
GB 17931-2003

前 言

本标准第5章中5.2及5. 3表1中的乙醛含量要求为强制性的，其余为推荐性的。
本标准代替GB/T 17931-1999《瓶级聚醋切片》。

本标准与GB/T 17931-1999相比主要变化如下:

— 增加了杂质和异色粒子的定义，增加了异色粒子的技术要求和测定方法;

— 粘度的测定采用苯酚/1,1,2,2一四抓乙烷(3 e 2)溶剂，取消了苯酚/邻二抓苯法;

— 本标准中，将粘度的试验方法作为附录A，取消了原标准中的附录A、附录B和附录C;

— 乙醛含量的测定采用顶空气相色谱法，取消了裂解法。乙醛含量的试验方法作为附录B;

— 技术要求中灰分和密度的测定采用通用试验方法;

— 熔点的测定采用DSC法，取消了偏光显微镜法;

— 技术要求中将原标准的结晶度改为密度，井规定密度的测定采用密度梯度柱法，增加了附录C

    “密度梯度柱的配制 间歇法”。

本标准的附录A、附录B为规范性附录，附录C为资料性附录。

本标准由中国石油化工股份有限公司提出。

本标准由全国塑料标准化技术委员会石化塑料树脂产品分会(CSBTS/TC15/SCl)归口。
本标准起草单位:中国石化仪征化纤股份有限公司。

本标准主要起草人:杨天翠、朱后军、曾永辉、刘承美、王美祖。

本标准于1999年首次发布。
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瓶用聚对苯二甲酸乙二醇醋(PET)树脂

范 围

    本标准规定了瓶用聚对苯二甲酸乙二醇酷(PET)树脂的产品分类、要求、试验方法、检验规则、标

志、包装、运输和贮存等。

    本标准适用于以精对苯二甲酸、乙二醇为主要原料，采用直接酷化连续缩聚或间歇缩聚生产的均聚

PET树脂和以精对苯二甲酸、乙二醇及间苯二甲酸为主要原料，采用直接醋化连续缩聚或间歇缩聚生

产的共聚PET树脂。

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/T 601-2002 化学试剂 滴定分析(容量分析)用标准溶液的制备
    GB/T 1033-1986 塑料密度和相对密度试验方法

    GB/T 6678-1986化工产品采样总则

    GB/T 6679-1986 固体化工产品采样通则
    GB/T 8170-1987数值修约规则

    GB/T 9345-1988 塑料灰分通用测定方法(idt ISO 3451八:1981)

    GB 13114食品容器及包装材料用聚对苯二甲酸乙二醉醋成型树脂卫生标准
    GB/T 14190-1993纤维级聚酷切片分析方法

    ISO 1628-1:1998 塑料 毛细管粘度计法测定稀溶液中聚合物粘数一第1部分:通则”
    ISO 11357-1:1999(E)塑料 差示扫描量热法(DSC)第1部分:一般原则，，

    ISO 11357-3:1999(E) 塑料 差示扫描量热法(DSC)第3部分:熔融和结晶温度及热焙的测定ll

术语和定义

下列术语和定义适用于本标准。

色度 b值

CIE标准中物质由兰色至黄色的程度。

3.2

色度 L值

CIE标准中物质的明亮程度。

3.3

杂质

除PET树脂以外的其他物质。

粉末

ll 采用该标准的国家标准正在制定中。
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指通过网孔尺寸为800 Wm(20目)试验筛的碎屑。

3.5

异色粒子

指有肉眼可见黄色粒子或其他颜色粒子。

产 品分类

    瓶用PET树脂按不同生产工艺分为共聚、均聚两类，根据不同用途可分为食品包装用和非食品包

装用 。

5 要 求

5.1 瓶用PET树脂为大小均匀的乳白色颗粒，无机械杂质及带有可见黑斑的粒子。

5.2 食品包装用PET树脂的卫生要求应符合GB 13114的规定。

5.3 瓶用PET树脂的技术要求见表1.

                                表 1 瓶用PET树脂的技术要求

项 目 单 位

食品包装用 非食 品

包装用共 聚 均 聚

优等品 合格品 优等品 合格品 合格品

1 特性粘度 dL/g M,土0.015 M 士0. 020 呱 士0.015 M 土0. 020 M,士0.020

2 乙醛含量 1+g/g (1.0

3

色度
b值 簇2. 0 G3. 0

L值 )804

5 二甘醉含量(质量分数) % Mz士02 从 士0.3 Mr士0.2 M 士0.3 M 士0.3

6 端竣基含量 mmol/kg 成35

7 熔点(DSC法) ℃ M,士2

8 顺粒

外观

粉末 mg/kg (100

异色 粒子 粒/500 g 无 镇1 无 簇I GI9

10 水分(质量分数) 写 镇0.4

11 密度 g/cm3 从 士0.01

12 灰分(质量分数) % (0. 08

注 1:本表项 目中，乙醛含量要求为强制性的，其余为推荐性的.

注2: M. , M�从 、从 均为每牌号产品该项指标的标称值.

试验方法

6，1 试样制备

    取瓶用PET树脂颗粒充分混合作为实验室样品。

    将约50 g的样品置于液氮中冷却约10 min。取出样品后立即用粉碎机粉碎，粉碎时间不超过

30 s。然后用一套孔径为0. 5 mm(30目)和0. 6 mm(25目)的筛网进行筛分，取直径在(0.5̂-0.6) mm

之间的筛余物作为测定特性粘度、乙醛含量、端拨基含量和熔点的试样。

6.2 特性粘度

    特性粘度的测定见附录A,
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6.3 乙醛含量

      乙醛含量的测定见附录B,

6.4 色度

    色度的测定按GB/T 14190-1993中3.5 A法的规定进行，但样品不需要进行干燥处理。

      色差计测试条件:D“光源,45/0照射，10。视场，以亨特表色系统表示。

    试验结果按GB/T 8170-1987规定进行修约，L值修约到个数位，b值修约到一位小数。

6.5 二甘醉含量

    二甘醇含量的测定按GB/T 14190-1993中3.12规定进行。试验结果按GB/T 8170-1987规定

修约到一位小数。

6.6 端梭基含量

6.6.1 试 样

    称取按6.1制备的试样((1.。士。.1) g，精确至。000 1 g,
6.6.2 测 定

    按GB/T 14190-1993中3.4规定进行，但3.4.3.2中的回流时间改为1 h,
    试验结果按GB/T 8170-1987规定修约到个数位。

6.7 熔点(DSC法)

    称取按6.1制备的试样((5.0士。.1) mg，放人铝试样皿中。熔点测定按ISO 11357-3:1999规定进

行。试验条件为:氮气流量为50 mL/min,DSC仪加热/冷却速率为10'C/min.

    试样需要消除热历史，取第2次加热扫描DSC曲线上的峰值温度Tp�,为熔点。试验结果按
GB/T 8170-1987规定修约到个数位。

    DSC法测定PET树脂的熔点，需用锢和锡两种标准样品校正仪器。锢标样校正130℃至1750C，锡

标样校正210℃至255℃的温度及热烙。

6.8 颗粒外观

6.8.1 粉 末

    粉末的测定按GB/T 14190-1993中3. 8规定进行。试验结果按GB/T 8170-1987规定修约到

个数位。

6.8.2 异色粒子

    称取500 g试样，精确至1g。将试样放人白色搪瓷盘中，捡出异色粒子并记录其数目。
6.9 水分

    水分的测定按GB/T 14190-1993中3. 7规定进行。试验结果按GB/T 8170-1987规定修约到

一位小数。

6. 10 密度

    以实验室样品颗粒作为试样。密度的测定按GB/T 1033-1986规定，采用密度梯度柱法(D法)。

密度梯度液采用正庚烷/四抓化碳体系。连续法配制密度梯度柱按GB/T 1033-1986中4. 4. 3. 2进
行，间歇法配制密度梯度柱见附录C,

6.11 灰分

    灰分的测定按GB/T 9345-1988中方法A规定进行测定，马福炉温度为(850士50)0C。试验结果

按GB/T 8170-1987规定修约到两位小数。

7 检验规则

7.1 检验分类和检验项目

    瓶用PET树脂产品的检验分为出厂检验和型式检验两类。

    5.2及5.3表 1中所有项目为型式检验项目，其中，特性粘度、乙醛含量、色度、端汝基含量、颗粒外

                                                                                                                                                            3
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观及水分为出厂检验项目。

    当有下列情况之一时，应进行型式检验:

    a) 正式生产过程中，原材料或工艺有较大改变，可能影响产品性能时;

    b) 产品装置检修，恢复生产时;

    c) 出厂检验结果与上次型式检验结果有较大差异时;

    d) 上级质量监督机构提出进行型式检验要求时。

72 组批

    瓶用PET树脂在同一生产线上，以相同原料、辅料及工艺条件所生产的相同规格产品组批。生产

厂可按一定生产周期或储存料仓的产品为一批。

7.3 抽样

7.3.1 生产厂做出厂检验时，样品可在料仓、包装线上或包装单元(袋)中抽取。在料仓或包装线上抽

样时，抽样方案需经验证。

7.3.2监督抽检和仲裁检验抽样时，件装产品的抽样方法按GB/T 6679-1986中2. 3. 1. 1的规定进
行，散装产品的抽样方法按GB/T 6679-1986中2.3.1.2的规定进行。

7.3.3 按GB/T 6678-1986中6.6.1规定确定取样件(包)数.

7.4判定规则与复验规则
    出厂产品应由生产厂的质量检验部门按照本标准规定的试验方法进行检验，依据检验结果和技术

要求对产品作出质量等级的判定，并提供质量证明。

    检验结果若某项指标不符合本标准的要求时，应从两倍量的包装单元中重新取样复验，以复验结果

作为最终判定的依据。

7.5 验收检验

    使用单位可按照本标准对收到的产品进行验收。如有异议，应在产品到达使用单位的3个月内向

生产厂提出，当产品使用三分之一以上时，不得提出异议。当供需双方对异议不能达成一致时，可申请

仲裁。

8 标志、包装、运输、贮存

8. 1 标志

    瓶用PET树脂外包装袋上应有明显的标志。标志内容包括:商标、厂名、厂址、产品名称、品种、规

格、等级、净含量、批号等。

8.2 包装

    瓶用PET树脂的包装可分为袋装和槽车装二种形式。袋装产品的包装袋为内衬是聚乙烯薄膜的

聚烯烃编织袋。

8.3 运输

    瓶用PE丁树脂为非危险品，对运输无特殊要求，但在运输和装卸过程中应有一定的防护措施，严禁

使用铁钩等锐利工具，切勿抛掷，严格防止产品受潮、污染、破损。

8.4 贮存

    瓶用PET树脂应置于阴凉、干燥、通风的仓库内贮存，并有防尘措施。
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                    附 录 A

                (规范性附录)

稀溶液中PET树脂粘度的测定 毛细管拈度计法

A.1 范 围

本方法规定了在特定溶剂中用毛细管粘度计法测定稀溶液中PEI，均聚物和共聚物粘度的试验方法.

本方法适用于PET均聚物和共聚物粘度的测定。

A 2 原理

    在(25士。'02)℃的温度下，测定溶荆和浓度为。.005创ml,的PET树脂溶液的流出时间。根据流
出时间和已知的溶液浓度计算试样的特性粘度。

A.3 试 剂

    除非另有说明，在分析中仅使用分析纯的试剂。

A. 3. 1 苯酚

A.3.2  1,1.2.2一四氮 乙煌

A. 4 仪器

A. 4. 1恒温水浴:能控制在(25士0.02)℃范围。

A.4.2乌氏枯度计:ISO 1628-1:1998中的1B型毛细管粘度计($=0. 88 mm);也可使用其他类型的
乌氏粘度计，只要其测定结果与上述规定的乌氏粘度计是等效的。

    注:ISO 1628-1:1998中的 1B型毛细管粘度计(0=0. 88 mm)可以使溶荆的流出时间在80 s至 200 s之间。

A. 4.3 加热装置:能控制温度在(110士10)℃的油浴或其他能加热到(110士10)℃的设备。

A. 4.4磁力搅拌器或其他能连续搅拌的设备。

A.4.5 标称孔径为(63-90) tam 不锈钢过滤网或微孔直径为(40̂-100) jAm烧结玻璃过滤器。

A. 4.6 分析天平:最小分度值为。.1 mg,

A. 4.7秒表:最小分度值为。.01 s。也可采用自动粘度计自动计时。
A. 4. 8移液管:25 ml,。也可采用自动加液装置加液.

A. 4.9 锥形瓶:50 mL,100 mL，带磨口玻璃塞。

A. 4. 10 密度计:密度范围(1.200̂ 1.300) g/cm'。

A.5 溶剂和试样溶液的制备

A. 5. 1 溶荆的配制

A. 5. 1. 1 将装有苯酚(A.3.1)的试剂瓶放入60℃左右的热水浴中使苯酚融化。

A. 5.1. 2 擦干苯酚试剂瓶外的水，然后将苯酚和1，工，2,2一四抓乙烷(A. 3. 2 )按60，40的质量比称量

(精确至100)后装人另一试剂瓶中，振摇至充分混匀。

A. 5. 1. 3 将配制好的溶剂通过不锈钢滤网(A. 4. 5 )或烧结玻璃过滤器(A. 4. 6 )过滤到带塞棕色玻璃

瓶中，放置24 h备用。

A. 5.1. 4 在(2510. 02)℃的恒温水浴中(A. 4. 1)用密度计(A. 4. 10)测定配制好的溶剂的密度。溶剂

的密度应控制在(1.235士0.003) g/cm'范围内。
    对使用中的溶剂，每天至少要按A. 6. 3测定一次平均流出时间。如果溶剂的流出时间超出最初制
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备的初始值的1%，则应废弃并制备新的溶剂。

A.5.2 试样溶液的制备

A. 5.2. 1 称取(0.125 0士。.001 0) g按6.1制备的试样放人50 mL或100 mL锥形瓶(A. 4. 9)中。

A. 5. 2. 2 用移液管(A. 4. 8 )或自动加液装置量取25 mL苯酚/1,1,2,2一四氛乙烷溶剂(A. 5. 1)加人到

锥形瓶 中。

A. 5.2.3 将装有试样的锥形瓶放在(110士〕0)℃的加热装置(A.4.3)上进行加热并连续搅拌

(A.4.4)，使试样完全溶解。溶解时间控制在30 min内，若超过此时间，则需要重新称样溶解。试样完

全溶解后冷却至室温。

A. 6 步骤

A. 6. 1试验准备

A.6.1.1 将试样溶液经不锈钢滤网或烧结玻璃漏斗过滤后加人乌氏粘度计(A. 4. 2 )中，溶液的液面应

在储液标线之间。

A. 6.1. 2 将粘度计垂直置于((25士0.02)℃的恒温水浴(A.4.1)中。粘度计的上刻度线要低于恒温水

浴液表面至少30 mm.粘度计应在恒温水浴中静置20 min左右，以使之达到(25士0.02)℃的温度。

A.6.2 测定试样溶液的流出时间

    在不用排空和重新装人新的溶液的情况下，重复测量3次溶液的流出时间，3次测量值中最大值与

最小值之差不超过0.2 s。取3次流出时间的算术平均值作为试样溶液的流出时间t.

A. 6.3 测定溶荆的流出时间

    取约17 mL溶剂，使用测量溶液时所使用的粘度计和方法重复测量5次溶剂的流出时间，5次测量

值中最大值与最小值之差不超过0. 1 s。取5次测定值的算术平均值作为溶剂的流出时间t-

    对使用中的溶剂，每天至少要测量一次平均流出时间。若连续两次测量的平均流出时间之差大于

0.2 s，应清洗粘度计。

    注:粘度计的清洗:粘度计在使用前或侧盘值不平行时，应用浓硫酸一重铬酸钾(i，1体积比)洗液浸泡 12 h以上，

        除去浓硫酸一重铬酸钾，清水洗净后，用去离子水(或燕馏水)侧洗至少5次，然后用丙酮清洗 1次，在低于 100̀C

        的条件下洪干。清洗已使用过的粘度计时.可先将试液排出用三氛甲烷溶剂侧洗，然后干燥。

A.7 结果计算

PET树脂溶液的粘数用I表示，按公式(A. 1)计算，单位为毫升/克(mL/g),

                                                                t一 h
(A. 1)

                                                                    to亡

式 中:

‘— 溶剂的流出时间，单位为秒(5),

  t- 溶液的流出时间，单位为秒((s),

‘— 溶液的浓度，单位为克每毫升(g/mL).
取两次平行测定的算数平均值作为试验结果，并按GB/T 8170-1987规定修约到四位有效数字。

注:ISO 7792-1:1997中规定，粘数是 PET树脂命名的特征性能之一

PET树脂溶液的特性粘度用〔司表示，按公式(A. 2 )计算，单位为分升/克((dL/g),

〔司
0.25(从一1 +31nr/,) (A.2)

式 中:

c— 溶液的浓度，单位为克每分升(g/dL):

1.— 相对粘度，7}二t/to
取两次平行测定的算数平均值作为试验结果，并按GB/T 8170-1987规定修约到小数点后三位。
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                    附 录 B

                  (规范性附录)

瓶用PET树脂中乙醛含量的测定 顶空气相色谱法

B.1 范围

本方法规定了用顶空气相色谱法测定瓶用PET树脂中乙醛含量的方法。

本方法适用于 PET树脂 中乙醛含量 的测定。

B 2 原理

将试样置于顶空瓶中，在150℃下恒温60 min，用顶空气相色谱法测定样品中释放出的乙醛含量

B. 3 试剂和材 料

    除非另有说明，在分析中仅使用分析纯的试剂和蒸馏水或去离子水或相当纯度的水。

B. 3. 1 乙醛:色谱纯或浓度为1 mg/mL的乙醛水溶液，放置在冰箱中。

B. 3.2 氮气:纯度不低于99.99肠。使用前应用脱水装置、硅胶、分子筛或活性碳等进行净化处理。

B. 3. 3 氢气:纯度不低于99.8%。使用前应用脱水装置、硅胶、分子筛或活性碳等进行净化处理。

B. 3. 4 空气:应无腐蚀性杂质。使用前需进行脱水、脱油处理。

B.3.5 亚硫酸氢钠溶液:将12 g亚硫酸氢钠溶于1 000 ml一含50 mL乙醇的蒸馏水中。

B. 3. 6 碘溶液(1/2 12=0.1 mol/L):将12. 7 g碘溶于1 000 mL含40 g碘化钾的蒸馏水中。

B.3.7 硫代硫酸钠标准滴定溶液:c(Na,S,O,)=0.1 mol/L，按GB/T 601-2002的规定配制及标定。

B. 3. 8 淀粉指示剂:质量分数为0.2%.

B. 3.9 冰 。

B.4 仪器

B. 4. 1 气相色谱仪:配备氢火焰离子化检测器、填充柱进样口。进样口应有可调换、可清洗的衬管。

衬管中应填有适量石英棉或不锈钢丝网，以阻止聚合物或固体颗粒站污系统。

B.4.2 色谱工作站或积分仪。

B. 4. 3 顶空进样器。

B. 4. 4 色谱柱:玻璃填充柱或不锈钢填充柱，长2. 2 m，内径6. 35 mm，固定相为 Porapak-Q,粒径

(180̂-250) pm (60目~80目),(150̂-180) pm (80目~100目)或GDX-102,粒径(150-180)”二

(8。目一10。目)。也可使用具有同等分离效果的其他色谱柱。
B.4.5 冰箱。

B. 4. 6 顶空瓶;20 mI，带铝质盖及聚四氟乙烯膜硅橡胶垫。

B. 4. 7 封盖器、启盖器。

B. 4.8 标准筛:网孔尺寸为0. 5 mm(30目)和0.6 mm(25目)。

B.4.9 样品粉碎机。

B. 4. 10 液氮生物容器。

B. 4. 11分析天平:精度。.1 mg(万分之一)。

B. 4. 12 分析天平:精度。. 01 mg(十万分之一)。

                                                                                                                                                                      7
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B. 4. 13 棕色容量瓶:容量250 mL,

B. 4. 14 碘量瓶:容量250 mL

B. 4.15 单刻线移液管:5 mL,25 mL.

B. 4.16 吸量管:。.5 mL,

B. 4. 17 酸式滴定管:25 mL.

B. 4. 18 微量注射器 :1 AL,

B.5 乙醛标准溶液的配制、浓度标定及贮存

    如果购买未开封的经过国家权威部门准确标定浓度的含水乙醛标准溶液，则可直接按B.6.2绘制

标准工作曲线。

8.5.1 乙醛标准溶液的配制

B.5.1.1 制备无氧蒸馏水:在容量瓶(B. 4. 13)中加人蒸馏水并向水中吹人氮气(B. 3. 2 )，起泡约

20 min，以除去溶解在水中的氧。

B. 5. 1. 2 在250 mL容量瓶中加人一定量的无氧蒸馏水并塞上瓶塞，用万分之一天平((B. 4. 11)称量容

量瓶及瓶塞的质量，精确到。工mg。然后，立即加人约250 mg的色谱纯乙醛(或约含250 mg纯乙醛的

水溶液)(B.3.1)，塞紧瓶塞，充分混合后再次称量。

B.5.1.3 加人无氧蒸馏水至刻度，充分混合并用N:吹扫瓶嘴部分。

B. 5. 2 乙醛标准溶液浓度的标定

    乙醛标准溶液配置后应尽快按以下步骤标定其浓度。作三份该溶液的平行测定

B. 5. 2. 1 向碘量瓶(B. 4. 14)中加人5. 0 mL亚硫酸氢钠溶液(B. 3. 5 )，再加人按B.5.1配置的乙醛标

准溶液5. 0 mL o碘量瓶的瓶口用蒸馏水水封。

B. 5. 2. 2 不断摇动碘量瓶，使乙醛与亚硫酸氢钠在室温下反应30 min.

B. 5,2. 3 打开碘量瓶，在摇动的同时准确加人25. 0 mL碘溶液(B. 3. 6 ).然后立即用硫代硫酸钠标准

滴定溶液(B. 3. 7 )滴定至溶液呈浅黄色时，加人0. 5 mL淀粉指示剂(B. 3. 8).继续滴定至蓝色刚好消失

为终点。此操作过程碘量瓶始终放置在冰水中。

B. 5. 2. 4 在相同条件下，以蒸馏水代替乙醛作空白试验。

B. 5. 2.5 计算乙醛标准溶液的浓度

    乙醛标准溶液的质量浓度(川按公式(B. 1)计算，单位为毫克/毫升(mg/mL),

(V;一Va ) X c X 22. 03
              V

..................⋯⋯(B. 1)

    式 中:

    V,— 滴定乙醛溶液时消耗的硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积，单位为毫升(mL) ;

    Vo— 空白试验时消耗的硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积，单位为毫升(ML) ;

      c— 硫代硫酸钠标准滴定溶液的浓度，单位为摩尔每升(mol/L) ;
    V— 加人乙醛标准溶液的体积，单位为毫升(mL) ;

  22.03-— 与I L硫代硫酸钠标准滴定溶液(c(Na,S2Ox)=1.000 mol/L)相当的以克表示的乙醛的

            质量 。

    取三次试验结果的算术平均值作为测定结果。

B. 5.3 乙醛标准溶液的贮存
    乙醛标准溶液取完样后应立即向有含氟聚合物衬隔膜密封垫的容器内转移，让溶液溢出以消除空

气，保证容器内无空隙，然后封上，贴上标识，放人冰箱备用。

    注:乙醛标准溶液浓度的整个标定操作应在同一天内完成。如严格按上述步骤进行，未开封的含水乙醛标准溶液

        可安全保存数月。
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B.6 分析步 骤

B.6.1 顶空气相色谱仪的准备

B.6.1.1将色谱柱的一端与进样口连接，另一端不接检测器，以免柱内的流失物污染检测器。将载气

(氮气)的流速调至表B. 1规定的条件。在柱箱温度为200℃下，将填充柱老化24 h以上。

                                  表B. 1 气相色谱操作条件

项 目 条 件

温度控制

  /℃

进样器 200

检测器 200

色谱柱 150

载气(氮气)流速/(mL/min) 30-35

B. 6. 1. 2 将色谱柱的出口与检测器连接，按表B. 1的条件使仪器达到充分平衡，并在色谱图L呈现稳

定 的基线 。

    顶空气相色谱仪的操作条件，在标准曲线制作与试样测试时除顶空进样器炉温和热平衡时间不同

外，其余条件应完全一致。

B. 6. 2 标准工作曲线的绘制

    标准工作曲线的绘制每三个月进行一次。

B. 6. 2. 1 预先将微量注射器(B. 4. 18)放在冰箱中冷藏。

B. 6. 2. 2 用十万分之一天平(B. 4. 12)分别称量 5个顶空瓶(记为瓶a~瓶e)及瓶盖的质量，精确

到0. 01 mg,

B. 6. 2. 3 用冷藏过的注射器分别准确吸取按B. 5制备的未开封的乙醛标准溶液0. 2 1,L,0. 4川、

。.6 F+L,O. 8 KL,1. 0 pL注人顶空瓶a一瓶e中。用封盖器(B.4.7)迅速将盖子压紧在顶空瓶上(整个操
作过程最好在冰箱冷藏室中进行，且手不能接触顶空瓶的瓶底和瓶身)。再次称量每一个顶空瓶的质

量。分别计算瓶a~瓶e中乙醛标准溶液的质量。

B. 6. 2. 4 将装有乙醛标准溶液的顶空瓶a放在顶空进样器(B.4.3)的炉腔中，在150℃下加热15 min,

然后将一定量的热平衡蒸汽导人气相色谱仪进行测定。用积分仪(B. 4. 2 )或其他方法确定其乙醛的峰

面积 Aao

    按同样的方法确定装有乙醛标准溶液的顶空瓶b~顶空瓶e中乙醛的峰面积An,A},Aa和A�

B. 6. 2. 5 根据标准溶液的浓度分别计算顶空瓶a~瓶e中乙醛的质量，单位为微克(F'g) o
    以乙醛质量为横坐标，相应的气相色谱峰面积A为纵坐标绘制曲线作为标准工作曲线。

B. 6. 3 试样测试

    做两份试样的平行试验。

B. 6. 3. 1 称取按6. 1制备的试样约0. 5 g，精确至0. 1 mg，记为二。

B. 6. 3. 2 用氮气吹扫顶空瓶，然后迅速将称好的试样放人顶空瓶中，用封盖器迅速将盖子压紧在顶空

瓶上。

B. 6. 3. 3 将盛有试样的顶空瓶放在顶空进样器的炉腔内，加热到150℃并恒温60 min，然后将试样中

释放出的一定量的乙醛热平衡蒸汽导人气相色谱仪进行测定。

    注:在整个操作过程中要尽量避免空气进人顶空瓶内

    根据气相色谱图中试样的乙醛峰面积，在标准工作曲线上求出相应的乙醛量二t。
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8.6.4 结果计算

    试样的乙醛含量按公式(B. 2 )计算，单位为微克/克(as/s),

乙醛含量一w,w (B. 2)

式中 :

w:— 根据样品峰面积及标准曲线求出的乙醛量，单位微克(P8) o

二 试样质量，单位为克($),

取两次平行测定的算术平均值作为试验结果，并按GB/T 8170-1987规定修约到一位小数.
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        附 录 C

      (规范性附录)

密度梯度柱的配制 间歇法

C. 1 试荆和材料

C.1.1 正庚烷:分析纯。

C. 1. 2 四抓化碳:分析纯。

C. 2 仪器

C. 2. 1 恒温控制浴:见GB/T 1033-1986中4.4.1.1,

C. 2.2 密度计:见GB/T 1033-1986中4.4.1.2,

C. 2.3 密度梯度管:见GB/T 1033-1986中4.4.1.4,

C. 2.4 标准玻璃浮标:见GB/T 1033-1986中4.4.1.6,

C. 2.5 磁力搅拌器

C. 2.6 三角瓶:容量250 mL

C. 2.7 毛细管漏斗:内径0. 5 mm左右，长度大于密度梯度管的高度。

C. 2. 8 量筒 :容量 100 mL,200 mL

C. 3 测定PET树脂密度用密度梯度柱的配制

    密度梯度柱的配制必须保证密度梯度柱的灵敏度对每厘米柱高不低于。.001 g/cm'，例如:对于一

根梯度管最理想的密度范围为((0.001̂-0.1) g/cm'，不得使用管子上、下端部，并且不应取校正部分外

的读数。

C. 3. 1 按表C. 1规定，分别配制10个组分的溶液。每个溶液配制时，用量筒(C.2.8)分别量取四抓化

碳和正庚烷，加人到三角瓶(C. 2. 6 )中，用磁力搅拌器(C.2.5)充分搅匀。

    注:密度梯度柱的密度范围应根据产品的密度值决定，每一组分体积按密度梯度管的总体积进行分配

                                表 C.1 密度梯度液各组分的配比

加入组分顺序 大约密度八g/cm' ) 四抓化碳体积/ml, 正庚烷体积/mL

第一组分 1. 330 140. 7 59.3

第二组分 1. 340 142.9 57.1

第三组分 1. 350 145.1 54 9

第四组分 1.360 147.3 52.7

第五组分 1.370 148. 5 51.5

第六组分 1.380 151. 7 48. 3

第七组分 1.390 153. 9 46. 1

第八组分 1.400 156. 1 43.9

第九组分 1.410 158. 3 41. 7

第十组分 1.420 160. 5 39. 5
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C. 3.2 将三角瓶中的溶液转移到量筒中，用密度计(C. 2. 2 )测量溶液的密度。若密度实测值与表C. 7

中给出值相差较大，则需根据购买的四氯化碳和正庚烷的密度重新计算所需四氯化碳和正庚烷的体积。

C.3.3 将毛细管漏斗(C. 2. 7 )插人到密度梯度管底部，按组分顺序将按C.3.2配好的溶液沿着毛细管

漏斗慢慢地往密度梯度管内加人。

C. 3.4 待全部组分加完后，缓缓将毛细管漏斗取出。

    按GB/T 1433-1986中4. 4. 3. 2. 4-4. 4. 3. 2. 5标定密度梯度柱。
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