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修订HG/T 4691-2014《工业多聚磷酸》化工行业标准

编制说明

（征求意见稿）

1 工作简况

1.1 任务来源

根据工业和信息化部办公厅《关于印发2024年第一批行业标准制修订计划的通知》工信厅科

〔2024〕18号的要求，于2029年9月完成HG/T 4691-2014《工业多聚磷酸》化工行业标准的修订工

作。计划编号为：2024-0176T-HG。本标准由全国化学标准化技术委员会无机化工分技术委员会

（SAC/TC63/SC1）归口。由云南天耀化工有限公司、贵州川恒化工股份有限公司、重庆川东化工

（集团）有限公司、广西钦州志诚化工有限公司、昆明理工大学、扬州瑞阳化工有限责任公司、中

海油天津化工研究设计院有限 公司、贵州省产品质量监督检验院等单位共同承担起草工作。

1.2 主要工作过程

1.2.1 调研阶段

全国化学标准化技术委员会无机化工分技术委员会接到修标任务后，首先向生产厂家和用户发

函进行调查，征集对修订标准的建议和起草单位，在此基础上组建项目起草小组。起草小组查阅了

国内外标准及有关技术资料，在此基础上提出了文献小结。

1.2.2 工作方案会阶段

全国化学标准化技术委员会无机化工分技术委员会于2024年8月在四川成都组织召开国修订标

准工作方案会。会上初步确定了修订《工业多聚磷酸》化工行业标准的指标项目和试验方法等内

容，同时确定了下一步工作方案。各相关单位根据工作方案的安排开展了试验验证、产品质量数据

统计、汇总等工作。

2 标准编制原则、解决的主要问题

2.1 编制原则

2.1.1 积极采用国际标准和国外先进标准；

2.1.2 有利于促进技术进步，提高产品质量；

2.1.3 有利于合理利用资源，提高经济效益；

2.1.4 符合用户要求，保护消费者利益，促进对外贸易。

2.2 解决的主要问题

随着国内经济的迅速发展，工业多聚磷酸产品（PPA）的应用领域得到不断扩展，除在传统应

用领域外，近年来，多聚磷酸的应用边界正随技术进步不断扩展，如固态电池、生物医药制造等。

据2023年统计数据显示，国内外锂电池和阻燃剂占PPA消费量的65%； 医药和电子级PPA需求年增

12%。

现行标准HG/T 4691-2014《工业多聚磷酸》已不能完全适应该产品的应用需求，另外，由于该
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标准的标龄较长，标准中的指标项目的设置及所采用的部分试验方法也进行需要调整。通过对标准

的修订，使之更能符合该产品的生产和使用情况，达到统一和规范市场的效果，对提高产品质量、

扩大产品出口起到积极的推进作用，对于国内生产企业的生产管理和销售市场有着指导性意义。

2.3 主要内容

2.3.1 产品概况

产品名称：工业多聚磷酸 英文名：Polyphosphoric acid for industrial use

分子通式：H（n+2）PnO（3n+1）

结构式：

多聚磷酸是一种无机酸，外观一般为无色透明黏稠状液体，具有腐蚀性，属二级无机酸性腐蚀

物品。多聚磷酸为质子酸，能溶解多种低分子及高分子有机化合物。

多聚磷酸的酸性强于正磷酸（pKa≈1），比硝酸、硫酸弱，且无氧化能力。高温下脱水性显

著。有吸湿性和易潮解。遇H发泡剂会引起燃烧。

2.3.2 产品用途

主要用途包括用于有机合成、医药中间体、香料中间体、沥青改性剂及化工、锂电池、皮革等

行业等。

2.3.3 生产工艺

多聚磷酸（PPA）的生产工艺主要分为两种路线： ​ 以五氧化二磷（P₂O₅）为原料的直接缩合

法和以磷酸（H₃PO₄）或黄磷为原料的热聚合法。

工艺流程对比 ​

工艺路线 磷酸（H₃PO₄）路线​ 五氧化二磷（P₂O₅）路线​

原料预处理​ 工业磷酸需脱除金属杂质（Fe、As等）和游离

水

P₂O₅粉末需干燥防潮（吸湿性强）

核心反应​ 高温脱水缩合：

nH3 ​ PO4 ​ →​ Hn+2​ Pn​ O3n+1 ​ +(n−1)H2 ​ O

控制加水量缩合：

3P2 ​ O5​ +5H2 ​ O→2H5 ​ P3 ​ O10​

反应条件​ 温度：250-350℃，需真空脱水（-0.09 MPa） 温度：80-120℃，常压或微负压

聚合度控制​ 通过终止剂（水或磷酸）调节链长 通过P₂O₅与H₂O的摩尔比直接控制（理论加水

量0.83）

后处理​ 过滤、冷却、粘度调节 过滤未反应P₂O₅颗粒、真空脱水

2.3.4 国内外相关标准情况

目前查询收集到的国内标准只有HG/T 4691-2014《工业多聚磷酸》。经多渠道检索，收集到国

外同类产品标准有印度标准IS 17439:2020《多聚磷酸》。通过对比，这印度标准的技术要求与我国

标准在部分指标项目上存在一定差距，对比国外标准，我国标准目前处于领先地位。标准对比见附

件2。
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2.4 编制依据

2.4.1 国内实际生产及使用情况；

2.4.2 国内生产厂质量月报（见附表2）；

2.4.3 编制过程中的验证数据及检测数据（见附表3）。

3 主要内容与主要试验（或验证）情况分析

3.1 主要技术内容变化情况

3.1.1 指标项目的变化情况

由于目前该产品的应用领域有了新的拓展，如在改性沥青、锂离子电池等领域均得到了较为理

想的应用。因此，对标准范围进行调整。

鉴于近年来我国磷资源的变化情况，结合生产原料中砷含量的改变，修订后的标准对产品进行

了分类，将由于原料黄磷中砷含量较高而生产的工业多聚磷酸产品纳入标准中，由于此类型产品的

应用领域对产品中砷含量没有较高的要求，为使磷资源得到充分利用，同时可以尽量降低或减少产

品除砷带来能耗、环境保护等方面的负面影响。

由于近年来生产技术提升，产品生产工艺的改进及应用领域的需求，高含量产品逐步成为主流

产品，因此，标准中新增加了118%（H3PO4）产品的规格。

该标准首次制定时期，技术尚处于初步稳定阶段，生产工艺及原料对产品品质产生一定影响，

且下游用户对产品的要求也不尽相同。因此，对产品的要求进行了等级划分。由于近年来生产工艺

已逐步成熟，原料来源基本稳定，其产品质量已趋于稳定，同时下游用户该产品供货已相对固定，

产品等级的划分已意义不大，修订后的标准要求中取消了等级划分。

考虑到今后生产技术的变化及原料来源（磷酸）的变化，为保障产品品质能够充分满足使用要

求，标准增加了硫酸盐项目及指标要求。

除上述重点内容修改外，本次修订还调整了要求中部分项目的指标，使标准更加贴合生产及应

用的实际需求。

3.1.2 试验方法的变化情况

由于多聚磷酸产品理化特性与传统的磷酸不完全相同，因此不能完全照搬磷酸国家标准中所采

用的磷钼酸喹啉重量法的操作步骤，需要对一些细节方面进行适当调整。通过采用调整的测定方法

进行试验验证，其结果达到预期的效果，可以满足多聚磷酸产品主含量的检测需求。

由于标准中增加了硫酸盐项目，因此试验方法中增加相应的硫酸盐含量测定方法。结合本产品

的特性及产品中硫酸盐可能存在的形式，标准中给出硫酸钡目视比浊法测定硫酸盐含量，该测定方

法是最为经典的方法之一，已普遍应用于传统的磷系无机化工产品标准中所涉及的硫酸盐含量测

定，完全能够满足测定要求。

考虑到产品中砷含量指标的重要性，且简化测定步骤，充分发挥仪器分析的优势，标准中增加

了原子荧光法测定产品中砷含量的检测方法。该方法已普遍用于磷及磷酸盐产品中砷含量的测定，

其检测结果完全能够准确、可靠。

砷含量测定中除增加原子荧光法外，有企业利用电感耦合等离子发射光谱法（ICP-OES）联合

测定产品中的砷含量，从而更加简化了测定手续，因此标准中增加相应的测定步骤。
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4 主要试验验证数据的分析、综述报告、技术经济论证、预期的经济效果

4.1 试验验证数据的分析

本次修订标准重点主含量、砷含量的测定方法进行完善，同时增加硫酸盐含量的测定方法。其

中主含量的测定方法是在现行标准的基础上，对部分测定步骤及测定条件进行，修改，通过对试验

数据分析，修改后的方法更加贴合实际，方法的准确性、可靠性均有所提升。

对于砷含量测定，采用原子荧光法、电感耦合等离子发射光谱法（ICP）与二乙基二硫代氨基

甲酸银光度法进行对比试验，以验证该方法的适用性。通过试验验证，增加的分析方法均有较好的

适用性，能够达到产品检验结果准确、可靠的要求。

硫酸盐含量的测定采用限量比浊法，通过对产品中硫酸盐含量进行试验验证，其测定结果能够

达到预期效果，满足多聚磷酸产品中硫酸盐含量的测定要求。

本次标准修订中的试验验证过程分析（试验报告）及验证结果见附件3。

4.2 技术经济论证

标准修订后与原标准对比，标准的应用范围更为广泛，在工业多聚磷酸的应用领域起到了基础

标准的作用。产品分析方法中结合目前的实际情况，根据多聚磷酸的理化特性，参照磷系产品的国

家标准、行业标准，对部分项目的试验方法进行修改、完善，使得修订后标准的分析方法在准确的

基础上更为便捷和易于操作。

综上，本标准的修订解决了目前部分企业的生产、检验中的一些问题，促进了产品质量提升，

为提升该产品品质，保障下游产品质量以及扩大应用领域打下了基础。

4.3 预期达到的经济效果

本次修订的内容主要是为了满足目前生产单位和市场的需求，修订后增强了标准的适用性，可

以更加科学地规范工业多聚磷酸行业的生产行为，引导和促进行业健康发展。本标准的实施对保障

市场正常秩序，促进社会经济发展，消除贸易技术壁垒，促进国际贸易开展起到积极地推动作用。

5 采用国际标准和国外先进标准的程度，以及与国际、国外同类标准水平的对比情

况，或与测试的国外样品、样机的有关数据对比情况

本标准的修订在原化工行业标准的基础之上，充分考虑国内产品的生产、使用的实际情况对指

标参数进行调整。修订后的标准，指标参数设置合理，试验分析方法经典、简便、易于操作，完全

满足国内外用户的使用要求。

查阅国际标准情况，目前欧美等发达国家没有相关工业用途多聚磷酸的标准，企业目前出口产

品均执行本行业标准中的指标要求。本次修订参考企业生产数据调整了部分项目指标数值等，同时

完善了部分项目的分析方法，使得本标准的质量有了一定幅度的提升。综合分析，本标准达到国内

先进水平。

6 与现行相关法律、法规、规章及相关标准，特别是强制性标准的协调性

与有关的现行法律、法规和强制性国家标准没有冲突。
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7 重大分歧意见的处理经过和依据

无重大分歧意见。

8 标准性质的建议

本标准为推荐性化工行业标准。

9 贯彻标准的要求和措施建议

本标准反映了目前国内实际生产技术水平，可积极向国内生产单位、用户、质检机构等相关单

位推荐使用本标准。建议尽快发布实施本标准。

10 废止现行有关标准的建议

无。

11 其他应予说明的事项

无。
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附件1：标准修订前后指标项目与方法对比

修订前指标项目

项 目

指 标

115%酸 105%酸

优等品 一等品 合格品 优等品 一等品 合格品

色度/黑曾 ≤ 20 30 40 20 30 40

磷酸（H3PO4）w/% ≥115.0 104～106

五氧化二磷（P2O5）w/% ≥83.3 75.3～76.7

氯化物（以Cl计）w/% ≤ 0.0003 0.0005 0.0005 0.0003 0.0005 0.0005

砷（As）w/% ≤ 0.004 0.008 0.010 0.005 0.008 0.010

铁（Fe）w/% ≤ 0.001 0.002 0.002 0.001 0.002 0.002

重金属（以Pb计）w/% ≤ 0.001 0.001 0.002 0.001 0.001 0.002

修订后指标项目

项 目

指 标

Ⅰ类 Ⅱ类

规格1 规格2 规格3 规格1 规格2 规格3

色度/黑曾 ≤ 20 20

磷酸（H3PO4）w/% ≥ 118.0 115.0 105.0 118.0 115.0 105.0

五氧化二磷（P2O5）w/% ≥ 84.7 83.3 76.0 84.7 83.3 76.0

氯化物（以Cl计）w/% ≤ 0.0003 0.0003 0.0005 0.0003 0.0003 0.0005

硫酸盐（以SO4计）/% ≤ 0.002 0.002

砷（As）w/% ≤ 0.003 0.002 0.001 0.030 0.025 0.020

铁（Fe）w/% ≤ 0.001 0.001 0.002 0.001 0.001 0.002

重金属（以Pb计）w/% ≤ 0.001 0.001 0.002 0.001 0.001 0.002

试验方法对比

项 目
试验方法

修订前 修订后

色度/黑曾 ≤ 铂-钴比色法 铂-钴比色法

磷酸（H3PO4）w/% ≥
磷钼酸酸喹啉重量法、链长法 磷钼酸酸喹啉重量法、链长法

五氧化二磷（P2O5）w/% ≥

氯化物（以Cl计）w/% ≤ 硝酸银目视比浊法 硝酸银目视比浊法

硫酸盐（以SO4计）/% ≤ 硫酸钡目视比浊法 -

砷（As）w/% ≤ 二乙基二硫代氨基甲酸银光度法、原

子荧光法、ICP-OES法
二乙基二硫代氨基甲酸银光度法

铁（Fe）w/% ≤ 1,10菲啰啉分光光度法 1,10菲啰啉分光光度法

重金属（以Pb计）w/% ≤ 硫化铅目视比色法 硫化铅目视比色法
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附件2 工业多聚磷酸生产企业产品质量月报/单位名称:云南天耀化工有限公司

规格

115%酸 105%酸

产品等级 优等品 外观

无色透明或略带浅黄色、稠状液

体

产品等级 优等品 外观

无色透明或略带浅黄色、稠状液

体

日期 色度

磷 酸

（ H3PO4

）

五氧化二

磷

（P2O5）

氯 化 物

（ 以 Cl

计）

铁（Fe） 砷（As）

重 金 属

（ 以 Pb

计）

色度

磷 酸

（ H3PO4

）

五氧化二

磷

（P2O5）

氯 化 物

（ 以 Cl

计）

铁（Fe） 砷（As）

重 金 属

（ 以 Pb

计）

2023.01 20 115.52% 83.69% 0.0001% 0.0003% 0.0035% 0.0015% 20 105.33% 76.31% 0.0001% 0.0002% 0.00005% 0.0003%

2023.02 20 115.51% 83.69% 0.0001% 0.0002% 0.0033% 0.0015% 20 105.66% 76.55% 0.0001% 0.0002% 0.00003% 0.0003%

2023.03 20 115.50% 83.68% 0.0001% 0.0002% 0.0032% 0.0015% 20 105.52% 76.45% 0.0001% 0.0002% 0.00003% 0.0003%

2023.04 20 115.62% 83.77% 0.0001% 0.0004% 0.0033% 0.0015% 20 105.34% 76.32% 0.0001% 0.0002% 0.00003% 0.0003%

2023.05 20 115.44% 83.64% 0.0001% 0.0003% 0.0033% 0.0015% 20 105.45% 76.40% 0.0001% 0.0002% 0.00003% 0.0003%

2023.06 20 115.52% 83.69% 0.0001% 0.0005% 0.0034% 0.0015% 20 105.51% 76.44% 0.0001% 0.0002% 0.00003% 0.0003%

2023.07 20 115.45% 83.64% 0.0001% 0.0003% 0.0035% 0.0010% 20 105.42% 76.38% 0.0001% 0.0002% 0.00003% 0.0003%

2023.08 20 115.53% 83.70% 0.0001% 0.0005% 0.0033% 0.0010% 20 105.49% 76.43% 0.0001% 0.0003% 0.00002% 0.0004%

2023.09 20 115.64% 83.78% 0.0001% 0.0004% 0.0033% 0.0010% 20 105.59% 76.50% 0.0001% 0.0002% 0.00003% 0.0003%

2023.10 20 115.41% 83.61% 0.0001% 0.0002% 0.0033% 0.0010% 20 105.7% 76.61% 0.0001% 0.0004% 0.00003% 0.0005%

2023.11 20 115.39% 83.60% 0.0001% 0.0002% 0.0033% 0.0010% 20 105.32% 76.30% 0.0001% 0.0003% 0.00003% 0.0005%

2023.12 20 115.45% 83.64% 0.0001% 0.0003% 0.0033% 0.0010% 20 105.80% 76.65% 0.0001% 0.0004% 0.00003% 0.0003%
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附件2（续） 工业多聚磷酸生产企业产品质量月报/单位名称:云南天耀化工有限公司

规格

115%酸 105%酸

产品等级 一等品 外观

无色透明或略带浅黄色、稠状液

体

产品等级 优等品 外 观

无色透明或略带浅黄色、稠状液

体

日期 色度

磷酸

（H3PO4

）

五氧化二

磷

（P2O5）

氯化物

（以Cl

计）

铁（Fe） 砷（As）

重金属

（以Pb

计）

色度

磷酸

（H3PO4

）

五氧化二

磷

（P2O5）

氯化物

（以Cl

计）

铁（Fe） 砷（As）

重金属

（以Pb

计）

2024.01 20 115.36% 83.58% 0.0001% 0.0003% 0.0061% 0.0010% 20 105.43% 76.38% 0.0001% 0.0003% 0.00007% 0.0005%

2024.02 20 115.34% 83.56% 0.0001% 0.0003% 0.0058% 0.0010% 20 105.33% 76.31% 0.0001% 0.0003% 0.00005% 0.0004%

2024.03 20 115.38% 83.59% 0.0001% 0.0005% 0.0060% 0.0010% 20 105.77% 76.63% 0.0001% 0.0003% 0.00005% 0.0005%

2024.04 20 115.39% 83.60% 0.0001% 0.0004% 0.0047% 0.0011% 20 105.33% 76.31% 0.0001% 0.0004% 0.00001% 0.0004%

2024.05 20 115.41% 83.61% 0.0001% 0.0004% 0.0074% 0.0004% 20 105.73% 76.60% 0.0001% 0.0003% 0.00001% 0.0004%

2024.06 20 115.36% 83.58% 0.0001% 0.0004% 0.0071% 0.0010% 20 105.61% 76.51% 0.0001% 0.0003% 0.00005% 0.0004%

2024.07 20 115.55% 83.71% 0.0001% 0.0004% 0.0076% 0.0010% 20 105.60% 76.51% 0.0001% 0.0003% 0.00003% 0.0004%

2024.08 20 115.32% 83.55% 0.0001% 0.0008% 0.0038% 0.0008% 20 105.47% 76.41% 0.0001% 0.0003% 0.00003% 0.0004%

2024.09 20 115.46% 83.65% 0.0001% 0.0004% 0.0042% 0.0010% 20 105.49% 76.43% 0.0001% 0.0004% 0.00003% 0.0005%

2024.10 20 115.45% 83.64% 0.0001% 0.0002% 0.0050% 0.0010% 20 105.54% 76.46% 0.0001% 0.0004% 0.00003% 0.0004%

2024.11 20 115.52% 83.69% 0.0001% 0.0004% 0.0073% 0.0010% 20 105.28% 76.27% 0.0001% 0.0004% 0.00003% 0.0004%

2024.12 20 115.47% 83.66% 0.0001% 0.0003% 0.0064% 0.0010% 20 105.32% 76.30% 0.0001% 0.0004% 0.00003% 0.0005%
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附件2（续） 工业多聚磷酸生产企业产品质量月报/单位名称:广西钦州志诚化工有限公司

规格

115%酸 105%酸

产品

等级
外 观

产品

等级
外 观

日期 色度

磷酸

（H3PO4

）

五氧化

二磷

（P2O5

）

氯化物

（以Cl
计）

铁

（Fe）
砷

（As）

重金属

（以Pb
计）

硫酸盐

（以
SO4

计）

色度

磷酸

（H3PO4

）

五氧化

二磷

（P2O5

）

氯化

物

（以Cl
计）

铁

（Fe
）

砷

（As）

重金属

（以Pb
计）

硫酸盐

（以
SO4

计）

2023.01 20黑曾 116.10% 84.11% ＜3ppm 5ppm 60ppm ＜3ppm
＜2ppm

/ / / / / / / /

2023.02 / / / / / / / / / / / / / / / /

2023.03 / / / / / / / / / / / / / / / /

2023.04 / / / / / / / / / / / / / / / /

2023.05 15黑曾 115.56% 83.72% ＜3ppm 2.5ppm 71ppm ＜3ppm
＜2ppm

/ / / / / / / /

2023.06 15黑曾 115.50% 86.68% ＜3ppm 2.66ppm 76.33ppm ＜3ppm ＜2ppm / / / / / / / /

2023.07 / / / / / / / / / / / / / / / /

2023.08 15黑曾 116.16% 84.16% ＜3ppm 2ppm 74ppm ＜3ppm ＜2ppm / / / / / / / /

2023.09 / / / / / / / / 12黑曾 105.40% 76.36% ＜3ppm 1ppm 80.33ppm ＜3ppm
＜2ppm

2023.10 / / / / / / / / 12黑曾 105.54% 76.46% ＜3ppm 1ppm 51.84ppm ＜3ppm ＜2ppm

2023.11 10黑曾 115.57% 83.73% ＜3ppm 1ppm 95ppm ＜3ppm
＜2ppm

12黑曾 105.31% 76.30% ＜3ppm 1ppm 0.1ppm ＜3ppm
＜2ppm

2023.12 20黑曾 116.38% 84.32% ＜3ppm 2.5ppm 57ppm ＜3ppm
＜2ppm

/ / / / / / / /
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附件2（续） 工业多聚磷酸生产企业产品质量月报/单位名称:广西钦州志诚化工有限公司

规格

115%酸 105%酸

产品

等级
外 观

产品

等级
外观

日期 色度

磷酸

（H3PO4

）

五氧化

二磷

（P2O5

）

氯化物

（以Cl
计）

铁

（Fe）
砷

（As）

重金属

（以Pb
计）

硫酸盐

（以
SO4

计）

色度

磷酸

（H3PO4

）

五氧化

二磷

（P2O5

）

氯化

物

（以Cl
计）

铁

（Fe）
砷

（As）

重金属

（以
Pb
计）

硫酸盐

（以
SO4

计）

2024.01 15黑曾 116.58% 84.46% ＜2ppm 1ppm 60.33ppm ＜2ppm
＜2ppm

/ / / / / / / /

2024.02 10黑曾 115.57% 83.73% ＜2ppm 1ppm 75ppm ＜2ppm ＜2ppm 8黑曾 105.57% 76.48% ＜2ppm 1ppm 65.66ppm ＜2ppm ＜2ppm

2024.03 13黑曾 116.00% 84.04% ＜2ppm 1ppm 80ppm ＜2ppm ＜2ppm 6黑曾 105.43% 76.38% ＜2ppm 1ppm 74ppm ＜2ppm ＜2ppm

2024.04 12黑曾 117.24% 84.94% ＜2ppm 1.375ppm 60.5ppm ＜2ppm ＜2ppm / / / / / / / /

2024.05 13黑曾 116.25% 84.22% ＜2ppm 2.62ppm 72ppm ＜2ppm ＜2ppm 5黑曾 105.40% 76.36% ＜2ppm 1.833ppm 73ppm ＜2ppm ＜2ppm

2024.06 10黑曾 116.12% 84.13% ＜2ppm 1.9ppm 66.8ppm ＜3ppm ＜2ppm 7.5黑曾 105.38% 76.35% ＜2ppm 1.1ppm 65ppm ＜3ppm ＜2ppm

2024.07 13黑曾 116.44% 84.36% ＜2ppm 1.666ppm 57.67ppm ＜3ppm ＜2ppm 6黑曾 105.28% 76.28% ＜2ppm 1.666ppm 51.12ppm ＜3ppm ＜2ppm

2024.08 10黑曾 116.71% 84.56% ＜2ppm 1ppm 68ppm ＜3ppm
＜2ppm

18黑曾 105.36% 76.33% ＜2ppm 1ppm 0.16ppm ＜3ppm ＜2ppm

2024.09 13黑曾 116.56% 84.45% ＜2ppm 1ppm 61.5ppm ＜3ppm ＜2ppm 15黑曾 105.32% 76.33% ＜2ppm 1ppm 57ppm ＜3ppm
＜2ppm

2024.10 15黑曾 117.00% 84.77% ＜2ppm 1ppm 48ppm ＜3ppm ＜2ppm 7.5黑曾 105.70% 76.58% ＜2ppm 0.755ppm 70ppm ＜3ppm
＜2ppm

2024.11 / / / / / / / / 6黑曾 105.55% 76.47% ＜2ppm 1ppm 85ppm ＜3ppm ＜2ppm

2024.12 10黑曾 117.13% 84.86% ＜2ppm 1.145ppm 53.66ppm ＜3ppm
＜2ppm

4黑曾 106.52% 77.17% ＜2ppm 1ppm 62ppm ＜3ppm
＜2ppm
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附件3

修订工业多聚磷酸化工行业标准

实验报告
（重庆川东化工(集团)有限公司）

一、主含量

1.1 试验步骤

1.1.1试验溶液的制备

称取约0.7 g试样，精确至0.0002 g，置于250 mL烧杯中，加20 mL混合酸和20 mL水，混匀。

盖上表皿，置于电热板上缓缓加热至微沸30 min，冷却后转移入500 mL容量瓶中，用水稀释至刻

度，摇匀。

1.1.2空白试验溶液的制备

除不加试样外，其它加入的试剂量与试验溶液的制备完全相同，并与试样同时进行相同处理。

1.1.3试验

现行标准中试验步骤（部分）

用移液管移取10 mL试验溶液和试验空白溶液分别置于250 mL烧杯中，加入15 mL硝酸溶液，用

水稀释至约100 mL，盖上表面皿，置于电热板上加热至微沸30 s，冷却过程中（溶液的温度在75℃

左右），加入50mL喹钼柠酮溶液（在加入试剂和加热过程中不得使用明火，不得搅拌，以免凝

块），冷却至室温，冷却过程中搅拌3次～4次。

修订后的试验步骤（部分）

用移液管移取10 mL试验溶液和试验空白溶液分别置于250 mL烧杯中，加入15 mL硝酸溶液，用

水稀释至约100 mL，盖上表面皿，置于电热板上加热至微沸，取下烧杯，加50mL喹钼柠酮溶液，盖

上表面皿后继续加热微沸1min或置于沸水浴中保温至沉淀分层，取下，（在加入试剂和加热过程中

不得使用明火，不得搅拌，以免凝块），冷却至室温，冷却过程中搅拌3次～4次。

用预先在180℃±2℃或250℃±5℃恒温干燥箱内干燥至恒重的玻璃砂坩锅抽滤，先将上层清夜

滤完，用倾泻法洗涤沉淀3次～4次，每次用水约25 mL。然后将沉淀移入玻璃砂坩锅中抽滤，再用

水洗涤沉淀4次，将带有沉淀的玻璃砂坩锅置于180 ℃±2 ℃或250 ℃±5 ℃电热恒温干燥箱中，

从温度达到设定值时计时，在180 ℃下干燥45 min或在250 ℃下干燥15 min，取出稍冷后，置于干

燥器中冷却至室温，称量，精确至0.0002 g。

1.1.4 测定结果对比

测定结果对比见表1。

表1 多聚磷酸主含量方法结果对比表

批号 修改前 修改后 差值

1-17# 117.0 117.12 0.12

1-18# 116.52 116.68 0.15

1-21# 119.22 119.52 0.30

2-13# 118.49 118.67 0.18

2-14# 116.61 116.90 0.29

2-15# 116.63 116.88 0.25
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结论：新修订的方法与原方法在结果对比上符合误差的要求范围，新方法可行。

二、砷

分别按照拟定的二乙基二硫代氨基甲酸银光度法（仲裁法）、原子荧光法测定砷，其中原子荧

光测定称样量0.2g～0.3g，置于100 mL烧杯中，加30 mL水，盖上表面皿煮沸约1 min，转移至

250mL容量瓶中，稀释至刻度。移取10mL于100mL容量瓶中，按标准（草案）规定方法测定。同时用

ICP-OES的方法进行测定。三种方法结果对比见表2。原子荧光法回收率见表3、ICP-OES方法的回收

率见表4。

ICP-OES测定方法如下：

标准曲线的绘制是取0ug、10ug、30ug、60ug、100ug砷标准溶液于100mL容量瓶中，加2.5mL电

子级硝酸，加水稀释至刻度，摇匀。

样品测定：称取10g样品，加水溶解后，转移至100mL容量瓶，稀释至刻度，摇匀。移取10mL溶

液于100mL容量瓶中，加2.5mL电子级硝酸，加水稀释至刻度，摇匀。

按ICP-OES规定的仪器操作，寻峰后测定。

表2 多聚磷酸主含量方法结果对比表

批号 原子荧光法，% 光度法(仲裁法)，% ICP-OES，%

1-17# 0.0068 0.0072 0.0071

1-18# 0.0077 0.0081 0.0079

1-21# 0.0052 0.0058 0.0060

2-13# 0.0054 0.0062 0.0059

2-14# 0.0059 0.0066 0.0063

表3 原子荧光法回收率

项目

批号

样品实测

（μg）

标准加入量

（μg）
测得量（μg） 回收量（μg） 回收率（%）

1-21#

9.45 10 18.2 8.75 87.5

12.23 10 20.5 8.27 82.7

10.87 10 19.7 8.83 88.3

表4 ICP-OES回收率

项目

批号

样品实测

（μg）

标准加入量

（μg）
测得量（μg） 回收量（μg） 回收率（%）

1-21#

33.93 30 63.61 29.68 98.93

33.93 40 74.26 40.33 100.82

33.93 50 85.43 51.5 103.0

结论：通过三种方法的结果比对、回收率测定，原子荧光法、ICP-OES的方法可行。

三、 硫酸盐

按标准草案中拟定的硫酸盐含量的测定-目视比浊法进行测定，测定结果及回收率见表5、表

6。

表5 硫酸盐测定结果

项目 测定次数 测定结果
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硫酸盐

(w/%)

1 ＜0.002

2 未检出

3 ＜0.001

表6 硫酸盐回收率的测定结果

测定次数
样品实测

(μg)

标准加入量

(μg)

测得量

(μg)

回收量

(μg)

回收率

(%)

1 10 10 0 0 0

2 10 10 10 0 0

结论：此方法测定结果平行性不好，回收率结果不好，方法不可行。

3.2 重新调整后的方法

称取1g样品，加25mL水，加0.5mL盐酸溶液（20%），煮沸15min，冷却后，按GB/T 9728的

规定测定。测定结果见表7，回收率测定结果见表8。

表7 硫酸盐测定结果

项目 测定次数 测定结果

硫酸盐

(w/%)

1 ＜0.001

2 ＜0.001

3 ＜0.001

平均值 ＜0.001

表8 硫酸盐回收率的测定结果

测定次数
样品实测

(μg)

标准加入量

(μg)

测得量

(μg)

回收量

(μg)

回收率

(%)

1 8 10 17 7 87.5

2 8 10 18 8 100

3 8 10 18 8 100

结论：此方法测定结果平行性好，回收率结果好，方法可行。
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附件3（续）

云南天耀化工有限公司砷含量自测与委检结果对比

产品名称 批号
云南省产品质量监督检验研究

院（原子荧光法）

公司自测

（二乙基二硫代氨基甲酸盐光

度法）

115%

JLS202503181 0.0001 0.0001

JLS202502191 0.008 0.008

JLS202502241 0.007 0.008

JLS202412222 0.0007 0.0007

JLS202501091 0.0007 0.0006

JLS202501121 0.007 0.0083

JLS202501151 0.007 0.0081

JLS202501061 0.007 0.0077

118% JLS202412201 0.007 0.0078
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