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前  言

本标准按照 GB/T1.1∷⒛Og给出的规则起草。

本标准曲申国钢铁工业协会提出。

本标准由金国钢标准化技术委∷员会CSAC/TC1sω归口。

∷本标准起草单位:江∷苏申能化学有限公司、冶金工业倌息∷标准麟 ∷院∷。

本标准∴主要起草人:李静怡、嵇∷春荣、王丽雯、罗红振、孙伟、张进莺、郑景须,

本标准为首次发布。
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1 范围

本标准规定了联苯的技术要求、试验方法、检验规则、标志、包装、运输、贮存和质量证明书。

本标准适用于从煤焦油馏分中分离制得的联苯和由苯经热脱氢制得的联苯。

2 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件 ,仅注 日期的版本适用于本文

件。凡是不注日期的引用文件 ,其最新版本 (包括所有的修改单)适用于本文件。

GB/T605 化学试剂 色度测定通用方法
GB/T617 化学试剂 熔J甙范围测定通用方法
GB/T zOOO 焦化固体类产品取样方法

GB/T8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定            Ⅱ

3 技术要求

技术要求应符合表 1的规定。

表 1 技术要求

4 试验方法

4.1 联苯含量的测定按附录 A规定进行。
4.2 熔点的测定按 GB/T617规定进行 ,当样品完全融化时 ,读取此时温度计的读数 ,即为该样品的熔

点 。

4.3 颜色的测定按 GB/T605规定进行 ,但采用 50mL平底试管,将装有样品的试管置于水浴中(水浴

温度控制在 SO℃±2℃ )力口热至完全融化后比较样品与铂-钴标准工作液的颜色。

4.4 苯溶解试验 :称取 5。 Og± 0.2g样品,置于 100mL烧杯中,加入 50mL苯充分搅拌溶解 ,溶解后目测

液体中无不溶物为合格。

5 检验规则

5.1 联苯的质量检验和验收由质量监督部门进行。

5.2 试样的采取和制各按 GB/T zOOO规定进行。
1

苯

项   目
指  标

优等品 一等品 合格品

联苯/%         不小于 99。 9 9鸵 5¨ 99.O

熔点/℃           不小于 68.5

颜色/黑曾单位      不深于

苯溶解试验 合 格

注∶熔点为参考值 ,可根据用户要求确定。
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5.3 数值修约按 GB/T81⒛ 规定进行。
5.4 当产品出现不合格项时,应加倍取样对不合格项进行检验 ,检验合格 ,本批产品判为合格 ,如仍不合

格 ,则该批产品为不合格。用户对质量有异议时,应在收到货物 30d内提出曲供需双方协商解决或通过

仲裁解决。

6 运输、贮存和质量证明书

6.1 产品装人洁净、干燥∷的槽车1纸塑复合袋或容器申发给需方。包装物上应标明:产品名称、产品标准

编号、商标、批号、净重、供方名称和地址。

6.2 每批出厂的产品都应附有质量证明书。证明书内容应包括 :产品名称、产品标准编号、批号、等级、

净重、供方名称、地址、发货日期和本标准规定的各项检验结果。

6.3∷ 本产品可燃、有粉尘爆炸的危险。应贮存于阴凉通风的仓库内,应与氧化剂分开存放 ,切忌混贮。

运输过程中应远离热源和火种。
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附 录 A
(规范性附录 )

联苯含量测定方法 气相色谱法

A。 1 原理

在选定的工作条件下 ,样品在气化室气化后由载气携带通过毛细管色谱柱 ,使其中各组分得到分离 ,

用火焰离子化检测器检测 ,采用面积归一化法进行定量 ,计算联苯的质量分数。

∶

试

     雾毅不低于199.99%°
A。 2.3 氮气 :体积分数不低于 99.99%。

A。 2.4 净化空气 :无腐蚀性杂质 ,使用前经过脱油、脱水处理。

A。 3 仪器

A。 3.1 气相色谱仪 :配有火焰离子化检测器 ,检测限≤5× 10丬2g/s(正十六烷/异辛烷)。

A。 3.2 色谱工作站或数据处理机。
A。 3.3 色谱柱:5%二苯基-95%二 甲基硅氧烷共聚物的石英毛细管色谱柱 ,规格 30m× o.25mm×

0· 25um,或能达到同等分离程度的色谱柱。

A。 3.4 天平 :感量 0.1g。

A。 3.5 微量注射器 :10uL。
A。 3.6 容量瓶。
A。 3.7 移液管。

A。 4 分析步骤

A。 4.1 推荐的典型操作条件见表 A。 1,调节仪器至表 A。 1所示的操作条件 ,待仪器稳定后进行测定。

表 A。 1 典型操作条件

项  目 指 标 项  目 指 标

柱初温/℃ 80 载 气 N2

保持时间/min 载气线速度/(cm/s) 33

一阶升温速率/(℃ /min) 氢气流量/(mL/min) 30

柱中温/℃ 120 空气流量/(mL/min) 300

保持时间/min 尾吹流量/(mL/min) 30

二阶升温速率/(℃ /血ω 分流比 50:1

柱终温/℃ 280 斜率 7O

保持时间/min 峰宽/s

气化室温度/℃ 最小峰面积/uV· s 100

检测器温度/℃ 280 溶剂峰切割时间/min

表 A。 1所列为典型的操作条件 ,允许根据实际情况作适当调节,但须符合下列要求 :

D 联苯与 z-邻苯噻吩的分离度 R≥ 1.5;
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2) 进样量和仪器的灵敏度应控制在联苯组分的线性响应范围内。

在上述操作条件下 ,联苯产品的典型色谱图如图 A。 1、 A。 2所示 ,各组分的相对保留值见表 A。 2。
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图 A。 1 焦油联苯的典型色谱图

图 A。 2 合成联苯的典型色谱图

表 A。 2 各组分的相对保留值

31 50     3500

3I 50     3500

序  号
焦油联苯 合成联苯

相对保留时间
组分名称 组分名称

萘 萘 O。 吐9

阡甲基萘 阡甲基萘 o。 68

r甲基萘 r甲基萘 0.69

联苯 联苯 1(1压。02nin)

⒉邻苯噻吩 z-邻苯噻吩 1.O4

⒊邻苯噻吩 S-邻苯噻吩 1.07

z-甲基联苯 1.36

⒋甲基联苯 1.39
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A。 4.2 称取约 1g样品于容量瓶中,用 10mL丙酮溶解 ,混合均匀后用微量注射器吸取 0。 5uL进样分

析。每个样品重复测定两次 ,以两次重复测定结果的算术平均值为测定结果。

A。 5 结果计算

联苯的质量分数 X,数值以%表示 ,按式(A。 D计算:            ∫

x=瓦粤一×1oo·⋯···⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯···⋯⋯·。·̈(A。 D
∑Aj
犭=1

式中 :

A——联苯组分的峰面积 ,单位为微伏秒 (uV· 0;

Aj——犭组分的峰面积 ,单位为微伏秒 (uV· ω ;

m——试样中所检出组分 J总数。

A。 6 精密度

重复性 (r):不大于 0.02%。

表 A。 2 各组分的相对保留值 (续 )

序  号
焦油联苯 合成联苯

相对保留时间

组分名称 组分名称

芴 1,55

9,10-二氢菲 1.68

菲 1,76

邻三联苯 邻三联苯 1.8准

间三联苯 间三联苯 2。 OO

14 对三联苯 对三联苯 2.02
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