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本标准按照GB/T 1.1—2009给出的规则起草。

请注意本文本的某些内容有可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别这些专利的责任。
本标准由中国聚氨酯工业协会异氰酸酯专业委员会提出。


本标准由中国聚氨酯工业协会团体标准委员会归口。

本标准主要起草单位：江苏湘园化工有限公司。
本标准主要起草人：周建
苯 胺 类 焦 油
1  范围

本标准规定了苯胺焦油的技术要求、实验方法、检验规则以及标志、包装、运输、贮存和质量证明书。

本标准适用于邻氯苯胺精馏时产生的焦油。

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 190危险货物包装标志

——GB/T 191包装储运图示标志

——GB/T 1999-2008  焦化油类产品取样方法

——GB/T 2288-2008  焦化产品水分测定方法

——GB/T 2292-1997  焦化产品甲苯不溶物含量的测定

——GB/T 6682-2008  分析实验室用水规格和试验方法

——GB/T 8170-2008  数值修约规则与极限数值的表示和判定

——GB/T 4472-2011  化工产品密度、相对密度的测定

——GB/T 24209-2009  洗油黏度的测定方法

——GB/T 6678化工产品采样总则

——GB/T 6680液体化工产品采样通则

——GB/T 10247粘度测量方法

——JJF 1070 定量包装商品净含量计量检验规则
国家质量监督检验检疫总局令[2005]第75号 《定量包装商品计量监督管理办法》
3 结构式

无

4 术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。

4.1

苯胺类焦油　Anilines tar

由邻氯苯胺精馏时产生的焦油。

4.2

有效物质 effective substances
苯胺类焦油物质。

5  要求

5.1  外观

黑褐色固体

5.2  技术要求

苯胺类焦油的技术要求应符合表1的规定。

表1

	项目
	指标

	密度,（20℃）g/cm3
	1.2～1.4

	水分,W%                                   ≤
	3.0

	粘度，（E80）                              ≤
	4.0

	甲苯不溶物，W%                            ≤
	4.5

	苯胺类含量，（以苯胺和邻氯苯胺计）%        ≤
	1.0


5.3  净含量

按《定量包装商品计量监督管理办法》执行。
6  试验方法

 本标准所用试剂和水在没有注明其他特殊要求时，均使用分析纯和GB/T 6682-2008中三级水。检验结果的判定按GB/T 8170-2008中的4.3.3修约值比较法进行。
6.1  外观

在自然光线下目测。

6.2  密度的测定

    按GB/T 4472-2011的规定进行。
6.3  水分的测定

    按GB/T 2288-2008的规定进行。

6.4  黏度的测定

按GB/T 24209的规定进行。实验温度为80℃，试样流出时间重复性每100S不得超过3S，再现性每100S不得超过4S。

6.5  甲苯不溶物的测定

按GB/T 2292-1997的规定进行。

6.6  苯胺类含量（以苯胺和邻氯苯胺计）的测定

6.6.1 方法提要

试样用乙醇溶解，以邻甲苯胺为内标物，使用DB-1701毛细管色谱柱和氢火焰离子化检测器，对试样中的苯胺和邻氯苯胺进行气相色谱分离和测定。

6.6.2 试剂和溶液

乙醇：分析纯；

苯胺标样：已知苯胺质量分数，≥ 99.0% ；

邻氯苯胺标样：已知邻氯苯胺质量分数，≥ 99.0% ；

内标物：邻甲苯胺，分析纯，无干扰分析的杂质；

内标溶液：称取邻甲苯胺0.50 g ，置于 100 mL 容量瓶中，用乙醇溶解，定容。

6.6.3 仪器

气相色谱仪：具氢火焰离子化检测器；

色谱数据处理机；

色谱柱：30m×0.32mm×0.25，DB-1701毛细管色谱柱；

微量进样器：10 μL  。

6.6.4 气相色谱操作条件

柱温箱温度：初始温度120℃，初始时间0min，以10℃/min速度升至200℃，保持时间5min。

进样口温度：300℃；

检测器温度：300℃； 
气体流量（mL/min）：载气（N2） 30 ，氢气 30 ，空气 300 ；

保留时间（见图 1）：苯胺约 3.7min，邻甲苯胺约4.4 min，邻氯苯胺约 4.9 min,邻氯硝基苯约6.3 min；

上述操作参数是典型的，可根据不同仪器特点，对给定操作参数作适当调整，以期获得最佳效果。

6.6.5 测定步骤

6.6.5.1 标样溶液的配制
称取苯胺和邻氯苯胺标样各约 50 mg ，精确到 0.2 mg ，置于 25 mL 具塞三角瓶中，用移液管准确加入 10.0 mL 内标溶液，摇匀。

6.6.5.2 试样溶液的配制
称取含试样约2.0g，精确到 0.2 mg ，置于 25 mL 具塞三角瓶中，用与上述使用的同一支移液管准确加入 10.0 mL 内标溶液，摇匀。

6.6.5.3 测定

在上述操作条件下，待仪器稳定后，连续注入数针标样溶液，计算各针相对响应值，待相邻两针的相对响应值变化小于 1.2% ，按标样溶液、试样溶液、试样溶液、标样溶液的顺序进行测定。

6.6.6 计算

将测得的两针试样溶液以及试样前后两针标样溶液中苯胺（邻氯苯胺）与内标物峰面积比分别进行平均。苯胺（邻氯苯胺）含量 ωi按式（1）计算：
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   ……………………………　(1)
式中：

r1i  —— 标样溶液中，苯胺（邻氯苯胺）与内标物峰面积比的平均值；

r2i  —— 试样溶液中，苯胺（邻氯苯胺）与内标物峰面积比的平均值；
m1i  —— 苯胺（邻氯苯胺）标样质量的数值，单位为克（g）；

m2  —— 试样质量的数值，单位为克（g）；
Pi  —— 标样中苯胺（邻氯苯胺）的质量分数，数值以 % 表示。

苯胺类含量按式（2）计算：

                                    ω0=ω1+ω2       ……………………………　(2)
式中：

ω1  —— 试样中苯胺的含量；

ω2  —— 试样中邻氯苯胺的含量。

6.6.7 色谱图
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图1 试样 GC 谱图

6.7  净含量的测定

按JJF 1070测定。

7  检验规则

7.1  产品须经厂质量部门按本标准检验合格后，方可出厂，并附有合格证明书。
7.2  按GB/T 1999-2008中规定的采样方法采样。

7.3  产品检验项目为本标准第3章的全部内容。
7.4 试验中如发现任一项指标不合格，应重新在同一批产品中自两倍量的包装单元采样，对不合格的项目进行复检，复检仍不合格，则判该产品不合格。
8  标志、包装、运输、贮存
8.1  产品包装上应有牢固的标志，其内容包括：生产厂名称、厂址、产品名称、生产日期或批号、

净含量、产品标准号等标志。
8.2  产品需装入洁净、干燥的铁桶或塑料桶中。
8.3  运输装卸时应轻装、轻缷，避免碰撞，防止日晒、雨淋、受潮。
8.4  产品应贮放在通风、阴凉、干燥的仓库内。
8.5  在符合以上运输、贮存条件下，产品自生产之日起，贮存期为24个月。
9 安全
9.1  作用于皮肤，可能引起皮炎、痤疮、毛囊炎、光毒性皮炎、中毒性黑皮病、疣赘及癌肿，可引起鼻中隔损伤，还可能腐蚀皮肤,现场人员应采取必要的防护措施。

9.2  环境危害：对环境有危害，对大气可造成污染。
9.3  燃爆危险：本品可燃。
附　录　A
（资料性附录）
本标准起草单位：江苏湘园化工有限公司、xxxxxx有限公司、xxxxxxxx有限公司
本标准主要起草人：周建、xxxxx、xxxxxx
发布
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