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前    言

本标准为条文强制，其中第3章和第4章的技术内容为强制性的，其余为推荐性的。

本标准附录C为资料性附录。
本标准由中国石油和化学工业联合会提出。
本标准由中国石油和化学工业联合会产业发展部归口。
本标准起草单位：中国氯碱工业协会。

本标准参加起草单位：新疆天业集团有限公司、青岛海晶化工集团有限公司、河北盛华化工有限公司、云南盐化股份有限公司、锦化化工集团有限公司、石家庄市科创助剂有限公司等。
本标准主要起草人：范红波、张英民、张新力、杜树忠、周军、李国栋、郎需霞、马玉莲、胡云波、陈志强、薛之化、刘兰香、张杰、张文雷、刘东升、周献慧、庄相宁。

低汞触媒标准（电石法氯乙烯合成）
1 范围

本标准规定了低汞触媒产品标准的要求、试验方法以及标志、标签、包装、贮运等。 

本标准适用于以氯化汞为活性组分，活性炭为载体生产的氯化汞触媒。该产品在电石法聚氯乙烯行业用做氯乙烯合成催化剂。
2  规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

GB 190－2000　危险货物包装标志

GB/T 191 包装储运图示标志

GB/T 601－2002　化学试剂 标准滴定溶液的制备

GB/T 602－2002　化学试剂 杂质滴定用标准溶液的制备(ISO 6353－1：1982 NEQ)

GB/T 603－2002  化学试剂 试验方法中所用制剂及制品的制备(ISO 6353－1：1982 NEQ)

GB∕T 8170-2008 数值修约规则与极限数值的表示和判定
GB/T 6678－2003  化工产品采样总则

GB/T 6679-2003   固体化工产品采用通则
GB/T 6682 分析实验室用水规格和实验方法
GB/T7702.1-1997 煤质颗粒活性炭试验方法-水分的测定

GB/T7702.2-1997 煤质颗粒活性炭试验方法-粒度的测定

GB/T7702.3-1997 煤质颗粒活性炭试验方法-强度的测定

GB/T7702.4-1997 煤质颗粒活性炭试验方法-装填密度的测定
YS/T 31-1992  氯化汞触媒
3 技术要求

表1  低汞触媒产品技术指标

	氯化汞含量，%
	水分， %，（≤）
	机械强度，%，（≥）
	粒度（4mm-

6mm），%，（≥）
	堆积密度，g/l,( ≤)
	氯化汞损失率，%,(250℃条件下烘烧4h。),( ≤)

	4.0-6.5
	0.3
	95
	95
	580
	3.0


注：机械强度指颗粒试样经一定的机械磨损、碰撞和筛分后，筛上部分的试样占试样总质量的百分数
4试验方法
本标准所用试剂为分析纯试剂，所用水须达到GB/T 6682中规定的三级水规格。

4.1 氯化汞含量的测定
按附录A进行。
4.2水分含量的测定
按照GB/T7702.1-1997煤质颗粒活性炭试验方法-水分的测定执行。
4.3机械强度的测定
按照GB/T7702.2-1997煤质颗粒活性炭试验方法-粒度的测定执行。
4.4 粒度的测定
按照GB/T7702.3-1997煤质颗粒活性炭试验方法-强度的测定执行。
4.5 堆积密度的测定
按照GB/T7702.4-1997 煤质颗粒活性炭试验方法-堆积密度的测定执行
4.6 氯化汞损失率的测定
按附录B进行。
4.7 仲裁方法
按《全国产品质量仲裁检验暂行办法》规定办理。
5 检验规则

5.1 组批

产品按同一班次、同一配料生产的为一批，应成批提交检验，每批重量不超过6T。

5.2 取样方法

采取样品按照GB/T 6679-2003中规定的采样方法进行标准化采样。
5.3出厂检验

5.3.1产品出厂前应由生产企业检验部门进行质量检验，并附有质量检验报告单，其内容包括生产企业名称、产品名称、型号、批号、数量、质量指标、生产日期，并有检验章。未满足标准要求的产品不得声明符合本标准。

5.3.2质量指标要求中出厂检验项目为氯化汞含量、水分、堆积密度、氯化汞损失率，其余检验项目为型式检验项目中的抽检项目。如有停产后复产、原料或者工艺有重大改变、合同规定等情况，必须进行型式检验。在连续正常生产时抽检项目应保证达到本标准规定指标，每两个月至少抽检一次，当抽检不达标时应每批都进行检验，直至连续五批检验结果都符合标准规定后，方可按正常抽检。

5.3.4检验结果中如某项指标不符合本标准要求时，应自同批产品中以双倍采样单元数采样对不符合本标准要求的项目进行复检，以复检结果确定。如仍不符合本标准的要求，即为不合格品。

5.3.5本标准产品质量指标极限数值的判定，采用GB/T 8170－2008中4.3.3“修约值比较法”。

5.4用户验收

用户有权按本标准规定对收到的产品进行验收。如发现产品有不符合本标准规定时，自收到之日起，一个月内向供货方提出处理意见。

5.5 仲裁

如需仲裁，仲裁取样应由供需双方共同进行，其中水分含量测定以供方保存的试样测定结果为佳。
6  标志、标签、包装、贮运
6.1 标志

包装上应涂刷牢固标志，内容包括：

a. 产品名称、型号
b. 生产厂名称、地址
c. 批号；

d. 净重；

e. 本标准编号；

f. 出厂日期；

g. 具有“防潮”、“有毒”标志及“小心轻放”等字样。

6.2 包装

6.2.1 软包装：外层为塑料编织袋，内用双层塑料薄膜袋密封。每袋净重25 kg。
6.2.2 硬包装：内用双层塑料薄膜袋密封，外用铁桶或塑料桶，加盖密封。每件重量由供需双方商定。

6.3 运输
     产品装卸、运输过程中应轻搬轻放，不得摔碰和踩踏；应加蓬遮盖防雨防晒；不得与食品、种子、饲料混放，避免与皮肤、眼睛直接接触，防止由口鼻吸入。
6.4 贮存

产品应贮存于干燥阴凉、通风的库房内，防雨防潮，远离火源；产品应整齐堆放，不得踩踏。堆码高度不得超过6层。
6.5 质量证明书
每批产品应附有质量证明书，注明：

a. 生产厂名称；

b. 产品名称；

c. 产品批号；

d. 净重与件数；

e. 分析检验结果和技术监督部门印记；
f. 本标准编号；

g. 出厂日期。
附录A
氯化汞含量的测定

A1 试剂和溶液

a) 硝酸（GB/T 626）；

b) 盐酸（GB/T 626）；

c) 酒石酸（GB/T 1294）；

d) 0.1%氯化铜溶液（GB/T 15901）：称取0.10 g 氯化铜溶于100 ml 水中，摇匀；
e) 四氯化碳（GB/T 688）；

f) 氢氧化钠（GB/T 629）；

g) 氨水（GB/T 631）；

h) 氯化钠溶液（GB/T 1266）：称取100 g 氯化钠溶于1000 ml水中，摇匀。
i) 氯化汞标准溶液；（准确称取2.0000 g 分析纯氯化汞溶于100 ml 10%氯化钠溶液中，溶解后，移入1000 ml 容量瓶中，再用10%氯化钠溶液稀释至刻度，摇匀，此溶液浓度为2 mg/ml 氯化汞。）；
j) 铜试剂标准滴定溶液的制备：
1. 称取10 g 铜试剂于500 ml 洁净烧杯中，用水溶解过滤于5000 ml 棕色下口瓶中，加水至5000 ml，加少许氢氧化钠，使溶液pH值＞8，摇匀放至24 h 后即可标定。
2. 标定：准确吸取氯化汞标准溶液10 ml 于锥形瓶中，加1 g 酒石酸，0.1ml的0.1 % 氯化铜溶液，用氨水调节溶液pH值＞8，加3 ml 四氯化碳，用铜试剂标准滴定溶液滴定至无机层出现不易消失的淡黄色时，继在水平方向用力震荡数次，直至有机层呈现稳定的黄色为终点，同时作试剂空白试验。
3. 计算（公式A1）

                    
[image: image1.wmf]3539

.

1

10

002

.

0

2

1

´

-

´

=

V

V

T

……………………A1
     式中：

T——铜试剂标准滴定溶液对氯化汞的滴定度，g/ml；

V1——试验所消耗铜试剂标准滴定溶液的体积，ml；

V2——空白试验所消耗铜试剂标准滴定溶液的体积，ml；

0.002——氯化汞标准溶液浓度，g/ml；

1.3539——氯化汞的毫克当量。

A2 试验步骤

称取磨细并通过80目筛及在80℃ 干燥2 h的氯化汞触媒（水分低于0.3%以下时可不干燥）样品1.0000g（准确至0.0002g），放入250ml锥形瓶中，加入15ml盐酸和5ml硝酸，再加入20ml饱和氯化钠溶液，盖上漏斗，置电炉上加热至沸，保持微沸15 min，取下，稍冷，过滤于500 ml 容量瓶中，用水洗涤残渣数次，再按上述重复两次，合并滤液，用去离子水定容后，再吸出100.00 ml滤液于250 ml锥形瓶中，加入1 g酒石酸、0.1 ml的 0.1％ 氯化铜溶液，用氨水调节pH值＞8，加入3 ml四氯化碳，用铜试剂标准滴定溶液滴定至无机层出现不易消失的淡黄色时，继在水平方向用力震荡数次，直至有机层呈现稳定的黄色为终点，同时作试剂空白试验。氯化汞含量%（X）按公式(1)计算：
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式中：

T——铜试剂标准滴定溶液对氯化汞的滴定度，g/ml；

V1——试验所消耗铜试剂标准滴定溶液的体积，ml；

V2——空白试验所消耗铜试剂标准滴定溶液的体积，ml；

M——试样质量，g 。

A3 精密度
同一实验室需要做平行样，两次重复测定结果的绝对差值不大于0.10%。
实验室之间分析结果的绝对差值应不大于0.20%。
附录B
氯化汞损失率的测定
B1 仪器

瓷坩埚、马弗炉；药物天平。
B2 操作步骤

用药物天平称取200g样品，先从样品中称取50g进行氯化汞含量测定，并读取数值，然后将剩余的150g样品装入瓷坩埚中，将盘中样品铺平（厚度约15mm），同时将料盘置入马弗炉内，将马弗炉升温至250℃恒温4h，然后取出再次测定样品氯化汞含量。

B3 计算样品氯化汞损失率公式
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式中：A1——样品试验前氯化汞含量，%；
      A2——样品试验后氯化汞含量，%；

      S——样品氯化汞损失率，%。

B4本实验方法应在通风橱内完成，并保持实验过程中通风橱不断通风，尾气经过水溶解装置吸收以后才可以排放，产生的含汞废水可用于生产触媒所用。
B5 精密度

    同A3。
附录C
不同温度下的水的密度

	温度，℃
	密度，g/cm3
	温度，℃
	密度，g/cm3
	温度，℃
	密度，g/cm3

	4
	1.000 0
	15
	0.997 93 
	26
	0.995 93

	5
	0.998 50
	16
	0.997 80
	27
	0.995 69

	6
	0.998 51
	17
	0.997 65
	28
	0.995 44

	7
	0.998 50
	18
	0.997 51
	29
	0.995 18

	8
	0.998 48
	19
	0.997 34
	30
	0.994 91

	9
	0.998 44
	20
	0.997 18
	31
	0.994 64

	10
	0.998 39
	21
	0.997 00
	32
	0.994 34

	11
	0.998 32
	22
	0.996 80
	33
	0.994 00

	12
	0.998 23
	23
	0.996 60
	34
	0.993 75 

	13
	0.998 14
	24
	0.996 38
	35
	0.993 45

	14
	0.998 04
	25
	0.996 17
	36
	0.993 12
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