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前　　言

　　本标准按照ＧＢ／Ｔ１．１—２００９给出的规则起草。

本标准代替ＧＢ／Ｔ１０５０４—２００８《３Ａ分子筛》，与ＧＢ／Ｔ１０５０４—２００８相比，主要技术变化如下：

———提高了产品的部分主要技术要求（见第４章）；

———修改了球形３Ａ分子筛和中空玻璃用球形３Ａ分子筛的规格（见４．３和４．４）；

———增加了中空玻璃用球形３Ａ分子筛中气体解吸量、落粉度和温升的技术要求（见４．４）；

———删除了中空玻璃用球形３Ａ分子筛中磨耗率和抗压碎力的技术要求（见４．４）；

———修改了中空玻璃用球形３Ａ分子筛中静态水吸附的测试条件（见５．４）。

本标准由中国石油和化学工业联合会提出。

本标准由全国肥料和土壤调理剂标准化技术委员会分子筛分技术委员会（ＳＡＣ／ＴＣ１０５／ＳＣ６）

归口。

本标准起草单位：上海化工研究院、上海绿强新材料有限公司。

本标准主要起草人：周永贤、朱琳、朱怡、顾艳、邓琦、王鹏飞、刘昂峰。

ＧＢ／Ｔ１０５０４于１９８９年首次发布，２００８年第一次修订时将ＧＢ／Ｔ１０５０４—１９８９《３Ａ分子筛及其试

验方法》、ＧＢ／Ｔ１０５０５．２—１９８９《３Ａ分子筛磨耗率测定方法》、ＧＢ／Ｔ１０５０５．３—１９８９《３Ａ分子筛静态乙

烯和氮气试验方法》、ＧＢ／Ｔ１０５０５．４—１９８９《３Ａ分子筛包装品含水量测定方法》合并；本次为第二次

修订。
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３犃分 子 筛

１　范围

本标准规定了３Ａ分子筛的术语和定义、技术要求、试验方法、检验规则及包装、标识、贮存和运输。

本标准适用于３Ａ分子筛原粉、球形和条形产品，其主要用途为化工、石油、天然气、中空玻璃、医药

等工业用干燥剂。

２　规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文

件。凡是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／Ｔ１９１—２００８　包装储运图示标志

ＧＢ／Ｔ６２８６　分子筛堆积密度测定方法

ＧＢ／Ｔ６２８７　分子筛静态水吸附测定方法

ＧＢ／Ｔ６２８８　粒状分子筛粒度测定方法

ＧＢ／Ｔ６６７８—２００３　化工产品采样总则

ＧＢ／Ｔ６６７９—２００３　固体化工产品采样通则

ＧＢ／Ｔ８１７０—２００８　数值修约规则与极限数值的表示和判定

ＧＢ／Ｔ８７７０　分子筛动态水吸附测定方法

ＧＢ／Ｔ１４５６３—２００８　高岭土及其试验方法

ＨＧ／Ｔ２７８３　分子筛抗压碎力试验方法

ＨＧ／Ｔ２８４３　化肥产品　化学分析常用标准滴定溶液、标准溶液、试剂溶液和指示剂溶液

３　术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

３．１

３犃分子筛　犿狅犾犲犮狌犾犪狉狊犻犲狏犲３犃

Ａ型分子筛晶体结构、有效孔径约为３?的钾钠型分子筛。

注１：由４Ａ分子筛经钾离子交换工艺处理后得到。

注２：晶体结构可通过Ｘ射线衍射法判定。

注３：１?＝０．１ｎｍ。

分子式为：犡Ｋ２Ｏ·犢Ｎａ２Ｏ·Ａｌ２Ｏ３·２ＳｉＯ２·９／２Ｈ２Ｏ（犡＋犢＝１）

硅铝比：
犕（ＳｉＯ２）

犕（Ａｌ２Ｏ３）
≈２

４　技术要求

４．１　产品分类

根据不同用途和外形，将３Ａ分子筛分为条形、球形、中空玻璃用球形、原粉四类，其中条形、球形、

１
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中空玻璃用球形按直径分为不同规格。

４．２　条形３犃分子筛技术要求

条形３Ａ分子筛应符合表１要求，同时应符合标明值。

表１　条形３犃分子筛技术要求

项目
犱 （１．５ｍｍ～１．７ｍｍ） 犱（３．０ｍｍ～３．３ｍｍ）

优等品 合格品 优等品 合格品

外观 米白色、米黄色或土红色条形颗粒，无机械杂质

磨耗率／％ ≤ ０．２０ ０．４０ ０．２０ ０．４０

松装堆积密度／（ｇ／ｍＬ） ≥ ０．６０

静态水吸附量［７５％ ＲＨ，（３５±１）℃］／％ ≥ ２１．０ １９．５ ２１．０ １９．５

粒度ａ／％ ≥ ９８ ９２ ９８ ９２

抗压碎力
径向抗压碎力均值／Ｎ ≥ ４０．０ ３０．０ ９０．０ ７０．０

抗压碎力相对标准偏差 ≤ ０．３

静态乙烯吸附量／（ｍｇ／ｇ） ≤ ３．０

动态水吸附量／％ ≥ １５．０

包装品含水量ｂ／％ ≤ １．５

　　 注：犱指产品粒径。

　　
ａ
对于犱（１．５ｍｍ～１．７ｍｍ）的产品，粒度指条长１ｍｍ～１０ｍｍ 试样占总量的百分数；对于犱（３．０ｍｍ～

３．３ｍｍ）的产品，粒度指条长３ｍｍ～１２ｍｍ试样占总量的百分数。

　　
ｂ 包装品含水量以出厂检验数据为准。

４．３　球形３犃分子筛技术要求

球形３Ａ分子筛应符合表２要求，同时应符合标明值。

表２　球形３犃分子筛技术要求

项目
犱 （１．６ｍｍ～２．５ｍｍ） 犱 （３．０ｍｍ～５．０ｍｍ）

优等品 合格品 优等品 合格品

外观 米白色、米黄色或土红色球形颗粒，无机械杂质

磨耗率／％ ≤ ０．２０ ０．４０ ０．２０ ０．４０

松装堆积密度／（ｇ／ｍＬ） ≥ ０．６５

静态水吸附量［７５％ＲＨ，（３５±１）℃］／％ ≥ ２１．０ １９．５ ２１．０ １９．５

粒度／％ ≥ ９８ ９６ ９８ ９６

抗压碎力
抗压碎力均值／Ｎ ≥ ３５．０ ３０．０ １００．０ ８０．０

抗压碎力相对标准偏差 ≤ ０．３

静态乙烯吸附量／（ｍｇ／ｇ） ≤ ３．０

２
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表２（续）

项目
犱 （１．６ｍｍ～２．５ｍｍ） 犱 （３．０ｍｍ～５．０ｍｍ）

优等品 合格品 优等品 合格品

动态水吸附量／％ ≥ １０．０

包装品含水量ａ／％ ≤ １．５

　　
ａ 包装品含水量以出厂检验数据为准。

４．４　中空玻璃用球形３犃分子筛技术要求

中空玻璃用球形３Ａ分子筛应符合表３要求，同时应符合标明值。

表３　中空玻璃用球形３犃分子筛技术要求

项目
犱 （０．５ｍｍ～０．９ｍｍ）犱 （０．９ｍｍ～１．４ｍｍ） 犱 （１．４ｍｍ～２．０ｍｍ）

优等品 合格品 优等品 合格品 优等品 合格品

外观 米白色、米黄色或土红色球形颗粒，无机械杂质

松装堆积密度／（ｇ／ｍＬ） ≥ ０．７０

静态水吸附量［１０％ＲＨ，（２５±１）℃］／％ ≥ １６．０ １５．０ １６．０ １５．０ １６．０ １５．０

粒度／％ ≥ ９３ ８８ ９６ ９５ ９０ ８９

静态氮气吸附量／（ｍｇ／ｇ） ≤ ２．０

包装品含水量ａ／％ ≤ １．５

吸水速率／％ ≤ ０．５ ０．７ ０．５ ０．５

气体解吸量／（ｍＬ／ｇ） ≤ ０．３

温升／℃ ≥ ４０．０ ３５．０ ４０．０ ３５．０ ４０．０ ３５．０

落粉度／（ｍｇ／ｇ） ≤ ０．０１ ０．０４ ０．０１ ０．０４ ０．０１ ０．０４

　　 注：特殊的规格由供需双方协商。

　　
ａ
包装品含水量以出厂检验为准。

４．５　３犃分子筛原粉技术要求

３Ａ分子筛原粉应符合表４要求，同时应符合标明值。

表４　３犃分子筛原粉技术要求

项目 合格品

外观 白色粉状，无机械杂质

钾交换率／％ ≥ ４０．０

振实堆积密度／（ｇ／ｍＬ） ≥ ０．６０

静态水吸附量［７５％ＲＨ，（３５±１）℃］／％ ≥ ２４．５

筛余量／％ ≤ １．０

３
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表４（续）

项目 合格品

包装品含水量ａ／％ ≤ ２０．０

　　 注：特殊的规格由供需双方协商。

　　
ａ
包装品含水量以出厂检验为准。

５　试验方法

５．１　外观

目测。

５．２　磨耗率的测定

５．２．１　原理

将一定量经焙烧后的试料在磨样筒内按规定的条件运转，使试料在筒内摩擦碰撞，测定粉化百分

率，表示其磨耗率。

５．２．２　仪器和设备

５．２．２．１　颗粒磨耗测定仪（以下简称磨耗仪）：磨样筒尺寸（内径×长度）３６ｍｍ×３００ｍｍ，磨样筒材质

应为不锈钢，磨样筒内部粗糙度犚犪３．２。

５．２．２．２　瓷坩埚（连盖）：容量１５０ｍＬ。

５．２．２．３　试验筛：筛孔０．８５ｍｍ，０．６０ｍｍ。

５．２．２．４　箱式电阻炉：最高温度７００℃，能控制在设定温度±１０℃内。

５．２．２．５　真空干燥器：内径１５０ｍｍ。

５．２．２．６　真空泵：抽气速率不小于０．５Ｌ／ｓ。

５．２．２．７　真空表：１．０１×１０
３Ｐａ～０Ｐａ，１．５级。

５．２．２．８　天平：感量０．００１ｇ。

５．２．３　测定

５．２．３．１　取样约１００ｇ，用四分法将试料缩分至两份，每份约等于磨耗试验用量：（２５±２）ｇ。

５．２．３．２　称量两只已在５５０℃焙烧恒重的瓷坩埚（连盖）质量犿１（准确至０．００１ｇ）。将两份试料分别倒

入孔径为０．８５ｍｍ的试验筛，除去磨前碎粉，转移至两只已知质量的瓷坩埚中。

５．２．３．３　将瓷坩埚和坩埚盖（不盖在坩埚上）放入箱式电阻炉中，在５５０℃下焙烧２ｈ。取出瓷坩埚放入

真空干燥器内，立即盖上坩埚盖和真空干燥器。开启真空泵，在真空表显示小于１．０１×１０３Ｐａ的条件

下，关闭真空泵，冷却至室温。缓慢旋转真空干燥器盖上活塞，使大气慢慢通入干燥器内，打开真空干燥

器，取出瓷坩埚（连盖）立即称量犿２（准确至０．００１ｇ）。

５．２．３．４　将试料立即分别装入两只磨样筒内，拧紧筒盖，再将磨样筒对称装在磨耗仪上，开动磨耗仪，以

（２５±１）ｒ／ｍｉｎ的转速，转动１０００ｒ。

５．２．３．５　取下磨样筒，将试料用０．６０ｍｍ试验筛过筛后，倒回原坩埚中。按５．２．３．３同样方法焙烧、冷却

磨后的试料。

４
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５．２．３．６　称量瓷坩埚（连盖）和磨后过筛的筛上物焙烧后试料质量犿３（准确至０．００１ｇ）。

５．２．４　分析结果的表述

磨耗率的质量分数狑１，数值以％表示，按式（１）计算：

狑１＝
犿２－犿３

犿２－犿１

×１００ …………………………（１）

　　式中：

犿１———瓷坩埚（连盖）质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿２———磨前过筛焙烧后的筛上试料加瓷坩埚（连盖）质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿３———磨后过筛焙烧后的筛上试料加瓷坩埚（连盖）质量的数值，单位为克（ｇ）。

计算结果表示到小数点后两位。取两次测定的算术平均值作为测定结果。

５．２．５　允许差

平行测定结果的绝对差值不大于０．１０％。

５．３　堆积密度的测定

按ＧＢ／Ｔ６２８６中的规定进行测定。

５．４　静态水吸附量的测定

５．４．１　静态水吸附量［７５％犚犎，（３５±１）℃］的测定

按ＧＢ／Ｔ６２８７中的规定进行测定。

５．４．２　静态水吸附量［１０％犚犎，（２５±１）℃］的测定

５．４．２．１　原理

将一定量的试料焙烧后，置于盛有饱和氯化锂溶液的密闭容器内，在规定的温度和时间下吸附水

汽。称量，计算静态水吸附量。

５．４．２．２　试剂和材料

饱和氯化锂溶液。

５．４．２．３　仪器和设备

５．４．２．３．１　箱式电阻炉：最高温度７００℃，能控制在设定温度±１０℃内。

５．４．２．３．２　分析天平：感量０．１ｍｇ。

５．４．２．３．３　真空表：１．０１×１０
５Ｐａ～０Ｐａ，１．５级。

５．４．２．３．４　真空干燥器：内径１５０ｍｍ左右。

５．４．２．３．５　真空泵：抽气速率不小于０．５Ｌ／ｓ。

５．４．２．３．６　瓷坩埚（连盖）：容量２０ｍＬ。

５．４．２．３．７　称量瓶：内径４０ｍｍ，高２０ｍｍ左右。

５．４．２．４　测定

５．４．２．４．１　称取约１．５ｇ试料两份（准确至０．１ｇ），置于两只瓷坩埚中。

５．４．２．４．２　将盛有试料的瓷坩埚放入箱式电阻炉内，在５５０℃焙烧１ｈ。
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５．４．２．４．３　取出瓷坩埚放入真空干燥器内，立即盖上坩埚盖和真空干燥器。开启真空泵，在真空表显示

小于１．０１×１０３Ｐａ的条件下，关闭真空泵，冷却至室温。

５．４．２．４．４　缓慢旋转真空干燥器盖上活塞，使大气慢慢通入干燥器内，打开真空干燥器，取出瓷坩埚。

５．４．２．４．５　取出两只称量瓶称量犿４（准确至０．１ｍｇ）。将每个瓷坩埚内的试料快速倒入两个称量瓶内，

盖上称量瓶盖并称量犿５（准确至０．１ｍｇ）。

５．４．２．４．６　轻轻摇动称量瓶内的试料，使试料铺成均匀的一层，然后打开称量瓶盖，置于盛有饱和氯化

锂溶液（５．４．２．２）的干燥器中。

５．４．２．４．７　干燥器放在温度控制为（２５±１）℃的环境中，恒温吸附７２ｈ。打开干燥器盖，立即盖上称量

瓶盖，取出称量瓶，称量犿６（准确至０．１ｍｇ）。

５．４．２．５　分析结果的表述

静态水吸附量［１０％ＲＨ，（２５±１）℃］狑２，数值以％表示，按式（２）计算：

狑２＝
犿６－犿５

犿５－犿４

×１００ …………………………（２）

　　式中：

犿４———称量瓶质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿５———称量瓶加焙烧后试料质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿６———称量瓶加吸水后试料质量的数值，单位为克（ｇ）。

取两次平行测定的算术平均值作为测定结果。

５．４．２．６　允许差

平行测定值的相对偏差不大于１．５％。

不同实验室测定值相对偏差不大于２．０％。

５．５　粒度的测定

按ＧＢ／Ｔ６２８８中的规定进行测定。

５．６　抗压碎力的测定

按 ＨＧ／Ｔ２７８３中的规定进行测定。

５．７　静态乙烯和氮气吸附量的测定

５．７．１　原理

将试料装在悬挂在石英弹簧上的载篮中，在真空条件下将试料加热再生，然后在一定的压力下，对

扩散均匀的乙烯或氮气进行吸附，试料吸附增重与弹簧对应伸长呈正比线性关系，以垂高计测定弹簧对

应伸长，计算静态乙烯或氮气吸附量。

５．７．２　试剂和材料

５．７．２．１　聚合级乙烯。

５．７．２．２　氮气。

５．７．３　仪器和设备

５．７．３．１　真空吸附仪，见图１。
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　　说明：

Ａ　　　　———Ｕ形汞压力计；

Ｂ ———吸附管；

Ｃ ———石英弹簧；

Ｄ ———载篮；

Ｅ ———金属弹簧；

Ｆ１、Ｆ２ ———螺旋夹；

Ｇ ———贮存吸附质容器；

Ｈ ———真空橡皮管；

Ｉ ———真空泵；

１、２、３、４、５———活塞。

图１　真空吸附仪示意图

５．７．３．２　石英弹簧（以下简称弹簧），灵敏度０．６ｍｍ／ｍｇ～０．８ｍｍ／ｍｇ。

５．７．３．３　真空泵：抽气速率不小于０．５Ｌ／ｓ，极限真空１．３３×１０
－１Ｐａ。

５．７．３．４　真空计：能测量不低于１．３３×１０
－１Ｐａ真空度。

５．７．３．５　垂高计：分度为０．０１ｍｍ～０．０２ｍｍ。

５．７．３．６　加热电炉（以下简称电炉）：能自动控温，温度可达４００℃。

５．７．３．７　试验筛：０．８５ｍｍ、１．１８ｍｍ。

５．７．４　试样制备

５．７．４．１　将待测试样用四分法缩分至２ｇ～３ｇ。

５．７．４．２　将试样破碎过筛后取０．８５ｍｍ～１．１８ｍｍ的粒度备用。

注：对于中空玻璃用球形３Ａ分子筛犱 （０．５ｍｍ～０．９ｍｍ）的试样，不进行５．７．４．２的操作。

５．７．５　测定

５．７．５．１　装样

５．７．５．１．１　取下吸附管下管，将载篮挂在弹簧上，套上吸附管下管，用垂高计读出空载篮高度（准确至

０．０２ｍｍ），此高度为犎０。

５．７．５．１．２　取下吸附管下管，将适量试料装在载篮内，套上吸附管下管。
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５．７．５．２　试料再生

５．７．５．２．１　开启全系统真空活塞（以下简称活塞），放松螺旋夹Ｆ１，拧紧螺旋夹Ｆ２。开启真空泵，缓慢旋

转活塞５，使系统切断大气与真空泵的连通，对全系统和干燥管进行抽真空。

５．７．５．２．２　吸附管外套上电炉，接通电源，渐渐升温至（３６０±１０）℃，在真空条件下对试料加热再生

０．５ｈ，在电炉升温的同时，依次关闭活塞２，松开螺旋夹Ｆ２，拧紧螺旋夹Ｆ１。

５．７．５．２．３　用真空计测量系统真空度，若真空度小于６．７×１０
－１Ｐａ时，依次关闭活塞１，活塞３，活塞４。

开启活塞５至三通位置，然后停泵，停止加热，取下电炉，使吸附管温度降至室温。

５．７．５．３　吸附

５．７．５．３．１　吸附管外套上冰浴，用垂高计测量试料再生后载篮高度（准确至０．０２ｍｍ），此高度为犎１。

５．７．５．３．２　缓慢开启活塞２，渐渐松开螺旋夹Ｆ１，使乙烯或氮气经干燥管后扩散至吸附系统，当气体压

力升至１．０１×１０５Ｐａ时，依次关闭活塞２，螺旋夹Ｆ１，气体压力由Ｕ型汞压力计读出。

５．７．５．３．３　待吸附平衡，弹簧不再增长时，测出载篮高度（准确至０．０２ｍｍ），此高度为犎２。

５．７．５．３．４　取下吸附管，取下载篮，倒净载篮内的试料后，将载篮再悬挂在弹簧上，测定气压小于

１．３３Ｐａ时与１．０１×１０５Ｐａ时空载篮的高度差（准确至０．０２ｍｍ），此高度差为犎３。

５．７．６　分析结果的表述

试料浮力校正值犎４，数值以ｍｍ表示，按式（３）计算：

犎４＝犱×（犎１－犎０－犎３）÷２０００ …………………………（３）

　　式中：

犱 　———压力１．０１×１０
５Ｐａ时吸附气体的密度的数值，单位为毫克每毫升（ｍｇ／ｍＬ）；

犎１ ———试料再生后载篮高度的数值，单位为毫米（ｍｍ）；

犎０ ———气压１．０１×１０５Ｐａ时空载篮高度的数值，单位为毫米（ｍｍ）；

犎３ ———气压小于１．３３Ｐａ时与气压１．０１×１０５Ｐａ时空载篮的高度差的数值，单位为毫米（ｍｍ）；

２０００———分子筛真密度的数值，单位为毫克每毫升（ｍｇ／ｍＬ）。

静态乙烯和氮气吸附量犡１，数值以ｍｇ／ｇ表示，按式（４）计算：

犡１＝
犎２－（犎１－犎３－犎４）

（犎１－犎３－犎４）－犎０

×１０００ …………………………（４）

　　式中：

犎０———气压１．０１×１０
５Ｐａ时空载篮高度的数值，单位为毫米（ｍｍ）；

犎１———试料再生后载篮高度的数值，单位为毫米（ｍｍ）；

犎２———试料吸附平衡时载篮高度的数值，单位为毫米（ｍｍ）；

犎３———气压小于１．３３Ｐａ时与气压１．０１×１０
５Ｐａ时空载篮的高度差的数值，单位为毫米（ｍｍ）；

犎４———试料浮力校正值的数值，单位为毫米（ｍｍ）。

注：吸附量的计算根据虎克定律犿＝犎犳（式中，犿 为质量，犎 为吸附高度，犳为系数，其吸附高度每增加１ｍｍ，吸

附量增加１ｇ）。

取两次平行测定的算术平均值作为测定结果。

５．７．７　允许差

平行测定值的绝对差值不大于１．０ｍｇ／ｇ。

５．８　动态水吸附量的测定

按ＧＢ／Ｔ８７７０中的规定进行测定。

８

犌犅／犜１０５０４—２０１７



５．９　包装品含水量的测定

５．９．１　原理

按规定自包装桶内取样，将试料在（５５０±１０）℃箱式电阻炉内焙烧，称量测定其焙烧失重。

５．９．２　仪器和设备

５．９．２．１　天平：感量０．００１ｇ。

５．９．２．２　瓷坩埚（连盖）：容量５０ｍＬ。

５．９．２．３　箱式电阻炉：最高温度７００℃，能控制在设定温度±１０℃内。

５．９．２．４　真空干燥器：内径１５０ｍｍ。

５．９．２．５　真空泵：抽气速率不小于０．５Ｌ／ｓ。

５．９．２．６　真空表：１．０１×１０
３Ｐａ～０Ｐａ，１．５级。

５．９．３　测定

５．９．３．１　称量已于（５５０±１０）℃焙烧恒重的瓷坩埚（连盖）的质量犿７（准确至０．００１ｇ）。

５．９．３．２　用采样器将自包装容器中心插入桶３／４处采取的试样（取样量不应少于１０ｇ），立即转移到塑

料样品袋中密封。迅速用瓷坩埚称取１．５ｇ～２．０ｇ试料犿８（准确至０．００１ｇ）。

５．９．３．３　将瓷坩埚及坩埚盖（不盖在坩埚上）置于箱式电阻炉内，在５５０℃焙烧１ｈ。

５．９．３．４　取出瓷坩埚放入真空干燥器内，立即盖上坩埚盖和真空干燥器。开启真空泵，在真空表显示小

于１．０１×１０３Ｐａ的条件下，关闭真空泵，冷却至室温。

５．９．３．５　缓慢旋转真空干燥器盖上活塞，使经过干燥管的空气慢慢通入干燥器内，打开真空干燥器，取

出瓷坩埚（连盖）立即称量犿９（准确至０．００１ｇ）。

５．９．４　分析结果的表述

包装品含水量的质量分数狑３，数值以％表示，按式（５）计算：

狑３＝
犿８－犿９

犿８－犿７

×１００ …………………………（５）

　　式中：

犿７———瓷坩埚（连盖）质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿８———瓷坩埚（连盖）加焙烧前试料质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿９———瓷坩埚（连盖）加焙烧后试料质量的数值，单位为克（ｇ）。

计算结果表示到小数点后两位。取两次平行测定的算术平均值作为测定结果。

５．９．５　允许差

平行测定值的相对偏差不大于１０％。

５．１０　吸水速率的测定

５．１０．１　要求

方法中所用的试剂、制品、仪器、设备及试验方法在没有注明其他要求时，均按照ＧＢ／Ｔ６２８７规定

进行试验。

５．１０．２　测定

５．１０．２．１　称取约１．５ｇ试料两份（准确至０．１ｍｇ），置于两只瓷坩埚中。
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５．１０．２．２　将盛有试料的瓷坩埚放入箱式电阻炉内，在５５０℃焙烧１ｈ。

５．１０．２．３　取出瓷坩埚放入真空干燥器内，立即盖上坩埚盖和真空干燥器。开启真空泵，在真空表显示

小于１．０１×１０３Ｐａ的条件下，关闭真空泵，冷却至室温。

５．１０．２．４　缓慢旋转真空干燥器盖上活塞，使大气慢慢通入干燥器内，打开真空干燥器，取出瓷坩埚。

５．１０．２．５　取出两只称量瓶，将每个瓷坩埚内的试料快速倒入两个称量瓶内，盖上称量瓶盖并称量犿１０

（准确至０．１ｍｇ）。

５．１０．２．６　轻轻摇动称量瓶内的试料，使试料铺成均匀的一层，然后打开称量瓶盖，置于盛有饱和氯化钠

溶液的干燥器中。

５．１０．２．７　干燥器放在温度控制为（３５±１）℃的环境中，恒温吸附０．５ｈ。打开干燥器盖，立即盖上称量

瓶盖，取出称量瓶，称量犿１１（准确至０．１ｍｇ）。将试料立即重新放入干燥器中，恒温吸附至２４ｈ，取出后

立即盖上称量瓶盖，称量犿１２（准确至０．１ｍｇ）。

５．１０．３　分析结果的表述

吸水速率狑Ｖ，数值以％表示，按式（６）计算：

狑Ｖ＝
犿１１－犿１０

犿１２－犿１０

÷３０×１００ …………………………（６）

　　式中：

犿１０———称量瓶加焙烧后试料质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿１１———称量瓶加试料吸附０．５ｈ时质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿１２———称量瓶加试料吸附２４ｈ时质量的数值，单位为克（ｇ）。

计算结果表示到小数点后两位。取两次平行测定的算术平均值作为测定结果。

５．１０．４　允许差

平行测定值的相对偏差不大于１．５％。

５．１１　温升的测定

５．１１．１　原理

量取相同比例的试料与水，将水加入到试料中，测定水的温度变化。

５．１１．２　仪器和设备

５．１１．２．１　测试容器：聚四氟乙烯材料，如图２所示。
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　　说明：

犱１＝３０ｍｍ；

犱２＝５５ｍｍ；

犺１＝９５ｍｍ；

犺２＝１１０ｍｍ。

图２　测试容器示意图

５．１１．２．２　测试容器瓶盖：盖子中间带有小孔，小孔尺寸与温度计外径一致。

５．１１．２．３　量筒：量程为５０ｍＬ。

５．１１．２．４　电子天平：感量０．１ｇ。

５．１１．２．５　温度计：量程为０℃～１００℃。

５．１１．３　测定

５．１１．３．１　将清洁的测试容器、瓶盖、去离子水和包装完好的待测试料置于特定测试区域１ｈ，记录此时

环境温度为犜１。将温度计预先从盖子中间的小孔穿过。

５．１１．３．２　快速打开待测试料包装袋，立即称取２０ｇ（准确至０．１ｇ）待测试料，将试料全部置入测试容

器内。

５．１１．３．３　量取２０ｍＬ去离子水，并快速注入测试容器内。

５．１１．３．４　立即盖上带有温度计的瓶盖，调整温度计探头底部位置，使之位于物料高度的中间处，盖紧

瓶盖。

５．１１．３．５　轻轻摇晃测试容器１０次，静置片刻后，记录温度计显示的最大值为犜２。

５．１１．４　分析结果的表述

温升Δ犜，数值以℃表示，按式（７）计算：

Δ犜＝犜２－犜１ …………………………（７）

　　式中：

犜１———环境温度的数值，单位为摄氏度（℃）；

犜２———去离子水与试料混合后的最高温度的数值，单位为摄氏度（℃）。

计算结果表示到小数点后一位。取两次平行测定的算术平均值作为测定结果。

５．１１．５　允许差

平行测定值的相对偏差不大于０．３０％。
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５．１２　落粉度的测定

５．１２．１　原理

用有机溶剂冲洗试料，筛余液用滤纸过滤，将带有浮灰的滤纸烘干、称量。

５．１２．２　试剂和材料

异辛烷。

５．１２．３　仪器和设备

５．１２．３．１　烧杯：５００ｍＬ。

５．１２．３．２　真空干燥器：内径１５０ｍｍ±５０ｍｍ。

５．１２．３．３　真空干燥箱：最高温度２５０℃，能控制在设定温度±５℃内。

５．１２．３．４　标准筛：０．１５ｍｍ。

５．１２．３．５　电子天平：感量０．００１ｇ。

５．１２．４　测定

５．１２．４．１　将滤纸置于洁净容器内，放入（９０±５）℃的干燥箱内，０．５ｈ后取出，冷却０．５ｈ后称量犿１３（准

确至０．００１ｇ）。

５．１２．４．２　称取试料１００ｇ（准确至１ｇ），置于装有２００ｍＬ异辛烷溶液的烧杯中，顺时针轻轻摇晃烧杯

约２０次。

５．１２．４．３　将溶液和试料用标准筛分离，并用异辛烷冲洗样品２次～３次。

５．１２．４．４　筛余液用滤纸过滤，将带有浮灰的滤纸置于（９０±５）℃的真空干燥箱内０．５ｈ后取出，冷却

０．５ｈ后称量犿１４（准确至０．００１ｇ）。

５．１２．５　分析结果的表述

落粉度犡２，数值以ｍｇ／ｇ表示，按式（８）计算：

犡２＝
犿１４－犿１３

１００
…………………………（８）

　　式中：

犿１３———滤纸质量的数值，单位为毫克（ｍｇ）；

犿１４———浮灰和滤纸的质量的数值，单位为毫克（ｍｇ）；

１００———样品质量的数值，单位为克（ｇ）。

计算结果表示到小数点后两位。取两次平行测定的算术平均值作为测定结果。

５．１２．６　允许差

平行测定值的绝对偏差不大于０．０１ｍｇ／ｇ。

５．１３　气体解吸量的测定

５．１３．１　原理

将一定体积的试料加热至７０℃，通过测量滴定管中液体体积变化，计算得到气体解吸量。

５．１３．２　仪器和设备

５．１３．２．１　瓷坩埚（连盖）：容量１００ｍＬ。
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５．１３．２．２　箱式电阻炉：最高温度７００℃，能控制在设定温度±１０℃内。

５．１３．２．３　真空干燥箱：内径１５０ｍｍ。

５．１３．２．４　真空泵：抽气速率不小于０．５Ｌ／ｓ。

５．１３．２．５　真空表：１．０１×１０
３Ｐａ～０Ｐａ，１．５级。

５．１３．２．６　恒温水浴锅：能保持水温（７０±３）℃。

５．１３．２．７　滴定管：最大刻度为１００ｍＬ。

５．１３．２．８　烧杯：１０００ｍＬ。

５．１３．２．９　连接管。

５．１３．２．１０　铁架台、固定夹。

５．１３．２．１１　容量瓶：容量２５０ｍＬ，带有可与连接管相连的连接器。

５．１３．２．１２　洗耳球。

５．１３．３　测定

５．１３．３．１　样品制备

５．１３．３．１．１　称取试料（须大于２５０ｍＬ）置于瓷坩埚中，将瓷坩埚及坩埚盖（不盖在坩埚上）置于箱式电

阻炉内，在５５０℃焙烧２ｈ。

５．１３．３．１．２　取出瓷坩埚放入真空干燥器内，立即盖上坩埚盖和真空干燥器。开启真空泵，在真空表显

示小于１．０１×１０３Ｐａ的条件下，关闭真空泵，冷却至室温。

５．１３．３．１．３　将试料置于盛有活性干燥剂的干燥器内静置２４ｈ，控制此时环境温度为（２５±２）℃。

５．１３．３．２　样品解吸

５．１３．３．２．１　按图３所示，将１００ｍＬ滴定管倒置，并将开口端置于１０００ｍＬ烧杯的水面下，用铁架台将

其固定。

　　说明：

Ｋ ———恒温水浴锅；

Ｊ ———容量瓶；

Ｌ ———连接管；

Ｍ———滴定管。

图３　气体解吸装置示意图

５．１３．３．２．２　用洗耳球将水吸入滴定管至１００ｍＬ刻度处，并关紧滴定管。

５．１３．３．２．３　在容量瓶中装入试料并轻轻摇晃，直至试料达到刻度线。重复此动作，直至样品体积无变

化，记录此时容量瓶内试料的质量犠。
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５．１３．３．２．４　用连接管通过滴定管浸入水面的一端连接至滴定管未浸入水面的一端及容量瓶。

５．１３．３．２．５　将容量瓶置于已加热至７０℃的水浴中，使刻度线与水面处于同一水平位置。

５．１３．３．２．６　保持温度不变４ｈ，读取滴定管中液面的最终读数，记为犞Ｈ２Ｏ
。

５．１３．４　分析结果的表述

气体解吸量犞ｇａｓ，数值以ｍＬ／ｇ表示，按式（９）计算：

犞ｇａｓ＝
１００－犞Ｈ２Ｏ

犠
…………………………（９）

　　式中：

１００　———滴定管总体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犞Ｈ２Ｏ
———滴定管中液面的最终读数，单位为毫升（ｍＬ）；

犠 ———２５０ｍＬ容量瓶内样品的质量的数值，单位为克（ｇ）。

计算结果表示到小数点后两位。取两次平行测定的算术平均值作为测定结果。

５．１３．５　允许差

平行测定值的相对偏差不大于１０．０％。

５．１４　钾交换率的测定　四苯硼酸钾重叠法

本方法中所用试剂、水和溶液的配制，在未注明规格和配制方法时，均应按 ＨＧ／Ｔ２８４３的规定

进行。

５．１４．１　原理

钾与四苯硼酸钠反应生成四苯硼酸钾沉淀，过滤、干燥后称量。

５．１４．２　试剂和材料

５．１４．２．１　盐酸溶液：１＋１。

５．１４．２．２　乙二胺四乙酸二钠（ＥＤＴＡ）溶液：４０ｇ／Ｌ。

５．１４．２．３　四苯硼酸钠溶液：１５ｇ／Ｌ。

５．１４．２．４　四苯硼酸钠洗涤液：１．５ｇ／Ｌ。

５．１４．３　仪器

５．１４．３．１　通常实验室用仪器。

５．１４．３．２　玻璃实验室烧结（多孔）过滤器：４号，３０ｍＬ。

５．１４．３．３　干燥箱：可控制温度在（１２０±５）℃。

５．１４．４　测定

５．１４．４．１　称取试料犿１５１．５ｇ～２ｇ（准确至０．００１ｇ），置于２５０ｍＬ三角瓶中，滴加盐酸溶液至试料溶

解，加入１００ｍＬ水，定量转移到２５０ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，过滤，弃去最初几毫升滤液，保留

滤液供测定氧化钾含量用。

５．１４．４．２　准确吸取２５．０ｍＬ滤液到２００ｍＬ烧杯中，用水稀释至约５０ｍＬ，加入１０ｍＬＥＤＴＡ溶液。

加热微沸１５ｍｉｎ，注意不能蒸干，如试液太少可加入适量水，然后在水流下迅速冷却至室温，在不断搅

拌下，缓慢滴加四苯硼酸钠溶液３０ｍＬ，继续搅拌１ｍｉｎ，静置１５ｍｉｎ。

５．１４．４．３　通过预先在（１２０±５）℃干燥箱中恒重的玻璃实验室烧结（多孔）过滤器，用倾泻法过滤烧杯中
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上层清液，然后用盛在洗瓶内的四苯硼酸钠洗涤液将烧杯内的沉淀转移至滤器内抽滤（每次约用洗涤液

５ｍＬ，洗涤５次～７次），最后用水洗涤烧杯两次，每次用水５ｍＬ，均并入滤器内抽滤完毕。

５．１４．４．４　将盛有沉淀的滤器置于干燥箱中，待温度达到（１２０±５）℃后干燥９０ｍｉｎ，移入干燥器内冷却

至室温，称量犿１６（准确至０．００１ｇ）。

５．１４．５　空白试验

在测定的同时，除不加试料外，按同样的操作步骤，同样试剂、溶液和用量，进行空白试验测定。记

录空白试验所得四苯硼酸钾沉淀的质量犿１７。

５．１４．６　分析结果的表述

钾交换率狑４，数值以％表示，按式（１０）计算：

狑４＝
（犿１６－犿１７）×０．１３１４

犿１５×２５／２５０
×１００×（２８４／９４）＝

（犿１６－犿１７）×３９７．０

犿１５

………（１０）

　　式中：

犿１５　　———试料质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿１６ ———四苯硼酸钾沉淀质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿１７ ———空白试验所得四苯硼酸钾沉淀质量的数值，单位为克（ｇ）；

０．１３１４———四苯硼酸钾换算为氧化钾质量的系数的数值；

２８４ ———４Ａ分子筛的分子量的数值；

９４ ———氧化钾分子量的数值；

２５ ———吸取试样溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

２５０ ———试样溶液总体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）。

计算结果表示到小数点后两位。取平行测定的算术平均值作为测定结果。

５．１４．７　允许差

平行测定值的绝对差值应不大于０．３９％；

不同实验室测定值的绝对差值应不大于０．７３％。

５．１５　筛余量的测定

按ＧＢ／Ｔ１４５６３—２００８中５．３．６的规定进行测定。

６　检验规则

６．１　检验项目分类

表１～表４中所有项目均为出厂检验项目。

６．２　组批

以相同材料和基本相同的生产条件连续生产或同一班组生产的同一级别产品的日产量为一批，用

户按接收批检验。

６．３　采样方案

按ＧＢ／Ｔ６６７８—２００３中７．６规定确定采样单元数，随机确定采样的位置。采样时用采样器自包装

容器中心插入容器３／４处采取试料，每个包装容器采样量不少于１００ｇ，采样总量不得少于２ｋｇ。如大
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包装内有小包装，则按ＧＢ／Ｔ６６７８—２００３中７．６规定确定小包装采样单元数，随机抽取小包装取样，每

个小包装采样量不少于５０ｇ。

６．４　样品缩分

将采取的样品用四分法迅速缩分至１ｋｇ，分装于两个清洁，干燥、密闭的容器（应符合ＧＢ／Ｔ６６７９—

２００３中９．１规定）中，粘贴标签，注明生产厂名称、产品名称、规格、等级、产品批号、批量、采样日期和采

样者，一份供检验用，另一份保留３个月，以供查验。

６．５　结果判定

６．５．１　本标准中产品质量指标合格判定，采用ＧＢ／Ｔ８１７０—２００８中的“修约值比较法”。

６．５．２　出厂检验的项目全部符合本标准要求时，判该批产品合格。

６．５．３　如果检验结果有一项指标不符合本标准要求时，应按６．３规定重新于双倍采样桶数中采取试料

进行复验，复验结果即使只有一项指标不符合本标准要求时，也应判整批产品不合格。

６．５．４　产品应由生产厂技术检验部门按本标准的规定进行检验，生产厂应保证所有出厂的产品符合本

标准的要求。每批出厂的产品都应附有质量证明书，证明书包括下列内容：生产厂名称、产品名称、规

格、等级、批号或生产日期、产品净含量和本标准编号。

７　包装、标识、贮存和运输

７．１　产品采用密封包装（或由供需双方商定包装方法）。包装净含量可以为（２５±０．２５）ｋｇ、（３５±０．３５）ｋｇ、

（４０±０．４０）ｋｇ、（１５０±１．５）ｋｇ、（１８０±１．８）ｋｇ。每批的平均单包装净含量不得低于２５．０ｋｇ、３５．０ｋｇ、

４０．０ｋｇ、１５０．０ｋｇ、１８０．０ｋｇ。也可采用供需双方合同约定的包装规格。

７．２　包装标志应符合ＧＢ／Ｔ１９１—２００８规定，包装上应清楚标明生产厂名称、产品名称、规格、等级、批

号或生产日期、净含量等字样并标印“怕雨”标志。

７．３　在贮存和运输过程中避免受潮。
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