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书书书

前　　言

　　本标准代替ＧＢ／Ｔ７８１５—１９９５《工业用季戊四醇》。

本标准与ＧＢ／Ｔ７８１５—１９９５相比主要变化如下：

———“范围”由“本标准适用于除炸药用以外的工业季戊四醇”修改为“本标准适用于以甲醛和乙醛

为原料，氢氧化钠或氢氧化钙为催化剂生产的工业用季戊四醇的生产、检验和销售”

（见第１章）；

———增加“分类和命名”一章（见第３章）；

———技术要求中增加外观（见４．１）；

———将工业用季戊四醇产品分级优等品、一等品、合格品修改为按工业用季戊四醇的纯度分型

（１９９５年版的第３章，本版的４．２）；

———增加终熔点项目（见４．２）；

———技术要求中单季戊四醇含量由优等品≥９３％、一等品≥８６％、合格品不控制修改为季戊四醇的

含量９８级≥９８．０％、季戊四醇［以Ｃ（ＣＨ２ＯＨ）４ 计］的含量９５级≥９５．０％、９０级≥９０．０％、

８６级≥８６．０％，羟基含量由优等品≥４７％、一等品≥４７％、合格品≥４６％修改为９８级

≥４８．５％、９５级≥４７．５％、９０级≥４７．０％、８６级≥４６．０％，干燥减量由优等品、一等品

≤０．５％、合格品≤０．７％修改为９８级≤０．２０％、９５级、９０级、８６级≤０．５０％，灼烧残渣由优等

品、一等品、合格品≤０．１％修改为９８级≤０．０５％、９５级、９０级和８６级≤０．１０％，邻苯二甲酸

树脂着色度（Ｆｅ、Ｃｏ、Ｃｕ标准比色液号）由优等品≤２、一等品≤４、合格品≤６修改为９８级≤１、

９５级、９０级≤２、８６级≤４，终熔点９８级≥２５０℃，其他级不控制（１９９５年版的第３章，本版的

４．２）；

———季戊四醇含量测定的试验方法增加了气相色谱法，并作为９８级的仲裁法（见５．３．２）；

———终熔点测定方法采用熔点仪法（见５．８）；

———增加了“检验规则”一章（见第６章）。

本标准的附录Ａ为资料性附录。

本标准由中国石油和化学工业协会提出。

本标准由全国化学标准化技术委员会有机分会（ＳＡＣ／ＴＣ６３／ＳＣ２）归口。

本标准负责起草单位：湖北宜化集团有限责任公司。

本标准参加起草单位：濮阳市鹏鑫化工有限公司、江苏溧阳瑞阳化工有限公司。

本标准主要起草人：蒋远华、杨晓勤、何涛、卞平官、张业祥、董雁如、刘启东。

本标准于１９８７年５月首次发布，于１９９５年１２月第一次修订。
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工 业 用 季 戊 四 醇

１　范围

本标准规定了工业用季戊四醇的要求、试验方法、检验规则以及标志、包装、运输和贮存等。

本标准适用于以甲醛和乙醛为原料，氢氧化钠或氢氧化钙为催化剂生产的工业用季戊四醇的生产、

检验和销售。

分子式：Ｃ（ＣＨ２ＯＨ）４

相对分子质量：１３６．１４（按２００５年国际相对原子质量）

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／Ｔ１９１—２００８　包装储运图示标志 （ＩＳＯ７８０：１９９７ＭＯＤ）

ＧＢ／Ｔ６０１—２００２　化学试剂　标准滴定溶液的制备

ＧＢ／Ｔ６０３—２００２　化学试剂　试验方法中所用制剂及制品的制备（ＩＳＯ６３５３１：１９８２，ＮＥＱ）

ＧＢ／Ｔ６１７—２００６　化学试剂　熔点范围测定通用方法（ＩＳＯ６３５３１：１９８２，ＮＥＱ）

ＧＢ／Ｔ１２５０　极限数值的表示方法和判定方法

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／Ｔ６６８２—１９９２　分析实验室用水规格和试验方法（ＩＳＯ３６９６：１９８７，ＮＥＱ）

ＧＢ／Ｔ７５３１—１９８７　有机化工产品灰分的测定（ＩＳＯ６３５３１：１９８２，ＮＥＱ）

３　分类和命名

按工业用季戊四醇的纯度９８％、９５％、９０％、８６％以上分为四型，命名为９８级、９５级、９０级、８６级。

４　要求

４．１　外观：白色结晶。

４．２　工业用季戊四醇应符合表１所示的技术要求。

表１　技术要求

项　　目
指　　标

９８级 ９５级 ９０级 ８６级

季戊四醇的质量分数／％ ≥ ９８．０ — — —

季戊四醇（以Ｃ（ＣＨ２ＯＨ）４ 计）
ａ的质量分数／％ ≥ — ９５．０ ９０．０ ８６．０

羟基的质量分数／％ ≥ ４８．５ ４７．５ ４７．０ ４６．０

干燥减量的质量分数／％ ≤ ０．２０ ０．５０

灼烧残渣的质量分数／％ ≤ ０．０５ ０．１０

邻苯二甲酸树脂着色度／（Ｆｅ、Ｃｏ、Ｃｕ标准比色液）号 ≤ １ ２ ４

终熔点／℃ ≥ ２５０ — — —

ａ季戊四醇和季戊四醇环状缩甲醛的含量折算为Ｃ（ＣＨ２ＯＨ）４ 计入。
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５　试验方法

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和符合ＧＢ／Ｔ６６８２—１９９２中规定的三级水。

分析中所用标准滴定溶液、制剂和制品，在没有注明其他要求时，均按 ＧＢ／Ｔ６０１—２００２、

ＧＢ／Ｔ６０３—２００２之规定制备。

５．１　样品制备

称取１０ｇ实验室样品，研磨至能全部通过７４μｍ筛，得到试样。

５．２　外观

在自然光或荧光灯光照之下，将（５～１０）ｇ实验室样品平摊在清洁的白纸上，目视观察。

５．３　季戊四醇含量的测定

５．３．１　二苄叉法

５．３．１．１　方法提要

在试样的热溶液中加入苯甲醛甲醇溶液及盐酸，与试样中的季戊四醇和季戊四醇环状缩甲醛反应

生成季戊四醇二苄叉沉淀物，将沉淀物经过滤、洗净、干燥，称量，计算得到季戊四醇含量，季戊四醇环

状缩甲醛也折算为季戊四醇计入。

季戊四醇反应式为：Ｃ（ＣＨ２ＯＨ）４＋２Ｃ６Ｈ５ＣＨＯ＝Ｃ（ＣＨ２Ｏ）４（ＣＨ·Ｃ６Ｈ５）２＋２Ｈ２Ｏ

季戊四醇环状缩甲醛反应式为：Ｃ（ＣＨ２ＯＨＣＨ２Ｏ）２（ＣＨ２）＋Ｃ６Ｈ５ＣＨＯ＝Ｃ（ＣＨ２Ｏ）４（ＣＨ２）（ＣＨ·

Ｃ６Ｈ５）＋Ｈ２Ｏ

５．３．１．２　试剂

５．３．１．２．１　盐酸；

５．３．１．２．２　苯甲醛甲醇溶液：１５＋１００；

５．３．１．２．３　甲醇水溶液：１＋１。

５．３．１．３　仪器

多孔玻璃坩埚：Ｇ３。

５．３．１．４　分析步骤

称取５．１已制备好的试样０．５ｇ，精确至０．０００２ｇ。置于具塞锥形瓶中，加５ｍＬ的水，轻轻加盖，

在水浴上或直接加热，使试样迅速溶解，加热时不应使溶液沸腾。趁热向溶液中加入２０．００ｍＬ苯甲醛

甲醇溶液和１２ｍＬ盐酸，加盖，室温下放置（１５～３０）ｍｉｎ。放置期间应时常摇动锥形瓶，结晶析出后继

续摇动。将锥形瓶放置于（０～２）℃的冰水浴中１ｈ，使结晶完全析出，取出锥形瓶，立即用多孔玻璃坩

埚抽滤，用（２０～２５）℃的甲醇水溶液２０ｍＬ洗涤锥形瓶，将洗液并入多孔玻璃坩埚内，用一头扁平的玻

璃棒搅拌沉淀物，再抽滤，此操作反复进行三次，再用（２０～２５）℃甲醇水溶液２０ｍＬ洗涤锥形瓶内壁、

玻璃棒及多孔玻璃坩埚内壁，再次抽滤。洗涤所用甲醇水溶液总量为１００ｍＬ。沉淀物在（１０５±２）℃的

条件下干燥２ｈ，在干燥器中冷却至室温，称量。

５．３．１．５　结果计算

季戊四醇［以Ｃ（ＣＨ２ＯＨ）４ 计］的质量分数狑１，数值以％表示，按式（１）计算：

狑１＝
（犿１＋０．０２６９）×０．４３５９

犿
×１００ …………………………（１）

　　式中：

　犿１———沉淀物的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿———试料的质量的数值，单位为克（ｇ）；

０．４３５９———季戊四醇与季戊四醇二苄叉化合物的摩尔质量之比；

０．０２６９———沉淀物溶解部分的校正质量的数值，单位为克（ｇ）。

　　取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于０．４％。
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５．３．２　气相色谱法（９８级仲裁法）

５．３．２．１　方法提要

试样中的季戊四醇及杂质组分与硅烷化试剂反应生成相应的硅烷化衍生物。在选定的色谱工作条

件下，硅烷化衍生物经汽化通过色谱柱，使其中的各组分分离，用氢火焰离子化检测器检测，用面积归一

化法定量。

５．３．２．２　试剂

５．３．２．２．１　氮气：体积分数大于９９．９９５％；

５．３．２．２．２　氢气：体积分数大于９９．９９５％；

５．３．２．２．３　空气：经硅胶或分子筛干燥、净化；

５．３．２．２．４　Ｎ，Ｎ二甲基甲酰胺［ＨＣＯＮ（ＣＨ３）２］：保存在冰箱冷藏室中；

５．３．２．２．５　Ｎ，Ｏ（三甲基硅基）三氟乙酰胺（Ｃ８Ｈ１８Ｆ３ＮＯＳｉ２）：保存在冰箱冷藏室中。

５．３．２．３　仪器

５．３．２．３．１　气相色谱仪：配有氢火焰离子化检测器（ＦＩＤ）。以苯为样品，整机灵敏度的检测限

犇≤１×１０
－１１
ｇ／ｓ；

５．３．２．３．２　记录仪：色谱数据处理机或色谱工作站；

５．３．２．３．３　制样瓶：带橡胶隔垫的旋塞，容积２ｍＬ；

５．３．２．３．４　进样器：１０μＬ玻璃注射器或自动进样阀。

５．３．２．４　色谱柱及典型操作条件

本标准推荐的色谱柱和色谱操作条件见表２。典型色谱图及各组分相对保留值参见附录Ａ图Ａ．１

和表Ａ．１。其它能达到同等分离程度的色谱柱及色谱操作条件也可使用。

色谱柱在首次使用前应进行老化处理。在载气（Ｎ２）流量为１０ｍＬ／ｍｉｎ的情况下，柱温起始温度

１２０℃保持２ｈ，然后升温至２６０℃保持２ｈ，再升温至２９０℃保持１２ｈ。

表２　推荐的色谱柱和色谱操作条件

色谱柱固定相 固定液１０％ＯＶ１０１　担体ＣｈｒｏｍｏｓｏｒｂＧＡＷＤＭＣＳ１８０μｍ～２５０μｍ

色谱柱管材质 不锈钢

色谱柱长／ｍ ２

色谱柱内径／ｍｍ ３

柱箱温度／℃ 初始温度１２０℃，以１２℃／ｍｉｎ升温到２７０℃保持１０ｍｉｎ

气化室温度／℃ ２７０

检测器温度／℃ ２８０

载气（Ｎ２）流量／（ｍＬ／ｍｉｎ） ３０

空气流量／（ｍＬ／ｍｉｎ） ３００

氢气流量／（ｍＬ／ｍｉｎ） ３０

进样量／μＬ １

５．３．２．５　分析步骤

按表２所列色谱操作条件调试仪器，使仪器稳定。

称取５．１已制备好的试样（５～６）ｍｇ，置于２ｍＬ制样瓶中，依次加入０．１ｍＬＮ，Ｎ二甲基甲酰胺、

０．０５ｍＬＮ，Ｏ（三甲基硅基）三氟乙酰胺，盖上瓶塞摇匀，在（７０～８０）℃的烘箱中加热１０ｍｉｎ，得到制备

好的硅烷化衍生物。

用１０μＬ玻璃注射器吸取１μＬ进样分析或用自动进样器进样。以面积归一化法定量。

３
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５．３．２．６　结果计算

季戊四醇的质量分数狑２，数值以％表示，按式（２）计算：

狑２＝
犃

∑犃犻
×（１００－狑５） …………………………（２）

　　式中：

犃———季戊四醇硅烷化衍生物色谱峰的面积；

犃ｉ———某组分硅烷化衍生物色谱峰的面积；

狑５———５．５测得的干燥减量的质量分数，数值以％表示。

取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果。两次平行测定结果的绝对差值不大于０．２０％。

５．４　羟基含量的测定

５．４．１　乙酸酐吡啶法（仲裁法）

５．４．１．１　方法提要

在吡啶催化下，在（９０～１００）℃季戊四醇与乙酰化试剂定量发生乙酰化反应，生成酯和乙酸，同样条

件进行空白试验，空白试验与试样消耗氢氧化钠标准溶液体积之差值得到反应掉的乙酰化试剂的量，从

而求得羟基含量。

５．４．１．２　试剂

５．４．１．２．１　吡啶：水含量（质量分数）０．３％～０．４５％；

　　注：每升吡啶中需加入的水的毫升数犞＝４．０－９Ａ，式中Ａ为所用吡啶试剂的水含量（以％表示）。

５．４．１．２．２　氢氧化钠标准滴定溶液：犮（ＮａＯＨ）＝１ｍｏｌ／Ｌ；

５．４．１．２．３　乙酰化试剂：１０ｍＬ乙酸酐和９０ｍＬ吡啶混匀，装入密闭瓶中，避光保存。此试剂在不变

色的情况下保存期为一周；

５．４．１．２．４　酚酞指示液：１０ｇ／Ｌ。

５．４．１．３　仪器

５．４．１．３．１　带磨口的平底烧瓶：２００ｍＬ；

５．４．１．３．２　直形玻璃冷凝管：具磨口，长度（７５０～１０００）ｍｍ；

５．４．１．３．３　热浴：油浴或水浴，控制温度在（９０～１００）℃。

５．４．１．４　分析步骤

称取５．１已制备好的试样约０．４ｇ，精确至０．０００２ｇ，置于平底烧瓶中，用移液管准确加入２０．００ｍＬ

乙酰化试剂，安装上直形玻璃冷凝管，用（１～２）滴吡啶密封连接处，将平底烧瓶半浸入至（９０～１００）℃的

热浴中，在时常摇动下加热回流１ｈ。

从热浴中取出平底烧瓶，用２０ｍＬ水冲洗冷凝器，与平底烧瓶中的溶液混匀，随即在５℃以下的冰

水浴中冷却至室温，加入（２～３）滴酚酞指示液，以氢氧化钠标准滴定溶液滴定。当溶液呈浅红色时为

终点。

在测定的同时，按与测定相同的步骤，对不加试料而使用相同数量的试剂溶液做空白试验。

５．４．１．５　结果计算

羟基的质量分数狑３，数值以％表示，按式（３）计算：

狑３＝
［（犞１－犞２）／１０００］犮犕

犿
×１００ …………………………（３）

　　式中：

犞１———空白试验消耗氢氧化钠标准滴定溶液（５．４．１．２．２）的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犞２———试料消耗氢氧化钠标准滴定溶液（５．４．１．２．２）的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犮———氢氧化钠标准滴定溶液的浓度的数值，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犿———试料的质量的数值，单位为克（ｇ）；
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犕———羟基的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔（ｇ／ｍｏｌ）（犕＝１７．０１）。

取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于０．２％。

５．４．２　乙酸酐乙酸钠法

５．４．２．１　方法提要

在加热条件下，季戊四醇与乙酰化试剂定量发生乙酰化反应，生成酯和乙酸，用碱中和生成的酸和

剩余的乙酰化试剂；再加入定量的碱与生成的酯发生皂化反应还原羟基，用硫酸标准滴定溶液滴定多余

的碱，同样条件进行空白试验，空白与试样消耗硫酸标准溶液之差值，即为酯发生皂化反应所消耗的碱

值，求得羟基含量。

５．４．２．２　试剂

５．４．２．２．１　无水乙酸钠；

５．４．２．２．２　乙酸酐；

５．４．２．２．３　硫酸标准滴定溶液：犮（１／２Ｈ２ＳＯ４）＝１．０ｍｏｌ／Ｌ；

５．４．２．２．４　氢氧化钠标准滴定溶液：犮（ＮａＯＨ）＝１．０ｍｏｌ／Ｌ；

５．４．２．２．５　酚酞指示液：１０ｇ／Ｌ。

５．４．２．３　分析步骤

称取５．１已制备好的试样０．８ｇ，精确至０．０００２ｇ，置于５００ｍＬ干燥洁净的锥形瓶中，加入１ｇ无

水乙酸钠、５．００ｍＬ乙酸酐，摇匀。在电炉上缓慢加热并不时摇动，溶液微沸（１～２）ｍｉｎ，使锥形瓶３／４

处有回流液，取下锥形瓶，稍冷，以旋转方式加入２５ｍＬ水继续加热至沸腾，使溶液清亮，取下锥形瓶自

然冷却至室温，加入８滴酚酞指示液，用氢氧化钠标准滴定溶液中和至浅红色（加碱速度不应太快），然

后加入５０．００ｍＬ氢氧化钠标准滴定溶液，在电炉上加热沸腾１０ｍｉｎ（为防止爆沸，可加入数粒玻璃

球），取下锥形瓶，装上碱石灰管，急速冷却至室温，加入８滴酚酞指示液，用硫酸标准滴定溶液滴定至浅

红色为终点。

在测定的同时，按与测定相同的步骤，对不加实验室样品而使用相同数量的试剂溶液做空白试验。

５．４．２．４　结果计算

羟基的质量分数狑４，数值以％表示，按式（４）计算：

狑４＝
［（犞１－犞２）／１０００］犮犕

犿
×１００ …………………………（４）

　　式中：

犞１———空白试验消耗硫酸标准滴定溶液（５．４．２．２．３）的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犞２———试料消耗硫酸标准滴定溶液（５．４．２．２．３）的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犮———硫酸标准滴定溶液的浓度的数值，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犿———试料的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犕———羟基的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔（ｇ／ｍｏｌ）（犕＝１７．０１）。

　　取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于０．２％。

５．５　干燥减量的测定

５．５．１　仪器

５．５．１．１　称量瓶：扁平，直径７０ｍｍ；

５．５．１．２　烘箱：控制温度在（１０５±２）℃。

５．５．２　分析步骤

称取约５ｇ实验室样品，精确至０．０００２ｇ，置于预先在（１０５±２）℃干燥至质量恒定的称量瓶中，于

（１０５±２）℃烘箱中干燥３ｈ，置于干燥器中冷却至室温，称量。

５．５．３　结果计算

干燥减量的质量分数狑５，数值以％表示，按式（５）计算：

５
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狑５＝
犿１－犿２
犿

×１００ …………………………（５）

　　式中：

犿１———干燥前试料和称量瓶的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿２———干燥后试料和称量瓶的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿———试料的质量的数值，单位为克（ｇ）。

　　取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于０．０４％。

５．６　灼烧残渣的测定

称取约（５～２０）ｇ实验室样品（称样量根据灼烧残渣的量确定），精确至０．０００２ｇ。灼烧温度

（８５０±２５）℃。其他按ＧＢ／Ｔ７５３１—１９８７的规定进行。

取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于０．０２％。

５．７　邻苯二甲酸树脂着色度的测定

５．７．１　方法提要

在实验室样品中加入邻苯二甲酸酐，加热后生成物的颜色与标准比色液进行比色。

５．７．２　试剂

邻苯二甲酸酐：取８ｇ邻苯二甲酸酐，按５．７．５的方法加热，所得邻苯二甲酸酐的色度应在３０号

（铂钴色号Ｈａｚｅｎ单位）以下。

５．７．３　仪器

５．７．３．１　油浴：控制温度在（２６０～２６５）℃；

５．７．３．２　比色管：无色透明、同质、同厚度、同形，容积２５ｍＬ。

５．７．４　标准比色溶液的配制

５．７．４．１　标准比色贮备液的配制：按体积比２∶５∶１的比例，取下述氯化钴、氯化铁、硫酸铜溶液混合，

得到标准比色贮备液；

５．７．４．１．１　氯化钴溶液：称取５９．５ｇ氯化钴（ＣｏＣｌ２·６Ｈ２Ｏ），用（１＋３９）盐酸溶解，稀释至１０００ｍＬ；

５．７．４．１．２　氯化铁溶液：称取４５．０ｇ氯化铁（ＦｅＣｌ３·６Ｈ２Ｏ），用（１＋３９）盐酸溶解，稀释至１０００ｍＬ；

５．７．４．１．３　硫酸铜溶液：称取６２．４ｇ硫酸铜（ＣｕＳＯ４·５Ｈ２Ｏ），用（１＋３９）盐酸溶解，稀释至１０００ｍＬ；

５．７．４．２　标准比色溶液：将标准比色贮备液按表３的要求稀释，置于比色管中，密封、暗处保存、备用。

表３　标准比色溶液

标准比色号 贮备液体积／ｍＬ 水体积／ｍＬ 总体积／ｍＬ

１ １ ９ １０

２ ２ ８ １０

３ ３ ７ １０

４ ４ ６ １０

５ ５ ５ １０

６ ６ ４ １０

７ ７ ３ １０

８ ８ ２ １０

９ ９ １ １０

１０ １０ ０ １０

５．７．５　分析步骤

称取３．００ｇ实验室样品和５．４０ｇ邻苯二甲酸酐，精确至０．０１ｇ，置于２５ｍＬ比色管中，将比色管
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置于（２６０～２６５）℃的油浴（浴液可使用甲基硅油）中，边振荡边加热５ｍｉｎ，趁热与标准比色液色阶管在

白色背景的散射光下，横向透视比色，得到比色结果。

５．８　终熔点的测定

按ＧＢ／Ｔ６１７—２００６中４．２的规定进行。先将仪器快速升温，当距熔点２０℃左右时，降低升温速

度，继续升温，当距熔点１０℃时，严格控制升温速度在（１～１．５）℃／ｍｉｎ。

取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于１℃。

６　检验规则

６．１　本标准采用型式检验和出厂检验。

６．１．１　本标准表１技术要求中的全部项目均为型式检验项目。在正常情况下，每两周至少进行一次型

式检验。有下列情况之一时，也应进行型式检验。

ａ）　更新关键生产工艺；

ｂ）　主要原料有变化；

ｃ）　停产又恢复生产；

ｄ）　出厂检验结果与上次型式检验有较大差异；

ｅ）　合同规定。

６．１．２　本标准表１技术要求中的季戊四醇含量、羟基含量、干燥减量、灼烧残渣为出厂检验项目。出厂

检验每批进行一次。

６．２　以同等质量的产品为一批，每批量不大于６０ｔ。

６．３　工业用季戊四醇的采样单元数按ＧＢ／Ｔ６６７８—２００３中７．６．１的规定确定。

６．４　工业用季戊四醇采样方法按ＧＢ／Ｔ６６７９—２００３的规定进行。用开口采样管取样，样品混合均匀，

用四分法缩分到约２５０ｇ，平均分装在两个清洁干燥的磨口瓶中，贴上标签，注明产品名称、批号、取样日

期、取样地点、取样者姓名。一瓶供检验用，一瓶保存作为留样备查。留样保存期三个月。

６．５　工业用季戊四醇应由生产厂的质量监督检验部门进行检验。生产厂应保证每批出厂的产品符合

本标准要求。每批出厂的产品都应附有一定格式的质量证明书，内容包括：生产厂名称、产品名称、生产

日期或者批号、产品型号、净含量和本标准编号等。

６．６　检验结果的判定按ＧＢ／Ｔ１２５０中规定的修约值比较法进行。检验结果如果有一项指标不符合本

标准要求时，则应重新自两倍数量的包装单元中采样进行检验，重新检验的结果即使只有一项指标不符

合本标准要求，则整批产品应做降级或不合格处理。

７　标志、包装、运输、贮存

７．１　工业用季戊四醇的包装容器上应有牢固的标志，其内容包括：产品名称、生产厂名称、厂址、商标、

批号或生产日期、产品型号、净含量、本标准编号及ＧＢ／Ｔ１９１—２００８中规定的“怕雨”标志。

７．２　工业用季戊四醇应用复合塑料编织袋、纸塑复合袋或其他适用的包装材料包装。每袋净含量为

２５ｋｇ、５００ｋｇ、７５０ｋｇ，或按用户要求包装。

７．３　工业用季戊四醇运输时应避免日晒雨淋。

７．４　工业用季戊四醇应贮存于干燥、清洁、通风的仓库内，不得露天堆放和靠近火源、热源。
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附　录　犃

（资料性附录）

季戊四醇含量测定的典型色谱图和各组分相对保留值

犃．１　季戊四醇含量测定的典型色谱图

典型色谱图见图Ａ．１。

　　１———溶剂；

２———硅烷化试剂；

３———未知峰；

４———未知峰；

５———季戊四醇；

６———未知峰；

７———双季戊四醇；

８———季戊四醇环状缩甲醛；

９———三季戊四醇。

图犃．１　季戊四醇典型色谱图

犃．２　各组分相对保留值

各组分相对保留值见表Ａ．１。

表犃．１　各组分相对保留值

峰号 峰名 相对保留值

１ 溶剂 ０．０７５

２ 硅烷化试剂 ０．３８１

３ 未知峰 ０．６４４

４ 未知峰 ０．７６２

８
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表犃．１（续）

峰号 峰名 相对保留值

５ 季戊四醇 １

６ 未知峰 １．９３５

７ 双季戊四醇 ２．１５４

８ 季戊四醇环状缩甲醛 ２．３９５

９ 三季戊四醇 ２．９４３
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