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前  言 

本文件按照 GB/T 1.1—2020《标准化工作导则  第 1 部分：标准化文件的结构和起草规

则》的规定起草。 
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。 
本文件由中国石油和化学工业联合会提出。 
本文件由中国石油和化学工业联合会标准化工作委员会归口。 
本文件起草单位：北京海望氢能科技有限公司、北京石油化工学院、山西紫罗蓝新材料

科技有限公司、湖北和昌新材料科技有限公司、北京中化联合认证有限公司。 
本文件主要起草人：。  
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合成咔唑 

1 范围 

本文件规定了合成咔唑的技术要求、试验方法、检验规则、标志、标识、包装、运输、

安全和贮存。 

本文件适用于用有机物合成后精制而成的合成咔唑。 

分子式：C12H9N 

结构式：  

相对分子质量：167.207 

CAS RN：86-74-8 

注：该产品主要用作有机合成中间体/有机精细化工中间体，用于 N-烷基咔唑合成以及

生产染料、颜料、光电导体、感光材料、特种油墨等。 

2 规范性引用文件 

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期

的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；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 190  危险货物包装标志 

GB 15603  危险化学品仓库储存通则 

GB/T 603  化学试剂  试验方法中所用制剂及制品的制备 

GB/T 3723  工业用化学产品采样安全通则 

GB/T 6678  化工产品采样总则 

GB/T 6679  固体化工产品采样通则 

GB/T 6682  分析实验室用水规格和试验方法（ISO 696:1987，MOD） 

GB/T 8170  数值修约规则与极限数值的表示和判定 

GB/T 9722  化学试剂 气相色谱法通则 

JT/T 617  危险货物道路运输规则 

3. 术语和定义 

本文件没有需要界定的术语和定义。 

H
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4 技术要求 

咔唑的技术指标应符合表 1 的规定： 

表 1  技术要求 

项目 特等品 优等品 一等品 合格品 

外观 白色粉末状结晶 白色至淡粉色粉末状结晶 

咔唑含量（wt%） ≥99.9 ≥99.0 ≥98.0 ≥95.0 

硫含量（mg/kg） ≤0.1 ≤5.0 ≤10.0 ≤20.0 

低沸物含量（wt%） ≤0.07 ≤0.6 ≤1.3 ≤3.5 

高沸物含量（wt%） ≤0.03 ≤0.4 ≤0.7 ≤1.5 

5. 试验方法 

5.1 通则 

除另有规定外，所用的试剂均为符合国家标准的分析纯试剂，使用的水符合 GB/T 6682

规定的一级水。 

5.2 外观的测定 

将试样倒入洁净、干燥的无色透明玻璃器皿中，以白色为背景，在光线充足处，目视观

察。 

5.3 咔唑、低沸物和高沸物的含量测定 

按附录 A 规定的方法进行。 

5.4 硫含量的测定 

按附录 B 规定的方法进行。 

6 检验规则 

6.1 出厂检验 

本文件第 4章规定的所有检验项目均为出厂检验项目。 

6.2 组批规则 

桶装产品应以连续生产、每日包装的均匀产品为一批，每批不得超过 100t。 

6.3 采样 

采样按 GB/T 6678 和 GB/T 6679 中规定的方法进行。每批采样数应符合 GB/T 6678 中
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7.6 的规定，所采样品包装必须完好，采样时应避免外界杂质落入产品中。采样时用探管采

取包括上、中、下三部分的样品，所采样品总量不得少于 1kg。将采取样品混合均匀后分装

于两个干燥洁净、密封性良好的容器中，容器上部剩余空间充满氮气（氮气纯度≥99.9%）

保护，瓶上粘贴标签，注明产品名称、生产批号、采样日期、采样人姓名等。一瓶用于检验，

另一瓶密封、常温避光保存用于备查。 

6.4 合格判定 

检验结果的判定按 GB/T 8170 中的修约值比较法进行。所有检验结果符合本文件第 4 章

的要求，则该批产品合格。若检验结果有任何一项不符合本文件的要求，产品应重新加倍取

样进行检验，重新检验的结果即使只有一项指标不符合本文件的要求，则该批产品为不合格。 

7 标志、标识、包装、运输、安全和贮存 

7.1 标志、标识 

包装容器上应有牢固的标志，其内容应包括：供方名称及地址、产品名称、产品标准编

号、生产日期、产品品级、净重，以及 GB 190 规定的“易燃固体”标志。 

7.2 包装 

本产品用有内衬塑料薄膜的聚丙烯编织袋或复合塑料袋包装，每袋净重 50kg。也可根

据用户要求或订货协议，采用其它形式的包装，但要符合 7.1 中的规定。 

7.3 质量证明书 

每批出厂的产品都应附有产品质量证明书。证明书内容应包括：产品名称、产品标准编

号、供方名称及地址、产品品级、生产批号、净含量、生产日期和本标准规定的各项检验结

果。 

7.4 运输 

运输、装卸应按照货物运输规定 JT/T 617 进行，轻装、轻卸，防止撞击，防止日晒、雨

淋，避免包装破损。 

7.5 安全 

本产品可燃，应避免高温和明火。工作场所应安装通风设施，配置必要的消防设施。应

使用个人防护用品（如防护眼镜、工作服、口罩、手套等）。对着火的咔唑灭火时，可采用

泡沫、干粉、二氧化碳灭火器。皮肤接触：立即脱去所有被污染的衣着，用肥皂水和清水冲

洗被沾染处。 

7.6 贮存 

本产品属于危险化学品，贮存应符合 GB 15603 规定，在阴凉、干燥条件下贮存，严防
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潮湿、日晒，保持良好通风。  

征求
意见
稿



  T/CPCIF XXXX—20XX 

5 

附录 A 

（规范性） 

咔唑及副产物含量的测定 

（气相色谱法） 

A.1 方法原理 

试样使用溶剂（N-甲基吡咯烷酮）溶解后用气相色谱法进行分析，以氢离子火焰检测器

（FID）检测，咔唑含量用面积归一法定量计算。 

A.2 仪器和设备 

本方法使用以下仪器和设备： 

a) 气相色谱仪：配置氢火焰离子检测器（FID），灵敏度和稳定性符合 GB/T 9722 中规

定的气相色谱仪； 

b) 色谱柱：材质为毛细管柱，固定相为（50%-苯基）-甲基聚硅氧烷色谱柱，规格为：

柱长 30m、柱内径 0.32mm、液膜厚度：0.25μm，也可选择其他能够达到相同分离

效果的毛细管色谱柱； 

c) 分析天平：精度 0.01mg； 

d) 一次性无菌注射器；  

e) 一次性有机系过滤膜，材质为尼龙 66，孔径为 0.22μm。 

A.3 试剂和材料 

使用前经过空白实验，保证气相色谱仪检测时不含有目标化合物，且在目标化合物的保

留时间内没有其他干扰物质的色谱峰出现。 

所用的标准试剂如下所示： 

咔唑标准品（C12H9N）：纯度≥99.9%； 

N-甲基吡咯烷酮（C5H9NO）：分析纯。 

A.4 色谱条件 

常规色谱条件推荐如下所示。 

可根据仪器设备不同，选取最佳分析条件。 

a) 载气：经干燥硅胶及 5A 分子筛干燥净化的氮气或氦气，纯度不低于 99.999%（体

积分数）； 

b) 助燃气：经干燥硅胶及 5A 分子筛干燥净化得空气，无油，流量为 300mL/min； 

c) 燃烧气：经干燥硅胶及 5A 分子筛干燥净化的氢气，纯度不低于 99.999%（体积分
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数）； 

d) 尾吹气：氮气，流量为 30mL/min； 

e) 柱流量：1.0mL/min;； 

f) 分流比：100∶1； 

g) 柱温（程序升温）：50℃保持 0min，以 50℃/min 的速率升温至 200℃，保持 4min，

以 20℃/min 的速率升温至 270℃保持 15min； 

h) 进样口温度：280℃； 

i) 检测器温度：280℃； 

j) 进样量：1μL。 

A.5 进样系统及记录装置 

a) 进样系统：5.0μL、10.0μL 微量注射器或自动进样器； 

b) 记录装置：积分仪或色谱工作站。 

A.6 测定步骤 

A.6.1 样品溶液的制备 

取 0.15g~0.20g 样品于烧杯中，加入 2mLN-甲基吡咯烷酮摇匀，使用装有一次性有机系

过滤膜的一次性无菌注射器过滤，将滤液倒入色谱样品瓶中备用。 

A.6.2 样品测定 

按 A.4 中的色谱条件设定仪器的操作参数，待仪器稳定后，将制备样品（A.6.1）进样测

试，记录色谱峰的保留时间和峰面积，去除溶剂峰，咔唑及其副产物含量用色谱峰面积百分

比法进行定量计算。 

A.6.3 结果计算 

A.6.3.1 咔唑含量的计算： 

咔唑的组分含量为𝜔𝜔𝑖𝑖，以%（质量分数）计，按式（1）计算： 

                       𝜔𝜔𝑖𝑖 = 𝐴𝐴𝑖𝑖
∑𝐴𝐴𝑗𝑗

× 100%                      （1） 

式中： 

𝐴𝐴𝑖𝑖 —— 样品中咔唑的峰面积（𝑖𝑖=6）； 

𝐴𝐴𝑗𝑗 —— 样品中各组分的峰面积（𝑗𝑗=1，2，3，4，5，6，7，8）。 

A.6.3.2 合成咔唑产物中低沸物含量的计算： 

低沸物的组分含量为𝜔𝜔𝑙𝑙，以%（质量分数）计，按式（2）计算： 

                       𝜔𝜔𝑙𝑙 = ∑𝐴𝐴𝑙𝑙
∑𝐴𝐴𝑗𝑗

× 100%                      （2） 
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式中： 

𝐴𝐴𝑙𝑙 —— 样品中沸点低于咔唑的组分峰面积之和（𝑙𝑙=1，2，3，4，5）； 

𝐴𝐴𝑗𝑗 —— 样品中各组分的峰面积（𝑗𝑗=1，2，3，4，5，7，8）。 

A.6.3.3 合成咔唑产物中高沸物含量的计算： 

高沸物的组分含量为𝜔𝜔ℎ，以%（质量分数）计，按式（3）计算： 

                       𝜔𝜔ℎ = ∑𝐴𝐴ℎ
∑𝐴𝐴𝑗𝑗

× 100%                      （3） 

式中： 

𝐴𝐴ℎ —— 样品中沸点高于咔唑的组分的峰面积之和（𝑖𝑖=7，8）； 

𝐴𝐴𝑗𝑗 —— 样品中各组分的峰面积（𝑗𝑗=1，2，3，4，5，7，8）。 

合成咔唑产品气相色谱示意图见图 A.1 

 
 

说明：1—苯；2—苯胺；3—N-环己基苯胺；4—2-氨基联苯；5—二苯胺；6—咔唑；7—

三苯胺；8—苯基咔唑。 

注：图中峰号为 0 者为溶剂 N-甲基吡咯烷酮。 

图 A.1 合成咔唑面积归一法典型色谱图（载气为 N2） 

A.7 重复性 

在同一实验室内同一操作人员使用同一台气相色谱仪，按照同一种分析方法在相近的时

间之内对同一个样品进行平行测定分析，两次独立测试结果绝对差值不应大于 0.10%。 

A.8 质量控制 

A.8.1 实验室应当定期进行样品测试分析，以保证测试结果的准确性。 
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A.8.2 色谱柱长时间使用后，分离性能及保留时间会发生变化，实验室应当定期使用标准样

品检验色谱柱的性能是否发生变化。 

A.8.3 标准样品应当是稳定的，并且相对于被分析样品应是具有代表性的。标准样品需采用

市售有证的标准样品。 
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附录 B 

（规范性） 

硫含量的测定 

（紫外荧光法） 

B.1 方法原理 

将盛有合成咔唑样品的进样舟通过固体进样器推入高温裂解炉，在氧气氛围下样品充分

燃烧，样品中的硫被转化为二氧化硫（SO2），先由载气带入高氮抑制器，除去样品中的氮元

素燃烧产生的一氧化氮（NO），后由载气带入检测器，经紫外灯照射，SO2 吸收紫外光能量

转变为激发态的二氧化硫（SO2+）。激发态的 SO2+返回到稳定态的 SO2时所发射的荧光，由

光电倍增器放大信号，光子计数器检测，采用硫标准曲线，由所得信号值计算出试样的硫含

量。 

B.2 仪器和设备 

本方法使用以下仪器和设备： 

a) 紫外荧光总硫分析仪（配置高氮抑制器）； 

b) 5mg 微量固体进样舟及固体进样器； 

c) 分析天平：精度 0.001mg。 

B.3 试剂与材料 

B.3.1 载气：氩气，纯度不低于 99.99%（体积分数）。 

B.3.2 氧气：纯度不低于 99.999%（体积分数）。 

B.3.3 噻吩（C4H4S）：分析纯，纯度不低于 99.0%（质量分数），用于配制硫标准溶液。 

B.3.4 二苯并噻吩（C12H8S）：分析纯，纯度不低于 99.0%（质量分数），用于配制硫标准溶

液。 

B.3.5 溶剂：甲苯（C7H8）：分析纯，纯度不低于 99.0%（质量分数），用于配制硫标准溶液。

B.3.6 异辛烷（C8H18）：分析纯，纯度不低于 99.0%（质量分数），用于配制硫标准溶液。或

选用与待测样相似的其他溶剂，用于配制硫标准溶液和稀释试样。溶剂中的硫含量应不高于

0.2mg/kg，测试时需要对所选溶剂的硫含量进行空白校正。 

B.3.7 配制硫标准储备溶液（硫含量为 1000mg/L）：准确称取硫标准物质（称取约 0.26g 的

噻吩或 0.58g 的二苯并噻吩），精确至 0.1mg，将称量好的硫标准物质转移至 100mL 容量瓶

中，用（B.3.5 或 B.3.6）所选的溶剂稀释至刻度。硫标准储备液的有效期为三个月，并且需

要密封储存。 
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溶液中的硫含量按式（4）计算 

 

                       𝑐𝑐 = 𝑚𝑚×𝑎𝑎×𝜔𝜔
𝑉𝑉

× 106                      （4） 

式中： 

𝑐𝑐  —— 标准溶液中硫含量，单位为毫克每升（mg/L）； 

𝑚𝑚  —— 硫标准物质的质量，单位为克（g）； 

𝑎𝑎  —— 硫标准物质的纯度（质量分数），%； 

𝜔𝜔  —— 硫标准物质中硫的质量分数，%； 

𝑉𝑉  —— 硫标准储备溶液的体积，单位为毫升（mL）。 

B.3.8 不同浓度的硫标准溶液：可将硫标准储备溶液（B.3.5）稀释配制成一系列适合的标准

溶液，单位为 mg/L。也可以购买市售有证的硫标准溶液。 

B.4 仪器与设备 

B.4.1 燃烧炉 

电加热，温度能达到足以使试样氧化燃烧，并使试样中的硫完全转化为二氧化硫。 

B.4.2 燃烧管 

由石英制成，可以使试样通过舟进样系统进入高温燃烧区。燃烧管应有氧气和载气的入

口支管，燃烧管的氧化燃烧区要够大以保证样品完全氧化燃烧。 

B.4.3 流量控制器 

确保氧气和载气流速稳定，仪器应安装气体流量控制器。 

B.4.4 干燥管 

仪器需要配备用于除去进入检测器前，反应产物中水蒸气的设备。可采用膜式干燥管。 

B.4.5 高氮抑制器 

仪器需要配置用于除去进入检测器前，氮化物燃烧生成 NO 的设备。 

B.4.6 紫外荧光检测器 

定量检测器，可以检测紫外光照射后激发态的二氧化硫（SO2+）返回稳态时所发射的荧

光信号。 

B.4.7 进样系统 

B.4.7.1 直接进样系统：进样器可将注射器中的试样匀速注射至燃烧管中，由载气流将汽化

后的试样随载气进入燃烧管的氧化区。 
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B.4.7.2 舟进样系统：进样舟为石英材质。进样器能将进样舟完全推入燃烧管的氧化燃烧区

或从氧化燃烧区区中拉出。进样口配有冷却装置，当进样舟从高温区拉出进样口时，此装置

可以将进样舟完全冷却，冷却后才能进行下一次试样的测定。可在进样舟上放置石英棉，防

止低沸点试样在进样前挥发。采用舟进样系统测定试样前，需要将空舟推入燃烧炉内，确保

进样舟是洁净的。 

B.5 测定步骤 

B.5.1 仪器准备 

B.5.1.1 将石英燃烧管装入燃烧炉内，连接氩气和氧气管线。 

B.5.1.2 在检测器前将燃烧管尾端与高氮抑制器连接，并对整个系统进行检漏。 

B.5.1.3 接通电源和气源，将炉温、气体流量等参数调节至仪器说明书推荐的条件。待基线

稳定后开始进行样品测定。 

B.5.2 采样 

按 GB/T 6678、GB/T 6679 和 GB/T 3723 规定的技术与安全要求采样。 

B.5.3 标准曲线的绘制 

B.5.3.1 配制不同浓度的硫标准溶液，也可采用市售有证的硫标准溶液绘制硫标准曲线。推

荐的标准曲线的浓度范围见表 B.1。 

表 B.1 推荐标准曲线浓度范围 

曲线 1 
硫/（mg/L） 

曲线 2 
硫/（mg/L） 

空白 空白 
1.0 10.0 
5.0 25.0 

10.0 50.0 
进样量：20~30μL 进样量：10~20μL 

B.5.3.2 在每次进样分析之前，用该浓度的标准溶液充分润洗注射器。进样前检查注射器抽

取的样品液柱中无气泡，如有气泡则重新润洗注射器，确保液柱内无气泡后，再抽取试样。 

B.5.3.3 标准溶液的移取方式可以选用体积法或重量法。 

B.5.3.4 绘制标准曲线：取样后采用直接进样系统或舟进样系统，将标准溶液从注射器注入

燃烧管中或进样舟内，开始检测后记录仪器中硫化物的响应值。每个样品重复测定三次，三

次重复测定的相对标准偏差小于 5%（除空白样外）。扣除试剂空白结果，以每个浓度的标准

溶液响应的平均值减去试剂空白响应的平均值即为净响应平均值。以每个标准溶液硫质量为

横坐标，该浓度下的净响应平均值为纵坐标，绘制标准曲线。此标准曲线应为线性的，且线

性相关系数应大于 0.99。 
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B.5.4 试样的测定 

B.5.4.1 按 B.5.2.2~B.5.2.4 的操作方法，在同样的条件下采用舟进样系统，向燃烧管中推入

试样； 

B.5.4.2 平行测试 3 次，记录试样中硫的平均响应值，用适合浓度范围的标准曲线计算样品

中硫的含量。 

B.6 结果计算 

使用标准工作曲线校正的仪器，咔唑中的硫含量为𝜔𝜔，单位为毫克每千克（mg/kg），按

式（5）计算： 

                       𝜔𝜔 = 𝑚𝑚
𝑚𝑚0

                            （5） 

式中： 

𝑚𝑚 —— 由标准曲线查得的硫的质量，单位为纳克（ng）； 

𝑚𝑚0 —— 进样舟中加入咔唑的质量，单位为毫克（mg）。 

B.7 重复性 

在同一实验室内同一操作人员使用同一台设备，按照同一种方法在短时间之内对同一个

样品进行平行分析检测，两次独立测试结果绝对差值不应大于 0.10%。 

B.8 质量控制 

质量控制应包括以下内容： 

a) 每天样品分析前都需要进行质量控制（QC）样品分析，此样品可以是市售有证的硫标

准溶液，也可以是自配的标准溶液。 

b) 若采用自配的标准溶液来建立标准曲线，则需要使用不同于该标准溶液的质量控制样

品来验证分析标准曲线。 

c) 每次使用前需要用质量控制样品检查仪器的系统性能，若测定出来的质量控制样品结

果偏差大于 10%，需要按照 B.5.2 重新绘制标准曲线。 
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《合成咔唑》团体标准编制说明 

（征求意见/送审/报批稿） 

1. 工作简况 

1.1 任务来源 

根据中国石油和化学工业联合会“关于印发 2023 年第二批中国石油和化学工业联合会

团体标准项目计划的通知”（中石化联质发 （2023）231 号），由北京海望氢能科技有限公司

承担该团体标准制定的主要起草工作。 

本文件由中国石油和化学工业联合会提出。 

本标准由中国石油和化学工业联合会技术归口。 

参加标准起草的单位有北京海望氢能科技有限公司、北京石油化工学院、山西紫罗兰色

彩有限公司、北京中化联合认证有限公司等。 

本标准制定的起止时间为 2023 年 8 月～2025 年 8 月。 

1.2 标准制定背景、目的意义 

咔唑是一种在染料、光电导体、医药、储氢等领域广泛应用的含氮杂环化合物。目前咔

唑的主要生产方式是煤焦油提炼法，此项工艺存在着产生大量三废和能耗大的问题。随着

“碳达峰、碳中和”、“绿色发展”战略目标的提出，咔唑的生产工艺也需要提升。 

2022 年全球咔唑产能约 1 万吨，实际产量约为 8000 吨。近年来受到焦化产业的收缩，

咔唑的年产量在逐年下降。2022 年咔唑的全球总需求量约为 1.5 万吨同比增长 28.2%。由于

咔唑在光电、染料、医药和氢能领域的进一步应用，精咔唑的需求量大幅度增长，年需求量

由 2018 年的 180 吨增长至 2022 年的 638 吨。未来 5 年咔唑的需求量有望达到 3 万吨/年，

精咔唑的需求量有望达到 1000 吨/年。 

面对市场的紧迫需求，现有的咔唑生产技术又受到节能减排、绿色低碳和焦化产业紧缩

的影响，导致产能严重不足。因此打造一条新型的咔唑生产路线迫在眉睫，合成咔唑的工艺

路线由此产生。有别于焦化咔唑，合成咔唑是通过有机物合成生产咔唑。合成咔唑相较于焦

化咔唑，有着产能高、能耗低、分离难度低、有机溶剂使用量少的优点，能够达到节能减排

和减少环境污染的作用。 

因此，提出合成咔唑的产品标准是改变咔唑行业生态的重要一环。 

目前北京海望氢能科技有限公司在宁东煤化工产业基地投资的年产 5000 吨合成咔唑的

项目将在 2025 年 4 月份投产。 
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1.3 标准制定过程 

为了切实做好《合成咔唑》标准的编制工作，我们联系了相关单位和科研机构等，成立

了标准起草预研组，制定工作方案，主要工作过程如下： 

（1）2023 年 3-5 月，负责起草单位开展标准立项预研、准备立项文件。 

（2）2023 年 10 月 17 日，中国石油和化学工业联合会发布了《关于征集 2023 年第二

批中国石油和化学工业联合会团体标准计划项目的通知》（中石化联标工委发[2023]47 号），

北京海望氢能科技有限公司提交了《合成咔唑》团体标准的项目建议书。 

（3）2023 年 12 月 19 日，中国石油和化学工业联合会召开团体标准立项审查会，起草

单位重点就标准编制的背景意义、必要性及可行性进行了汇报。 

（4）2023 年 12 月 29 日，中国石油和化学工业联合会发布了《关于印发 2023 年第二

批中国石油和化学工业联合会团体标准项目计划的通知》（中石化联质发[2023]231 号），其

中《合成咔唑》团体标准顺利通过立项评审。 

2023 年 12 月，本标准立项后，在中国石油和化学工业联合会的组织下成立了标准起草

工作组，制定了本标准起草工作方案。 

计划 2023 年 12 月-2024 年 12 月，标准起草工作组收集企业生产的不同牌号多批次产

品数据；同时 对收集到的国内外产品开展验证试验。在此基础上，确定本标准测试项目和

指标，形成标准征求意见稿等文件。 

2. 标准编制原则 

本标准以“合理利用现有资源，积极采纳国内优质产品指标和先进技术，促进技术进步，

提升产品稳定性，满足用户要求，保护消费者利益，提高我国新材料的竞争力”为原则，严

格按照 GB/T 1.1-2020 的规范要求进行编写。本标准在编制过程中，参照了国内外相关技术

标准、企业标准和技术文件等。 

本标准规定的试验方法和检验规则强调切实可行，具有可操作性，试验方法采用已有的

国家标准或行业标准。 

本标准的编制借鉴参考了外国相关产品的技术要求，与国际接轨，又充分考虑我国实际

国情，以利于该行业的健康发展。在此基础上，对产品性能进行了从严要求。 

3. 实验验证情况 

相关实验验证数据详见附件 1-1（每个样品平行测试 3 次取结果的平均值），经试验验

证，焦化咔唑不适用于本文件所提出的指标。 

征求
意见
稿



 

 

4. 与国际、国外同类标准技术内容的对比情况、水平分析 

为了解国外相关标准情况，制定此标准，工作组对国外标准进行了广泛调研及查阅。到

目前为止，在 ISO、ASTM、BS、JIS 标准中均未查询到合成咔唑的相关产品标准。 

5. 标准主要技术内容的确定 

按本标准制定的基本原则及工作方案，标准制定工作组以调研、验证试验和数据积累为

基础（具体见本编制说明的附表。），确立了标准各项技术内容的设置思路和具体内容，主要

情况如下： 

5.1 试用范围的确定 

本文件规定了合成咔唑的命名、要求、试验方法、检验规则、标志、包装、运输和贮存。 

本文件适用于有机物合成法生产的咔唑。 

5.2 规范性引用文件 

根据要求、试样制备与试验方法等章节的需求编制规范性引用文件，研究和验证了试验

方法标准的适用性术语和定义 

本文件没有需要界定的术语和定义。 

5.3 产品命名的确定 

本标准中提及咔唑产品的生产方法有别于传统煤焦油提炼咔唑的生产方法，本产品用有

机物合成的方法生产的咔唑，为做出区分本产品命名为“合成咔唑”。 

5.4 测试项目、试验方法和指标的确定 

本标准的测试项目定为外观、合成咔唑纯度、低沸物含量、高沸物含量、硫含量共 4 项，

各项目验证试验及指标确定分析情况如下。本标准起草单位产品的批检验数据积累情况见附

表 1-2 至附表 1-5。 

5.4.1 外观 

外观是衡量合成咔唑产品质量最直观的指标，使用目测法便能初步评价合成咔唑产品的

质量。不同纯度、品级、工艺生产的合成咔唑产品在颜色、形态上有着较大区别，因此制定

本项指标。 
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5.4.2 合成咔唑含量 

合成咔唑含量是衡量产品纯度和产品分级的主要指标，通过合成咔唑的含量来确定该产

品属于哪一个分级。不同厂家、批次生产的合成咔唑产品，需要通过此项指标来评价产品的

纯度和分级。因此需要制定合成咔唑含量的技术指标。 

5.4.3 硫含量 

硫含量是合成咔唑有别于传统焦化咔唑的技术指标。硫元素是致使催化剂中毒的主要原

因之一，在咔唑的进一步加工过程，例如烷基化反应生产 N-烷基咔唑中，硫元素会与催化

剂的活性组分发生反应，降低反应的转化率和选择性，造成不可逆的催化剂硫中毒。因此制

定合成咔唑硫含量指标的目的，是提高咔唑产品在下游生产中的应用能力。 

考察合成咔唑的硫含量检测方法时，首先参考了 GB/T 214 中的艾士卡法和库伦滴定法。

这两种方法的检测限较高，而合成咔唑中的含硫化合物推测是以共结晶或产物成型时夹带或

包藏的形式存在，并且含量远低于这两种方法的检测限，因此这两种方法不适用于合成咔唑

的硫含量检测。 

选用 GB/T 6324.4、GB/T 6324.10 中微库仑法和紫外荧光法，以及电感耦合等离子体质

谱（ICP-MS）法测定合成咔唑中的微量硫。由于咔唑是一种含氮化合物，采用微库仑法检

测硫含量的过程中，咔唑燃烧后生成的一氧化氮（NO）会与滴定池中的 I3-发生反应，完全

无法对硫含量进行检测。ICP-MS 法测定微量硫，主要误差来自样品消解的过程，经一系列

实验测试得到的结果重复性很差，并且 ICP-MS 的测试成本较高。使用紫外荧光法测试微量

硫的过程中也会受到氮元素的影响但影响较小，通过配置高氮抑制器用于去除燃烧生成的

NO，能够有效消除 NO 对实验的影响。通过标准样品测试、加标回收率测试、样品测试的

结果偏差能满足 SH/T 0689 方法的再现性要求。因此最终选择采用配置高氮抑制器的紫外荧

光测硫仪测试合成咔唑中的微量硫含量。 

5.4.4 低沸物含量 

低沸物含量是指由不同合成路线得到的咔唑产品，经提纯后产品中剩余的反应原料及反

应中间产物的含量，例如二苯胺、2-氨基联苯、邻二氯苯、环己酮等，其沸点低于咔唑的沸

点。制定此项指标的目的是，低沸物组分在咔唑下游应用中可能发生未知的副反应，例如咔

唑卤代反应制 3，6-二溴咔唑、咔唑烷基化制 N-烷基咔唑等反应，造成降低生产效率、环境

污染、设备腐蚀、催化剂失活等后果。因此，此项指标可以用于衡量咔唑产品的品质，为下

游应用提供依据。 
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5.4.5 高沸物含量 

高沸物含量是指由不同合成路线得到的咔唑产品，经提纯后产品中剩余的反应原料及反

应中间产物的含量，例如吩噻嗪、三苯胺、苯并咔唑等，其沸点高于咔唑的沸点。制定此项

指标的目的是，合成咔唑中的高沸物组分和低沸物组分类似，都是属于合成咔唑的杂质，在

下游应用中会造成和低沸物类似的后果。因此，此项指标同样用于衡量咔唑产品的品质并为

下游应用提供依据。 

综上，经调研研究，验证试验和数据积累情况的分析，本标准确定的主要技术指标情况

见表 1。 

表 1  合成咔唑产品的技术要求 

项目 特等品 优等品 一等品 合格品 试验方法 

外观 白色粉末状结晶 白色至淡粉色粉末状结晶 目测 

咔唑含量（wt%） ≥99.9 ≥99.0 ≥98.0 ≥95.0 GB/T 9722 

硫含量（mg/kg） ≤0.1 ≤5.0 ≤10.0 ≤20.0 GB/T 6324.10 

低沸物含量（wt%） ≤0.07 ≤0.6 ≤1.3 ≤3.5 GB/T 9722 

高沸物含量（wt%） ≤0.03 ≤0.4 ≤0.7 ≤1.5 GB/T 9722 

6. 与有关法律、行政法规及相关标准的关系 

6.1 标准制定的原则 

本标准符合现行法律法规的要求，与现行相关法律、法规及相关强制性国家标准是协调

一致的。 

6.2 标准制定的依据 

本标准按照 GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第 1 部分：标准化文件的结构和起草规

则》、GB/T 20001.4-2015 《标准编写规则 第四部分：实验方法标准》的要求和规定起草。并

参照引用了以下标准，实际引用其中的部分标准： 

GB 190  危险货物包装标志 

GB 15603  危险化学品仓库储存通则 

GB/T 603  化学试剂  试验方法中所用制剂及制品的制备 

GB/T 3723  工业用化学产品采样安全通则 

GB/T 6678  化工产品采样总则 

GB/T 6679  固体化工产品采样通则 

GB/T 6682  分析实验室用水规格和试验方法（ISO 696:1987，MOD） 
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GB/T 8170  数值修约规则与极限数值的表示和判定 

GB/T 9722  化学试剂 气相色谱法通则 

JT/T 617  危险货物道路运输规则 

7. 重大分歧意见的处理经过和依据 

无。 

8. 涉及专利的有关说明 

本标准不涉及专利。 

9. 预期的经济效益、社会效益和生态效益 

本标准的发布，将体现团体标准的创新性、先进性，并很好地切合了生产企业的实际需

要，有助于企业降低生产成本、提高企业利润率。同时将引领促进我国在咔唑生产技术的创

新和发展，提高我国技术水平和国际竞争力。本标准实施后将取得较为显著的经济效益和社

会效益。 

实施团体标准的要求，以及组织措施、技术措施、过渡期和实施日期的建议等措施建议 

1. 应在实施前保证标准文本的充足供应，使产品上下游企业、科研院所及检测机构等

相关方都能及时获得本标准文本。 

2. 本标准不仅与生产企业有关，而且与用户、检测机构等相关。对于标准使用过程中出

现的疑问，起草单位有义务进行必要的解释。 

3. 针对标准使用的不同对象，有侧重点地进行标准的培训和宣贯。建议在相关行业会

议上介绍该标准的内容，使业内各企业熟悉该标准。 

4. 建议在标准发布后的 6 个月正式开始实施，作为过渡期。 

10. 其他应当说明的事项 

无。 
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附表 1-1 产品调研数据 

序

号 
生产厂家 

咔唑纯度检

测结果：含

量（%） 

咔唑低沸物含量

检测结果：含量

（%） 

咔唑高沸物含量

检测结果：含量

（%） 

咔唑硫含量检测

结果：含量

（ppm） 

试验方法 

1 上海阿拉丁生化科技股份有限公司 97.37 2.33 0.29 163 
气相色谱法（FID

检测器）； 

紫外荧光法（配

置高氮抑制器） 

2 上海麦克林生化科技股份有限公司 98.17 1.37 0.45 118 

3 安耐吉化学 97.23 2.46 0.29 183 
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附表 1-2 合成咔唑纯度检测 

序号 批次 测试项目 检测结果：含量（%） 测试方法 

1 HW-2024/05/18 

合成咔唑纯度检测 

99.6683 

气相色谱法（FID 检测器） 

2 HW-2024/06/02 98.9754 

3 HW-2024/06/08-1 96.9131 

4 HW-2024/06/08-2 99.8763 

5 HW-2024/06/17 99.9638 

6 HW-2024/06/24 97.4541 

7 HW-2024/07/03 95.1268 

8 HW-2024/07/09 98.7763 
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附表 1-3 合成咔唑低沸物含量检测 

序号 批次 测试项目 检测结果：含量（%） 测试方法 

1 HW-2024/05/18 

合成咔唑低沸物检测 

0.2348 

气相色谱法（FID 检测器） 

2 HW-2024/06/02 0.8793 

3 HW-2024/06/08-1 2.1134 

4 HW-2024/06/08-2 0.0846 

5 HW-2024/06/17 0.0228 

6 HW-2024/06/24 1.9877 

7 HW-2024/07/03 3.4587 

8 HW-2024/07/09 1.0038 
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附表 1-4 合成咔唑高沸物含量检测 

序号 批次 测试项目 检测结果：含量（%） 测试方法 

1 HW-2024/05/18 

合成咔唑高沸物检测 

0.0969 

气相色谱法（FID 检测器） 

2 HW-2024/06/02 0.1453 

3 HW-2024/06/08-1 0.9735 

4 HW-2024/06/08-2 0.0391 

5 HW-2024/06/17 0.0134 

6 HW-2024/06/24 0.5582 

7 HW-2024/07/03 1.4145 

8 HW-2024/07/09 0.2199 
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附表 1-5 合成咔唑硫含量检测 

序号 批次 测试项目 检测结果：含量（ppm） 测试方法 

1 HW-2024/05/18 

合成咔唑硫检测 

0.14 

紫外荧光法 

（配置高氮抑制器） 

2 HW-2024/06/02 1.32 

3 HW-2024/06/08-1 3.18 

4 HW-2024/06/08-2 <0.1 

5 HW-2024/06/17 <0.1 

6 HW-2024/06/24 2.62 

7 HW-2024/07/03 6.33 

8 HW-2024/07/09 2.46 
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