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前  言

本文件按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）提出并归口。
本文件起草单位：云南锡业矿冶检测中心有限公司 

本文件主要起草人： 

本文件为首次发布。
异辛酸亚锡
1　 范围

    本文件规定了异辛酸亚锡产品的技术要求、试验方法、检验规则、包装、标志、运输、贮存、随行文件及订货单内容。
本文件适用于以金属锡和异辛酸为原料生产的异辛酸亚锡，产品应用于聚氨酯泡沫塑料生产的催化剂，硅橡胶的熟化剂。
2　 规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；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/T 6678  化工产品采样总则

GB/T 6679  固体化工产品采样通则

GB/T 6680  液体化工产品采样通则

GB/T 8170  数值修约规则与极限数值的表示和判断

3　 术语和定义
    下列术语和定义适用于本文件。
3.1 名称
异辛酸亚锡；别名：2—乙基已酸亚锡 Stannous 2-ethy lhexanoate；市场俗称：辛酸亚锡。
3.2　分子式
异辛酸亚锡分子式为：(C8H15O2)2Sn。
3.3　分子量
异辛酸亚锡分子量为：405.12 (按2007年国际原子量表)。

3.4  批

化学成分相同的产品的总合。

3.5上部样品 
在液面下相当于一定体积（总体积的1/6）的深处采得的一种部位样品。如图1所示。
3.6 中部样品  

在液面下相当于总体积一半的深处采得的一种部位样品。如图1所示。
3.7 下部样品 

在液面下相当于一定体积（总体积的5/6）的深处采得的一种部位样品。如图1所示。
3.8 混合样品 
将容器中物料混匀后随机采得的样品。
 SHAPE  \* MERGEFORMAT 



图1    按GB/T6680规定样品类型分布图

4　 技术要求
4.1  化学成分及物理性能
异辛酸亚锡的化学成分及物理性能应符合表１的规定。

表１   异辛酸亚锡的化学成分及物理性能
	指标名称
	指标

	二价锡Sn2+/%
	27.50～28.50

	总锡Sn/%
	28.00～30.00

	粘度/（20℃） mPa·s
	≤600

	密度/（20℃） g/cm3
	1.2300～1.2900

	折光率/（20℃）
	1.4820～1.4980


4.2  产品颜色

   浅黄色透明油状液体。
4.3  外观质量
产品颜色正常，无明显沉淀、杂质。

4.4  需方如对异辛酸亚锡的化学成分有其他要求时，由供需双方协商。

5　 试验方法

5.1 亚锡含量的分析方法按附录A的规定进行。
5.2 总锡含量的分析方法按附录B的规定进行。
5.3 粘度的分析方法按附录C的规定进行。
5.4 密度的分析方法按附录D的规定进行。
5.5  折光率的分析方法按附录E的规定进行。
5.6  质量用相应等级和精度的衡器进行检测。
5.7  产品的颜色及外观质量用目视检测法。
6　 检验规则
6.1 检查和验收
6.1.1 产品由供方质量技术监督部门进行检验，保证产品质量符合本文件及订货单的规定，每批出厂产品应附有质量证明书。
6.1.2 需方对收到的产品按本文件的规定进行检验，如检验结果与本文件及订货单的规定不符时，应以书面形式向供方提出，由供需双方协商解决。属于外观质量的异议，应在收到产品之日起十五日内提出；属于其他性能的异议，应在收到产品之日起三十日内提出。如需仲裁，由供需双方共同在需方采集仲裁样品。

6.2 组批
异辛酸亚锡产品应成批提交检验，每批应由同一牌号、同一化学成分组成，每批重量不大于6吨。
6.3 检验项目
按4.1条、4.2条、4.3条的规定，对每批产品的化学成分及物理性能、外观质量进行检验。
6.4 取样和制样
6.4.1 产品的取样和制样应符合表2的规定。
表2  异辛酸亚锡产品的取样和制样
	检验项目
	取样和制样方法
	要求的章条号
	试验方法的章条号

	化学成分
	6.4.2
	4.1
	5.1、5.2、5.3、5.4、5.5

	外观质量
	逐桶
	4.2、4.3
	5.7


6.4.2仲裁取样和制样
6.4.2.1 取样数的确定

   异辛酸亚锡产品的取样数按GB/T 6678执行，应符合表3的规定。

表3  取样数

	供货批数量（桶）
	抽取数量（桶）

	1～10
	全数抽取

	11～49
	11

	50～64
	12

	65～81
	13

	82～101
	14

	102～125
	15

	126～151
	16

	152～181
	17

	182～216
	18

	217～254
	19


6.4.2.2 取样方法

充分搅拌混匀容器中的异辛酸亚锡产品后，在产品混匀呈静态下，从容器的放料口先放出40L～50L产品冲洗放料管道后，再取最终的样，截取上部、中部、下部（见图1所示）液面样，每段的样品量为220 mL～250 mL，样品总量不小于660 mL，置于同一容器中。

6.4.2.3 试样的制备
将所取样品迅速充分混匀，分为3份，每份约200 mL，供需双方各一份，仲裁单位一份。每份样品必须立即装入干燥、密封容器中，贴上标签。标签需注明生产单位、产品名称、产品牌号、产品批号、检测项目、取样日期等，同时在样品容器的封口处粘贴封条，封条须供需双方签章。
6.5 检验结果的判定
6.5.1 检验结果的数值按GB/T 8170的规定进行修约，并采用修约值比较法判定。
6.5.2 异辛酸亚锡化学成分及物理性能与本文件或订货单不符时，应在同批产品（包括原检验不合格的那批或代表样）中抽取双倍量单元数试样进行重复试验，若重复试验结果有一项不符合本文件或订货单要求，则判该批产品不合格。
6.5.3 外观质量不符合本文件规定时，则按桶判为不合格。
6.5.4 化学成份仲裁分析结果与本文件规定不符时，按批判不合格。
7　 标志、包装、运输、贮存、质保期和质量证明书
7.1 标志
    产品包装物上应注明：
a) 生产企业名称、厂址、商标和联系电话（或传真）； 

b) 产品名称和品级；
c) 批号及执行标准；
d) 净重；

e) 生产日期和保质期；

f) 注意事项；

g) 禁止倒置标识。

7.2  包装

塑料桶密封包装，充氮气，净重25.0±0.1 kg。也可根据用户需要采用其他包装。
7.3  运输和贮存

    将产品贮存于干燥、通风和避免光照射的库房内，用后立即密封。在运输途中应防止日晒、潮湿、泄漏、明火、雨淋和小心轻放。
7.4  异辛酸亚锡产品在符合本标准包装、运输、贮存条件下，自生产之日起保质期12个月。
7.5  随行文件
每批产品应附有随行文件，其中除应包括供方信息、产品信息、本文件编号、出厂日期

或包装日期外，还宜包括：

a） 产品质量保证书：

·产品的主要性能及技术参数；
·产品特点；

·对产品质量所负的责任；

·产品获得的质量认证及带供方技术监督部门检印的各项分析检验结果；

b） 产品合格证：

·检验项目及其结果或检验结论；

·批量或批号；

·检验日期；

·检验员签名或盖章；

c） 产品质量控制过程中的检验报告及成品检验报告；

d） 产品使用说明：正确搬运、使用、贮存方法等；

其他。
8　 订货单内容
需方可根据自身的要求，在订购本文件所列产品的订货单内，列出如下内容：a) 产品名称；
b) 本文件编号； 

c) 质量、件数和包装要求；
d）其他。
附录A

（规范性）

异辛酸亚锡中亚锡含量的测定 碘酸钾滴定法
A.1  范围
本文件规定了异辛酸亚锡中亚锡含量的测定方法。
本文件适用于异辛酸亚锡中亚锡含量的测定。测定范围：26.00％～29.00％。
A.2  方法提要

试料在预先还原好的盐酸中溶解，淀粉为指示剂，用碘酸钾标准溶液滴定至浅蓝色为终点。
A.3  试剂
除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸馏水或去离子水或相当纯度的水。

A.3.1  锡（wSn≥99.99 %）。

A.3.2  还原铁粉（wFe≥98.0 %）。
A.3.3  铝（wAl＞99.5%，粒状，每粒约0.5 g到1.0 g ）。
A.3.4  碘酸钾。

A.3.5  碘化钾。

A.3.6  氢氧化钾。

A.3.7  盐酸(1+1)，工业纯。
A.3.8  碘酸钾标准滴定溶液[c（1/6 KIO3）≈0.050 mol/L]：
a） 配制：称取17.9 g碘酸钾(A.3.4)、90 g碘化钾(A.3.5)、3 g氢氧化钾(A.3.6)，置于1000 mL烧杯中，加入500 mL水，加热至完全溶解，用玻璃棉将溶液过滤于10 L下口瓶中，用水稀释至刻度，混匀。放置一周后标定。
b） 标定：称取三份0.10 g金属锡(A.3.1)，精确至0.0001 g，置于300 mL锥形瓶中，随同做空白试验。加入80 mL盐酸（A.3.7）、20 mL水，1 g还原铁粉(A.3.2)，连接于还原台上，加热使铁粉完全溶解，通入纯二氧化碳气15 s，加入1 g～1.5 g铝粒(A.3.3)，充分摇动锥形瓶，待剧烈反应过后剩余少量铝时，加热煮沸至大气泡产生，在二氧化碳气保护下，将锥形瓶置于流水中冷却至室温。取下锥形瓶的橡皮塞，立即于试液中加入5 mL淀粉溶液(A.3.9.1)，空白试液中加入5 mL淀粉溶液(A.3.9.2)；用碘酸钾标准滴定溶液(A.3.8)滴定至试液呈浅蓝色即为终点。
按式(1)计算碘酸钾标准滴定溶液的实际浓度：
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式中：
c——碘酸钾标准滴定溶液的实际浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；

m0 ——称取金属锡的质量，单位为克（g）；

Ｖ1  ──标定时，滴定金属锡所消耗的碘酸钾标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；

Ｖ0 ── 标定时，滴定空白试液所消耗的碘酸钾标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；

 M ── 锡（Sn 1/2）的摩尔质量，59.355，单位为克每摩尔（g/mol）；

平行标定三份，其极差值不大于1.5×10-4 mol/L时，取其平均值，否则重新标定。
A.3.9  淀粉溶液(5 g/L)。
A.3.9.1  称取2.5 g可溶性淀粉，置于50 mL烧杯中，称取1 g氢氧化钠置于盛有约50 mL水的300 mL烧杯中，摇动溶解后，立即用少量水将可溶性淀粉移入氢氧化钠溶液中，摇动至试液清亮，用水稀释至500 mL，混匀。
A.3.9.2  取50 mL淀粉溶液(A.3.9.1)，置于250 mL烧杯中，加入3 g碘化钾(A.3.5)，摇动至溶解(用时现配)。
A.4  还原装置

图A.1  还原装置图
说明：
1－橡皮塞；

2、3－玻璃管；

4－橡皮管；　 
5－500 mL锥形瓶

A.5  试验步骤
A.5.1  试料
称取0.3 g试样（6.4.2.3），精确至0.0001 g。称取试样前需用力摇匀。
A.5.2  平行试验
平行做两份试验。

A.5.3  空白试验
随同试料做空白试验。
A.5.4  测定
A.5.4.1  在300 mL锥形瓶中加入100 mL盐酸（A.3.7），1 g还原铁粉（A.3.2），连接于还原台上煮沸至铁粉溶解完全，取下稍冷，通入纯二氧化碳气15 s，加入1 g～1.5 g铝粒（A.3.3），充分摇动锥形瓶，待剧烈反应过后剩余少量铝时，加热煮沸至大气泡产生。取下置于流水中稍冷5s，在二氧化碳气体保护下，放入预先称有0.3 g异辛酸亚锡（A.5.1）的5 mL瓷坩埚，摇动使试样溶解完全，将锥形瓶置于流水中冷却至室温。 

A.5.4.2  取下锥形瓶的橡皮塞。立即于试液中加入5 mL淀粉（A.3.9.1）作指示剂，空白试液中加入5 mL淀粉溶液(A.3.9.2)，用碘酸钾标准滴定溶液（A.3.8）滴定至浅蓝色为终点。
A.6 试验数据处理
异辛酸亚锡含量以亚锡的质量分数wSn（Ⅱ）计，数值以%表示，按式（2）计算：
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式中：
c ──碘酸钾标准滴定溶液的实际浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；

V ──滴定时，滴定试料溶液所消耗碘酸钾标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；
V0 ──滴定时，滴定空白试验溶液所消耗碘酸钾标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；
M ── 锡（Sn1/2）的摩尔质量，59.355，单位为克每摩尔（g/mol）；

m ── 试料的质量，单位为克（g）。

计算结果表示至小数点后2位。
A.7 精密度
A.7.1 重复性
精密度数据是在202X年由x个对不同亚锡含量的X个样品进行共同试验确定的。每个对X个水平的亚锡含量在重复性条件下独立测定11次。测定的原始数据见附录A.1。在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在重复性条件下获得的两次独立测定结果的测定值，在表A.1给出的平均值范围内，这两个测定结果的绝对差值不超过重复性限r，超过重复性限（r）的情况不超过 5%,在测定范围内，重复性限（r）为0.34%。
表A.1  重复性
	wSn(Ⅱ）/%
	
	
	
	
	

	r /%
	
	
	
	
	


A.7.2 再现性
在再现性条件下获得的两次独立测定结果的测定值，在表A.2给出的平均值范围内，这两个测定结果的绝对差值不大于再现性限R，超过再现性限（R）的情况不超过 5%。在测定范围内，重复性限（R）为1.00%。
表A.2  再现性
	wSn(Ⅱ）/%
	
	
	
	
	

	R /%
	
	
	
	
	


A.8  试验报告
试验报告至少应给出以下几个方面的内容：
—— 试验对象；

—— 本文件编号；

—— 分析结果及其表示；

—— 与基本分析步骤的差异；

—— 测定中观察到的异常现象；

—— 试验日期。


附录B
 （规范性）

异辛酸亚锡中总锡含量的测定 碘酸钾滴定法
B.1  范围
本文件规定了异辛酸亚锡中总锡含量的测定方法。
本文件适用于异辛酸亚锡中总锡含量的测定。测定范围：27.00％～30.00％。
B.2  原理
试样经盐酸溶解，用铁粉和铝粒还原锡（Ⅳ）为锡（Ⅱ），铁（Ⅱ）消除溶解氧的影响，淀粉为指示剂，用碘酸钾标准滴定溶液滴定至浅蓝色为终点。
B.3  试剂

除非另有说明，在分析中仅使用确认为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  锡（wSn≥99.99 %）。

B.3.2  还原铁粉（wFe≥98.0 %）。
B.3.3  铝（wAl＞99.5%，粒状，每粒约0.5 g到1.0 g ）。
B.3.4  碘酸钾。

B.3.5  碘化钾。

B.3.6  氢氧化钾。

B.3.7  盐酸(1+1)，工业纯。
B.3.8  碘酸钾标准滴定溶液按以下步骤进行配制和标定：
a） 配制：称取17.9 g碘酸钾(B.3.4)、90 g碘化钾(B.3.5)、3 g氢氧化钾(B.3.6)，置于1000 mL烧杯中，加入500 mL水，加热至完全溶解，用玻璃棉将溶液过滤于10 L下口瓶中，用水稀释至刻度，混匀。放置一周后标定。此碘酸钾标准滴定溶液浓度为[c（1/6 KIO3）≈0.050 mol/L]

b） 标定：称取三份0.10 g金属锡(B.3.1)，精确至0.0001 g，置于300 mL锥形瓶中，随同做空白试验。加入80 mL盐酸（1+1）、20 mL水，1 g还原铁粉(B.3.2)，连接于还原台上，加热使铁粉完全溶解，通入纯二氧化碳气15 s，加入1 g～1.5 g铝粒(B.3.3)，充分摇动锥形瓶，待剧烈反应过后剩余少量铝时，加热煮沸至大气泡产生，在二氧化碳气保护下，将锥形瓶置于流水中冷却至室温。取下锥形瓶的橡皮塞，立即于试液中加入5 mL淀粉溶液(B.3.9.1)，空白试液中加入5 mL淀粉溶液(B.3.9.2)；用碘酸钾标准滴定溶液(B.3.8)滴定至试液呈浅蓝色即为终点。
按式(1)计算碘酸钾标准滴定溶液的实际浓度：
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式中：
c——碘酸钾标准滴定溶液的实际浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；

m0 ——称取金属锡的质量，单位为克（g）；

Ｖ1 ──标定时，滴定金属锡所消耗的碘酸钾标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；

Ｖ0 ── 标定时，滴定空白试液所消耗的碘酸钾标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；

 M ── 锡（Sn1/2）的摩尔质量，59.355，单位为克每摩尔（g/mol）；

平行标定三份，其极差值不大于1.5×10-4 mol/L时，取其平均值，否则重新标定。
B.3.9  淀粉溶液(5 g/L)。
B.3.9.1  称取2.5 g可溶性淀粉，置于50 mL烧杯中，称取1 g氢氧化钠置于盛有约50 mL水的300 mL烧杯中，摇动溶解后，立即用少量水将可溶性淀粉移入氢氧化钠溶液中，摇动至试液清亮，用水稀释至500 mL，混匀。
B.3.9.2  取50 mL淀粉溶液(B.3.9.1)，置于250 mL烧杯中，加入3 g碘化钾(B.3.5)，摇动至溶解(用时现配)。
B.4  还原装置

图B.1  还原装置图
说明：
1－橡皮塞；

2、3－玻璃管；

4－橡皮管； 
5－500 mL锥形瓶

B.5  试验步骤
B.5.1  试料
试料需密封包装。称取0.3 g试样，精确至0.0001 g。称取样品前需用力摇匀。
B.5.2  平行试验
平行做两份试验。

B.5.3  空白试验
随同试料做空白试验。
B.5.4   测定
B.5.4.1  将试料（B.5.1）置于盛有100 mL盐酸（B.3.7），1 g还原铁粉（B.3.2）的300 mL锥形瓶中，连接于还原台上，加热使铁粉完全溶解，取下，稍冷。
A.5.4.2  通入二氧化碳气15 s，加入1 g～1.5 g铝粒（B.3.3），充分摇动锥形瓶，待剧烈反应过后剩余少量铝时，加热煮沸至大气泡产生，在二氧化碳气保护下，将锥形瓶置于流水中冷却至室温。
B.5.4.3  取下锥形瓶的橡皮塞。立即于试液中加入5 mL淀粉溶液(B.3.9.1)，空白试液中加入5 mL淀粉溶液(B.3.9.2)，用碘酸钾标准滴定溶液（B.3.8）滴定至试液呈浅蓝色即为终点。
B.6  试验数据处理
异辛酸亚锡中锡含量以锡的质量分数wSn计，数值以%表示，按公式（2）计算：
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式中：
c——碘酸钾标准滴定溶液的实际浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；

V ──滴定时，滴定试料溶液所消耗碘酸钾标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；
V0 ──滴定时，滴定空白试验溶液所消耗碘酸钾标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；
M ── 锡（Sn 1/2）的摩尔质量，59.355，单位为克每摩尔（g/mol）；

m ── 试料的质量，单位为克（g）。

计算结果表示至小数点后二位。
B.7 精密度
B.7.1 重复性
精密度数据是在202X年由x个对不同锡含量的X个样品进行共同试验确定的。每个对X个水平的亚锡含量在重复性条件下独立测定11次。测定的原始数据见附录B.1。在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在重复性条件下获得的两次独立测定结果的测定值，在表B.1给出的平均值范围内，这两个测定结果的绝对差值不超过重复性限r，超过重复性限（r）的情况不超过 5%,在测定范围内，重复性限（r）为0.34%。
表B.1  重复性
	wSn/%
	
	
	
	
	

	r /%
	
	
	
	
	


B.7.2 再现性
在再现性条件下获得的两次独立测定结果的测定值，在表B.2给出的平均值范围内，这两个测定结果的绝对差值不大于再现性限R，超过再现性限（R）的情况不超过 5%。在测定范围内，重复性限（R）为1.00%。
表B.2  再现性
	wSn/%
	
	
	
	
	

	R /%
	
	
	
	
	


B.8  试验报告
试验报告至少应给出以下几个方面的内容：
—— 试验对象；

—— 本文件编号；

—— 分析结果及其表示；

—— 与基本分析步骤的差异；

—— 测定中观察到的异常现象；

—— 试验日期。


附录C
（规范性）
异辛酸亚锡粘度的测定 旋转粘度计法
C.1  范围

本文件规定了异辛酸亚锡中粘度的测定方法。
本文件适用于异辛酸亚锡中粘度的测定。测定范围：100 mpa·s～650 mpa·s。 

C.2  方法提要

使圆筒（圆锥）在流体中旋转或圆筒（圆锥）静止而停周围的流体旋转流动，流体的粘性扭矩将作用于圆筒（圆锥），根据流体的动力粘度与扭矩的关系计算出异辛酸亚锡的动力粘度。
C.3  仪器与试剂
C.3.1  数字式粘度计。
C.3.2  配套转子。
C.3.3  配套保护架。
C.3.4  无水乙醇（AR）。
C.3.5  标准粘度液GBW13608(1612)，20℃标准值为543.85 mPa·s

C.4  试验步骤
C.4.1  试料
试料需密封包装。

C.4.2  平行试验
平行做两份试验。

C.4.3  测定
C.4.3.1  打开仪器，在电机不工作状态下预热20分钟，检查转子及保护架是否清洁干净。

C.4.3.2  控制试样温度为恒温20℃，转子温度与试样温度一致。
C.4.3.3  对仪器进行校正。通过测量标准粘度液（C.3.5），测量值应在标准粘度液允许差范围内，确保检测仪器的准确性和稳定性。
C.4.3.4  通过预估试样粘度选择转子（C.3.2），安装转子（C.3.2）和保护架（C.3.3），设定转速。无法预估的样品则从小体积转子（C.3.2）至大体积转子（C.3.2）依次试用。
C.4.3.5  将试样转移到测量容器中，置于测量区，旋动粘度计升降架使转子（C.3.2）浸入到试样中，直至转子（C.3.2）的标记与液面齐平为止，使保护架（C.3.3）、转子（C.3.2）在容器中心，调节粘度计位置至水平。
C.4.3.6  转子（C.3.2）浸泡于试样中3-5min使转子（C.3.2）和样品温度一致，即20℃，同时查看液体中有无小气泡，如果有气泡则静置或缓慢搅动至小气泡消失，然后开始测量。
C.4.3.7  转子（C.3.2）转动20圈以上开始读数。
C.4.3.8  测量结果取两次测量的算数平均值。两次测量结果之差不大于两次测量结果平均值的10％，否则测量第三次。
C.4.3.9  测量完成后用无水乙醇（C.3.4）清洗转子（C.3.2）和保护架（C.3.3）。

C.4.3.10  关闭仪器。
C.5  试验数据处理
异辛酸亚锡中粘度通过测量由仪器直接显示，单位为mpa·s。
    计算结果表示至小数点后二位。
C.6  精密度
C.6.1  重复性
精密度数据是在202X年由x个对不同粘度的X个样品进行共同试验确定的。每个对X个水平的粘度在重复性条件下独立测定11次。测定的原始数据见附录C.1。在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在重复性条件下获得的两次独立测定结果的测定值，在表C.1给出的平均值范围内，这两个测定结果的绝对差值不超过重复性限r，超过重复性限（r）的情况不超过 5%,在测定范围内，重复性限（r）为0.34%。
表C.1  重复性
	粘度/mpa·s
	
	
	
	
	

	r /mpa·s
	
	
	
	
	


C.6.2  再现性
在再现性条件下获得的两次独立测定结果的测定值，在表C.2给出的平均值范围内，这两个测定结果的绝对差值不大于再现性限R，超过再现性限（R）的情况不超过 5%。在测定范围内，重复性限（R）为1.00%。
表C.2  再现性
	粘度/mpa·s
	
	
	
	
	

	R/mpa·s
	
	
	
	
	


C.7  试验报告
试验报告至少应给出以下几个方面的内容：
—— 试验对象；

—— 本文件编号；

—— 分析结果及其表示；

—— 与基本分析步骤的差异；

—— 测定中观察到的异常现象；

—— 试验日期。


附录D
（规范性）
异辛酸亚锡密度的测定 密度计法
D.1  范围
本文件规定了异辛酸亚锡中密度的测定方法。
本文件适用于异辛酸亚锡中密度的测定。测定范围：1.2300 g/cm3～1.2900 g/cm3。
D.2  方法提要
由密度计在被测定液体中达到平衡状态时所浸没的深度读出该液体的密度。
D.3  仪器与材料
D.3.1  密度计。
D.3.2  一次性注射器（10 mL）。
D.3.3  密度水标样（20℃）：0.99820±0.00002 g/cm³。
D.3.4  无水乙醇（AR）。
D.3.5  丙酮

D.4  试验步骤
D.4.1  试料
试料需密封包装。

D.4.2  平行试验
平行做两份试验。

D.4.3   测定
D.4.3.1  打开仪器，预热30分钟。
D.4.3.2  清洗仪器检测器。使用注射器（D.3.2），先用纯净水冲洗，然后用丙酮（D.3.5）或者无水乙醇（D.3.4）冲洗，清洁检测单元数次至洁净。
D.4.3.3  干燥测量池，用干燥泵干燥检测器至完成。
D.4.3.4  对仪器进行校正。确认检测器洁净干燥，确保所进试样中无气泡存在，进样稳定，温度正常，用水标样（D.3.3）在20℃校正仪器。
D.4.3.5  用洁净的注射器（D.3.2）移取试样平稳推进至检测器内，确保检测器内试样稳定并无小气泡则开始测量。
D.4.3.6  测量停止后读数。
D.4.3.7  测量完成后必须用注射器吸取无水乙醇（D.3.4）清洗测量池。
D.4.3.8  洗净干燥完成后关闭仪器。

D.5  试验数据处理
异辛酸亚锡中密度通过测量由仪器直接显示，单位为g/cm³。

    结果表示至小数点后四位
D.6  精密度
D.6.1 重复性
精密度数据是在202X年由x个对不同密度的X个样品进行共同试验确定的。每个对X个水平的密度在重复性条件下独立测定11次。测定的原始数据见附录D.1。在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在重复性条件下获得的两次独立测定结果的测定值，在表D.1给出的平均值范围内，这两个测定结果的绝对差值不超过重复性限r，超过重复性限（r）的情况不超过 5%,在测定范围内，重复性限（r）为0.34%。
表D.1  重复性
	密度/ g/cm³
	
	
	
	
	

	r / g/cm³
	
	
	
	
	


D.6.2 再现性
在再现性条件下获得的两次独立测定结果的测定值，在表D.2给出的平均值范围内，这两个测定结果的绝对差值不大于再现性限R，超过再现性限（R）的情况不超过 5%。在测定范围内，重复性限（R）为1.00%。
表D.2  再现性
	密度/ g/cm³
	
	
	
	
	

	R / g/cm³
	
	
	
	
	


D.7  试验报告
试验报告至少应给出以下几个方面的内容：
—— 试验对象；

—— 本文件编号；

—— 分析结果及其表示；

—— 与基本分析步骤的差异；

—— 测定中观察到的异常现象；

—— 试验日期。


附录E
（规范性）
异辛酸亚锡折光率的测定 阿贝折射仪法
E.1  范围
本文件规定了使用数字阿贝型折射仪测定异辛酸亚锡中折光率的测定方法。
本文件适用于异辛酸亚锡样品中折光率的测定。测定范围：1.4820～1.4980。
E.2  方法提要
当光从折光率为n的被测物质进入已知折光率为N的棱镜时,通过测量折射角r，计算后即可求出被测物质的折光率。
E.3  仪器与材料
E.3.1  数字阿贝折射仪，精密度±0.0002。
E.3.2  折光率水标样（20℃）：1.33298±0.00002。
E.3.3  滴管。
E.3.4  无水乙醇（AR）。
E.3.5  一级水
E.4  试验步骤
E.4.1  试料
试料需密封包装。

E.4.2  平行试验
平行做两份试验。

E.4.3   测定
E.4.3.1 在20℃恒温室内，打开仪器，预热30分钟。
E.4.3.2 清洁仪器。打开折射棱镜部件，检查上下棱镜表面，并用柔软擦镜布沾上洁净水（E.3.5）或者无水乙醇（E.3.4）小心清洁表面。
E.4.3.3 对仪器进行校正。清洁完镜面，待镜面干燥后，用滴管（E.3.3）取1-2滴折射率水标样（E.3.2）至棱镜工作表面上，合上进光棱镜。调整仪器明暗视场，测量水标样（E.3.2），校准仪器。
E.4.3.4  用洁净的滴管（E.3.2）取1-2滴已恒温至20℃的试样于洁净干燥的折射棱镜表面。
E.4.3.5  合上进光棱镜，通过调整旋转聚光照明部件转臂和聚光镜筒使上面的进光棱镜的进光表面得到均匀照明。
E.4.3.6  通过目镜观察视场，同时旋转调节手轮，使明暗分界线落在交叉线视场中。
E.4.3.7  明亮区域在视场顶部，调节视度看清晰交叉线，使明暗交界在交叉点。
E.4.3.8  开始测量，记录读数。
E.4.3.9  用擦镜纸清洁镜面，再用无水乙醇（E.3.4）清洁。因异辛酸亚锡具有腐蚀性，且不溶于水，所以测量完成后，先用擦镜纸清洁掉多余的异辛酸亚锡，再用擦镜纸沾上无水乙醇（E.3.4）清洁干净剩余的异辛酸亚锡。

E.5  试验数据处理
异辛酸亚锡中折光率通过测量由仪器直接显示，单位为无量纲。
    计算结果表示至小数点后四位。
E.6  精密度
E.6.1 重复性
精密度数据是在202X年由x个对折光率的X个样品进行共同试验确定的。每个对X个水平的折光率在重复性条件下独立测定11次。测定的原始数据见附录E.1。在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在重复性条件下获得的两次独立测定结果的测定值，在表E.1给出的平均值范围内，这两个测定结果的绝对差值不超过重复性限r，超过重复性限（r）的情况不超过 5%,在测定范围内，重复性限（r）为0.34%。
表E.1  重复性
	折光率
	
	
	
	
	

	r 
	
	
	
	
	


E.6.2 再现性
在再现性条件下获得的两次独立测定结果的测定值，在表E.2给出的平均值范围内，这两个测定结果的绝对差值不大于再现性限R，超过再现性限（R）的情况不超过 5%。在测定范围内，重复性限（R）为1.00%。
表E.2  再现性
	折光率
	
	
	
	
	

	R 
	
	
	
	
	


E.7  试验报告
试验报告至少应给出以下几个方面的内容：
—— 试验对象；

—— 本文件编号；

—— 分析结果及其表示；

—— 与基本分析步骤的差异；

—— 测定中观察到的异常现象；

—— 试验日期。
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