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GB/T ×××××–××××
前  言

GB/T 200X《原铝生产用炭素材料  煤沥青》共有12部分：

——第1部分  水分含量的测定  共沸蒸馏法；
——第2部分  软化点的测定  环球法；
——第3部分  密度的测定  比重瓶法；
——第4部分  不溶于喹啉物含量的测定；
——第5部分  不溶于甲苯物含量的测定；
——第6部分  软化点的测定  Mettler 法
——第7部分  动态粘度的测定；
——第8部分  灰分的测定；
——第9部分  挥发分的测定；
——第10部分  喹啉不溶物中C/H原子比的测定；
——第11部分  氧弹燃烧法测定硫含量；
——第12部分  仪器法侧定硫含量。
本部分为第1部分。

本部分按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。

本部分使用翻译法等同采用了ISO 5939:1980《原铝生产用炭素材料—煤沥青—水分含量的测定—共沸蒸馏法》，删除了其前言和规范性引用文件，其他内容基本相同。
本部分由索通发展有限公司负责起草。

本部分主要起草人：

GB/T ×××××–××××

原铝生产用碳素材料 —煤沥青—

水分含量的测定—共沸蒸馏法
1  范围

本部分规定了原铝生产用煤沥青的水分含量共沸蒸馏测定方法。

该部分适用于产用铝生煤沥青的水分含量的测定。测定范围0.1-2.0%（m/m）。

注：当水含量大于2.0%（m/m）时，可使用更大的接收器用该方法测试。

2  方法原理

在有二甲苯回流的条件下加热沥青。在接收器中收集二甲苯和水的冷凝物，在带刻度的接收器内测量蒸馏出的水体积，以计算水分的含量。

3  试剂

分析纯二甲苯，或它的异构体，或以任意比例合成的这些异构体的混合物，确保在130ºC～140ºC之间能沸腾。

4  仪器
4.1  恒沸点蒸馏仪，由下列各部分组成：

4.1.1  蒸馏烧瓶，玻璃制成的，容积500 mL，有磨砂玻璃接口，按照ISO383（见图1），固定在接收器（4.1.2）上。

4.1.2  接收器,容积2mL，带刻度分度值为0.05 mL，最大误差为± 0.02 mL。（见图3）

注：如果沥青中水分含量大于2.0%（m/m），使用容积为10mL，最大误差为± 0.06mL，分度值为 0.2mL 的接收器。
4.1.3  回流冷凝器，与接收器4.1.2连接（见图2）。
注：使用前，按次序用重铬酸洗液、蒸馏水、丙酮彻底洗净接收器和回流凝结器，晾干，除去上面的所有污痕。

5  步骤

警告：要在良好的通风橱中进行，以免操作员二甲苯中毒。

5.1  试样

称取约100g经破碎或熔化的样品，精确到0.1g，放入蒸馏烧瓶中（4.1.1）。

在准备试样过程，防止水分损失。如果试样预计的软化点高于50ºC，通过冷却，使之易碎，破碎
后，称重，防止外部的湿气进入。

用最少量的热来熔化较软的样品。

5.2  测量
向装有试样（5.1）的蒸馏烧瓶中加入100 mL 二甲苯（3.1），加入几颗玻璃珠以调节沸腾。然后把
GB/T ×××××–××××
烧瓶与共沸蒸馏装置连接，通过冷凝器夹层循环冷却水。逐渐加热烧瓶，直到试样溶解，再调整加热速率，直到冷凝物能以每秒钟2-5滴的速度从回流冷凝器底部滴下。

继续蒸馏，直到除了刻度接收器底部外，其余任何装置上都看不见水，并且收集的水量在5min之内保持稳定。如果在冷凝管中留有冷凝水环，就增加每秒水滴数，提高蒸馏速率，持续加热几分钟清除水环。

当水分蒸馏完成后，将接收器和其中的水降到室温，读取水的体积，并按检定说明修正读数。
6  测定结果的计算

按公式（1）计算水分的质量分数W（H2O），数值以（%）表示：

W（H2O） = 
[image: image2.wmf]0
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式中：
m0 ------ 试样（5.1）的质量，单位为克(g)；

m1------ 接收器中水的质量，单位为克(g)。

7  精度
重复性限：r = 0.l %；
再现性限：R = 0.2 %。

8 试验报告

试验报告应当包括以下细节：

a) 样品的标识；

b) 使用的参考方法；

c) 试验结果和使用的表示方法；

d) 在测定过程中任何异常情况；

e) 本部分未涉及的或可供选择的任何操作。
GB/T ×××××–××××
单位：毫米（mm）
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1  回流冷凝器






            1  外直径23-25 壁厚1-1.5

2  接收器








       2  外直径16-17 壁厚0.7-1

3  蒸馏烧瓶







       3  19/26 磨砂玻璃接口

图1  典型的恒沸点蒸馏装置（4 .1）


   图2  回流冷凝器(4.1.3)尺寸

GB/T ×××××–××××
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1  19/26磨砂玻璃接口
2  24/29磨砂玻璃接口
图3  2 mL 的接收器(4.1.2)
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