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[bookmark: _Toc482109022]
I

[bookmark: BKQY]前  言

本标准按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别这些专利的责任。
本标准由常熟市质量协会提出并归口。
本标准起草单位：。
本标准主要起草人：。
本标准为首次发布。
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Ⅱ
副产硫酸
[bookmark: _Toc401588306][bookmark: _Toc482109023][bookmark: _Toc401649980][bookmark: _Toc401827463][bookmark: _Toc401651463][bookmark: _Toc402776494][bookmark: _Toc402529510][bookmark: _Toc426552473][bookmark: _Toc403577055][bookmark: _Toc426552566]范围
本标准规定了副产硫酸的要求、试验方法、检验规则、标志、包装、运输、贮存和安全。
本标准适用于以1,1,1-三氯三氟乙烷(CFC-113a)生产三氟乙酸（TFA）过程中产生的副产硫酸。
[bookmark: _Toc401651464][bookmark: _Toc401827464][bookmark: _Toc401649981][bookmark: _Toc426552474][bookmark: _Toc482109024][bookmark: _Toc403577056][bookmark: _Toc401588307][bookmark: _Toc402529511][bookmark: _Toc426552567][bookmark: _Toc402776495]规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；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 601  化学试剂 标准滴定溶液的制备
GB/T 602  化学试剂 杂质测定用标准溶液的制备
GB/T 603  化学试剂 试验方法中所用制剂及制品的制备
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 6682  分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 8170  数值修约规则与极限数值的表示和判定
[bookmark: _Toc471737825][bookmark: _Toc471744241][bookmark: _Toc471737821][bookmark: _Toc426552573][bookmark: _Toc426552480][bookmark: _Toc426983270][bookmark: _Toc482109033][bookmark: _Toc401651473][bookmark: _Toc401827476][bookmark: _Toc402529519][bookmark: _Toc402776503][bookmark: _Toc402529520][bookmark: _Toc401651476][bookmark: _Toc184980152][bookmark: _Toc401588310][bookmark: _Toc185061222][bookmark: _Toc401827477][bookmark: _Toc402776504][bookmark: _Toc401649993]要求 
[bookmark: _Toc426552485][bookmark: _Toc403577072][bookmark: _Toc426552578]3.1  外观
无色、浅黄色或黄色液体，无可见机械杂质。
3.2  理化指标
副产硫酸理化指标应符合表1的规定。
[bookmark: _GoBack]表 1 理化指标

	项  目
	指   标

	
	Ⅰ
	Ⅱ

	总酸度(以 H2SO4 计)，%
	50.0±5.0
	40.0±5.0

	氯化物 (以 Cl 计)，%
	≤5.0


试验方法
警示——使用本标准的人员应有正规实验室工作的实践经验。本标准并未指出所有可能的安全问题。使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。
4.1  一般规定
本标准所用试剂和水，在没有注明其他要求时，均指分析纯试剂和符合GB/T 6682规定的二级水。
试验中所用标准溶液、制剂及制品，在没有注明其他要求时，均按GB/T 601、GB/T 602、GB/T 603的规定制备。
4.2  外观
在自然光下目视观察。
4.3  总酸度 (以H2SO4 计) 的测定
4.3.1  试剂
4.3.1.1  甲基红-亚甲基蓝混合指示剂。
4.3.1.2  氢氧化钠标准滴定溶液：c(NaOH) =1mol/L。
4.3.2  分析步骤
用已称量的带磨口盖的小称量瓶称取约1.5g试样 (精确到0.0001g)，将称量瓶和试料一起小心移入盛有50mL水的250mL 锥形瓶中，冷却至室温。向试液中加入2滴～3滴甲基红-亚甲基蓝混合指示剂（4.3.1.1），用氢氧化钠标准滴定溶液（4.3.1.2）滴定至溶液呈灰绿色为终点。
4.3.3  计算
总酸度(以 H2SO4 计)ω1按式(1)计算：

……………………………………………………(1)
式(1)中：
V ——滴定时消耗氢氧化钠标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；
c ——氢氧化钠标准滴定溶液的浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；
M ——硫酸的摩尔质量的数值(M =98.08)，单位为克每摩尔（g/mol）；
m ——试样的质量，单位为克（g）。
4.4  氯化物(以Cl计) 的测定
4.4.1  试剂
4.4.1.1 酚酞指示液：10g/L。
4.4.1.2 氢氧化钠溶液：100g/L。
4.4.1.3 硝酸银标准滴定溶液：c(AgNO3 ) =0.1mol/L。
4.4.1.4 10%铬酸钾指示液：称取10g 铬酸钾，用水定容至 100mL。
4.4.1.5 硝酸溶液：0.1mol/L，称取0.63g硝酸， 用水定容至100mL。
4.4.2  分析步骤
称取试样约5g (精确到0.0002g)于预先盛有20mL蒸馏水的烧杯中，加入2滴酚酞指示液（4.4.1.1）， 用氢氧化钠溶液（4.4.1.2）滴定至微红色，再用硝酸溶液（4.4.1.5）调到溶液红色刚好消失， 再加入2滴～3滴铬酸钾指示液（4.4.1.4）， 用硝酸银标准滴定溶液（4.4.1.3）滴定至有砖红色沉淀即为终点。同时做空白试验。
4.4.3  计算
氯化物(以Cl计) ω2按式(2)计算；

……………………………………………………(2)
式(2)中：
c ——硝酸银标准滴定溶液的浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；
V ——滴定样品消耗硝酸银标准溶液的体积，单位为毫升（mL）；
V0 ——滴定空白消耗硝酸银标准溶液的体积，单位为毫升（mL）；
M ——氯离子的摩尔质量的数值(M=35.5)，单位为克每摩尔（g/mol）；
m —— 试样的质量，单位为克（g）。
检验规则
5.1  本标准规定的所有项目均为出厂检验项目。产品必须经公司质检部门检验合格后方可出厂，并附有一定格式的质量合格证明文件。质量合格证明文件内容包括：生产企业名称、地址、产品名称、质量指标、规格、批号或生产日期、本标准编号等。
5.2  本标准规定的所有项目均为型式检验项目。在正常生产情况下，每季度至少进行一次型式检验。
5.3  产品按批检验，以一贮罐（槽）为一批。
5.4   按GB/T 6680的规定采样，取样总量不少于100mL。将取得的试样混合均匀后，立即装入两个清洁、干燥、具磨口塞的玻璃瓶中，瓶上粘有标签，标明：产品名称、规格、生产日期或批号、取样人、取样日期。一瓶用于检验， 另一瓶保存不少于15天， 以备查用。
5.5   检验结果按 GB/T 8170规定的修约值比较法判定是否符合本标准。若检验结果有一项指标不符合本标准的要求， 应重新自原贮罐（槽）中取两倍量样品进行复验，复验结果即使只有一项指标不符合本标准的要求，则整批产品为不合格。
5.6  当供需双方对产品质量发生异议时，由供需双方协商解决；或委托经供需双方共同认定、具有资质的第三方检验机构进行仲裁检验。
标志、包装、运输和贮存
6.1  标志
本产品包装上应有明显、牢固的标志，内容包括： 生产企业名称、地址、产品名称、本标准编号、净含量、生产日期或批号以及符合GB 190规定的“腐蚀性物质”标志。
6.2  包装
    本产品应装于专用贮罐（槽））或槽车内运输，贮罐（槽））或槽车应定期清理。如有特殊情况，可按销售协议另行规定包装方式。
6.3  运输
在运输过程中应确保容器无泄漏、不倒塌、不坠落、不损坏，符合我国对危险货物运输的有关规定。
6.4  贮存
本产品应与易燃和可燃物、还原剂、碱类、金属粉末等分开存放， 不可混贮。
安全
7.1  本产品是一种强酸，具有强腐蚀性、灼伤性， 操作时应穿戴防护眼镜、手套和防护服，工作现场应备有应急水源。
7.2  严格遵守国家有关消防、危险品的安全条例。
7.3  本产品应避免与有机物、金属粉末等接触。运输时，禁止在容器附近抽烟或动用明火。





4
oleObject1.bin

image1.wmf
%

100

m

2000

1

´

=

VcM

w


oleObject2.bin

image2.wmf
(

)

100

1000

m

0

2

´

´

´

-

´

=

M

V

V

c

w


