 含有挥发性物质的液体，因为会出现蒸发损失;

    b) 含有水和(或)沉淀物的液体，因为水和(或)沉淀物在样品容器中有分离的倾向;

    c) 具有潜在的蜡沉积物的液体，如不保持足够的温度，可能出现沉淀物。

A. 1. 4 制作组合试样时，要特别注意，挥发性液体不能损失轻组分，也不能改变水和沉淀物的含量

这是一个很难的操作，如有可能，应尽量避免进行这一操作

A. 1. 5 不能在取样地点把挥发性液体转移到其他容器中，而应在初始的样品容器中把样品运输到实

验室。如果必需就地转移，则要冷却和倒置样品容器 样品含有挥发性组分和游离水时，必须特别

小心

A. 2 样品的均化

A. 2. 1 引言

    本条叙述了含有水和沉淀物或其他任何方式的不均匀样品，在从样品容器转移到更小的容器或实

验室仪器之前，进行均化的方法。A.3条给出了转移前检验样品是否被混合好的方法

    手工搅拌含有水和沉淀物的液体样品，是不能充分地分散样品中水和沉淀物的 为了在转移和细

分试样之前均化样品，必须使用剧烈地机械混合或液力混合。

    均化可以使用不同的方法 但不论使用哪种方法，都建议均化系统要使水滴小于50 I'm，而不能小

于工产。。因为小于1 Km的水滴会形成稳定的乳化液，从而不能使用离心法测定水分含量。

A.2.2 用高剪切机械混合器均化

    将一个高剪切力的机械搅拌器插进样品容器中，使旋转元件距容器底部不超过30 mm。把搅拌器

的旋转叶片控制在大约3 000 r/min通常是适宜的。其他的装置，如果性能良好，也可使用。

    为了减少原油或含有挥发性化合物的其他样品的轻组分损失，要通过装在试样容器上的密封压盖

操纵搅拌器。把样品搅拌到完全均匀为止。一般搅拌smm就足够了，但容器的大小和样品的性质影

响均化时间。因此需要检验样品是否已均匀(见A.3).

    注:高剪切混合器常常会产生稳定的乳化液，而使得不能用离心法测定搅拌后的水含量

    在混合期间要避免温度显著升高。

A.2.3 用外部搅拌器循环

    本方法可用于固定安装的样品容器和便携式容器，对于后者，要使用一个快速拆卸的联接器。使用

一个小泵，通过安装在小内径管线卜的静力混合器，在外部循环内含物 外部混合器可以有不同型式的

设计，但要遵循制造厂的操作说明书。
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    使用的循环流速要足以使内含物每分钟至少循环1次。典型的混合时间是15 min，但这将根据水

含量、烃的类型和系统的设计而改变。当全部试样完全混合时，不停泵，从循环管线上的阀放出要求数

量的样品 ，然后抽 空容器 ，泵人溶剂并 彻底清洗整个系统 ，直到除净烃的全部痕迹为止

A.3 混合时间的检验

A. 3. 1 无论选择什么方法从非均匀混合物中取得子样，都要检查混合方法的适用性和得到合适的混

合样品所需要的时间。

A. 3. 2 如果样品在混合之后保持均匀和稳定(例如:象掺和了添加剂的润滑油各组分是完全可溶的)，

应继续进行混合，直到从样品主体相继抽出的样品得出相同的试验结果时为止。这样确定最短的混合

时间。

    注:当样品在这个时间后是均匀的，并保持这种状况，不用进一步混合，就可以进行从主体转移。

A. 3. 3 如果样品混合后在短时间内不能保持均匀时(例如:水和沉淀物是混合物的一部分)，就要使用

特殊的方法按A. 3.4所述来检验混合时间

    注:由于轻烃的特性，细分样品时必须在不断混合 1̀进行

A. 3.4 要确保抽出的样品装到容器的大约四分之三，按一已知的时间均化样品，做好记录。在这个时

间内，按时抽出一小部分，立即用标准方法试验每小份的水含量(见A.3.5)，当试验结果恒定时，记录得

到的值作为空白水含量。

    加人1 Yo-2%准确测量过的水，用与空白均化时间相同的时间进行均化，然后取样。如果所测定

的水含量之间能较好的吻合(在标准方法的重复性范围之内)，就再加人 1% -̂2%准确测量过的水，重

复这个操作。如果试验结果仍然有较好的吻合，就认为这个混合时间是足够的。

    如果试验结果未能较好的吻合，就废弃它们，回到方法开始，并使用更长的混合时间。

A.3.5 当离心法(GB/T 6533)不能可信地给出总水含量时，对于混合系统的这个检验，不能用其测定

水含量 。

A. 4 样品的转移

A. 4.1 如果样 品接受器不是便 携式的 ，或者不 能方便地 把样 品直接从接 受器 取进实 验室试验 仪器 中

时，为了运输到实验室，要把代表性样品转移到便携式容器中。

A.4.2 在样品转移的每一步，重要的是使用A.2规定的方法之一来均化被取样的容器中的内含物

A. 4. 3 对于容器和混合器的每一次结合，都要使用A.3规定的方法之一来检验混合时间。

A.4.4 要在已知混合物是均匀和稳定的期间内来完成样品的转移 这个期间是很短，要在不超过

20 min的时间内完成转移。


