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头孢活性酯副产物制备煤炭浮选促进剂

1 范围

本标准规定了副产煤炭浮选促进剂的要求、试验方法、检验规则及标志、包装、贮存运输和安全。

本标准适用于头孢活性酯副产物制备煤炭浮选促进剂。
2 规范性引用文件

下列文件对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 191-2008  包装储运图示标志

GB/T 6283-2008  化工产品中水分含量的测定  卡尔·费休法（通用方法）

GB/T 6678-2003  化工产品采样总则  

GB/T 6680-2003  液体化工产品采样通则

GB/T 6682-2008  分析实验室用水规格和试验方法

GB 6920-86  水质-PH值的测定-玻璃电极法
GB/T 8170-2016  数值修约规则与极限数值的表示和判定

GB/T 9722-2006  化学试剂 气相色谱法通则 
GB 15258  化学品安全标签编写规定
GB/T 16631-2008  高效液相色谱法通则 

3 要求

3.1 外观：黄褐色油状液体

3.2 产品指标应符合表1所示的技术要求。

表1  技术要求
	项    目
	指    标

	磷酸三乙酯 ω/%
	45.0～60.0

	三乙胺盐ω/%
	≥10.0

	仲辛醇ω/%
	≥1.0

	M（2-巯基苯并噻唑）ω/%
	≤2.5

	杂环噻唑环羧酸ω/%
	≤1.5

	水分
	≤10.0

	甲醇
	≤6.0

	PH
	5-7


4 试验方法

4.1 警告

试验方法规定的一些试验过程可能导致危险情况，操作者应采取适当的安全和防护措施。
4.2 一般规定

    除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和GB/T 6682-2008中规定的三级水。
4.3 外观的测定

取试液25mL注入比色管中，观察其颜色。

4.4  磷酸三乙酯、仲辛醇、甲醇质量分数的测定

4.4.1 方法提要
    采用气相色谱法，在选定的工作条件下通过气相色谱柱使样品中目标化合物与其他组分分离，用氢火焰离子化检测器（FID）检测，采用外标法进行计算。

4.4.2 试剂和溶液
4.4.2.1 磷酸三乙酯。
4.4.2.2 仲辛醇。
4.4.2.3 甲醇：色谱纯。
4.4.3 仪器

4.4.3.1 气相色谱仪：配有FID检测器，整机灵敏度、稳定性符合GB/T 9722-2006的规定，仪器线性范围满足试验要求。

4.4.3.2 进样器：自动进样器。

4.4.3.3 数据处理系统：色谱数据工作站。

4.4.4 色谱分析条件
    本标准推荐的色谱柱和典型色谱操作条件见表2。其他能够达到同等分离程度的色谱柱和色谱操作条件均可使用。
表2 推荐的色谱柱及典型色谱操作条件
	项 目
	参 数

	色谱柱
	安捷伦DB-624,30m*0.250mm*1.40um

	柱温
	65℃保持3min，以20℃/min升温至180℃保持5min

	进样温
	200℃

	检测温
	230℃

	载气
	氮气

	分流比
	15:1

	载气流速
	1.0mL/min

	氢气流速
	50mL/min

	空气流速
	300mL/min

	进样量
	1uL


4.4.5 试验步骤
4.4.5.1 标准品的制备

使用进样针移取70uL左右的磷酸三乙酯、仲辛醇、甲醇进行精密称定，放入10mL容量瓶中，用DMF定容至刻度。

4.4.5.2 样品的制备

精确称取1g样品，加入10mL容量瓶中，用DMF定容至刻度。  

4.4.6 试验数据处理  

被测组分的质量分数Wi，按公式（1）计算

                         Ai × m标 × Y
                   Wi=-------------------×100%     ………………（1）
                           A标 × m样
式中：

     Ai----样品中相应组分的峰面积；

     A标----标样中目标化合物的峰面积；

     m标----工作标准品的质量，mg；

     m样----样品的质量，mg；

Y ----工作标准品的含量，%。
取两次平行测定结果的算术平均值为报告结果。两次平行测定结果的绝对差值不大于1%。
4.5 杂环噻唑环羧酸（以氨噻肟酸计）、M（2-巯基苯并噻唑）质量分数的测定
4.5.1 方法提要

采用高效液相色谱法，在选定的工作条件下通过色谱柱使样品中目标化合物与其他组分分离，用紫外吸收检测器检测，采用外标法进行计算。

4.5.2 试剂和溶液

4.5.2.1 水：符合GB/T 6682-2008中规定的二级水。

4.5.2.2 磷酸二氢钾。
4.5.2.3 乙腈：色谱纯。
4.5.3 仪器

4.5.3.1 高效液相色谱仪：配有紫外检测器，整机灵敏度、稳定性符合GB/T 16631-2008的规定，仪器线性范围满足试验要求。

4.5.3.2 进样器：自动进样器或50uL、100uL微量注射器。

4.5.3.3 数据处理系统：色谱数据工作站。

4.5.4 色谱分析条件

本标准推荐的色谱柱和典型色谱操作条件见表3。其他能够达到同等分离程度的色谱柱和色谱操作条件均可使用。
表3  推荐的色谱柱及典型色谱操作条件
	项 目
	参 数

	色谱柱
	固定相为十八烷基硅烷键合硅胶、长为250mm、内径为4.6mm、粒度为5um的不锈钢色谱柱

	柱温
	室温

	检测波长/nm
	254

	流动相
	A相：0.01M磷酸二氢钾； B相：乙腈； A：B＝40：60

	流速/（mL/min）
	1.2

	进样量
	20uL


4.5.5 试验步骤

4.5.5.1 标准品的制备

4.5.5.1.1 氨噻肟酸标准品制备

    准确称取1mg氨噻肟酸标准品于100mL容量瓶中，加入20mL四氢呋喃，超声溶解，再用流动相定容至刻度。

4.5.5.1.2 M 标准品的制备

准确称取3.5mg M 标准品于100mL容量瓶中，加入20mL四氢呋喃，再用流动相定容至刻度。

4.5.5.2 样品的制备

    移取10滴样品于100mL容量瓶中，准确称量质量，加入20mL四氢呋喃溶解后，再用流动相定容至刻度。

4.5.5.3 检测步骤

将制备好的标准品、样品立即在规定的色谱条件下依次进行检测，采用外标法进行计算。

4.5.5.4 试验数据处理

被测组分的质量分数W2，按公式（2）计算

                         Ai × m标 × Y
                   W2=-------------------×100%     ………………（2）
                           A标 × m样
式中：

     Ai----样品中相应组分的峰面积；

     A标----标样中目标化合物的峰面积；

     m标----工作标准品的质量，mg；

     m样----样品的质量，mg；

Y ----工作标准品的含量，%。
取两次平行测定结果的算术平均值为报告结果。两次平行测定结果的绝对差值不大于0.5%。

4.6 水分的测定

按照GB/T 6283-2008 中规定的方法进行测定。

4.7 PH值的测定

按照GB 6920-86 中规定的方法进行测定。

4.8 三乙胺盐的检测

4.8.1 方法提要
采用物理萃取法，根据三乙胺盐溶于三氯甲烷的特性，将其进行物理分离。

4.8.2 试剂与溶液

4.8.2.1 水：符合GB/T 6682-2008中规定的二级水。

4.8.2.2 甲基红指示剂：1g/L。

4.8.2.3 氢氧化钠溶液：100g/L。

4.8.2.4 三氯甲烷。

4.8.2.5 乙醇溶液（80+20）。
4.8.2.6 盐酸标准滴定液：0.1mol/L。
4.8.3 试验步骤

4.8.3.1 准确称取10g样品，精密称定，记录质量m，置于盛有500mL水的分液漏斗中，摇晃均匀，静置分层后（约30分钟），将下层液体放出；保留上层水溶液；

4.8.3.2 准确吸取4.8.3.1中上层水溶液20mL，置于分液漏斗中，摇匀，加入1g/L甲基红指示剂1~2滴；
4.8.3.3 向分液漏斗中滴加100g/L的氢氧化钠溶液，边加边摇晃，至溶液呈黄色时再过量2~3mL；
4.8.3.4 向分液漏斗中准确加入三氯甲烷20mL，摇晃1分钟，大约振摇140~160次；摇晃时注意排气；

4.8.3.5 静置约1小时后，缓缓开启漏斗活塞，弃去最初留下的三氯甲烷萃取液约2~3mL，然后将剩余萃取液收集于干燥洁净的容器中；

4.8.3.6 准确移取所收集的萃取液10mL，加入盛有30mL乙醇溶液（80+20）的三角瓶中，加入1g/L的甲基红指示剂1滴；

4.8.3.7 用0.1mol/L的盐酸标准滴定液，滴定至溶液由黄色变橙红色。
4.8.4 试验数据处理

      被测组分三乙胺盐的质量分数 W3，按公式（3）计算
                 C（HCL） × V ×0.1012×25
 W3=-------------------------×100%    ………………（3）
                        m ×  V1/V0
式中：

C（HCL）--- 盐酸标准滴定液试剂浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；
V--- 滴定时消耗盐酸标准滴定液体积，单位为毫升（mL）；

V1--- 吸取的萃取液的体积，单位为毫升（mL）；

V0--- 吸取的三氯甲烷体积，单位为毫升（mL）；
m--- 试样质量准确数值，单位为克，（g）；

25--- 样品第一步萃取，稀释倍数；

0.1012--- 与1mL盐酸标准滴定液[ C（HCL）=1.000mol/L]相当的以g表示的三乙胺的质量。

注意事项：所有试剂体积需要精确移取。

取两次平行测定结果的算术平均值为报告结果。两次平行测定结果的绝对差值不大于0.5%。

5 检验规则

5.1  本标准3.1外观和3.2表1规定的所有项目均为出厂检验项目。
5.2  产品按批检验，以一储罐的产品为一批或按客户要求组批。
5.3  按GB/T6678-2003的规定确定采样单元数。按GB/T 6680-2003的规定采样，取样总量不得少于500mL，将采出的样品混匀，分装两个洁净、干燥的具有口塞的玻璃瓶中，密封，贴上标签，注明生产单位名称、产品名称、生产日期、批号、采样日期和采样人等。一瓶检验，另一瓶留样，以备查用。
5.4  检验结果的判定按GB/T 8170-2016中规定的修约值比较法进行。检验结果如有一项指标不符合本标准要求，应重新自储罐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要求，则整批产品为不合格。
6 标志、包装、运输和贮存

产品采用专用槽车密封盛装和运输。每车产品应附产品质量证明书和符合GB 15258规定的安全标签；产品在运输过程中，应严防泄露；产品应贮存在密闭的储罐内。
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