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前  言

本标淮等同采用 Is0妮 3:1994《摄影 加工用化学晶 对苯二酚规范》(英文版)。
本标淮等同翻译 Is0妮 3:1994。

为了便于使用 ,本标准做了如下编辑性修改 :

——“本国际标准
”
或
“
Iso dz3”改为

“
本标准
”
;

——用小数点
“”
代替作为小数点的逗号

“
,” ;

——删除 Is0423:1994的 前言、引言 :

——将第 2章
“
规范性引用文件

’
所列部分国际文件用等同翻译的国家标准代替。

请注意本标准的某些内容有可能涉及专利 ,本标准的发布机构不应承担识别这些专利的责任 .

本标准的附录 A为规范性附录。

本标准由中国石油和化学工业协会提出。

本标准由全国感光材料标准化技术委员会(sAC/TC102)归 口。

本标准起草单位 :中 国乐凯胶片集团公司倮定乐凯照相化学有限公司。

本标准起草人 :宿静波。
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摄影 加工用化学品 对苯二酚

1 范围

本标准规定了照相级对苯二酚的纯度要求及测试纯度的试验方法。

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/T2∝ 321-2006 照相级化学品 试验方法 第 1部分 :总则(Iso1034⒐ 1:⒛∞,IDT)
GB/T2∝324-2006 照相级化学品 试验方法 第 攻部分 :灼烧残渣的测定 (Is010弘 94:
1992,IDT)

GB/T20432.5-2007 照相级化学品 试验方法  第 5部 分:重 金属和铁含量的测定
(Iso103‘9-5:1992,IDT)

Is0565:1990 试验用筛 金属丝编织网布、孔板和电加工成形的薄板、孔径的公称尺寸

3 概述

31 物理性质
对苯二酚匚C6H‘ (0H)2]为 白色或近似白色针状结晶或自由流动的结晶状粉末 ,相对分子质量为

110 10。

3.2 危险性

对苯二酚接触到眼睛可导致伤害 ,接触皮肤可导致皮炎。避免所有皮肤铵触 ,勿吸入粉尘或蒸汽。

操作时戴护目用品和手套。可向制造商索取更多的资料。

4 要求

要求见表 1。

表 1 要求

项  目 测试限 条款 测试标准

含量/%           ≥ 本标罹

特性试验

熔点/℃

混合物熔点/℃

红外光谱

171-1孔

不低于样品或标准样

与图 1相符

7.21

721

`22

准

准

准

标

标

标

本

本

本

灼烧残渣含量/%       ≤ GB/T20432.4-2006

重金属含量 (以 Pb计)/%   ≤ CB/T204325-2007

铁含量(以 Fe计〉/%      ≤ GB/T20衽325-2007

溶液外观 透明无不溶物(微量絮状物除外) 本标准
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5 试剂和玻璃仪器

除另有规定外 ,所有试剂、原材料和玻璃仪器应符合 GB/T204321—⒛06的要求.详细的操作步

骤中用于提示操作的危险警示符号见 GB/T zO鲳 z1-2006。 这些符号只是为使用者提供资料 ,并不

意味着危险标志要求 ,因为各个国家的规定是不同的。

6 采样

见 GB/T⒛粥21-2006。

7 试验方法

7.1 合量
7,1.1 要求

对苯二酚质量分

712 试剂
7.121 六硝酸铈
71,22 二苯
7123 硫酸标
713 仪器
通用的实

7.131 表面
7132 滴定
714 步骤
称取大约 0. 转移至 250mL

胺指示剂溶液盛有 1°°mL水
(7.122),用六
7,1,5 结杲表述

含量四E以 C弓 H‘

式中 :

c——六硝酸铈 (Ⅳ ) 位为摩尔每升 (m。 l/L);

V—-消耗的六硝酸铈 ( 位为亳升(mL);

叨——试样质量的数值 ,单

5.51——(110V2匚与 1m。1六硝酸

×100(百分数))。

7.2 恃性测试
7.2.1 熔点

7.2.11 要求

熔点应在 171℃ ~175℃ 之间。

量彐×0001〈毫升对开的转化倍率 )

1) 推荐便用适用的商品分析试剂。

2) 六硝酸铈铰标准滴定溶液∞ lO mol/0的一个制备过程见附录 A。

3) 危险警示符号见 GB/T⒛娴21-20Os第 4章中的定义。

衽〉 此溶液可用硫酸卸≈ 1.B1g/mL,危 险性 :《C》制备。

(7,1,2,1)的物质的量浓

(71.2.1)
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混合物熔点应在 171℃ ~175℃之间,并不低于样品或标准样。

7.2.1,2 仪器

毛细管熔点测试仪器 ,带有范围 10° ℃~200℃的温度计。

72,13 步骤
准备三个毛细管 ,内含下列物质 :

o 测试样品 ;
ω 已知的对苯二酚样品 ;
o 样晶 0和 D细粉末的等比
标记毛细管并将其附 ℃ ,将附有样品的温度计装到仪器

上 ,按 1℃ /min的

72.2 红外光谱
72.2,1 要求

熔点。

红外吸收曲 测试的补充。

7,2.2,2 仪 器

722,2,1 试验筛 :孔径为
7.22.22 红外光谱仪 :测试范 或矿物油混合附件。

7.22.3 步骤
将大约 1g的样品研磨成均匀的细粉末 ,与研细的溴化钾混合成样品质量分数为 0,5%的混合物 ,

并通过试验筛〈7.z.2.2D。 将混合物制成 013g/cmz~o.16g/c俨 的压片 ,记录 2um~16um内的
红外光谱 ,与图 1给出的参考光谱图相比较。

注:作为可替换过程,样品可用矿物油分散制样,测试时必须扣除油的吸收带。

7.3 灼烧残渣
7,3.1 要求

灼烧残渣质量分数应不超过 0,lO%。

7.32 步骤
按照 GB/T20灶 32.4-2006的规定测试灼烧残渣。称取大约 5g试样 ,称准至 0.01g,于 600℃ 士

3

※
`
璐

泪
缀

将仪器(7.212)加

图(见图 D苯本一致。本画追可作为

16um,带有溴
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50℃下灼烧 4h。 在干燥器内冷却 ,称准至 0。 001g。 倮留残渣用于重金属质量分数(7.4)和铁质童分

数(7.5)测试。

7.4 重金属含量 (以 Pb计 )
7.4.1 要求

重金属质量分数应不超过 0.002%。

7,4,2 步骤

重金属质量分数测试按照 GB/T⒛碴32.5-2007的 规定。便用部分灼烧残渣 (73)测 试 ,即按
GB/T2∝ 32.5-2007中 7.1规定取相当于 1g的样品(25mL灼烧残渣溶液取 5mL),使用的 2mL重

金属标准溶液按照 GB/T20娴 2.5-2007中 81.1制备。
注:铁含童测试(7.5)用标准溶液制备方法同重金唇标准溶液。

75 铁含量
7.5.1 要求

铁质量分数应不超过 0002%。

75.2 步骤
铁质量分数测试按照 GB/T20432,5-2007的 规定。便用部分灼烧残渣 (7,3)测 试 ,即 按
GB/T204龆 5-2007中 7,1规定取相当于 1g的样品(25mL灼烧残渣溶液取 5mL),使用的2mL铁

标准溶液按照 GB/T20碴 325-2007中 8.11制备。

76 溶液外观
7,6.1 要求

所配溶液应为透明的 ,无不溶物(微量絮状物除外 )。

7.6.2 Ii荆

乙酸(1+9):由冰乙酸(危险性 :〈 C〉 〈B〉 )制备。

7,6,3 步骤

配制 50g/L样品的冰乙酸(7,6.2)溶液 ,用透射和反射光来检测澄清度和颜色。

|
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附 录 A
(规范性附录)

六硝酸铈铵桥准滴定溶液 (c匚 (NH4)aCe(NOa)E]=01mo∶/△ )的制备

A。 1 试剂

A11 六硝酸铈铵匚(NH‘ )2Ce(No各 )σ ]。
A1.2 三氧化二砷(Asz O:):基准试剂 (危险性 :《勘 )。
A1.3 亚铁灵匚2(1,10-菲 哕啉)亚铁络离子彐指示剂溶液 :溶解 148g1,10一菲哕啉于 100mL硫酸亚

铁溶液(0025mol/D中 。

A.1,4 四氧化锇溶液 (危险性 :《⑼《B》〈C〉 ):溶解 0.25g四氧化锇 (危险性 :《 s冰 B》〈C〉 )于 100mL硫

酸溶液Ec(H2so‘ )=0.05moVL彐 (71,z3)中 。

A.1,5 氢氧化钠溶液 :100g//L(危 险性 :〈 C〉 )。

A16 硫酸 :卩≈1.81g/mL(危险性 :《 C》 )。
A.17 硫酸(1十 5)(危险性 :〈 C〉 ):应用硫酸(A.16)(危险性 :《 C》 )制备。

A.2 制备

称取 5° g~54g六硝酸铈铵 (A1.1),置 于带机械搅拌的 600mL烧杯中,加人 ″ mL硫酸
(A1ω ,混合。特别小心地 ,搅拌下加人 10O mL水 ,每次加人水应搅拌 2min~3min。

警告-ˉ正常的酸和水混合过程应该是缓慢地将蝥加入水中,这里的加入过程是相反的。因而 ,要

特别小心 ,避免放热引起的泼溅。

继续加水直至六硝酸铈铵完全溶解.用水稀释至 100O mL,混 匀。

注:商品基浪六硝酸铈铵溶液可用来代蓍此制备和下面的标定过程。

A3 标定

称取接近 0,2g干燥的基准试剂三氧化二砷 (A.1,2)(危险性 :《 s》 ),称准至 00001g,置于表面皿

(7,1.3.1)上 。将表面皿和试剂转移至 250mL广 口锥形瓶中,加人 15mL氢氧化钠溶液
(A15)〈 C〉 ,

缓缓加热。

溶解完后 ,冷却至 20℃±5℃ ,加人 25mL硫酸溶液(1+5)(A.17)〈 C〉 ,用水稀释至 100mL,加

人 3滴 (接近 0.15mL)四 氧化锇溶液(A10(《 s泯 B》〈C〉 )和 1滴亚铁灵指示剂溶液
(A.1.3)。

用铈盐溶液(A.2)滴定至微红橙色变为无色或淡蓝色。四氧化锇
(A14)不 足会使终点不明显 ,

溶液的老化会消耗 10~15滴 (接近 07mL)。

A4 结果表述

铈铵溶液的实际浓度 c(用摩尔每升表示)由下式给出 :

c=⒛.22× 私/V
式中 :

〃——三氧化二砷 (A,1.2)的质量的数值 ,单位为克
(g);

V——标定中用去的铈铵溶液(A.z)的体积的数值 ,单位为毫升(mL),

20,22——换算因子匚100∝升对毫升的转化倍奉)÷
(197.⒏ /4× V厶 三氧化二砷的摩尔质量,1。
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