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化学品的熔点及熔融范围试验方法

毛细管法

1 范围

本标准规定 了化学品的熔点及熔融范 围的试验方法一毛细管法 。

本标准适用于化学品的熔点及熔融范围的测定 ,是温度范围从高于室温到 300℃ 的通用方法 。

注 1:熔点适用于具有确定熔点的物质。

注 2:熔融范围适用于(如玻璃、无定型体,或如油、脂、蜡、凡士林等多组分混合物)无确定熔点的物质。

注 3:若其他个别产品或某一系列产品的标准中规定的检测方法不是本标准中的方法,建议按本标准的方法进行

试验。

注钅:本标准描述的方法是一般方法,适用于安全性很好的化学制品。对于有些化学品,由 于其挥发性、爆炸性或辐

射性,不能保证试验的安全,不适用本标准。

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/T514 石油产品试验用玻璃液体温度计技术条件

GB/T8170 数值修约规则

J⒔ K0050 化学分析通则

J⒔ KO211 分析化学 的技术术语 (通用部分 )

JIS R3503 化学分析用 的玻璃器皿

日本药典 (第 12次修订版)

3 术语和定义

JE KO050和 JIS K0211确 立的术语和定义适用于本标准 。

4 通用要求

本标准中测定方法 的通用要求应符合 JIS K O050的 要求 。

玻璃器皿应符合 JIS R3503的要求 ,数值修约应符合标准 GB/T8170的要求 。

5 熔点的试验方法

测定熔点 的方法可采用 以下任何一种方法进行 :

a) 目测法 ;

b) 仪器法 。

5.1 目测法

5.1.1 方法原理

加热置于传热液体 中的玻璃毛细管 内的样品 ,通过 目视观测熔点 。

5,1.2 仪器与设备

5.1.2.1 熔点测定装置

将装有样 品的毛细管 固定在温度计上 ,使得毛细管 中装有样 品的部分紧贴温度计水银球 的中部 ,将

其浸人到加热装置 中传热液体 的中心离底部 ⒛ mm高 的位置 ,如 图 1所示 。
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A——加热器皿 ;

B——传热液体 ;

C——盖子 ;

D——带有浸没线的温度计 ;

E——固定温度计的弹性体氵

F——控制传热液体的开口;

G——盘绕弹性体 ;

H——毛细管 ;

I——固定盖子的弹簧。

单位为毫米
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图 1 熔点测定仪示例 (目 测法 )
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也可选用一种经搅拌使传热液体循环流动的测量装置,如 图 2所示。该装置要求装有样品的毛细

管的底端固定在尽可能靠近温度计水银球的位置。

A——观察用的

B——照明灯 ;

C——温度计 ;

D——传热液体的液面;

E——毛细管 ;

F——加热器 ;

G工一控温传感器 ;

H——加热器皿 ;

I——搅拌器 ;

J——传热液体 ;

K——冷却风扇。

图 2 熔点测定仪示例(目 测法——用带有搅拌器循环传热液体的装置)

5.1.2.2 加热器皿

由一级硬质玻璃制成 ,形状和尺寸见图 1。

5.1.2.3 传热液体

一般用水或硅油。硅油在高于测量温度时应具有热稳定性 ,且在 25℃ 时运动黏度应在50mm2/s~
3
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100mm2/s。

5.1.2.4 盖子

由四氟乙烯树脂、橡胶或软木制成。

5.1.2.5 温度计

日本药典 (第 12次修订版)中规定的 No.1至 No。 6带有浸没线 (粘贴型)的 温度计 ,若 预期的熔点

为 70℃ 或更低 ,可选用 GB/T514中 规定的 G⒊54和 G⒊55温度计 。

5.1.2.6 毛细管

用硬质玻璃制成的、一端封闭的管 ,内径为 0.8mm~1.2mm,壁厚为 0.2mm~0.3mm,长 度约为

150mrn。

5.1.2.7 加热器

能将液体从低于预期熔点温度 15℃ 加热到高于预期的熔点温度 5℃ ,能控制传热液体的升温速率

约为 3℃ /min或 1℃ /min。

5.1.2.8 干燥器

内盛硅胶作为干燥剂。

5.1.3 样品预处理

将样品研磨成细粉 ,若无特别要求 ,样 品应在干燥器内干燥 24h。

5.1.4 测定步骤

5.1.4.1 将干燥后的样品装进一端封闭的毛细管 ,直立 ,封闭端在下 ,另 取一长约 70cm的干燥玻璃

管 ,直立于玻璃碟或瓷碟上 ,将 装有样 品的毛细管在其 中投落数次 ,直 至毛细管 内样 品压紧至约为

3mm高 。

5.1.4.2 加热传热液体 ,缓慢升温至低于预期熔点约 10℃ 的温度。

5.1.4.3 调整传热液体的液面与温度计的浸没线保持一致。

5.1.4.4 按图 1或图 2所示固定装有样品的毛细管。

5.1.4.5 以约 3℃ /min的 速率加热传热液体 ,当 温度升至低于预期熔点约 5℃ ,降 低升温速率至约

1℃ /min。

5.1.4.6 当毛细管内没有可辨识的固体样品时 (即全部液化时),读取此时温度计的读数 (精确到最小

刻度的十分之一),即为该样品的熔点 ,将其作为熔点的一个测量值。

5.1.4.7 重复 5.1.4.1至 5.1.4.6的步骤至少三次 ,取平均值 ,并修约至小数点后一位 ,得到熔点。

5.2 仪器法

5.2.1 方法原理

加热毛细管中的样品 ,用仪器检测到其相变过程或相变时透光率的变化而引起的电流波动 ,记录当

时的温度 ,以 确定熔点。

注 :这种方法不适用于熔融状态下光学不透明的样品的检测。

5.2.2 仪器 与设备

5.2.2.1 仪器

所用测量设各如图 3所示。必要时 ,将利用本装置对已知熔点物质测得的结果与按照 5.1法测得

的值进行比较 ,确证二者之间无差异。
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A——金属块 (炉子);

B——样品 ;

C——光源 ;

D——风扇 ;

E——控温传感器 ;

F——数据处理和记录仪 ;

G——光线测定仪 ;

H—— 加热器 ;

I——毛细管 ;

J——棱镜。

注 :测定原理——将毛细管放进金属块 (炉子)里 ,按 预先设定的升温速率加热 ,从光源发射的光束通过光通道射到

样品。当样品熔化过程中,透过的光增加 ,这些用光传感器检测并转化为电压 。输 出的数据被送到记录仪 ,记

录熔点曲线 。

图 3 自动熔点测定仪示例(仪器法)

5.2.2.2 毛细管

用硬质玻璃制成的,一 端封闭的管 ,内 径为 0.8mm~1.2mm,壁厚为 0.2mm~0.3mm,毛 细管的

长度取决于所用仪器 ,装好后 ,露 出部分应为 10mm~⒛ mm。

5.2.2.3 干燥器

同 5.1.2.8。

5.2.3 样品预处理

同 5.1.3。

5.2.4 测定步骤

5.2.4.1 按 5.1.4.1装样品。

5.2.4.2 设定工作条件 ,以 约 1℃ /min的速率加热样品,测定熔点。

5.2.4.3 重复 5.2。 4.1至 5.2.4.2的 步骤至少三次 ,取平均值 ,并修约至小数点后一位 ,得到熔点。
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6 熔融范围的试验方法

6.1 方法原理

熔融范围是指烧结点到全熔点的温度范围。

6.2 仪器与设备

同 5.1.2。

6.3 样品预处理

同 5.1.3。

6.4 测定步骤

按 5.1.4.1装好样品 ,按 以下步骤进行测定。

6.4.1 加热传热液体 ,使其温度缓慢升至低于预期熔化温度约 10℃ 。

6.4.2 调整传热液体的液面与温度计的浸没线一致。插人已装填样品的毛细管 ,并将其固定 ,使 毛细

管中装有样品的部位紧挨温度计水银球的中部。

6.4.3 以约 3℃ /min速率加热传热液体 ,当 温度升至低于预期温度约 5℃ 时,降低加热速率至约

1℃ /min。

6.4.4 仔细观察样品 ,读 出烧结点温度 (经过润湿点),精确到最小刻度的十分之一 ,测得烧结点温度。

6.4.5 继续观察全熔点 ,经过塌陷点和半月点 ,读 出全熔点的温度 ,精确到最小刻度的十分之一 ,得 到

测量值。

6.4.6 重复从装填样品到 6.4.5的 步骤至少三次 ,取平均值 ,得 到烧结点和全熔点。从烧结点到全熔

点的温度范围就是测得被测化合物的熔融范围。

注 :当样品受热后将观察到以下五个变化过程 (见 图 4)。

抄 润湿点 在样品和玻璃壁表面形成均匀的小液滴的阶段。

b) 烧结点 当样品开始粘结 ,在玻璃内壁与样品之间形成缝隙的阶段 。

o 塌陷点 样品开始塌陷并熔到毛细管底部的阶段。

dl 半月点 塌陷的样品有部分还 留在液体内 ,液体上方形成完整的半月面的阶段。

Θ 全熔点 固体样品完全液化的阶段。

ω润湿点 b)烧结点 c·,塌 陷点 d)半月点 Θ全熔点

图 4 受热时样品的变化过程

7 操作化学品的注意事项

操作化学品时 ,首先要确定产品的术语和安全性。若因产品的物理性能不够详细而不能确定产品

的安全性时 ,先对其进行调查研究 ,等有充分的安全计划再进行操作。

操作法律上限制使用的有毒、有害、放射性的化学品时 ,应该按照相关的法律法规在提供充分的准

备和计划后才进行操作。
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