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《2,6-二甲基萘纯度及烃类杂质的测定  气相色谱法》 

编制说明 

一、任务来源 

（一）任务来源 

本标准由中国化工学会提出并归口，由中国天然气股份有限公司石油化工研究院牵头制定。计划任务

下达为中国化工学会化会字【2022】第 59 号文件，项目计划号：T/CIESC 99-2022。 

（二）标准制定的目的和意义 

立项目的：基于气相色谱仪建立 2,6-二甲基萘纯度及烃类杂质的测定方法。 

立项意义和必要性：2,6-二甲基萘（2,6-DMN）是一种具有高附加值的双环芳烃分子，其氧化产物 2,6-

萘二甲酸（2,6-NDA）与乙二醇缩聚可得到高性能聚酯材料聚 2,6-萘二甲酸乙二醇酯（PEN）。PEN 具有直

链聚合物的特性，同时兼具优异的机械性能、耐热性能、化学稳定性、模量和尺寸稳定性，且各项性能均

优于目前普遍使用的聚对苯二甲酸乙二醇酯（PET），在纤维、包装材料、膜材料、工程塑料等关键技术领

域具有广阔的应用前景。 

根据《战略性新兴产业分类（2018）》文件，PEN 属于 3.3 中先进石化化工新材料中工程塑料制造、高

性能树脂制造的重要组成部分。而 2,6-DMN 作为合成 PEN 的必备前端单体，直接决定着 PEN 的发展及市

场规模。国内多家国营及私营企业大力开发 2,6-DMN 生产技术，并初现成效，形成了化学合成路线及直接

提取两类技术路线，其产品已在行业市场内交易和流通。作为化工产品的 2,6-二甲基萘目前缺失纯度和主要

杂质评价方法，而 2,6-DMN 的纯度和杂质也直接影响后续 2,6-NDA 的生产，还可能直接影响后续 PEN 的

加工过程及产品性能。 

目前看来，2,6-DMN 中主要的杂质类型为萘类异构体，其含量的多少主要取决于生产工艺的差异。其

中 2,7-二甲基萘杂质含量高，但因其与 2,6-DMN 性质极为相似，测试过程易受到 2,6-DMN 基质的干扰，分

析方法难度大，行业内暂未形成可靠的测试方法。因此需要建立 2,6-DMN 纯度及有机杂质含量分析方法，

并形成质量控制方法，有力支撑 2,6-DMN 制备、使用和销售等多个环节，并对 PEN 等高性能聚酯的发展具

有积极的促进作用。 

二、起草工作简要过程 

按照中国化工学会标准制修订程序的要求，《2,6-二甲基萘中有机杂质含量的测定 气相色谱法》团体

标准的编制完成了以下工作： 

（一）资料的收集 

在标准编制过程中，起草工作组收集了以下资料： 

查阅文献 50 篇，查阅相关类型标准 20 篇。 
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（二）标准的起草 

1. 2023 年 1 月至 2023 年 3 月，项目组调研相关文献，完成标准的前期预研工作，初步完成分析方法。 

2. 2023 年 4 月，召开标准启动会，成立起草工作组，正式启动《 2,6-二甲基萘中有机杂质含量的测定 

气相色谱法》的团体标准编制工作，根据启动会企业代表意见，修改完成《 2,6-二甲基萘中有机杂质含量

的测定 气相色谱法》工作组初稿。 

3. 2023 年 5 月至 2023 年 10 月，工作组成员根据启动会讨论内容和要求，开展验证试验，实验过程

中发现当进样量增加时，会存在 2,7-二甲基萘受到 2,6-二甲基萘色谱峰拖尾的干扰，因 2,7-二甲基萘是主要

的萘类杂质，因此重新筛选色谱柱并优化色谱条件，并重点优化了溶解溶剂的类型，进一步完善了色谱分

析方法。 

4. 2023 年 11 月至 2024 年 5 月，设计实验精密度方案，组织联系开展精密度实验实验室。 

5.2024 年 6 月至 2024 年 10 月，完成相关精密度实验，并对数据进行整理，依据 GB/T 6379.2-2004《确

定标准测量方法的重复性和再现性的基本方法》进行精密度计算，形成征求意见稿。 

6.2024 年 11 月至 2024 年 12 月，进一步完善相关文本编制工作，形成标准征求意见稿。 

（三）主要参加单位和工作组成员 

标准牵头起草单位为中国石油天然气股份有限公司石油化工研究院，其他参与单位及参与人员具体情

况如表 1 所示。 

表 1 主要参加单位和工作组成员表 

成员

姓名 
所在单位 专业方向 

陈菲 中国石油天然气股份有限公司石油化工研究院分析所 仪器分析 

何沛 中国石油天然气股份有限公司石油化工研究院分析所 仪器分析 

吴玉超 
中国石油天然气股份有限公司石油化工研究院新材料

所 
新材料研发 

张若霖 中国石油天然气股份有限公司石油化工研究院分析所 催化剂表征 

王春燕 中国石油天然气股份有限公司石油化工研究院分析所 仪器分析 

徐华 中国石油天然气股份有限公司石油化工研究院分析所 催化剂表征 

王超 
中国石油天然气股份有限公司石油化工研究院工艺工

程所 
工艺工程 

李亚兴 
中国石油天然气股份有限公司石油化工研究院新材料

所 
新材料研发 

徐延勤 中国石油天然气股份有限公司辽阳石化分公司 仪器分析 

任绪晶 中海油化工与新材料科学研究院（北京）有限公司 仪器分析 
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韩晔华 中国石油大学（北京） 仪器分析 

霍达 中国石油天然气股份有限公司石油化工研究院分析所 仪器分析 

金水慧 中国石油天然气股份有限公司石油化工研究院分析所 仪器分析 

李少范 中国石油天然气股份有限公司石油化工研究院分析所 仪器分析 

 

三、编写原则和确定标准主要内容的依据 

（一）标准的编写原则 

（1）标准文本格式标准主要根据 GB/T 1.1 及 GB/T 20001 等系列国家标准，同时借鉴了芳烃化工产品

相关国家标准和行业标准文本。 

（2）内容方面，紧密结合行业发展趋势，解决新材料发展过程中前端聚合单体无标准方法可依的问题。

PEN 属于特种工程塑料，是国家支持和推动的重要研究方向，也是战略性新兴产业布局的重点领域。PEN

聚酯材料性能优异，是新材料发展领域不可获取的高端材料。2,6-二甲基萘作为 PEN 聚酯生产的重要前端

单体，从产品质量、产能、成本等多个方面直接制约着 PEN 材料的发展。 

在炼化转型的新形势下，也需要更多的工艺技术将过剩的油品、易获取的化学品定向转化为完全依赖

进口的化学品（如 2,6-二甲基萘），大力发展新材料产业。现在国内多家央企、国企及私营企业均在开展

2,6-二甲基萘生产技术，并形成了 2,6-二甲基萘产品。2,6-二甲基萘纯度及烃类杂质分析方法的缺失导致多

家企业在采购、使用、生产及研发过程中对 2,6-二甲基萘的质量控制无法把控，制约后续工艺生产过程。 

行业标准的制定可以从国家和行业发展的角度推动新材料研究、新型高价值化学品的生产和进步，推

动“卡脖子”技术的突破，摆脱完全依赖进口使用模式。 

（二）确定标准主要内容的依据 

（1）样品制备方法 

首先考察了不同溶剂 2,6-二甲基萘的溶解情况，选择通用的不同类型溶剂，以 2,6-二甲基萘为溶质进行

溶液的配制。在一定量溶剂中定量加入 2,6-二甲基萘，获取其在不同类型溶剂中的最大溶解度。具体结果见

表 2。通过对 2,6-二甲基萘在不同类型溶剂中溶解度的考察，最终优选 1,3,5-三甲苯作为 2,6-二甲基萘的溶

解溶剂。 

表 2 2,6-二甲基萘在不同溶剂中的溶解度考察 

溶剂类型 
完全溶解状态下，2,6-二甲基萘的

质量分数，m% 
是否选用 

甲苯 13.53 因甲苯为易制毒溶剂，弃选 

丙酮 11.53 溶解度不如苯类溶剂好，弃选 

1,3,5-三甲苯 13.59 溶解度较好，可选 

无水乙醇 1.89 溶解度差，弃选 

二氯甲烷 14.96 溶解度好，但溶剂挥发性强，且为有毒试剂，弃选 

间二甲苯 13.02 
溶解度好，但其中存在对二甲苯，可能为合成 2,6 二甲基

萘的原料，弃选 

邻二甲苯 14.61 
溶解度好，但其中存在对二甲苯，可能为合成 2,6 二甲基

萘的原料，弃选 
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（2）最终色谱条件的确认 

确认样品制备方法后，以 2,6-二甲基萘为测试样品，依次优选非极性色谱柱、中等极性色谱柱及强极性    

色谱柱对 2,6-二甲基萘和 2,7-二甲基萘的色谱保留行为。结合进样口温度、进样量、柱箱升温条件等参数的

优化，最终确认最佳色谱分析条件，具体结果见表 3 ，获取的色谱图见图 1。从图 1 中可见，主要类型杂

质均可得到有效的色谱分离，色谱分析条件较佳。 

 

表 3推荐的色谱柱及典型操作条件 

色谱条件 参数 

色谱柱 
改性-聚二甲基聚硅氧烷固

定相 

柱长，m 50 

柱内径，mm 0.25 

液膜厚度，m 0.25 

载气（He）流量，
mL/min 

1 

柱

温 

初始温度，℃ 130 

保持时间，min 0 

升温速

率，℃/min 
1 

到达温度，℃ 170 

保持时间，min 0 

升温速

率，℃/min 
20 

到达温度，℃ 190 

保持时间，min 5 

汽化室温度，℃ 280 

检测器温度，℃ 300 

氢气（H2）流量，
mL/min 

35 

空气（Air）流量，
mL/min 

350 

分流比 10:1 

进样量，uL 0.2 
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图 1 2,6-二甲基萘样品的典型色谱图 

1—萘；2—2-甲基萘；3—1-甲基萘；4—2,6-二甲基萘；5—2,7-二甲基萘；6—1,3-二甲基萘；7—1,6-二甲基萘；8—1,5-

二甲基萘；9—1,4 二甲基萘；10—2,3 二甲基萘；11—1,2 二甲基萘；12—1,8 二甲基萘；13—溶剂杂质 

根据所优化的色谱条件，采用校正面积归一化法进行定量计算，获取 2,6-二甲基萘纯度及烃类杂质的含

量。 

（3）杂质类型的确认 

杂质类型通过质谱仪和标准物质对比进行确定，通过分析，基本可确认 2,6-二甲基萘中的主要杂质类型

为萘类异构体，这可能与其纯化工艺相关。2,6-二甲基萘的生产主要包括两个工艺技术路线，化学合成法和

直接提取法。化学合成法主要是萘、甲基萘烷基化生产，然后在经过提纯结晶过程获得 2,6-DMN 产品；直

接提取法是以富含 2，6-二甲基萘的馏分油为原料通过精馏后再结晶的方式获取。因提纯多采用结晶法进行

提纯，与 2,6-二甲基萘性质越相近，越不易被去除干净，当纯度达到 98%以上时，萘类异构体为主要的杂

质类型。 

（4）测试范围的确认 

在样品收集过程中，采购了市面上流通较多的 2,6-二甲基萘样品进行测试，全部样品纯度均在 98%以

上。因此标准的测试目标为纯度 98%以上的 2，6-二甲基萘，通过分析可知，在纯度 98%条件下。 

杂质检测限方面，配置杂质质量分数为 0.002%左右的标准样品，采用既定的方法进行测试，方法可测

定出目标杂质，并且回收率可达 85%以上。说明方法可测定含量不小于 0.002%杂质，具体情况可详见。 

（5）方法准确性验证 

以 1,3,5-三甲苯为溶剂，配制 2,6-二甲基萘及其杂质混合溶液，2,6-二甲基萘选取纯度较高的样品，

分别计算各杂质含量在 2,6-二甲基萘中的质量浓度，并进一步换算到各杂质含量在 1,3,5-三甲苯的质量

占比，配制的理论值及实际测定值见表 4。从表 4 可以看出，主要杂质的回收率在 95%~110%之间，具

有较高的准确性。 
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表 4  2,6-二甲基萘中主要杂质回收率测试结果 

化合物 理论值，m% 测定值，m% 回收率，m% 

萘 0.063 0.066 104.8 

2-甲基萘 0.072 0.078 107.7 

1-甲基萘 0.100 0.100 99.1 

2,7-二甲基萘 0.769 0.760 98.8 

1,3-二甲基萘 0.063 0.065 102.4 

1,6-二甲基萘 0.058 0.062 105.6 

1,4-二甲基萘 0.072 0.067 93.8 

1,5-二甲基萘 0.068 0.075 110.3 

2,3-二甲基萘 0.121 0.119 98.3 

1,2-二甲基萘 0.075 0.075 100.1 

1,8-二甲基萘 0.066 0.066 100.9 

 

（6）方法检出限 

以 1,3,5-三甲苯为溶剂，配制 2,6-二甲基萘及其杂质混合溶液，2,6-二甲基萘选取纯度较高的样品，

分别计算各杂质含量在 2,6-二甲基萘中的质量浓度，并进一步换算到各杂质含量在 1,3,5-三甲苯的质量

占比，配制的理论值见表 5，在 2,6-二甲基萘中的质量占比在 0.002%~0.004%之间，计算基线噪声为

0.026pA，以 0.03pA 为噪声值，5 倍信噪比（定量限）计算目标化合物的最低检出限，最低检出限计算

结果见表 5。由表 5可以看出，主要杂质的检出限范围在 0.0005% ~ 0.0014%之间，可确认该方法可以·满

足 0.001%以上杂质含量的测试需求。 

化合物 在 2,6-二甲基萘中质量占比，m% 峰高，pA 噪声值，pA 最低检出限，m% 

萘 0.0029  0.51 0.03 0.0009  

2-甲基萘 0.0033  0.93 0.03 0.0005  

1-甲基萘 0.0046  0.96 0.03 0.0007  

2,7-二甲基萘 0.0029  0.45 0.03 0.0010  

1,3-二甲基萘 0.0029  0.36 0.03 0.0012  

1,6-二甲基萘 0.0027  0.39 0.03 0.0010  

1,4-二甲基萘 0.0033  0.51 0.03 0.0010  

1,5-二甲基萘 0.0029  0.45 0.03 0.0010  

2,3-二甲基萘 0.0029  0.54 0.03 0.0008  

1,2-二甲基萘 0.0034  0.39 0.03 0.0013  

1,8-二甲基萘 0.0030  0.33 0.03 0.0014  
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四、技术经济分析论证和预期的经济效益 

该标准的制订对保证和提高 2,6-二甲基萘的产品质量，对其产品指标进行监测，具有较大的间接经济价

值。 

五、采用国际标准和国外先进标准情况及水平对比 

国内标准主要情况对比：国内相关标准 YB/T 5154-2016《工业甲基萘 甲基萘和萘含量的测定 气相色

谱法》采用气相色谱法测定了工业甲基萘中萘和甲基萘的含量，无二甲基萘类化合物的测试，应用范围不

适用于 2,6-二甲基萘及其杂质的测定过程。SH/T 1794-2015《裂解萘馏分》、GB/T 24212-2009《甲基萘油》

2 个产品标准中，采用气相色谱法测定了萘及甲基萘的含量，未提及 2,6-二甲基萘相关测试内容。GB/T 

32160-2015《工业甲基萘》及 YB/T 4150-2018 《β—甲基萘》为甲基萘的两个产品标准，标准中包含甲基

萘的含量和杂质测定方法，其中的杂质类型与 2,6-DMN 中的杂质类型完全不同，方法不适用 2,6-二甲基萘

中杂质的测试。 

国外标准主要情况对比：德国标准 DIN 51422-2-2004《矿产品的检验.用气相色普法测定纯度的等级.第

2 部分:正十六烷和 1-甲萘》其中规定了 1-甲萘的纯度测定方法，但是无法满足 2，6-二甲基萘杂质及纯度含

量的测定。 

综上所述，国内外的相关标准主要是针对萘及甲基萘纯度及杂质含量的测定方法，方法的适用对象主

要为萘和甲基萘，不适用于 2,6-DMN 纯度及有机杂质含量的分析。 

六、与现行法律、法规、政策及相关标准的协调性 

通过调研，本标准与现行国家标准、行业标准、地方标准、团体标准均无一致性。国内还未有相关国

家、行业、地方、团体标准，国外也未见公开的标准。 

七、贯彻实施标准的措施和建议 

本标准为团体推荐性标准，生产企业可根据生产实际需求进行使用。 

 

八、其他应予以说明的事项 

无 

  

https://www.antpedia.com/standard/594044.html
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附录  试验数据  

精密度试验报告 

精密度计算过程采用 5 个水平浓度样品的 8 个实验室的精密度试验，单个样品重复测定次数为 2 次。

并按照 GB/T 6379.2-2004《确定标准测量方法的重复性和再现性的基本方法》的规定，进行数理统计，以确

定方法的重复性。 

现将试验结果报告如下： 

1.试验安排： 

按照标准文本《2,6-二甲基萘中有机杂质含量的测定 气相色谱法》标准文本（征求意见稿）中规定的

操作步骤进行开展精密度试验。 

2. 试验结果的统计分析 

按照 GB/T 6379.2-2004《确定标准测量方法的重复性和再现性的基本方法》的规定，进行结果的数理统

计。 

2.1 原始测定值的整理、检验和异常值的处理 

按照标准流程依次测定 8 个实验室的精密度试验样品，每个实验室重复 2 次，获得的原始测定值列于

表 1～12。 

根据 GB/T 6379.2-2004《确定标准测量方法的重复性和再现性的基本方法》，对数据进行柯克伦检验和

格拉布斯检验，在 5％临界值(95％置信水平)条件下，歧离值用*标出；统计量大于 1%临界值，显示为“离

群值”，用**标出。其中 1,3-二甲基萘和 1,5-二甲基萘中离群值不参与精密度数据计算，其余歧离值经工作

小组讨论予以保留。 

 

           表 1    2,6-二甲基萘中萘含量的原始测定数据      单位：mg/kg 

萘 不同浓度水平 

实验室 1-1 1-2 2-1 2-2 3-1 3-2 4-1 4-2 5-1 5-2 

A 4488.14 4480.89 1218.17 1216.81 666.06 664.49 124.84 125.80 30.83 29.84 

B 4709.86 4316.09 1012.57 1071.35 563.57 577.41 99.03 102.34 28.16 30.25 

C 4879.71 4887.62 1223.99 1261.59 660.21 658.26 109.63 110.62 33.40 32.18 

D 4879.71 4887.62 1223.99 1261.59 660.21 658.26 109.63 110.62 33.40 32.18 

E 4114.73 3939.99 1046.64 1025.25 555.99 544.34 109.76 102.60 24.79 27.95 

F 3947.45 4003.73 1080.99 992.53 616.37 572.28 91.99 95.47 21.62 25.07 

G 4032.27 4122.11 1103.95 1143.36 587.36 577.91 110.77 101.07 23.94 21.06 

H 4074.59 4235.10 1089.44 1140.06 602.24 628.24 108.01 112.13 21.31 24.84 

 

 

 



 

9 

表 2    2,6-二甲基萘中 2-甲基萘含量的原始测定数据      单位：mg/kg 

2-MN 不同浓度水平 

实验室 1-1 1-2 2-1 2-2 3-1 3-2 4-1 4-2 5-1 5-2 

A 5055.30 5052.56 1395.10 1392.67 777.06 775.33 172.17 172.77 68.73 69.11 

B 4786.50 4953.18 1324.59 1354.55 738.91 756.69 158.14* 165.57* 65.17 67.63 

C 5127.57 5138.44 1411.73 1466.32 796.60 795.92 176.90 177.16 71.02 70.49 

D 5127.57 5138.44 1411.73 1466.32 796.60 795.92 176.90 177.16 71.02 70.49 

E 4691.08 4879.77 1245.97 1287.25 721.83 712.80 161.37 159.30 61.61 64.67 

F 4827.50 4854.39 1355.63 1307.92 780.27 754.03 168.76 169.21 64.65 63.50 

G 4907.56 4971.00 1366.05 1394.75 757.80 755.90 171.75 168.96 66.74 67.53 

H 4821.64 5009.67 1359.72 1386.61 764.56 778.92 169.08 171.72 68.20 67.16 

 

表 3   2,6-二甲基萘中 1-甲基萘含量的原始测定数据      单位：mg/kg 

1-MN 不同浓度水平 

实验室 1-1 1-2 2-1 2-2 3-1 3-2 4-1 4-2 5-1 5-2 

A 6721.08  6719.30  1823.66  1822.64  997.26  995.02  186.17  187.08  47.65  46.40  

B 6355.48  6570.33  1693.83  1731.40  928.58  944.36  172.98  177.18  48.21  42.46  

C 6806.75  6822.44  1840.49  1914.08  1016.06  1015.16  185.12  185.38  46.87  46.89  

D 6806.75  6822.44  1840.49  1914.08  1016.06  1015.16  185.12  185.38  46.87  46.89  

E 6300.06  6282.11  1656.35  1700.25  934.56  921.48  178.59  173.17  44.12  44.48  

F 6426.80  6457.67  1769.93  1712.13  979.06  970.46  183.33  178.25  47.48  45.17  

G 6525.67  6591.54  1790.29  1815.84  968.79  969.57  181.09  181.61  44.30  47.33  

H 6424.44  6645.85  1773.16  1806.83  977.10  993.93  178.79  182.35  46.36  44.52  

 

表 4    2,6-二甲基萘中 2,6-二甲基萘含量的原始测定数据      单位：mg/kg 

26-DMN 不同浓度水平 

实验室 1-1 1-2 2-1 2-2 3-1 3-2 4-1 4-2 5-1 5-2 

A 940250.23 940289.57 978273.62 978279.13 984722.61 984685.46 990967.88 990976.31 992042.02 992037.90 

B 939596.24 939941.09 978396.42 978327.93 984801.18 984812.60 991119.38 991086.86 992191.74 992193.25 

C 939364.35 939302.85 978274.04 977779.83 984692.90 984712.76 991078.91 991095.74 992169.90 992182.44 

D 939364.35 939302.85 978274.04 977779.83 984692.90 984712.76 991078.91 991095.74 992169.90 992182.44 

E 940725.67 940679.86 978336.24 978451.14 984754.67 984721.35 990934.19 990936.21 991997.89 992010.17 

F 940611.82 940454.07 978390.93 978491.75 984728.05 984774.55 991095.57 991096.63 992182.28 992188.60 

G 940556.91 940495.32 978289.29 978287.49 984815.88 984750.96 991127.23 991094.66 992188.79 992185.84 

H 940754.47 940188.04 978368.81 978316.42 984801.54 984751.10 991087.55 991083.99 992160.22 992170.85 
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表 5   2,6-二甲基萘中 2,7-二甲基萘含量的原始测定数据      单位：mg/kg 

2,7-DMN 不同浓度水平 

实验室 1-1 1-2 2-1 2-2 3-1 3-2 4-1 4-2 5-1 5-2 

A 10985.66  10986.32  8086.73  8087.83  7561.67  7596.13  7120.43  7109.19  7038.73  7037.97  

B 10843.13  10859.35  7947.93  7941.45  7445.18  7425.30  6948.47  6962.08  6856.75  6862.18  

C 10859.40  10884.48  8029.61  8201.86  7483.48  7472.80  6992.74  6971.57  6889.12  6880.26  

D 10859.40  10884.48  8029.61  8201.86  7483.48  7472.80  6992.74  6971.57  6889.12  6880.26  

E 11042.90  11039.66  8156.75  8122.62  7641.68  7650.83  7160.30  7164.04  7080.14  7076.75  

F 10943.29  11036.95  7938.38  7957.31  7466.93  7482.80  6972.62  6967.98  6880.45  6886.43  

G 10833.33  10864.27  7959.04  7986.22  7431.95  7511.89  6935.47  6982.42  6886.86  6880.96  

H 10878.95  10881.08  7966.24  7947.56  7448.78  7447.13  6981.65  6979.56  6911.02  6897.81  

 

表 6    2,6-二甲基萘中 1,3-二甲基萘含量的原始测定数据      单位：mg/kg 

13-DMN  不同浓度水平 

实验室 1-1 1-2 2-1 2-2 3-1 3-2 4-1 4-2 5-1 5-2 

A 4316.26  4313.43  1172.34  1172.98  643.07  645.28  123.02  122.23  31.35  31.99  

B 4374.83  4372.29  1199.74  1191.26  658.77  655.44  126.39  126.97  36.80  36.74  

C 4338.44  4349.52  1177.31  1222.32  652.41  651.56  124.34  125.22  33.84  32.51  

D 4338.44  4349.52  1177.31  1222.32  652.41  651.56  124.34  125.22  33.84  32.51  

E 4360.22  4364.72  1193.06  1188.25  644.99  654.85  120.11  123.85  29.17  33.84  

F 4383.57  4377.16  1199.58  1200.43  680.77 ** 655.99**  123.62  122.24  32.36  34.87  

G 4379.53  4372.22  1197.64  1191.91  655.99  657.70  124.83  125.94  34.25  32.46  

H 4385.72  4384.18  1195.54  1194.05  654.90  655.39  124.33  123.69  33.10  34.77  

 

表 7   2,6-二甲基萘中 1,6-二甲基萘含量的原始测定数据      单位：mg/kg 

16-DMN 不同浓度水平 

实验室 1-1 1-2 2-1 2-2 3-1 3-2 4-1 4-2 5-1 5-2 

A 4150.65  4151.98  1119.89  1118.11  614.33  616.45  122.97  121.25  37.29  37.66  

B 4193.92  4185.53  1153.50  1149.25  633.82  634.18  129.48  130.86  38.75  42.68  

C 4148.83  4160.53  1130.94  1174.74  630.44  629.89  126.33  128.29  38.93  39.36  

D 4148.83  4160.53  1130.94  1174.74  630.44  629.89  126.33  128.29  38.93  39.36  

E 4187.29  4198.84  1141.69  1135.54  622.28  631.55  119.91*  130.04*  42.07  39.68  

F 4204.15  4195.58  1154.13  1155.56  630.35  636.96  127.29  132.17  38.58  39.81  
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表 8    2,6-二甲基萘中 1,5-二甲基萘含量的原始测定数据      单位：mg/kg 

15-DMN 不同浓度水平 

实验室 1-1 1-2 2-1 2-2 3-1 3-2 4-1 4-2 5-1 5-2 

A 4752.50**  4642.00**  1237.85  1223.82  673.81  671.70  123.82  124.27  31.43  33.99  

B 5130.09  5120.73  1400.86  1396.93  766.63  766.22  146.08  147.98  36.77  36.81  

C 5042.60  5053.39  1262.04  1215.54  752.52  752.56  141.11  140.73  36.91  36.26  

D 5042.60  5053.39  1262.04  1215.54  752.52  752.56  141.11  140.73  36.91  36.26  

E 4837.79  4823.04  1280.08  1256.55  687.52  690.22  129.07  127.03  32.76  31.17  

F 4629.34  4625.46  1258.52  1272.23  684.53 * 691.10*  131.19  133.35  37.24  35.36  

G 4620.43  4593.13  1267.51  1250.58  691.31  689.60  128.25  128.97  32.28  33.29  

H 4633.60  4605.17  1258.33  1254.51  687.00  687.25  129.13  128.94  32.84  34.45  

 

表 9   2,6-二甲基萘中 1,4-二甲基萘含量的原始测定数据      单位：mg/kg 

 

表 10   2,6-二甲基萘中 2,3-二甲基萘含量的原始测定数据      单位：mg/kg 

23-DMN 不同浓度水平 

实验室 1-1 1-2 2-1 2-2 3-1 3-2 4-1 4-2 5-1 5-2 

A 4946.36  4945.57  1730.68  1730.68  1185.05  1189.00  657.14  657.81  564.54  566.00  

B 5067.37  5042.94  1786.64  1782.19  1228.32  1214.32  682.13  673.18  576.48  581.77  

C 4963.20  4974.09  1730.68  1797.65  1200.40  1198.72  660.74  662.39  569.45  569.07  

D 4963.20  4974.09  1730.68  1797.65  1200.40  1198.72  660.74  662.39  569.45  569.07  

G 4196.35  4184.93  1152.42  1146.08  635.30  636.31  129.57  127.64  41.39  42.46  

H 4201.12  4191.81  1151.44  1148.93  633.97  632.97  127.69  127.23  40.42  41.37  

14-DMN 不同浓度水平 

实验室 1-1 1-2 2-1 2-2 3-1 3-2 4-1 4-2 5-1 5-2 

A 4850.10 4937.07 1363.30 1379.00 748.14 749.84 136.51 137.82 34.84 37.74 

B 5130.09 5120.73 1400.86 1396.93 766.63 766.22 146.08 147.98 36.77 36.81 

C 4947.86 4880.11 1333.74 1282.62 682.93 681.61 127.64 127.61 33.37 33.21 

D 4947.86 4880.11 1333.74 1282.62 682.93 681.61 127.64 127.61 33.37 33.21 

E 5139.97 5132.25 1411.29 1393.52 763.37 770.51 142.15 143.13 33.44 33.15 

F 5132.47 5129.58 1397.37 1407.75 764.52 767.59 148.74 148.65 36.30 39.33 

G 5126.83 5102.71 1405.40 1389.02 765.99 766.49 143.26 142.68 37.42 36.72 

H 5138.42 5110.40 1396.01 1392.39 762.16 763.14 142.46 143.77 36.77 36.77 



 

12 

E 5067.86  5054.60  1802.48  1777.43  1216.89  1228.75  671.77  669.26  581.98  574.46  

F 5069.46  5057.00  1774.93  1790.50  1209.28  1220.01  670.38  669.29  585.37  579.90  

G 5051.79  5023.06  1781.03  1758.31  1219.62  1218.01  665.61  669.94  578.44  574.93  

H 5069.87  5032.85  1773.75  1765.87  1213.83  1210.66  670.87  666.98  577.88  576.27  

 

表 11   2,6-二甲基萘中 1,2-二甲基萘含量的原始测定数据      单位：mg/kg 

12-DMN 不同浓度水平 

实验室 1-1 1-2 2-1 2-2 3-1 3-2 4-1 4-2 5-1 5-2 

A 5014.67  5012.60  1361.97  1362.95  747.70  747.19  140.26  140.29  38.32  39.00  

B 5155.33  5116.70  1408.60  1394.99  774.74  765.88  147.59  149.35  45.85*  40.51 * 

C 5032.86  5049.06  1365.50  1415.33  754.45  753.68  144.13  143.04  38.06  38.02  

D 5032.86  5049.06  1365.50  1415.33  754.45  753.68  144.13  143.04  38.06  38.02  

E 5163.69  5150.04  1429.85  1396.60  766.09  773.08  146.13  143.71  31.35  31.61  

F 5168.30  5156.30  1410.43  1418.61  763.98  773.72  146.73  146.66  40.33  39.69  

G 5142.58  5100.90  1410.52  1388.34  770.45  768.94  146.50  146.00  38.60  39.84  

H 5161.93  5118.61  1403.53  1393.87  763.39  762.55  145.36  144.90  40.12  39.31  

 

表 12   2,6-二甲基萘中 1,8-二甲基萘含量的原始测定数据      单位：mg/kg 

 

2.2 精密度计算结果 

基于分析测试数据，并根据 GB/T 6637.2 要求，首先进行柯克伦检验和格拉布斯检验，确认无岐离值

或离群值后，再进行后续精密度数据统计计算，若存在岐离值或离群值，可根据情况对实验室数据进行取

舍。并采用以下公式计算精密度统计结果： 

T1=∑𝑛𝑖�̅�𝑖          ..................................................（1） 

18-DMN 不同浓度水平 

实验室 1-1 1-2 2-1 2-2 3-1 3-2 4-1 4-2 5-1 5-2 

A 4469.04  4468.72  1216.68  1213.38  663.24  664.10  124.81  125.20  34.25  32.38  

B 4657.16  4601.03  1274.45  1261.77  693.67  681.39  124.27  129.66  38.53  36.90  

C 4488.42  4497.46  1219.94  1268.12  677.59  677.08  132.43  132.28  39.12  39.29  

D 4488.42  4497.46  1219.94  1268.12  677.59  677.08  132.43  132.28  39.12  39.29  

E 4668.73  4655.11  1299.60  1265.60  690.12  700.24  126.65  127.65  40.67  35.06  

F 4655.84  4652.11  1269.18  1293.27  695.90  700.49  139.78  140.09  33.32  29.27  

G 4626.75  4578.82  1276.85  1248.09  699.55  696.71  135.67  130.10  34.00  39.59  

H 4655.25  4597.24  1264.05  1252.91  690.54  688.72  135.09  134.74  33.77  31.89  
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T2=∑𝑛𝑖𝑦�̅�
2         ..................................................（2） 

                                      T3=∑𝑛𝑖            .................................................（3） 

T4=∑𝑛𝑖
2            .................................................（4） 

T5=∑(𝑛𝑖 − 1)𝑠𝑖
2        ................................................（5） 

s2
r=

T5

T3−p
            .................................................（6） 

s2
L=[

𝑇2𝑇3−𝑇1
2

𝑇3(𝑝−1)
− 𝑠𝑟

2][
𝑇3（𝑝−1）

𝑇3
2−𝑇4

    .................................................（7） 

𝑠𝑅
2 = 𝑠𝐿

2 + 𝑠𝑟
2         .................................................（8） 

m=
𝑇1

𝑇3
              .................................................（9） 

依次计算 T1、T2、T3、sr
2、sl

2、sR
2、sr、sR、r、R、r/m、R/m。 

以 2-MN 水平 3 测试结果为例进行计算流程及计算结果说明。 

表 13 以 2-MN 水平 3 测试结果精密度试验的计算流程及计算结果 

实验室 y1 y2 
 标准差 s 

A 777.06  775.33  776.20  1.22418677  

B 738.91  756.69  747.80  12.56953171  

C 796.60  795.92  796.26  0.47860444  

D 796.60  795.92  796.26  0.47860444  

E 721.83  712.80  717.32  6.38171728  

F 780.27  754.03  767.15  18.55448194  

G 757.80  755.90  756.85  1.34350288  

H 764.56  778.92  771.74  10.15405338  

总平均值 766.20  

柯克伦

检验 

标准差平方和 649.85480059  

s2 的最大值 344.26880000  

统计量值 C 0.530  

查 GB/T6379.2-2004 中表 4：n=2，p=8，5 %的临界值 C

为 0.680，1 %的临界值 C 为 0.794 

判断 无岐离值或离群值 

格拉布

斯检验 

总平均值的 s 26.06  

统计量 Gp 1.154  

统计量 G1 1.876  

查 GB/T6379.2-2004 中表 5：n=2，p=8，5 %的临界值

为 2.126，1 %的临界值为 2.274 

判断 无岐离值或离群值 

精密度

计算 

T1 6129.5655  

T2 4701200.50  

T3 1299.7096  

sr2 81.23185007  
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sl2 638.51349334  

sR2 719.74534341  

m 766.19568241  

sr 9.01287136  

sR 26.82807006  

 r 25.50642594  

 R 75.92343828  

 r/m 3.32897020  

 R/m 9.90914463  

 

判定重复性限 r 和再现性限 R 范围数据列于表 13 和表 14。 

                 表 13  m、r、r/m 计算结果（95%置信水平）             

组分 水平 1 水平 2 水平 3 水平 4 水平 5 

 m r 
r 

/m,% 
m r 

r 

/m,% 
m r 

r 

/m,

% 

m r 

r 

/m,

% 

m r 

r 

/m,

% 

萘 29.9  4.8  16.0  107.8  9.7  9.0  612.1  39.1  6.4  1132.0  96.7  8.5  4331.2  388.8  9.0  

2-MN 67.4 3.1 4.6 169.8 6.1 3.6 766.2 25.5 3.3 1370.4 78.8 5.7 4958.9 227.9 4.6 

1-MN 46.0 5.1 11.2 181.3 6.6 3.6 977.7 19.8 2.0 1787.8 98.3 5.5 6579.9 225.2 3.4 

26-D

MN 

99214

0.9 

18.

0 

0.00

2 

99105

9.7 

37.

3 

0.00

4 

98474

5.7 
78.6 0.01 

97826

9.8 
509.9 

0.0

5 

94011

7.4 
490.0 

0.0

5 

27-D

MN 
6927.2 

14.

9 
0.2 7013.3 

41.

6 
0.6 7501.4 65.4 0.9 8035.1 176.2 2.2 

10917.

7 
75.1 0.7 

13-D

MN 
33.4 4.4 13.1 124.1 3.2 2.6 654.4 19.1 2.9 1193.5 45.8 3.8 4360.0 13.7 0.3 

16-D

MN 
39.9 3.5 8.9 127.2 8.5 6.6 629.9 8.3 1.3 1146.1 44.4 3.9 4178.8 19.6 0.5 

14-D

MN 
35.6 3.0 8.5 139.6 2.0 1.5 742.7 5.8 0.8 1372.8 55.7 4.1 5044.2 95.6 1.9 

23-D

MN 
574.7 8.1 1.4 666.9 8.0 1.2 1209.5 15.6 1.3 1769.4 72.3 4.1 5019.0 41.0 0.8 

12-D

MN 
38.5 4.0 10.3 144.9 2.4 1.7 762.1 10.7 1.4 1396.4 58.8 4.2 5101.6 54.6 1.1 

18-D

MN 
36.0 6.7 18.5 131.4 5.5 4.2 685.9 12.0 1.7 1257.0 61.3 4.9 4578.6 67.8 1.5 

 

表 14  m、R、R/m计算结果（95%置信水平） 

组分 水平 1 水平 2 水平 3 水平 4 水平 5 

 m R 
R/m,

% 
m R 

R/m,

% 
m R 

R/m,

% 
m R 

R/m,

% 
m R R/m,% 

萘 30.1  8.7  29.1  107.8  26.6  24.7  612.1  
129.

7  
21.2  1132.0  

129.

7  
23.7  4375.0  

1077.

5  
24.6  

2-MN 67.4  8.2  12.2  169.8  18.0  10.6  766.2  75.9  9.9  1370.4  75.9  12.6  4958.9  409.5  8.3  

1-MN 46.0  4.5  9.8  181.3  13.0  7.2  977.7  93.8  9.6  1787.8  93.8  12.2  6579.9  556.3  8.5  

26-DM

N 

99214

0.9  

211.

1  
0.021  

991059.

7  
190.8  0.019  

984745.

7  

127.

9  
0.013  

978269.

8  

127.

9  

0. 

059 

940117.

4  

1617.

3  
0.172  

27-DM

N 

6927.

2  

233.

9  
3.4  7013.3  225.4  3.2  7501.4  

210.

5  
2.8  8035.1  

210.

5  
3.4  10917.7  220.3  2.0  

13-DM

N 
33.4  5.5  16.6  124.1  5.0  4.0  654.4  24.1  3.7  1193.5  24.1  3.5  4360.0  68.6  1.6  

16-DM 39.9  4.7  11.9  127.2  9.5  7.5  629.9  19.4  3.1  1146.1  19.4  4.0  4178.8  61.5  1.5  



 

15 

N 

15-DM

N 
34.7  6.2  18.0  133.9  22.9  17.1  712.3  

107.

0  
15.0  1269.6  

107.

0  
12.4  4825.3  622.0  12.9  

14-DM
N 

35.6  5.9  16.6  139.6  23.1  16.5  742.7  
107.

0  
14.4  1372.8  

107.

0  
9.0  5044.2  329.0  6.5  

23-DM

N 
574.7  17.9  3.1  666.9  19.0  2.8  1209.5  37.8  3.1  1769.4  37.8  4.1  5019.0  141.8  2.8  

12-DM

N 
38.5  9.7  25.2  144.9  7.2  5.0  762.1  26.7  3.5  1396.4  26.7  4.5  5101.6  173.2  3.4  

18-DM

N 
36.0  9.9  27.6  131.4  14.4  11.0  685.9  35.6  5.2  1257.0  35.6  6.1  4578.6  231.3  5.1  

 

3. 结果和讨论 

3.1 本次室间试验是由重复测定次数为 2 的 5 个浓度水平 8 个实验室的集中试验所完成。根据精密度数

据计算推荐用重复性限（r）和再现性限（R）的范围。 

3.2 按表 4 数据，考虑到本标准执行的简便、实用，建议将重复性（r）和再现性（R）规定为： 

在同一实验室，由同一操作者使用相同设备，按相同的测试方法，并在短时间内对同一被测对象相互

独立进行测试获得的两次独立测试结果的绝对差值不应超过下列的重复性限（r），以大于重复性限（r）的

情况不超过 5%为前提。 

不同实验室间的测试结果绝对差值不应超过下列的再现性限（R），以大于再现性限（R）的情况不超

过 5%为前提。 

表 15 2,6-二甲基萘组成分析重复性（r）和再现性（R）范围 

组分 重复性限（r） 再现性限（R） 

烃类杂质组分 

≤0.01%（质量分数） 

＞0.01%（质量分数） 

 

为其平均值的 20 % 

为其平均值的 10 % 

 

为其平均值的 35 % 

为其平均值的 25 % 

2,6-二甲基萘纯度 

≥98.0%（质量分数） 

 

为 0.05%（质量分数） 

 

  为 0.07%（质量分数） 

 

 


