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前　　言

　　ＧＢ／Ｔ６３２４分为６个部分：

———第１部分：液体有机化工产品水混溶性试验；

———第２部分：挥发性有机液体水浴上蒸发后干残渣的测定；

———第３部分：有机化工产品还原高锰酸钾物质的测定方法；

———第４部分：有机液体产品微量硫的测定　微库仑法；

———第５部分：有机化工产品中羰基化合物含量的测定　容量法；

———第６部分：有机化工产品中微量羰基化合物含量的测定　光度法。

本部分为ＧＢ／Ｔ６３２４的第４部分。

本部分代替ＧＢ／Ｔ６３２４．４—１９８６《有机液体产品微量硫的测定　微库仑法》。

本部分与ＧＢ／Ｔ６３２４．４—１９８６相比主要变化如下：

———扩大了标准的适用范围（见第１章）；

———取消了仪器的示意图（１９８６年版的３．１，本版的第５章）；

———增加了二苯并噻吩和二丁基二硫醚两种标准物质及异辛烷和十六烷两种溶剂（见４．５和４．６）；

———增加了电解液的种类（见４．４）；

———重新确定了反应条件范围（１９８６年版的５．１．４，本版的６．２）；

———重新确定了样品的重复性，增加了再现性（１９８６年版的第６章，本版的第８章）。

本部分由中国石油和化学工业协会提出。

本部分由全国化学标准化技术委员会有机分会（ＳＡＣ／ＴＣ６３／ＳＣ２）归口。

本部分起草单位：中国石油辽阳石化分公司。

本部分主要起草人：刘殿丽、杨丹、李菊、洪丽静、李长军。

本部分于１９８６年首次发布。
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有机化工产品试验方法

第４部分：有机液体化工产品微量硫的

测定　微库仑法

１　范围

ＧＢ／Ｔ６３２４的本部分规定了用微库仑法测定有机液体产品中微量硫的试验方法。

ＧＢ／Ｔ６３２４的本部分适用于有机液体产品中硫含量在０．５ｍｇ／ｋｇ～１０００ｍｇ／ｋｇ范围内的样品。

２　规范性引用文件

下列文件中的条款通过ＧＢ／Ｔ６３２４的本部分的引用而成为本部分的条款。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部分，然而，鼓励根据本部分达成

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

部分。

ＧＢ／Ｔ６６８２—１９９２　分析试验室用水规格和试验方法（ｎｅｑＩＳＯ３６９６：１９８７）

ＧＢ／Ｔ８１７０—１９８７　数值修约规则

３　方法原理

样品在裂解管气化段气化并与载气混合进入燃烧段与氧气混合并燃烧，硫转化成二氧化硫，随载气

一起进入滴定池，与电解液中的碘三离子（Ｉ３
－）发生如下反应：

Ｉ３
－
＋ＳＯ２＋Ｈ２ →Ｏ ＳＯ３＋３Ｉ

－
＋２Ｈ

＋

　　滴定池中碘三离子（Ｉ３
－）浓度降低，指示参比电极对指示出这一变化并和给定的偏压相比较，将此

信号输入到微库仑放大器，经放大后输出电压加到电解电极，电解阳极处发生如下反应：

３Ｉ →
－ Ｉ３

－
＋２ｅ

　　被消耗的碘三离子（Ｉ３
－）得到补充，消耗的电量就是电解电流对时间的积分，根据法拉第电解定律

计算试样中的硫含量。

４　试剂

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和ＧＢ／Ｔ６６８２—１９９２规定的二级水。

４．１　载气：氮气、氩气或氦气，体积分数不低于９９．５％。

４．２　氧气：体积分数不低于９９．５％。

４．３　电解液１：取０．５ｇ碘化钾，加入少许水溶解，加入４ｍＬ乙酸溶液（１＋９），用水稀释到１０００ｍＬ，

装入棕色瓶中，贮于阴暗凉爽处，使用期不得超过一个月。适用于卤素含量小于６０μｇ／ｍＬ、总氮含量小

于１００μｇ／ｍＬ，重金属（镍、钒、铅等）含量小于５００ｍｇ／ｋｇ的样品。

４．４　电解液２：取０．５ｇ碘化钾，０．６ｇ叠氮化钠，溶于５００ｍＬ水中，加５ｍＬ冰乙酸，用水稀释到

１０００ｍＬ，装入棕色瓶中，贮于阴暗凉爽处，使用期不得超过一个月。适用于卤素含量小于硫含量的

１０倍，总氮含量小于硫含量的１０００倍，重金属（镍、钒、铅等）含量小于５００ｍｇ／ｋｇ的样品。

４．５　标准物质：二苯并噻吩（Ｃ６Ｈ４Ｃ６Ｈ４Ｓ）、噻吩（Ｃ４Ｈ４Ｓ）或二丁基二硫醚（Ｃ４Ｈ９Ｃ４Ｈ９Ｓ２）等，质量分数

不小于９８％。

４．６　溶剂：异辛烷、正庚烷或十六烷等。溶剂在检测条件下无硫的积分值显示。
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