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Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящий стандарт распространяется на нефть, масла и жид­
кие темные нефтепродукты без присадок и устанавливает метод 
определения содержания асфальтово-смолистых веществ.

Метод заключается в выделении асфальтенов н-гептаном или 
петролейным эфиром из нефти (нефтепродукта) и последующем 
отделении их фильтрацией. Смолы, растворенные в фильтрате, 
адсорбируются на силикагеле и затем десорбируются спирто-то- 
луольной смесью.

В стандарте учтены требования рекомендации по стандартиза­
ции СЭВ PC 1419—69 в части определения асфальтенов.

(Измененная редакция, Изм. № 1, 2).

1. АППАРАТУРА, МАТЕРИАЛЫ И РЕАКТИВЫ

1.1. При определении асфальтово-смолистых веществ применя­
ются:

экстракционный аппарат (черт. 1), состоящий из колб кругло­
донных узкогорлых вместимостью 100 и 500 см3 по ГОСТ 
25336—82, экстрактора и шарикового холодильника по ГОСТ 
25336—82. Колбы, экстрактор и холодильник должны иметь нор­
мальные шлифы А29;

Издание официальное Перепечатка воспрещена
★

*  Переиздание с Изменениями № 1, 2, утвержденными 
в июне 1971 г., ноябре 1980 г. (ИУС 7— 71, 1— 81).
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ГОСТ 1Ш 81-66

адсорбционная стеклянная колонка, изготовляемая по черт. 2; 
воронки конические диаметром 70 мм по ГОСТ 25336—82; 
колбы конические (Эрленмейера) вместимостью 100, 250 и 

500 смз п0 ГОСТ 25336—82;
чашки стеклянные для выпаривания диаметром 90 мм по ГОСТ 

25336—82;
холодильник Либиха по ГОСТ 25336—82;
чашка фарфоровая диаметром 200 мм;
стаканчики для взвешивания (бюксы) по ГОСТ 25336—82;
эксикатор по ГОСТ 25336—82;
термостат воздушный на нагрев на 200° С;
шкаф сушильный на нагрев до 120° С;
баня водяная;

Экстракционный
аппарат

Адсорбционная
колонка

Черт. 1 Черт. 2

плитка электрическая с закрытой спиралью; 
эфир петролейный, фракция, выкипающая до 50° С; 
гептан нормальный эталонный;
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ГОСТ 11858—66

толуол нефтяной по ГОСТ 14710—78;
спирт этиловый ректификованный по ГОСТ 5962—67 или 
спирт этиловый гидролизный ректификованный высшей очист­

ки;
спирто-толуольная смесь в соотношении 1:1; 
бензин-растворитель для резиновой промышленности по ГОСТ 

443—76;
силикагель марки АСК с зернами размером 0,2—0,5 мм по 

ГОСТ 3956—76, допускается применение регенерированного сили­
кагеля;

фильтры беззольные марки «синяя лента»;
бумага фильтровальная лабораторная по ГОСТ 12026—76;
вата стеклянная;
вода дистиллированная по ГОСТ 6709—72;
весы аналитические с погрешностью не более 0,0002 г.
(Измененная редакция, Изм. № 2).

2. ПОДГОТОВКА К ИСПЫТАНИЮ

2.1. Силикагель насыпают в фарфоровую чашку на 3/4 емкости 
и помещают на 6 ч в воздушный термостат при температуре 
180±10°С. Затем силикагель, не охлаждая, переносят в сухую кол­
бу, предварительно нагретую в течение 15 мин в том же термо­
стате. Колбу с силикагелем плотно закрывают резиновой пробкой 
во избежание поглощения влаги из воздуха.

2.2. В нижнюю часть чистой сухой адсорбционной колонки за­
кладывают тампон из стеклянной ваты и небольшими порциями 
насыпают охлажденный до комнатной температуры силикагель 
(около 100 г), непрерывно уплотняя его путем постукивания ко­
лонки в вертикальном положении. Уплотнение силикагеля про­
должают до тех пор, пока уровень силикагеля при встряхивании 
колонки не перестанет понижаться. Высота слоя сорбента должна 
быть на 3—4 см ниже резервуара.

2.3. Стеклянные выпарительные чашки (или колбы Эрленмейе- 
ра) сушат в сушильном шкафу при 105—110° С не менее 1 ч, ох­
лаждают в эксикаторе в течение 30 мин и взвешивают с точно­
стью до 0,0002 г.

Бумажные фильтры сушат в бюксах с открытой крышкой не 
менее 1 ч при той же температуре, затем охлаждают в течение 
30 мин в эксикаторе и взвешивают в закрытых бюксах с точно­
стью до 0,0002 г.

Операции высушивания чашек или колб и фильтров повторяют 
до получения расхождений между двумя последовательными 
взвешиваниями не более 0,0004 г (до постоянной массы).
39Q



ГОСТ 11858-46

3. ПРОВЕДЕНИЕ ИСПЫТАНИЯ

3.1. Пробу нефти (нефтепродукта) тщательно перемешивают в 
течение 5 мин.

Навеску 3—10 г взвешивают в колбе экстракционного аппара­
та (или колбе Эрленмейера) вместимостью 500 см3 с точностью до 
0,01 г и разбавляют 40-кратным количеством н-гептана (в случае 
необходимости, при осторожном нагревании) или 30-кратным ко­
личеством петролейного эфира.

(Измененная редакция, Изм. № 1, 2).
3.2. Для осаждения асфальтенов раствор нефти (нефтепродук­

та) в н-гептане отстаивают в темном месте в течение 16 ч при тем­
пературе окружающей среды.

Для осаждения асфальтенов из раствора нефти (нефтепро­
дукта) с петролейным эфиром собирают экстракционный аппа­
рат, как показано на черт. 1, ставят его на водяную баню с го­
рячей водой, имеющей температуру 50—55° С, кипятят 30—35 мин, 
поддерживая указанную температуру путем добавления горячей 
воды в баню (применение электронодогрева исключается в связи с 
пожароопасностью петролейного эфира). По истечении 30 мин 
горячую воду прекращают доливать и оставляют раствор стоять 
в течение 1 ч в аппарате на водяной бане, считая с момента пре­
кращения кипения. Место испытания должно быть защищено от 
воздействия солнечного света.

(Измененная редакция, Изм. № 1).
3.3. О п р е д е л е н и е  а с ф а л ь т е н о в
3.3.1. В коническую воронку вставляют фильтр «синяя лента». 

Отстоявшийся раствор н-гептана (или петролейного эфира) осто­
рожно без перемешивания фильтруют через фильтр «синяя лента». 
Затем осадок возможно полнее переносят на тот же фильтр при 
помощи н-гептана (или петролейного эфира) и промывают их до 
тех пор, пока растворитель не будет стекать совершенно прозрач­
ным и после его испарения на фильтровальной бумаге не остает­
ся масляного пятна. Если образуется твердый, трудно смываемый 
слой асфальтенов, его растворяют в небольшом количестве бензо­
ла и переносят в колбу, в которой (в ходе дальнейшего анализа 
по п. 3.3.3) асфальтены экстрагируют бензолом.

3.3.2. После этого фильтр сворачивают, как показано на черт. 3, 
и помещают в экстрактор аппарата для удаления соосажденных 
смол и парафинов. В колбу экстракционного аппарата вмести­
мостью 100 см3 наливают 50 см3 н-гептана (или петролейного эфи­
ра). Собирают аппарат и помещают на электрическую плитку (во­
дяную баню, нагретую до 50—55°С). Экстрагирование производят 
в течение часа при использовании н-гептана и в течение 30 мин 
при использовании петролейного эфира.
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ГОСТ 11858—66

Укладку фильтра и сборку аппарата производят по возможно­
сти быстро, так как в контакте с кислородом воздуха асфальте­
ны переходят в трудно растворимое состояние.

Перед началом экстрагирования нагрев проводят таким обра­
зом, чтобы фильтр с осадком полностью заполнился растворителем, 
затем экстрагирование продолжают со скоростью 2—4 капли в се­
кунду.

При отсутствии экстракционного аппарата фильтр с осадком 
складывают и закрепляют проволокой на крючках, припаянных к 
холодильнику экстракционного аппарата, или на проволоке, про­
пущенной через внутреннюю трубку холодильника.

При применении н-гептана проводят дополнительное экстраги­
рование спиртом для более полного удаления высокоплавких цере­
зинов. Для этого по окончании экстрагирования н-гептаном колбу 
■заменяют другой вместимостью 100 см3, в которую наливают 50 см3 
этилового спирта и проводят экстрагирование в течение 5—10 мин.

3.3.3. По окончании экстрагирования колбу со спиртом или 
петролейным эфиром заменяют колбой вместимостью 500 см3, в ко­
торой происходило осаждение асфальтенов, предварительно налив 
в нее 50—100 см3 толуола.

Экстракционный аппарат помещают на закрытую электриче­
скую плитку и экстрагируют со скоростью 2—4 капли в секунду 

до тех пор, пока не растворятся все 
асфальтены и толуол не будет стекать в 
колбу бесцветным. Толуольный экстракт 
переносят количественно в стеклянную 
чашку или колбу Эрленмейера, доведенные 
до постоянной массы по п. 2.3.

3.3.1 —3.3.3. ( Измененная редакция,
Изм. № 1, 2).

3.3.4. Толуол выпаривают из чашки или 
отгоняют из колбы Эрленмейера с помощью 
холодильника на водяной бане, а асфаль­
тены доводят до постоянной массы при тем­
пературе 105° С так, как указано в п, 2.3.

Полученные асфальтены должны быть 
хрупкими и блестящими черно-коричневого 
цвета. Матовый и мазеобразный вид ас­
фальтенов указывает на присутствие в них 
масел, парафинов и требует повторного пе- 
реосаждения,

(Измененная редакция, Изм. № 2).
3.4. О п р е д е л е н и е  к а р б е  нов и к а р б о и д о в
3.4.1. После растворения асфальтенов в толуоле фильтр с не- 

растворившимся остатком доводят до постоянной массы по п. 2.3. 
Разность между массой фильтра с остатком н массой чистого филь-

Укладка фильтра
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ГОСТ f1858—64

тра является суммой механических примесей, карбенов и карбои- 
дов в навеске.

(Измененная редакция, Изм. № 2).
3.5. О п р е д е л е н и е  смол,  а д с о р б и р у е м ы х  с и л и ­

к а г е л е м  («силикагелевых смол»)
3.5.1. Фильтрат, полученный после фильтрования и промывки 

асфальтенов, помещают в колбу Эрленмейера вместимостью 
250 см3 и выпаривают или отгоняют н-гептан (или петролейный 
эфир) до получения 50—70 см3 остатка (концентрата). К остатку 
в колбе, полученному после отгона н-гептана, добавляют экстракт 
этилового спирта и отгоняют с инертным газом до полного удале­
ния растворителя. Затем остаток растворяют в 30—50 см3 бензина.

(Измененная редакция, Изм. № 1, 2).
3.5.2. В адсорбционную колонку, заполненную силикагелем, 

через воронку наливают 200 см3 бензина-растворителя. Когда бен­
зин полностью впитается силикагелем, кран закрывают и в ко­
лонку наливают концентрат фильтрата. Колбу из-под концентрата 
промывают небольшим количеством растворителя, а также нали­
вают в колонку. Затем в колонку наливают еще около 
100 см3 бензина-растворителя так, чтобы в колонке поверхность 
силикагеля была покрыта растворителем. Колонку сверху закры­
вают ватой и оставляют на 1—2 ч. Затем открывают пробку и 
краном регулируют скорость прохождения раствора так, чтобы 
она составляла 5 см3 в 1 мин.

3.5.3. Когда уровень бензина в колонке дойдет до поверхности 
силикагеля, в колонку наливают смесь бензина и толуол взя­
тых в соотношении 6:1,  отдельными порциями по 100 см3 пока 
из колонки не будет стекать чистый растворитель, не содержащий 
масла. На промывку расходуют 500—600 см3 растворителя. После 
отмывки масла дают растворителю полностью стечь. Колбу С рас­
творителем убирают и устанавливают чистую сухую колбу вмести­
мостью 500 см3.

3.5.4. Для десорбции смол в колонку небольшими порциями 
наливают 400 см3 спирто-толуольные смеси. Десорбцию смол из 
силикагеля производят до полного осветления растворителя, сте­
кающего из колонки.

3.5.5. Из полученного раствора на водяной бане выпаривают 
или отгоняют спирто-толуольную смесь. Выпаривание производят в 
вытяжном шкафу в стеклянных чашках, доведенных до постоян­
ной массы по п. 2.3. Смесь отгоняют с инертным газом в аппарате, 
собираемом из доведенной до постоянной массы (см. п. 2.3) кол­
бы Эрленмейера и холодильника Либиха. Раствор выпаривают или 
отгоняют небольшими порциями. Полученный сухой остаток высу­
шивают в сушильном шкафу и доводят до постоянной массы в 
соответствии с п. 2.3, причем за постоянную массу принимают мас-
26-3234 393



ГОСТ 11858—«6

су при расхождении между двумя последовательными взвешива- 
ниями не более 0,001 г.

3.5.2—3.5.5. (Измененная редакция, Изм. № 2).

4. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТО В

4.1. Содержание асфальтенов (X) в весовых процентах от ис­
ходного образца вычисляют по формуле

^  . юо,
т

где т — масса нефти в г;
mi — полученная масса асфальтенов в г.

4.2. Суммарное содержание карбенов и карбоидов (Х,) в ве­
совых процентах от исходного образца вычисляют по формуле

А \=  ^  . 100— С.
/я

где т — навеска нефти в г;
т.2 — разность между массой фильтра с нерастворившимся 

остатком и массой чистого фильтра в г;
С — содержание механических примесей в процентах, оп­

ределенное по ГОСТ 6370—83.
4.3. Содержание «силикагелевых смол» (Х3) в весовых про­

центах от исходного образца вычисляют по формуле
Х2= . юо

т
где т — навеска нефти в г;

т3— полученная масса смол в г.
4.4. Расхождения между параллельными определениями ас­

фальтенов, смол, карбенов и карбоидов не должны превышать 
величин, указанных в таблице.

Наименование асфальтово* смолистых веществ
Допускаемые расхождения 
в процентах от величины 

меньшего результата

При содержании асфальтенов до 0,5% 20
При содержании асфальтенов более 0,5% 10
При содержании смол до 10% 10
При содержании смол более 10% 5
При содержании карбенов и карбоидов в 0,1% 20
При содержании карбенов и карбоидов более 0,1 % 15
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Г О С Т  1 Ш 8 — 66

ПРИЛОЖЕНИЕ

Р Е ГЕ Н Е Р А Ц И Я  С И Л И К А Г Е Л Я

Силикагель промывают в адсорбционной колонке или экстракционном аппа­
рате толуолом и спирто-толуольной смесью до получения бесцветного раствори­
теля.

Затем силикагель дополнительно промывают этиловым спиртом из расчета 
100 см3 спирта на 100—150 г силикагеля.

Промытый указанным выше способом силикагель заливают дистиллирован­
ной водой шесть раз по 200 см3 воды на 100—150 г силикагеля.

После отделения воды силикагель сушат при 50° С до распада комков, а 
затем просушенный силикагель выдерживают в воздушном термостате при тем­
пературе 180 ±10° С в течение 6 ч.

(Измененная редакция, Изм. № 2).
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