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1 ВВЕДЕНИЕ
Анализаторы загрязнения жидкостей типа АЗЖ (модели АЗЖ-915, АЗЖ-975) предназначены для подсчета частиц механических примесей, взвешенных в жидких средах и определения их гранулометрического (дисперсного) состава.

Применение автоматических анализаторов существенно повышает производительность труда и улучшает условия работы оператора-лаборанта, а также обеспечивает более высокую объективность полученных результатов анализа по сравнению с анализом загрязнения жидкости путем визуального счета частиц на фильтроэлементе под микроскопом.

Анализатор загрязнения жидкостей (в дальнейшем – анализатор) типа АЗЖ-915 (АЗЖ-975) является дальнейшим развитием ранее разработанных анализаторов данного типа. При разработке АЗЖ-975 были учтены все последние достижения в создании автоматических устройств фотометрического типа, как отечественных фирм, так и целого ряда ведущих западных фирм – производителей подобной техники.

Анализатор типа АЗЖ-975 имеет следующие преимущества по сравнению с другими анализаторами подобного класса:

· не требуется никакая предварительная настройка анализатора после его включения;

· не требуется высокая квалификация оператора-лаборанта, работающего с прибором;

· допускается отбор пробы жидкости непосредственно в приемный стакан датчика (в случае отсутствия чистых емкостей для отбора проб жидкости);

· автоматическая остановка анализа пробы жидкости по истечении 50 или 100 см3 жидкости;

· наличие встроенного измерителя скорости истечения анализируемой жидкости через измерительный канал датчика;

· возможность отключения датчика прибора от анализатора для более тщательной его промывки;

· минимальные потери частиц механических примесей (особенно размером более 50 мкм), при наличии специального вибростола в составе прибора;

· возможность работы нескольких первичных преобразователей (датчиков) с одним многоканальным амплитудным анализатором;

· малые габариты и масса прибора;

· возможность записи в память результатов анализа;

· возможность связи с ПЭВМ и передачи информации на компьютер.

При написании настоящих методических указаний были использованы материалы литературы /1-9/.

2. АППАРАТУРА, РЕАКТИВЫ, МАТЕРИАЛЫ

2.1. Автоматический анализатор типа АЗЖ-915 или другой модели данного типа.

2.2. Закрытые емкости для отбора проб, закрытые полиэтиленовой пленкой объемом, не менее 120 см3.

2.3. Шкаф вытяжной типа БОС-901, 112В-НЖ или любого другого типа.

2.4. Бензин для промышленно-технических целей типа Нефрас С-50/170 ГОСТ 8505-50 или бензин растворитель для резиновой промышленности ГОСТ 443-76.

2.5. Спирт этиловый по ГОСТ 17299-78 или 1814-57.

2.6. Вода дистиллированная по ГОСТ 6709-72.

2.7. Изопропиловый спирт ГОСТ 9805-69

2.8. Моющие средства:

· ГMC-31 ТУ 38-40740-74;

· МС – 6(8) ТУ 6-15-978-76;

· МЛ – 51 ТУ 84-228-76;

· Лаболид – 203 ТУ 38-10738-73;

· Вертолин – 74Т ТУ 38-40839-79;

· "Сивал" ТУ 101-532-75;

· Синтанол ДС-10 ТУ 6-14-577-77.

2.9. Магнитная мешалка любого типа.

2.10. Фильтры мембранные №№ 4 или 5 (нитроцеллюлозные) 
ГОСТ 8985-59 или "Владипор" типа МФАС-Г ТУ 6-05-221-528-80.

2.11. Дистиллятор типа ДЗ-4-2 ТУ 61-1-721-79.

2.12. Полиэтиленовая пленка.

2.13. Салфетки хлопчатобумажные ГОСТ 12350-67.

2.14. Перчатки резиновые.

2.15. Фартук полиэтиленовый.

2.16. Очки защитные.

3. ПОДГОТОВКА К ПРОВЕДЕНИЮ АНАЛИЗА

3.1. Требования к помещению лаборатории

Все работы связанные с определением гранулометрического состава механических примесей в рабочих жидкостях (топлива, масла и гидрожидкости), необходимо проводить в отдельном лабораторном помещении или специально отведенном для этого оборудованном рабочем месте.

Помещение должно отвечать требованиям, предъявляемым к лабораторным помещениям (СН НИИ-68).

Специальные требования к лаборатории:

· наличие приточно-вытяжной вентиляции (с кратностью обмена воздуха – не менее 8);

· потолок должен быть покрыт масляной или водоэмульсионной краской;

· облицовка стен – керамическая плитка;

· покрытие пола – метлахская плитка с заливкой швов эпоксидным клеем или другой не создающей пыли мастикой;

· покрытие столов и вытяжных шкафов – керамическая плитка;

· должна быть исключена возможность попадания в помещение химически активных газов;

· максимальная норма площади на каждого работающего в лаборатории должна быть не менее 10…12 м2;

· лаборатория должна быть обеспечена холодным и горячим водоснабжением, по возможности, технической канализацией;

· в лаборатории должен быть низкий уровень шума и вибрации;

· для слива отработанных жидкостей должна быть специальная емкость с крышкой.

3.2. Порядок подготовки емкостей для отбора проб жидкостей

3.2.1. Очистка (промывка) емкостей для отбора проб жидкости следует производить в специально отведенном месте (изолированном от места, где производится фильтрование растворителя). В качестве емкостей для отбора проб жидкости рекомендуется использовать колбы (конусные или шаровые), входящие в состав различных комплектов химической посуда.

Не рекомендуется посуда для отбора проб, выполненная из пластмассы.

3.2.2. Отмывку емкостей следует производить любым химическим или механическим способом.

3.2.3. Для предварительного удаления остатков нефтепродуктов (от предыдущих анализов) рекомендуется использовать бензин Нефрас или Калоша.

3.2.4. Удаление загрязнений и смолистых веществ производится горячей водой с добавлением моющих средств (см.п. 2.8 настоящих МУ).

3.2.5. Емкости (посуду) следует наполнить горячим моющим раствором не менее чем на 1/3 объема, энергично встряхивать в течение 1…2 минут, чистить ершом и вновь встряхивать. Моющий раствор слить в посуду и емкость многократно промыть горячей водой.

3.2.6. Емкости прополоскать 2…3 раза дистиллированной водой для удаления солей, содержащихся в водопроводной горячей воде, затем – профильтрованным изопропиловым спиртом.

3.2.7. Затем емкости окончательно промывают бензином Нефрас или Калоша, отфильтрованным через 2…3 слоя нитроцеллюлозного фильтра № 4 или "Владипор". Степень чистоты профильтрованного бензина контролируется с помощью прибора. Фильтрация бензина проводиться до тех пор, пока степень его чистоты не будет на 2…3 класса (ГОСТ 17216-2001) выше, чем предполагаемый уровень загрязнения анализируемой жидкости. Например, если анализируемая жидкость ожидается на уровне 8 класса чистоты; то бензин должен быть отфильтрован до 5…6 класса чистоты с учетом чистоты посуды, куда он сливается после фильтрации.

3.2.8. Специальная сушка емкостей для отбора проб жидкости после промывки не производится.

3.2.9. Отмытые емкости для отбора проб необходимо проконтролировать с помощью прибора. Контролю рекомендуется подвергать каждую 10 емкость.

3.2.10. Методика контроля степени чистоты внутренней поверхности емкости (качество мойки посуды) сводится к следующему:

· в емкость на 1/3 заливается чистый бензин и она несколько раз встряхивается;

· после этого бензин из емкости сливается в приемную емкость датчика прибора и анализируется;

· емкости считаются отмытыми, если жидкость, слитая из контрольной посуды, по уровню чистоты соответствует исходной чистоте профильтрованного бензина (см.п.3.2.7.) или ухудшение чистоты бензина не превышает 1 класс по ГОСТ 17216.

3.2.11. В случае если оценка качества мойки посуда не укладывается в рекомендуемые нормы п.3.2.10, то очистка всех емкостей данной партии производится повторно.

3.2.12. Отмытые и проконтролированные емкости для отбора проб жидкости закрывают полиэтиленовой пленкой (крышкой), промытой чистым (профильтрованным) бензином типа Нефрес или Калоша.

3.3. Порядок отбора проб жидкости для анализа гранулометрического состава загрязнений

3.3.1. Отбор проб жидкости производится в соответствии с техническим регламентом на изделие и соответствующим руководящими документами по эксплуатации.

3.3.2. Емкости (колбы, бутылки) для отбора проб,  закрытые полиэтиленовой пленкой, должны быть пронумерованы и сопровождаться картой (биркой, этикеткой), где записываются: № пробы, дата, исследуемая жидкость, место отбора пробы, ф.и.о. лица, отбиравшего пробу.

3.3.3. При отборе проб жидкости следует соблюдать следующую последовательность (на примере пробоотборного крана с "иглой"):

· открывается кран пробоотборника, через который будет отбираться проба, на максимально возможный расход, сливается в постороннюю емкость 1,5…2 литра жидкости;

· кран прикрывается до капельного истечения жидкости;

· прокалывается полиэтиленовая пленка иглой;

· открывается кран, в емкость набирается необходимое количество жидкости (60 или 120 см3);

· убирается расход жидкости до капельного истечения, снимается емкость с "иглы" и закрывается крышкой (если она предусмотрена), закрывается кран;

· заполняется карта (бирка, этикетка).

3.4. Подготовка пробы жидкости к анализу на приборе типа АЗЖ

3.4.1. Подготовка пробы к анализу производится в соответствии с руководством по эксплуатации прибора. Далее приводятся основные положения по подготовке пробы.

3.4.2. Перед проведением анализа проба жидкости перемешивается (гомонизируется) с помощью магнитной мешалки в течение 10…15 минут или энергично встряхивается в руках в течение 3…5 минут.

3.4.3. При подозрении, что жидкость имеет большое газонасыщение (что отмечается по значительному помутнению жидкости), необходимо произвести дегазацию пробы жидкости. Для этого колбу (емкость) с отобранной пробой жидкости помещают под вакуумный колпак и создают разрежение (например, с помощью ручного насоса). Выход газа из жидкости наблюдается по характерному ее "вскипанию".

3.4.4. При проведении анализа жидкости на приборе типа АЗЖ необходимо обратить внимание на отсутствие загорания значков «больше-меньше» («large flow – small flow» на АЗЖ-975), что соответствует номинальному расходу анализируемой жидкости (порядка 30 см3/мин).

3.4.5. При анализе жидкостей повышенной загрязненности (для прибора АЗЖ-915 – 1000 частиц/см3) необходимо анализируемую жидкость разбавить чистым бензином, профильтрованным через мембранные фильтры (см.п.3.2.7.).

Необходимая кратность разбавления анализируемой жидкости определяется на анализаторе путем пробных измерений.

3.5. Подготовка анализатора типа АЗЖ к работе

3.5.1. Установка и контрольное включение производится согласно указаниям и требованиям, изложенным в руководстве (инструкции) по эксплуа​тации анализатора.

3.5.2. Отмывка и контроль чистоты приемной емкости датчика прибора АЗЖ осуществляется согласно пп. 3.2.7…3.2.12 настоящих методических указаний.

3.5.3. Для подготовки и проведения анализов рекомендуется использовать комплект дополнительного оборудования /9/ в соответствии с указаниями по применению комплекта.

4. ПОРЯДОК РАБОТЫ НА АНАЛИЗАТОРЕ ТИПА АЗЖ

4.1. Порядок работы на анализаторе АЗЖ изложен в инструкции (руководстве) по эксплуатации, которая является неотъемлемой частью сопроводительной документации на прибор.
5. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ АНАЛИЗА ЧИСТОТЫ РАБОЧИХ ЖИДКОСТЕЙ НА АНАЛИЗАТОРЕ ТИПА АЗЖ

5.1. Обработка результатов анализа отобранных проб без разбавления жидкости.

Обработка результатов анализа производится следующим образом:

- численная концентрация частиц механических примесей по всем размерным группам определяется в пересчете на 100 см3 проанализированной жидкости по формуле:
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где
N -
численная концентрация частиц в пересчете на 100см3 жидкости;


n -
количество частиц в проанализированной пробе жидкости (по цифровому табло прибора);


V -
объем проанализированной пробы жидкости, см3.

Например: Объем проанализированной пробы составляет 50 см3, а на цифро​вом табло прибора, в размерной фракции 5…10 мкм, зарегистрировано 2500 частиц, то число частиц этой размерной фракции на 100 см3 составит
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5.2. Обработка результатов анализа проб жидкости, если анализируемая жидкость была разбавлена.

5.2.1. При анализе разбавленной жидкости, при пересчете численной концентрации необходимо учитывать частицы механических примесей, вносимые в анализируемую пробу разбавителем (фоновая концентрация).

5.2.2. Фоновая концентрация частиц в разбавителе определяется до разбавления анализируемой жидкости этим разбавителем. При расчете она вычитается из общего числа частиц в анализируемой пробе по каждой размерной группе (фракции).

5.2.3. Численная (счетная) концентрация частиц в анализируемой пробе жидкости по всем размерным группам определяется по формуле:
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где
Nж -
счетная концентрация частиц в анализируемой жидкости в пересчете на 100 см3;


N2 -
количество частиц загрязнителя в разбавленной пробе (анализируемая жидкость + разбавитель), зарегистрированное на цифровом табло анализатора;


N1 -
количество частиц загрязнителя в объеме Vпр разбавителя (растворителя) при определении загрязненности разбавителя;


Vp - 
объем разбавителя в приготовленной пробе, см3;


V -

объем анализируемой жидкости (без разбавителя) в разбавленной пробе, см3;


(Vp/Vпр) -
доля разбавителя в пробе.

Приведем числовой пример. Определения количества частиц в 100 см3 анализируемой жидкости, разбавленной растворителем.

1. В связи с высокой концентрацией механических загрязнений или большой величиной вязкости, анализируемая жидкость была разбавлена профильтрованным бензином в соотношении 1:4 (т.е. 1 часть анализируемой жидкости  и 4 части разбавителя (растворителя)).

2. Растворитель, предназначенный для разбавления анализируемой жидкости, предварительно фильтруется, и полученный объем чистого растворителя используется для проведения анализов жидкости в течение всей рабочей смены.

3. Профильтрованный растворитель анализируется на приборе по размерным группам (фракциям).

4. Затем готовится проба для анализа:

· на каждые 10 см3 (V=10 см3) анализируемой жидкости добавляется 40 см3 растворителя, т.е. жидкость разбавляется в 5 раз;

· смесь перемешивается вручную;

· полученная проба (50 см3) анализируется по всем размерным фракциям.

Рассмотрим числовой пример для размерной группы частиц 5…10 мкм:

· на цифровом табло прибора при анализе 50 см3 растворителя зарегистрировано N2=(100) частиц (Vпр=50 см3);

· при анализе 50 см3 пробы (жидкость + разбавитель) было зарегистрировано 900 частиц (N2=900);

· на каждые 10 см3 (V) исходной жидкости добавляется 40 см3 (Vp) разбавителя;

· подставляем полученные значения в формулу (5.2):
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Nж = 8200 частиц размером 5…10 мкм в 100 см3 проанализированной пробы исходной (загрязненной) жидкости. 

Аналогичным образом производится расчет концентрации частиц загрязнения по всем остальным размерным группам анализируемой жидкости.
6. ОПРЕДЕЛЕНИЕ КЛАССОВ ЧИСТОТЫ АНАЛИЗИРУЕМОЙ ЖИДКОСТИ

Каждый класс чистоты по гранулометрическому составу определяется совокупностью частиц механических примесей в размерных группах по ГОСТ 17216-2001 (ГОСТ 17216-71).

В настоящее время наиболее широко известен метод подсчета класса чистоты по ОСТ 1.41144-80, который был разработан бывшим Минавиапромом СССР.

Класс чистоты, проверяемой (анализируемой) жидкости определяется по ГОСТ 17216-2001 в каждой размерной группе и берется наибольший (наихудший с точки зрения чистоты рабочей жидкости).

Возможны и другие методы оценки результирующего класса чистоты жидкости, которые изложены в /2,4,8/.
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