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备案号

前 言

本标准是等效采用日本工业标准 氯化苯类 制定的 测定邻二氯苯含量及有

机杂质含量采用了气相色谱法 测定水分采用了卡尔 费休法 检验项目与技术指标是根据国内外用户

需要和国内生产的实际情况确定的

本标准与日本工业标准 的差异如下

本标准采用的固定液为聚乙二醇 载体为 的 红色载体 而

日本工业标准 中使用的固定液为烷撑苯二甲酸乙二醇酯 载

体为

日本工业标准 设 不挥发分 项目和指标 因该项指标对邻二氯苯质量影响

不大 且 不挥发分 项目分析时间长 操作过程复杂 因此在本标准中未列此项目

本标准由中华人民共和国原化学工业部技术监督司提出

本标准由全国染料标准化技术委员会技术归口

本标准起草单位 沈阳化工研究院 洛阳市东化实业总公司 山东省农药工业股份有限公司

本标准主要起草人 李春梅 丁聚波 腾军
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范围

本标准规定了邻二氯苯的要求 采样 试验方法 检验规则以及标志 标签 包装 运输和贮存等要

求

本标准适用于苯氯化而制得的邻二氯苯 该产品主要用于染料 农药 医药工业中

结构式

分子式

相对分子质量 按 年国际相对原子质量

引用标准

下列标准所包含的条文 通过在本标准中引用而构成为本标准的条文 本标准出版时 所示版本均

为有效 所有标准都会被修订 使用本标准的各方应探讨使用下列标准最新版本的可能性

危险货物包装标志

包装储运图示标志

化学试剂 密度测定通用方法

极限数值的表示方法和判定方法

分析试验室用水规格和试验方法

化学试剂 气相色谱法通则

染料中间体水分测定通用方法 卡尔 费休法及卡尔 费休改良法

要求

邻二氯苯的质量应符合表 的要求

国家石油和化学工业局 批准 实施



表 邻二氯苯的质量要求

项 目
指 标

优 等 品 一 等 品 合 格 品

外 观 无色透明液体

密度

邻二氯苯含量

低沸物含量

间二氯苯含量

对二氯苯含量

高沸物含量

水分含量

酸度 以 计

采样

从每批 以均匀产品为一批 产品中 按每批产品的 采样 小批量时不得少于 桶 采样时用玻

璃管探取包括上 中 下三部分的样品 采样总量不得少于 将采取的样品混合均匀后 分装于两

个清洁干燥带磨口塞的细口瓶中 瓶上粘贴标签 注明生产厂名称 产品名称 等级 批号和采样日期 一

瓶供检验 一瓶用石蜡密封 保存被查

试验方法

除另有说明 本标准所用试剂均指分析纯试剂 水应符合 中三级水规格 检验结果的

判定按 中修约值比较法进行

外观

采用目视测定

密度的测定

按 规定的密度瓶法 仲裁法 或相对密度计法进行测定

邻二氯苯含量及其有机杂质含量的测定

方法提要

采用气相色谱法 在填充气相色谱柱上 分离邻二氯苯及有机杂质组分 经氢火焰离子化检测器

检测 采用峰面积归一化法定量

仪器 装置

气相色谱仪 仪器灵敏度及稳定性应符合 的规定

检测器 氢火焰离子化检测器

数据处理机 满量程 响应时间 的记录器或具有此功能的数据处理机

色谱柱 内径 长 玻璃柱或不锈钢柱

微量注射器

色谱柱的制备

填充物

载体 红色硅藻土 目

固定液 聚乙二醇 最高使用温度

溶剂 三氯甲烷

涂渍度 固定液 载体



固定液的涂渍

称取 氢氧化钾于 烧杯中 加入相当于 载体体积的甲醇 搅拌使氢氧化钾完全溶

解 再将 载体徐徐倾入 使完全浸润 大约 溶解均匀 将烧杯置于通风橱内 在红外灯下 使溶剂

缓慢挥发至干 然后移至 烘箱干燥约 取出备用

称取 聚乙二醇 于 烧杯中 加入相当于 载体体积的三氯甲烷 搅拌使其完

全溶解 徐徐倾入经碱处理的载体 使完全浸润 大约 将烧杯置于通风橱内 在红外灯下 使溶

剂缓慢挥发至干 应经常拍打烧杯 使之涂渍均匀 然后移至 烘箱中干燥约 取出备

用

固定相的填充

将色谱柱接检测器一端塞上玻璃棉 包上纱布 接真空泵 另一端接一漏斗 在真空下徐徐倾入干燥

好的固定相 轻敲色谱柱 使填充均匀紧密 装满后 继续轻敲 将填充好的色谱柱塞上玻璃

棉 备老化

色谱柱的老化

将填充好的色谱柱装入色谱仪的柱箱中 柱后不接检测器 在流量为 下通氮气 在

下老化

色谱条件 可根据不同仪器 选择最佳操作条件

柱温

汽化温度

检测温度

载气流量

燃烧气流量

助燃气流量

纸速

定量方法 峰面积归一法

分辨率

标准储备液的配制及校正因子的测定

试剂和材料

三氯甲烷

邻二氯苯 纯度

对二氯苯

间二氯苯

氯苯

校准储备液的配制

按表 要求准确称取各种试剂 精确至 于清洁干燥的容量瓶中 用三氯甲烷溶解 并稀释

至刻度 校准储备液的使用期为三个月

表 校准储备液的配制

标 号

试剂名称 氯苯 对二氯苯 间二氯苯 邻二氯苯

称样量

稀释后体积

校准混合液的配制

在五个已编号的 棕色容量瓶中 分别按表 配制 得 号混合液 校准混合液的使



用期限为一个月

表 校准混合溶液配制

序 号

单一校准溶液

液 氯苯

液 对二氯苯

液 间二氯苯

液 邻二氯苯

加三氯甲烷稀释总体积

校正因子的测定与计算

在选定的色谱条件下 分别进校准混合溶液 待各组分出峰完毕后 根据各组分峰面积分别计

算出氯苯 对二氯苯 间二氯苯的校正因子 间二氯苯前出的峰为低沸物 校正因子按间二氯苯计算 邻

二氯苯后出的峰为高沸物 校正因子按邻二氯苯计算

各组分校正因子 按式 计算

式中 邻二氯苯的峰面积

组分 的峰面积

邻二氯苯的质量

组分 的质量

色谱图

溶剂 氯苯 低沸物 间二氯苯 对二氯苯 邻二氯苯 高沸物

图 邻二氯苯气相色谱图

分析步骤

称取邻二氯苯工业品 精确至 于 棕色容量瓶中 用三氯甲烷稀释至刻度 在选定

的色谱条件下进样 待各组分出峰完毕后 根据各组分峰面积和相对校正因子按式 计算各

组分的质量百分含量



式中 组分 的校正因子

组分 的峰面积

水分含量

纯度两次平行测定结果之差不大于 各有机杂质含量两次平行测定结果之差不大于 取其算术平均值

作为测定结果

水分含量的测定

按 的规定进行

酸度的测定

试剂和溶液

刚果红指示液 水溶液

测定步骤

用移液管吸取 试样于 带磨口塞的锥形瓶中 加入新煮沸并冷却的蒸馏水 经

强烈振荡 静止分层后 再加入刚果红指示液 滴 上层液不变蓝为合格 即含酸 以 计 在

以下

检验规则

检验分类

表中所规定的全部项目为出厂检验项目

生产厂检验

邻二氯苯应由生产厂的质检部门根据本标准的要求进行检验 生产厂应保证所有出厂产品都符合

本标准的要求 每批出厂产品都应附有一定格式的质量证明书

用户验收

使用单位有权按照本标准的各项规定对收到的邻二氯苯进行检验 检验其是否符合本标准的要求

复验

如检验结果中有一项指标不符合本标准要求 应重新自两倍量的包装中采样进行复检 复检结果即

使只有一项指标不符合本标准要求 则整批产品不能验收

标志 标签 包装 运输和贮存

标志

邻二氯苯包装桶上应有清晰的标志 注明生产厂名称 厂址 产品名称 商标 批号 等级 毛重 净重

和生产日期 并按 和 的要求 注明 有毒 字样和图示

标签

每批包装好的产品都应附有一定格式的标签 内容包括生产厂名称 厂址 产品名称 批号 等级 净

重 生产日期 产品质量符合本标准要求的证明和本标准编号

包装

邻二氯苯用铁桶包装 每桶净重 和 用户若需要其他包装可协商确定

运输

运输中应防止曝晒 碰撞和雨淋

贮存

产品应贮存在阴凉 干燥 通风的库房内


