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                                                                       YS/T 655-XXXX 
                                                           代替YS/T 655-2007 

四氯化钛

Titanium tetrachloride 

（预审稿）

XXXX－XX－XX 发布                          XXXX－XX－XX实施                                                                   

   

前    言
本标准按照GB/T 1.1－2009给出的规则起草。
本标准代替YS/T655－2007《四氯化钛》。本标准与YS/T655－2007相比，主要变化如下：
——增加了TiCl4的牌号，并修改了各牌号的化学成分要求；

——增加了TiCl4中杂质AlCl3和SnCl4的含量要求；

——修改了TiCl4的取样；

——修改了TiCl4检验结果的判定；
——增加了附录A中AlCl3、SnCl4量的测定方法。
本标准由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC243）归口。
本标准起草单位：中航天赫（唐山）钛业有限公司、遵义钛业股份有限公司、遵宝钛业有限公司、朝阳金达钛业股份有限公司、仙桃市中星电子材料有限公司、云南新立有色金属有限公司。
本标准主要起草人：

本标准所代替标准的历次版本发布情况为：
——YS/T655－2007。
四氯化钛

范围

本标准规定了四氯化钛的要求、试验方法、检验规则及标志、包装、运输、贮存、质量证明书和订货单（或合同）内容。

本标准适用于以金红石、高钛渣等富钛料为原料，采用氯化、精制工艺生产的四氯化钛。该产品适用于生产海绵钛及相关化工产品。
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/T 325.1   包装容器  钢桶 第1部分 通用技术要求
GB/T 325.5   包装容器  钢桶 第5部分 200L及以下闭口钢桶
GB/T 6680   液体化工产品采样通则

GB/T 8170   数据修约规则与极限数值的表示和判定

GB 12463    危险货物运输包装通用技术条件

GB 13392    道路运输危险货物车辆标志

GB 15603    常用化学危险品贮存通则

GB 18564.1   道路运输液体危险货物罐式车辆 第1部分 金属常压罐体技术要求
JT 617       汽车运输危险货物规则

JT 618       汽车运输、装卸危险货物作业规程

要求

产品分类

四氯化钛按化学成分及色度分为四个牌号（TiCl4-01、TiCl4-02、TiCl4-03、TiCl4-04）。

化学成分及色度

四氯化钛的化学成分及色度应符合表1的规定。

表1
	牌号
	级别
	化学成分（质量分数）/％
	色  度

不大于

	
	
	TiCl4
不小于
	杂质，不大于
	

	
	
	
	SiCl4
	FeCl3
	VOCl3
	AlCl3
	SnCl4＊
	

	TiCl4-01
	零级
	99.99
	0.003
	0.0005
	0.0005
	0.001
	0.005
	5mgK2Cr2O7/L

	TiCl4-02
	一级
	99.98
	0.005
	0.0010
	0.0010
	0.005
	0.010
	5mgK2Cr2O7/L

	TiCl4-03
	二级
	99.96
	0.010
	0.0020
	0.0015
	0.010
	0.015
	5mgK2Cr2O7/L

	TiCl4-04
	三级
	99.94
	0.020
	0.0030
	0.0020
	0.020
	0.020
	8mgK2Cr2O7/L

	＊：金红石作为主要原料时，需进行检测。
注：四氯化钛的含量为100％减去杂质实测值总和后的余量。


需方如对四氯化钛的化学成分有特殊要求时，可由供需双方商定，并在订货单（或合同）中注明。

外观

产品为无色、透明液体，无肉眼可见悬浮物。

试验方法

产品化学成分及色度按附录A的规定进行，杂质SnCl4按供需双方协商的方法进行，并按GB/T 8170的要求对检验结果的数值进行修约和判定。

产品外观质量采用目视检测法。

检验规则

检查与验收

产品应由供方质量检验部门进行检验，保证产品质量符合本标准或订货单（或合同）的规定，并填写质量证明书。

需方应对收到的产品按本标准或订货单（或合同）的规定进行验收。如检验结果与本标准或订货单（或合同）的规定不符时，应在收到产品之日起20天内向供方提出，由供需双方协商解决。如需仲裁，仲裁取样在需方由供需双方共同进行。
组批

产品应成批提交验收，每批应由同一牌号的产品组成，每批产品重量不大于35t。

检验项目

每批产品应进行化学成分、色度和外观质量的检验。

取样方法

四氯化钛取样按GB/T 6680的规定执行。

四氯化钛按批取样，每批取一份试样用于检验分析，每份样品不少于100ml。特殊情况下，可增加取样份数。

检验结果的判定

产品化学成分分析结果与本标准的规定不符时，判该批产品不合格。

产品色度分析结果与本标准的规定不符时，判该批产品不合格。

产品外观质量与本标准的规定不符时，判该批产品不合格。

标志、包装、运输、贮存及质量证明书

标志

在检验合格的四氯化钛贮罐(或包装桶)上，应有如下标志：

a) 供方名称、地址、电话、传真；
b) 产品名称；

c) 批号；

d) 牌号；

e) 净重；

f) 包装日期；

g) 防雨、防倒置、防碰撞、防挤压标志；

h) 本标准编号。

包装、运输、贮存

包装

产品包装按GB 12463的规定执行。

槽车罐装

槽车罐体容积不大于20m3 ，罐体应符合GB 18564.1的规定，材质为耐酸不锈钢。产品直接装入槽车储罐内，并保留一定空间作为缓冲。

镀锌铁桶（钢桶）包装

包装桶应满足GB/T 325.1、GB/T 325.5的规定，并要求包装桶干燥、清洁。每桶净重量为250kg～300kg，灌装误差不大于5kg。完成灌装后，用金属旋塞密封灌装孔，并对桶身进行清洁处理。

运输

汽车运输按GB 13392、JT 617、JT 618的规定执行。

非罐车车辆载重量不大于10t。

运输时应防雨、防倒置、防碰撞、防挤压。

贮存

产品贮存执行GB 15603的相关规定。

质量证明书

每批产品应附有质量证明书，其上注明：

a) 供方名称、地址、电话、传真；

b) 产品名称；

c) 批号；

d) 牌号；

e) 净重及件数；

f) 检验结果及检验部门印记；

g) 本标准编号（或合同号）；

h) 包装日期。

订货单（或合同）内容

订购本标准所列产品的订货单（或合同）内应包括下列内容：

a) 产品名称；

b) 牌号；

c) 杂质含量的特殊要求；

d) 数量；

e) 本标准编号。

f) 其他。

附录A

（规范性附录）

四氯化钛化学成分及色度分析方法

A.1  四氯化钛中SiCl4、FeCl3、VOCl3、AlCl3、SnCl4量测定  等离子发射光谱法（ICP-AES）

A.1.1  范围

    本方法适用于四氯化钛中SiCl4、FeCl3、VOCl3、AlCl3、SnCl4的测定。测定范围（质量分数）：SiCl4：0.0005%~1.00%；FeCl3：0.0005%~0.50%；VOCl3：0.0005%~0.60%；AlCl3：0.0005%~1.00%；SnCl4：0.0005%~0.50%。
A1.2  方法提要

    试料用盐酸溶解，在稀盐酸介质中，用ICP光谱仪同时测定试样溶液和标准溶液中Si、Fe、V、Al、Sn五种元素的发射强度，从而计算试样中SiCl4、FeCl3、VOCl3、AlCl3、SnCl4的含量。

A.1.3  试剂与仪器

    如无特别说明，所用试剂均为分析纯试剂或由分析纯试剂配制，水为去离子水。

A.1.3.1  盐酸（1+1）。

A.1.3.2  硅、铁、钒、铝、锡单元素标准溶液：浓度为1.0000mg/ml。

A.1.3.3  等离子体发射光谱仪

    仪器工作条件见表A.1。

表A.1 

	功  率
	载气流量
	泵  速
	辅助气流量

	1150w
	32.0psi
	120/（r/min）
	0.5/（L/min）

	

	待测元素
	Si
	Fe
	V
	Al
	Sn

	测定波长/nm
	251.612
	259.940
	309.311
	394.401
	189.928


A.1.4  试样

    试样应无水解物。

A.1.5  分析步骤

A.1.5.1  测定数量：分析时应称取不少于2份试样进行测定。

A.1.5.2  随同试样做空白试验。

A.1.5.3  测定

A.1.5.3.1  试样溶液的配制

    移取1.00ml（TiCl4密度按1.73g/ml计算）试样（A.1.4）溶于已盛有25ml盐酸（A.1.3.1）的250ml的容量瓶中，摇至无烟雾后，用水稀释至刻度，摇匀。

A.1.5.3.2  混合标准溶液的配制

    硅、铁、钒、铝、锡混合标准溶液：于一组100ml容量瓶中，分别移取硅、铁、钒、铝、锡标准溶液（A.1.3.2）各0.00ml、0.20ml、0.40ml、0.60ml、0.80ml、1.00ml［当0.3％＜含量≤1.00％时，分别移取硅、铁、钒、铝、锡标准溶液（A.1.3.2）各0.00ml、1.00ml、2.00ml、3.00ml、4.00ml、5.00ml]，用水稀释至刻度，混匀。

A.1.5.3.3  在仪器选定的工作条件下，测定工作曲线标准溶液，同时对试样溶液进行分析测定。

A.1.6  分析结果计算

    由仪器配置的计算机和软件自动计算出试样中的SiCl4、FeCl3、VOCl3、AlCl3、SnCl4的含量。

A.1.7  允许差

实验室间分析结果的差值应不大于表A.2所列允许差。

                            表A.2                                   %

	测 定 项 目
	测定范围（质量分数）
	允许差

	SiCl4
	0.0005~0.010
	0.002

	
	0.010~0.030
	0.005

	
	0.030~0.050
	0.010

	
	0.050~0.10
	0.015

	
	0.10~0.50
	0.02

	
	0.50~1.00
	0.03

	FeCl3
	0.0005~0.002
	0.001

	
	0.002~0.01
	0.002

	
	0.01~0.10
	0.01

	
	0.10~0.20
	0.02

	
	0.20~0.50
	0.03

	VOCl3
	0.0005~0.0014
	0.0003

	
	0.0014~0.0024
	0.0006

	
	0.0024~0.0048
	0.0008

	
	0.0048~0.010
	0.0010

	
	0.010~0.050
	0.005

	
	0.050~0.100
	0.008

	
	0.100~0.60
	0.015

	AlCl3
	0.0005~0.010
	0.002

	
	0.010~0.030
	0.005

	
	0.030~0.050
	0.010

	
	0.050~0.10
	0.015

	
	0.10~0.50
	0.02

	
	0.50~1.00
	0.03

	SnCl4
	0.0005~0.002
	0.001

	
	0.002~0.01
	0.002

	
	0.01~0.10
	0.01

	
	0.10~0.20
	0.02

	
	0.20~0.50
	0.03


A.2  色度的测定  目视比色法

A.2.1  范围

    本方法适用于四氯化钛中色度的测定。测定范围（以每升溶液中所含重铬酸钾的质量来表示）：0~30ml/L。

A.2.2  方法提要

    将试样与重铬酸钾模拟色阶进行目视比较，以与试样颜色相一致的重铬酸钾溶液的浓度表示试样的色度，测定结果以相当于每升水中含重铬酸钾的毫克数表示。

A.2.3  试剂

    重铬酸钾标准溶液：准确称取0.5000g优级纯重铬酸钾溶于水，移入1000ml容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，此溶液1ml含0.5mg重铬酸钾。

A.2.4  试样

    试样应无水解物。

A.2.5  分析步骤

A.2.5.1  测定数量：分析时取不少于1份试样进行比较测定。

A.2.5.2  标准色阶的配制：移取0.5ml、0.8ml、1.0ml、1.5ml、2.0ml、2.5ml、3.0ml重铬酸钾标准溶液（A.2.3）于一组50ml比色管中，用水稀释至刻度，摇匀。其表示的色度依次为5mg/L、8mg/L、10mg/L、15mg/L、20mg/L、25mg/L、30mg/L。

A.2.5.3  用干燥移液管吸取50ml四氯化钛于50ml比色管中，与标准色阶进行目视比较。

A.2.6  分析结果

    以与试样颜色相一致的重铬酸钾溶液的质量浓度表示试样的色度，测定结果以每升重铬酸钾溶液中含重铬酸钾的质量（mg）表示。

A.2.7  允许差

    实验室之间色度分析结果的差值应不大于表A.3所列的允许值。

表A.3 

	色度/（mg/L）
	允许差/（mg/L）

	5~10
	3

	10~20
	3

	20~30
	6
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