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液态聚硅氧烷中氯离子含量的测定 离子色谱法 

编  制  说  明 

一 工作简况 

（一）任务来源 

根据国家标准化管理委员会下达的 2024 年标准制修订计划要求，《液态有

机硅中氯离子含量的测定 离子色谱法》(计划号：20243187-T-606) 国家标准的

制定工作由江西蓝星星火有机硅有限公司牵头起草，项目周期为 18 个月，完成

期限为 2026 年 4 月 26 日。该项目的技术归口单位为全国化学标准化技术委员

会，执行单位为全国化学标准化技术委员会有机化工分技术委员会，主管部门

为中国石油和化学工业联合会。 
此次制定工作，由江西蓝星星火有机硅有限公司牵头，深圳市森日有机硅

材料股份有限公司、唐山三友集团有限公司、杭州崇耀科技发展有限公司、浙

江佳汇新材料有限公司、云南能投硅材科技发展有限公司、内蒙古恒星化学有

限公司、金万正（广东）新材料有限公司、广东皓明有机硅材料有限公司、中

石化（北京）化工研究院有限公司、江西晨光新材料股份有限公司、安徽皖仪

科技股份有限公司、东莞市佳迪新材料有限公司、广州慧谷新材料科技股份有

限公司、浙江三元电子科技有限公司、湖北兴瑞硅材料有限公司、杭州师范大

学、北京国化新材料技术研究院有限公司、青岛盛瀚色谱技术有限公司等单位

共同起草。 

在标准研制过程中，起草组经调研发现，“有机硅”通常作为行业术语，

涵盖所有含硅 - 碳键的化合物，其范围包括硅烷偶联剂、交联剂、氯硅烷、有

机硅中间体（水解物、线性体、DMC环体）、硅油、硅树脂、硅橡胶等。“有机

硅”范围太大，有些产品不适用本方法，导致该标准的适用范围难以精准界定。

为确保标准的科学性、严谨性和实用性，拟将标准名称修改为《液态聚硅氧烷

中氯离子含量的测定 离子色谱法》。有机硅的范围示意图见图1。 

“聚硅氧烷”的范围和术语的来源：参照《有机硅产品合成工艺及应用》（来



国桥、幸松民 等编著）、T/FSI 171-2024《有机硅产品 分类与命名》等标准

和文献，“聚硅氧烷”（或称硅氧烷）专指由硅（Si）原子和氧（O）原子交替

组成骨架（-Si-O-Si-O-）的高分子化合物，其侧链通常为甲基（-CH₃），但也

可以是苯基、乙烯基、氢基、氨基等，其通式表示如下：[RnSiO(4-n)/2]m，产品品

种类主要包括有机硅中间体（水解物、线性体、DMC 环体）、硅油、硅树脂、

硅橡胶等。 

本标准适用于上述“聚硅氧烷”类产品中氯离子的测定。本文件拟以《液

态聚硅氧烷中氯离子含量的测定 离子色谱法》的标准名称征求意见，并综合考

虑征求意见和行业协商的结果作为最终的标准名称。 

（二）产品及行业概况 

液态聚硅氧烷是指由基本结构单元 Si – O – Si 链节构成，侧链通过硅原子

与其它有机基团相连的低分子液态聚合物，其结构通式为 [RnSiO(4-n)/2]m，其中R
为有机基（主要为甲基），n为硅原子上连接的有机基数（1-3），m为聚合度

（≥2）。 
液态聚硅氧烷产品通常都具有耐高低温、耐候、电气绝缘、疏水等性能，

不仅广泛应用于纺织、电子、日化、建筑、汽车等传统领域，近年来新能源、

5G、特高压等新兴产业的高速发展也为聚硅氧烷产业创造了巨大的市场空间。

由于液态聚硅氧烷主要以氯硅烷为原料合成，因此二甲基二氯硅烷水解物、线

性体、二甲基硅氧烷环体硅橡胶等下游聚硅氧烷产品中会存在一定量的氯离子

残留。然而氯离子的残留，可能影响液态聚硅氧烷产品生产 - 加工 - 使用的每

一个环节。例如，原材料中的氯离子会影响酸碱催化剂的活性进而影响硅橡胶

等产品合成时的聚合反应速率，同时增加设备被腐蚀的风险；产品中氯离子的

存在，会造成产品发黄，影响产品外观，还可能引起液态聚硅氧烷中 Si – O – 
Si 键的断裂，从而造成聚合物粘度下降，缩短原料的储存期，降低产品的性能

以及器件的使用寿命。 
随着液态聚硅氧烷产品应用领域的不断扩大，其性能指标也需要适应多领

域的严苛要求，例如半导体芯片的保护涂覆材料，要求乙烯基硅油氯离子含量

在 0.1 ppm 以下。因此，有必要建立准确、可靠的方法对液态聚硅氧烷中微量

的氯离子含量进行准确的测定，以采取相应的措施对生产工艺加以控制，提升

液态聚硅氧烷产品质量，扩大产品的应用领域。 
随着中国经济转型加快推进，液态聚硅氧烷下游应用领域逐步拓宽，预计

未来较长时间我国液态聚硅氧烷消费量将继续保持增长态势。近年来，全球聚

硅氧烷产能向我国转移趋势明显，我国已成为聚硅氧烷生产与出口大国。2024 
年，中国共有甲基单体生产企业 12 家，合计有机硅单体产能 687 万吨/年，产

能增长主要来自埃肯、兴发、三友、鲁西和中天的扩产项目，以及兴发、能投、

恒业成和恒星技改扩产的产能。折合为聚硅氧烷后，2024 年，中国聚硅氧烷产

能为 319.2 万吨/年，产量 253.3 万吨，分别同比增长 24.1% 和 21.4%。2024 年
中国甲基单体生产企业聚硅氧烷产能、产量统计见表 1。 



表 1 2024 年中国聚硅氧烷企业生产情况 

单位：万吨/年，万吨 
序号 生产企业 聚硅氧烷产能 聚硅氧烷产量 备注 

1 合盛硅业 80.1 78.8  
2 东岳硅材 32.9 30.4  
3 埃肯 33.6 24.0 新增单体 20 万吨/年 
4 新安化工 25.4 24.0  
5 兴发集团 28.2 18.8 新增和技改提升单体 24 万吨/年 
6 陶氏（张家港） 22.5 17.0  
7 三友硅业 18.8 15.5 新增单体 20 万吨/年 
8 云能硅材 13.8 14.3 技改扩产单体 10 万吨/年 
9 恒业成 14.1 11.0 技改扩产单体 5 万吨/年 
10 恒星科技 13.8 10.0 技改扩产单体 10 万吨/年 
11 鲁西化工 22.5 6.0 新增单体 40 万吨/年 
12 浙江中天 13.5 3.5 新增单体 20 万吨/年 
合计  319.2 253.3  

数据来源： ACMI/SAGSI 

中国硅油生产企业主要分布在华东、华南地区，产能超过 5000 吨/年的企

业大约 50 家，不同类型硅油产品中，产能规模以甲基硅油为最大，其次是乙烯

基硅油、含氢硅油、嵌段硅油以及聚醚改性硅油，2024年上述产品产能占比分

别为33.6%、17.5%、14.4%、9.5%及8.1%。 
2024 年，国内硅油行业依旧深陷产能扩张的大环境中。据 SAGSI 统计，

2024 年中国硅油总产能为 151.4 万吨/年（实物量），产量 81.4 万吨，开工率约

为 53.8%，因新增产能较多，导致整体开工率下滑。 

 
数据来源：ACMI/SAGSI 

图1 2024年中国不同类型硅油占比 

（三）主要工作过程 

1、起草阶段 
2024 年 2 月至 2025 年 1 月，通过收集查阅液态聚硅氧烷中氯离子含量测

定的相关标准和文献资料，以及电话、邮件、走访等形式调研了国内液态聚硅

氧烷产品的主要生产企业和下游用户，广泛听取各方意见和建议，充分掌握国

内液态聚硅氧烷的生产技术现状以及市场需求，并组建了由江西蓝星星火有机



硅有限公司牵头，深圳市森日有机硅材料股份有限公司、唐山三友集团有限公

司、杭州崇耀科技发展有限公司、浙江佳汇新材料有限公司、云南能投硅材科

技发展有限公司、内蒙古恒星化学有限公司、金万正（广东）新材料有限公司、

广东皓明有机硅材料有限公司、中石化（北京）化工研究院有限公司、江西晨

光新材料股份有限公司、安徽皖仪科技股份有限公司、东莞市佳迪新材料有限

公司、广州慧谷新材料科技股份有限公司、浙江三元电子科技有限公司、湖北

兴瑞硅材料有限公司、杭州师范大学、北京国化新材料技术研究院有限公司、

青岛盛瀚色谱技术有限公司等单位共同组建了包含生产、销售、使用、科研等

方面的标准制定工作组。 
2025 年 2 月至 9 月，江西蓝星星火有机硅有限公司积极开展方法开发与验

证工作，通过分析试验现象及实验数据，确定了不同聚硅氧烷样品前处理的最

佳方式；通过色谱出峰情况，确定了离子色谱色谱柱以及色谱条件的选择，并

初步完成该企业实验室内的重复性试验。按照标准制定需要，2024年 9 月 5 日
召开《液态聚硅氧烷中氯离子含量的测定—离子色谱法》第一次线上标准讨论

会，该标准所有参编单位均参加会议，会上就标准文本内容以及标准草案意见

征集情况进行讨论，并初步确定精密度验证试验方案，由江西蓝星星火有机硅

有限公司将验证试验所需试样统一邮寄至各参编单位，同时成立精密度验证试

验小组，积极开展标准制定工作。 
2025 年 9 月至 11 月，精密度验证试验小组积极开展标准验证工作。期间，

各企业积极沟通验证试验过程中的问题与试验现象，通过收集、汇总及分析实

验数据，确定了本标准文件的精密度，并与各家沟通一致，完成了标准文本和

编制说明的征求意见稿。 

（四）主要起草单位和工作组成员及其所做工作 

此次制标工作，得到了近 20 家液态聚硅氧烷生产、使用和检测单位的配合

与协助。 
江西蓝星星火有机硅有限公司、唐山三友集团有限公司、云南能投硅材科

技发展有限公司、杭州师范大学、浙江中天东方氟硅材料股份有限公司、青岛

盛瀚色谱技术有限公司、安徽皖仪科技股份有限公司、江西晨光新材料股份有

限公司等单位参与了精密度实验。 
江西蓝星星火有机硅有限公司及北京国化新材料技术研究院有限公司撰写

了标准草案和编制说明，江西蓝星星火有机硅有限公司、深圳市森日有机硅材

料股份有限公司、唐山三友集团有限公司、杭州崇耀科技发展有限公司、浙江

佳汇新材料有限公司、云南能投硅材科技发展有限公司、内蒙古恒星化学有限

公司、金万正（广东）新材料有限公司、广东皓明有机硅材料有限公司、中石

化（北京）化工研究院有限公司、江西晨光新材料股份有限公司、安徽皖仪科

技股份有限公司、东莞市佳迪新材料有限公司、广州慧谷新材料科技股份有限

公司、浙江三元电子科技有限公司、湖北兴瑞硅材料有限公司、杭州师范大学、

北京国化新材料技术研究院有限公司、青岛盛瀚色谱技术有限公司等单位对标

准文本和编制说明提出了意见并进行修改和完善，北京国化新材料技术研究院

有限公司对各家实验数据进行了分析和整理，完成了标准的征求意见稿。 

二 标准编制原则和主要内容及其确定依据 



（一）标准编制原则 

本次标准制定工作严格按照 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》以及 GB/T 20001.4 - 2015《标准编写规则 第 4 
部分：试验方法标准》等规定和要求起草，并遵循以下基本原则。 

第一、标准技术要求尽可能与国际市场接轨； 
第二、符合国内生产现状； 
第三、切合国内市场对产品质量的需求； 
第四、所选用分析检测方法方便有效，有利于贸易往来。 

（二）采标情况说明 

本标准在编制的过程中，GB/T 3723 《工业用化学产品采样安全通则》、

GB/T 6680 《液体化工产品采样通则》、GB/T 6682 《分析实验室用水规格和试

验方法》、GB/T 8170 《数值修约规则与极限数值的表示和判定》以及GB/T 
36240 《离子色谱仪》等文件中的内容通过标准正文中规范性的引用而构成本

文件必不可少的条款。其中引用GB/T 3723 《工业用化学产品采样安全通则》

的目的是确保采样过程中人员、设备和环境的安全，该标准要求采样人员在进

行任何操作前，必须充分了解物料的化学品安全技术说明书，识别其物理危害

和健康危害，防止发生中毒、火灾、爆炸等事故以及相对应的工程控制措施、

行政管理措施和个体防护装备，最大限度地保护采样人员的健康与安全，同时

防止对周围环境和设备造成污染和破坏，是所有采样工作的基础和底线。而

GB/T 6680 《液体化工产品采样通则》则可以确保采集的样品能够真实、准确

地代表整批物料的特性，为后续的检验、质量判定提供可靠依据。该标准规定

了如何根据物料的容器类型、状态和采样目的，科学地选择采样点和采样方法，

并推荐合适的采样工具及清洗方法，是获得可靠数据的核心技术保障。标准文

件规定试验用水需符合GB/T 6682 《分析实验室用水规格和试验方法》一级水

的要求，其核心目的是为了确保实验用水的质量符合规定要求，从而保证分析

测试结果的准确性、可靠性和可重复性。为了统一和规范数据处理方式，确保

数值修约、极限数值的表示及其符合性判定的科学性、一致性和公平性，避免

因规则不统一而引发争议，因此本标准引用文件GB/T 8170 《数值修约规则与

极限数值的表示和判定》。引用GB/T 36240 《离子色谱仪》的主要目的是为了

规范实际检测中用到的离子色谱仪需满足的技术要求，确保仪器的性能、质量

和可靠性符合统一的国家标准，为后续检测数据的准确性提供支持。 
目前，国内暂无测定液态聚硅氧烷中氯离子含量的国家及行业标准，大部

分企业参照GB/T 20436-2006《二甲基硅氧烷混合环体》中 4.6 节“酸含量的测

定”规定的方法对产品中氯离子含量进行测定，此方法采用水洗滴定法，方法

耗时、误差较大且其灵敏度达不到目前产品低氯的要求。 
行业内各厂家都急需一个灵敏度高的方法来监测产品中氯离子的含量，以

更好地控制产品质量，提升产品性能。目前，氯离子含量测定的常规方法包括

银量法、电极电位法、滴定法、比浊法、离子选择电极法以及电位滴定法等，

但是这些方法的检测范围及精密度已不能满足当前的生产需求。本文件采用的

离子色谱法，操作简便，测试结果精确度高，能够准确测定液态聚硅氧烷中氯

离子的含量，可规范和指导液态聚硅氧烷产品的产品质量，提升液态聚硅氧烷



企业的生产工艺技术水平，引领行业高质量发展。目前该方法已经在有机硅上

下游企业广泛使用，并得到大家的一致认可。本标准与常规氯离子测定方法的

比较见表 2。 

表 2 本文件与常规氯离子测定方法对比 

方法名称 氯离子检测范围(mg/L) 

比浊法 ＞1 

电极电位法 ＞1 

滴定法 ＞1 

电位滴定法 ＞3.45 

银量法 5 - 500 

离子选择电极法 9 - 1000 

本文件离子色谱法 0.01 

三 主要技术内容的确定 

（一）溶剂的选择 

选择用于溶解聚硅氧烷样品的合适溶剂，是确保后续分析测试成功的关键

前提。其核心考量在于溶解度、兼容性与干扰性。理想的溶剂应能高效、均匀

地分散或溶解样品，将待测目标物完全释放到溶液中，以确保样品的代表性和

均一性。更重要的是，该溶剂必须与所采用的分析方法高度兼容，它自身不应

含有氯离子，并且在分析过程中不会与氯离子发生反应、形成沉淀或产生信号

干扰，以免造成假阳性或假阴性结果。同时，还需兼顾溶剂的挥发性、粘度和

毒性，以确保实验操作的安全、便捷与高效。因此，科学地筛选溶剂是保证数

据准确可靠、避免实验失败和经济浪费的重要基础。 
本文件选用的溶剂应与液态聚硅氧烷具有良好的互溶性，但不应与水相容。

根据相似相溶原理，选择非极性或者弱极性溶剂戊烷、石油醚、己烷、庚烷等

进行对比，结果见表 3。 

表 3 溶剂对比结果 

溶剂 极性 样品溶解性 水不相溶性 备注 
正戊烷 0 √ √  
石油醚 0.01 √ √ 混合物，杂质多 
正己烷 0.06 √ √  
庚烷 0.2 √ √  
甲苯 2.4 √ √ 毒性大 
异丙醇 4.3 × ×  
氯仿 4.4 √ √ 毒性大 
丙酮 5.4 × ×  
甲醇 6.6 × ×  

由表中结果可知，戊烷、石油醚、己烷、庚烷均可满足要求，综合考虑溶

剂的成本、安全性及干扰问题，最终选择正己烷为溶剂。 



（二）样品量/溶剂比例的确定 

确定液态聚硅氧烷的样品量与溶剂比例，是保障氯离子含量测试结果准确

性与经济效益的关键。适当的比例不仅能确保样品溶液浓度处于仪器最佳线性

范围，有效规避基质干扰，降低操作误差，从源头保证数据的精确可靠。从经

济角度看，优化后的比例能显著降低试剂的单次测试成本，提升检测效率与通

量，更重要的是能避免因检测结果失准而导致的产品误判风险，从而杜绝了质

量事故、客户投诉或资源浪费等潜在经济损失，因此，样品量与溶剂比例的优

化，既是技术上的必要措施，也是实现经济合理性的重要保障。 
1、硅油（350 mm2/s）：采用不同比例的正己烷溶剂与样品进行混合，手

动摇晃后，均能溶解。 

 

图 2 硅油(350 mm2/s)不同比例溶剂溶解结果对比 

2、硅油（6000 mm2/s）：采用不同比例的正己烷溶剂与样品进行混合，手

动摇晃或在涡旋混匀器混匀 1 min，均能溶解。 

 

图 3 硅油(6000 mm2/s)不同比例溶剂溶解结果对比 

3、硅油（13500 mm2/s）：采用不同比例的正己烷溶剂与样品进行混合，

在涡旋混匀器混匀 1 min，均能溶解，但溶剂与样品比例为 0.5:1 时，样品溶液

粘度较大。 



 

图 4 硅油(13500 mm2/s)不同比例溶剂溶解结果对比 

4、硅油（330000 mm2/s）：采用不同比例的正己烷溶剂与样品进行混合，

在涡旋混匀器混匀 1 min，溶剂与样品比例为 1.5:1 和 3:1 时，样品溶解性较差。 

 

图 5 硅油(330000 mm2/s)不同比例溶剂溶解结果对比 

5、在相同萃取条件下，在同一样品中加入不同比例的正己烷溶剂，结果见

表 4。 

表 4 不同溶剂比例分析结果对比 

溶剂与样品比 
硅氧烷1# 
(30 mm2/s) 

硅氧烷2# 
(100 mm2/s) 

硅氧烷3# 
(350 mm2/s) 

硅氧烷4# 
(10000mm2/s) 

硅氧烷5# 
(330000mm2/s) 

Cl-/(μg/kg) Cl-/(μg/kg) Cl-/(μg/kg) Cl-/(μg/kg) Cl-/(μg/kg) 
1:1 251 1031 265 140 / 
2:1 242 1074 270 139 / 
3:1 248 1146 253 151 / 
4:1 239 1097 255 141 101 
5:1 240 1146 269 154 109 

平均值/(μg/kg) 244 1099 262 145 105 
RSD/% 2.15 4.47 3.02 4.75 5.39 

由表中结果可见，在保证溶剂完全溶解样品且具有较好流动性的情况下，

加入不同比例的溶剂，测试结果比较接近，其相对标准偏差小于6%，可满足分

析测试要求。 
综上实验，① 粘度低于10000 mm2/s的样品，加入不同比例的正己烷溶剂都



能快速溶解，分析结果也一致；②粘度高于10000 mm2/s的样品，正己烷溶剂与

样品的比例需要为 4:1 及以上。 

（三）萃取剂比例的确定 

选择以水作为萃取剂，从正已烷溶液中萃取出氯离子，主要是基于氯离子

在有机相(正已烷)和水相中溶解度的差异。由于氯离子在正已烷中的溶解度极

低，而在水中的溶解度相对较高，因此利用这一特性差异可实现有效分离。 
在相同萃取条件下，以正己烷为溶剂，水为萃取剂，配置水/正己烷的不同

比例进行萃取实验，待静置两相分离后，移取下层水相进入离子色谱中进行检

测，结果见表 5。 
 

表 5 不同萃取剂比例分析结果对比 

水与正己烷 
体积比 

硅氧烷1# 
(30 mm2/s) 

硅氧烷3# 
(350 mm2/s) 

硅氧烷5# 
(330000mm2/s) 

Cl-/(μg/kg) Cl-/(μg/kg) Cl-/(μg/kg) 
0.1:1 115 262 100 
0.5:1 118 279 113 
1:1 120 274 110 
2:1 121 281 101 
3:1 125 269 105 
4:1 124 271 104 
5:1 123 267 103 

平均值/(μg/kg) 121 272 105 
RSD/% 2.92 2.46 4.51 

由以上结果可见，采用不同比例的水萃取样品，其分析结果接近，相对标

准偏差不大于 5%，可满足分析测试要求。 

（四）萃取方式的确定 

为确定最佳的萃取方式对样品进行前处理，分别采用超声、振荡和磁力搅

拌三种萃取方式，并对不同的样品进行测试，结果见表 6。 

表 6 不同萃取方式结果对比 

萃取方式 处理后 分离结果 试验现象说明 

超声 

  

样品易发生乳

化，且难以进

行破乳化和两

相分离。 



振荡 

  

样品溶液与水

接触不充分，

但两相容易分

离。 

磁力搅拌 

  

样品溶液与水

充分接触，且

两相容易分离 

表 7 振荡萃取与磁力搅拌萃取检测结果对比 

名称 
Cl/(μg/kg) 

振荡 磁力搅拌 理论值 
硅氧烷-1# 251 472 500 
硅氧烷-2# 573 896 900 
硅氧烷-3# 412 1020 1000 

由以上结果可见，采用超声萃取时，样品易发生乳化现象，且乳化程度不

一，难以进行破乳化和两相分离，因此不适用于离子色谱检测；采用振荡萃取

时，样品中氯离子含量实测结果明显偏低，说明此方法未能有效萃取出样品中

的氯离子；而采用磁力搅拌方式萃取时，样品溶液可以与水充分接触，静置后

两相容易分离，只需收集水相即可用于后续检测工作，有利于后续操作，且该

方法无需特殊设备，步骤简洁，完美兼顾了试验的简单性与可操作性，同时该

方法的检测数据与样品氯离子实际含量较为接近，故本文件最终采用磁力搅拌

的萃取方式。 

（五）萃取时间的确定 

萃取时间的选择是液液萃取过程中的一个关键优化参数，其目标是在保证

萃取完全与追求操作效率之间找到最佳平衡。时间过短，则传质过程不充分，

可能导致目标物在两相间未达到分配平衡，致使萃取萃取率偏低，结果失真；

时间过长，虽可能提高萃取率，但会显著降低实验效率。确定最佳萃取时间通

常需通过预实验进行验证：在固定其他条件（如溶剂比例、振荡频率）下，设

置一系列不同的振荡时间（如5、10、20、30分钟），分别测定其氯离子含量。

当氯离子含量随时间的延长不再出现显著提高时，所对应的最短时间即可确定

为最佳萃取时间。因此，一个科学确定的萃取时间，是确保数据准确可靠且实

验流程高效可行的基石。 



表 8 不同萃取时间分析结果对比 

萃取时间/min 
Cl-/(μg/kg) 

样品 A 样品 B 样品 C 
5 1271.2 811.6 180.8 

10 1322.4 863.3 192.4 
20 1480.1 891.4 199.6 
30 1574.6 924.6 200.5 
40 1590.1 928.2 205.5 
50 1620.0 941.1 209.6 
60 1643.3 965.4 211.3 
90 1639.2 960.5 210.1 

 

 

图 6 不同萃取时间分析结果对比 

由以上结果可见，样品中氯离子含量随着萃取时间增加而不断增加，但当

萃取时间由30 min 增加至 60 min 时，氯离子含量增幅很少（约5%），因此基

本可以判断在 30 min 时萃取接近完成。考虑到在实际生产中的检测效率，满

足测试需求，故本文件确定样品萃取时间为 30 min。 

（六）检出限及定量限 

1、仪器检出限及定量限 
配制不同浓度的氯离子标准溶液进行仪器检出限和定量限测试，当信号(S)

与噪声(N)的比值为 3 时，此信号对应的浓度为待测物浓度的仪器检出限。当信

号(S)与噪声(N)的比值为 10 时，此信号对应的浓度为待测物浓度的仪器定量限。

分析实验数据可知，仪器检出限 0.31 μg/L，定量限为 1.02 μg/L，数据见表 9。 

表 9 仪器检出限及定量限 

浓度/(μg/L) 峰高 LOD/(μg/L) LOQ/(μg/L) 

10.0 0.0196 0.31 1.02 

20.0 0.0439 0.27 0.91 

50.0 0.1339 0.22 0.75 

100.0 0.2696 0.22 0.74 
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2、方法检出限 

以高纯四甲基环四硅氧烷（D4）为溶剂，将已知氯离子含量的硅氧烷（氯

离子：500 μg/kg）样品稀释成 10 μg/kg、15 μg/kg 和 20 μg/kg 的样品，采用本

文件所述方法进行测试，结果如下表。 

 

表10 标准样品测试结果 

样品名称 
氯离子含量/（μg/kg） 

偏差/（μg/kg） 
配制值 测试值 

标准样品 A 10 11.1 1.1 
标准样品 B 15 16.2 1.2 
标准样品 C 20 19.2 0.8 

由以上测试结果可知，当采用本文件所述方法对氯离子含量为 10 μg/kg 标

准样品 A 进行测试时，得到了明确的定量结果（11.1 μg/kg），且偏差处于合理

范围（1.1 μg/kg）。这直接证明该方法能够在 10 μg/kg 的浓度水平下有效检出

氯离子；同时，实验中未对低于 10 μg/kg 浓度的样品开展测试，结合检出限的

判定逻辑，可明确该方法的检出限为 10 μg/kg。 

（七）加标回收测试 

在样品中加入已知浓度的氯离子标准溶液，测试其回收率，结果见表 11。 

表 11 加标回收试验结果 

编号 样品名称 含量/(μg/L) 样品/g 氯标样/g 
Cl-/μg 

回收率/% 
本底值 加入值 测定值 

1# 样品 A 31.5 10.0063 0.0201 0.315 0.101 0.412 96.32 
2# 样品 A 31.5 10.0199 0.0414 0.316 0.207 0.532 104.53 
3# 样品 A 31.5 10.0305 0.0609 0.316 0.305 0.605 94.92 
4# 样品 B 112.1 5.1712 0.0642 0.580 0.321 0.89 96.67 
5# 样品 B 112.1 5.0532 0.1265 0.566 0.633 1.208 101.43 
6# 样品 B 112.1 5.0109 0.2432 0.562 1.216 1.863 107.01 
7# 样品 C 641.7 2.5828 0.1534 1.657 0.767 2.418 99.17 
8# 样品 C 641.7 2.4742 0.3321 1.588 1.661 3.228 98.78 
9# 样品 C 641.7 2.1600 0.5024 1.386 2.512 3.928 101.19 

由以上数据显示，样品加标回收率在 90% ~ 110 %之间，可以满足分析测

试要求。 

四 精密度验证试验 

（一）参与实验室间协同实验的实验室原则 

1、协同实验开始前，试验所需仪器设备及标准方法中规定的其他条件均已

在实验室备齐，且仪器设备已完成校准； 



2、实验室将严格遵照执行规定的时间要求； 
3、实验室将严格按照标准试验方法开展试验； 
4、试验将由一名合格的操作员完成。 

（二）验证试验方案 

1、由江西蓝星星火有机硅有限公司将试验所需样品邮寄至各参与验证精密

度试验的实验室，各实验室收到样品后，将样品置于标准实验室中，待样品稳

定后用于测试； 
2、各实验室自行准备优级纯无水碳酸钠、优级纯氢氧化钠、光谱纯正己烷

以及氯离子标准储备液等试验用品，并按照标准文本所述内容开展精密度验证

试验； 
3、每个样品平行测定 3 组数据，并计算标准测试方法的重复性限标准差与

再现性限标准差。 

（三）验证试验结果的统计分析及讨论 

本次共计 8 个实验室参与精密度协作试验，对获得的试验数据采用 GB/T 
6379-2004（ISO 5725）《测量方法与结果的准确度（正确度与精密度）》第 2
部分《确定标准测量方法重复性与再现性的基本方法》进行统计分析，经科克

伦（Cochran）检验法检验后，用数理统计方法，计算并确定标准测试方法的重

复性限标准差和再现性限标准差。 

1、原始数据 

样品测试原始数据件表 12。 

表 12 样品测试原始数据 

实验室 i 水平 j 
1 2 3 4 

1 
51.4  80.8  415.8  831.1  
49.6  82.1  412.8 822.6  
40.0  87.9  413.6  827.3  

2 
43.0  76.5  419.1 * 825.6 
50.6  82.5 416.9 * 819.6 
54.9  79.3  409.3 * 821.3 

3 
51.7 83.2 408.9 830.5 
53.2  79.5 415.2 825.6 
50.3  78.3 412.3 827.1 

4 
36.0  81.5 415.8 819.8* 
42.0  85.4 416.9 825.6* 
53.9  79.5 410.9 812.3* 

5 
51.4  78.9 408.5 824.5 
52.6 76.9 412.3 820.1 
53.7  81.0 409.5 818.9 

6 
51.0  83.2 413.2 823.6 
48.5 81.4 415.3 821.0 
43.0  78.9 412.5 819.5 

7 
46.1  79.6 412.0 814.6 
46.1  75.2 409.8 816.2 
54.3 81.6 408.9 812.2 

8 46.3 82.4 415.6 818.3 
53.7  79.8 413.2 815.6 



实验室 i 水平 j 
1 2 3 4 

51.0  80.1 415.6 813.5 

2、单元平均值 

按式（1）计算单元平均值： 

𝑦𝑦�𝑖𝑖𝑖𝑖=
1
𝑛𝑛𝑖𝑖𝑖𝑖
∑ 𝑦𝑦𝑖𝑖𝑖𝑖𝑖𝑖
𝑛𝑛𝑖𝑖𝑖𝑖
𝑘𝑘=1                     （1） 

式中： 

nij是第 i 个实验室在水平 j 这个单元的测试结果数； 

yijk是该单元第 k 个测试结果(k=1,2…n)。 

按照此式依次计算单元平均值，单元平均值应比原始数据表格中的测试结

果有效数字多一位。计算结果列于下表。 

表 13 样品测试单元平均值 

实验室 i 
水平 j 

1 2 3 4 
y�ij nij y�ij nij y�ij nij y�ij nij 

1 47.00  3 83.60  3 414.07  3 827.00  3 
2 49.50  3 79.43  3 415.10  3 822.17  3 
3 51.73  3 80.33  3 412.13  3 827.73  3 
4 43.97  3 82.13  3 414.53  3 819.23  3 
5 52.57  3 78.93  3 410.10  3 821.17  3 
6 47.50  3 81.17  3 413.67  3 821.37  3 
7 48.83  3 78.80  3 410.23  3 814.33  3 
8 50.33  3 80.77  3 414.80  3 815.80  3 

3、单元离散度 

按照下式计算单元内标准差： 

𝑠𝑠𝑖𝑖𝑖𝑖=�
1

𝑛𝑛𝑖𝑖𝑖𝑖−1
∑ (𝑦𝑦𝑖𝑖𝑖𝑖𝑖𝑖 − 𝑦𝑦�𝑖𝑖𝑖𝑖)2𝑛𝑛𝑖𝑖𝑖𝑖
𝑘𝑘=1                 （2） 

上式等价于 

𝑠𝑠𝑖𝑖𝑖𝑖=�
1

𝑛𝑛𝑖𝑖𝑖𝑖−1
{∑ (𝑦𝑦𝑖𝑖𝑖𝑖𝑖𝑖)2𝑛𝑛𝑖𝑖𝑖𝑖

𝑘𝑘=1 − 1
𝑛𝑛𝑖𝑖𝑖𝑖

(∑ 𝑦𝑦𝑖𝑖𝑖𝑖𝑖𝑖
𝑛𝑛𝑖𝑖𝑖𝑖
𝑘𝑘=1 )2}          （3） 

在使用上述公式计算时，应注意在计算过程中保留足够的有效数字位数，

每个中间值需要保留的位数应是原始数据的两倍。计算结果列于下表。 

表 14 样品测试单元离散度 

实验室 i 
水平 j 

1 2 3 4 
𝑠𝑠𝑖𝑖𝑖𝑖  nij 𝑠𝑠𝑖𝑖𝑖𝑖  nij 𝑠𝑠𝑖𝑖𝑖𝑖  nij 𝑠𝑠𝑖𝑖𝑖𝑖  nij 

1 6.129 3 3.780 3 1.553 3 4.258 3 
2 6.026 3 3.002 3 5.142 3 3.092 3 
3 1.450 3 2.554 3 3.153 3 2.511 3 
4 9.111 3 3.001 3 3.194 3 6.668 3 
5 1.150 3 2.050 3 1.970 3 2.948 3 
6 4.093 3 2.159 3 1.457 3 2.074 3 
7 4.734 3 3.274 3 1.595 3 2.013 3 
8 3.745 3 1.422 3 1.386 3 2.406 3 



4、一致性和离群值的检查 

给定 p 个由相同的 n 次重复测试结果计算的标准偏差 Si。柯克伦检验统计

量 C 定义为 

C = smax
2

∑ si
2p

i=1
                        （4） 

其中 smax是这组标准差中的最大值。 

a)如果检验统计量小于或等于 5%临界值，则接受被检验项目为正确值； 

b)如果检验统计量大于 5%临界值，但小于或等于 1%临界值，则称被检验

的项目称为歧离值，且用单星号(*)标出; 

c)如果检验统计量大于 1%临界值，则被检验项目称为统计离群值，且用双

星号(**)标出。 

n=4，p=8，柯克伦检验 5%的临界值为 0.438；1%的临界值为 0.521。 

对于水平 1，实验室 4 的 s 最大： 

∑𝑠𝑠2=213.5011；检验统计量值=0.3888 

对于水平 2，实验室 1 的 s 最大： 

∑𝑠𝑠2=60.4343；检验统计量值=0.2364 

对于水平 3，实验室 2 的 s 最大： 

∑𝑠𝑠2=59.4638；检验统计量值=0.4446 

对于水平 4，实验室 4 的 s 最大： 

∑𝑠𝑠2=101.2916；检验统计量值=0.4390 

本次验证试验数据中水平 3 及水平 4 中的某一单元可视为歧离值，没有离

群值。该歧离值仍然参与后续计算。 

5、总平均值𝒎𝒎�，重复性方差𝑺𝑺𝒓𝒓𝒓𝒓和再现性方差𝑺𝑺𝑹𝑹𝒋𝒋的计算 

对于水平 j，总平均值的估计为： 

m� = 𝑦𝑦�𝑗𝑗 =
∑ 𝑛𝑛𝑖𝑖𝑖𝑖𝑦𝑦�𝑖𝑖𝑖𝑖
𝑝𝑝
𝑖𝑖=1
∑ 𝑛𝑛𝑖𝑖𝑖𝑖
𝑝𝑝
𝑖𝑖=1

                        （5） 

对每个水平计算重复性方差、实验室间方差和再现性方差。 
重复性方差： 

𝑠𝑠𝑟𝑟𝑟𝑟2 =
∑ (𝑛𝑛𝑖𝑖𝑖𝑖−1)𝑠𝑠𝑖𝑖𝑖𝑖

2𝑝𝑝
𝑖𝑖=1
∑ (𝑛𝑛𝑖𝑖𝑖𝑖−1)𝑝𝑝
𝑖𝑖=1

                             （6） 

实验室间方差： 

𝑠𝑠𝐿𝐿𝐿𝐿2 =
𝑠𝑠𝑑𝑑𝑑𝑑
2 −𝑠𝑠𝑟𝑟𝑟𝑟

2

𝑛𝑛�𝑗𝑗
                                         （7） 

其中： 



𝑠𝑠𝑑𝑑𝑑𝑑2 = 1
𝑝𝑝−1

∑ 𝑛𝑛𝑖𝑖𝑖𝑖
𝑝𝑝
𝑖𝑖=1 (𝑦𝑦�𝑖𝑖𝑖𝑖 − 𝑦𝑦�𝑗𝑗)2= 1

𝑝𝑝−1
�∑ 𝑛𝑛𝑖𝑖𝑖𝑖

𝑝𝑝
𝑖𝑖=1 (𝑦𝑦�𝑖𝑖𝑖𝑖)2 − (𝑦𝑦�𝑗𝑗)2 ∑ 𝑛𝑛𝑖𝑖𝑖𝑖

𝑝𝑝
𝑖𝑖=1 � 

𝑛𝑛�𝑗𝑗 =
1

𝑝𝑝 − 1 �
�𝑛𝑛𝑖𝑖𝑖𝑖

𝑝𝑝

𝑖𝑖=1

−
∑ 𝑛𝑛𝑖𝑖𝑖𝑖2
𝑝𝑝
𝑖𝑖=1

∑ 𝑛𝑛𝑖𝑖𝑖𝑖
𝑝𝑝
𝑖𝑖=1

� 

由于受到误差影响，当计算结果𝑠𝑠𝐿𝐿𝐿𝐿2 出现负值时，应将该值设置为零。 

再现性方差： 

𝑠𝑠𝑅𝑅𝑅𝑅2 = 𝑠𝑠𝑟𝑟𝑟𝑟2 + 𝑠𝑠𝐿𝐿𝐿𝐿2                                                 （8） 

将计算结果依次列于下表中： 

表 15 总平均值m�，重复性方差𝑠𝑠𝑟𝑟𝑟𝑟和再现性方差𝑠𝑠𝑅𝑅𝑅𝑅的计算结果 

水平j Pj m�  𝑠𝑠𝑟𝑟𝑟𝑟 𝑠𝑠𝑅𝑅𝑅𝑅 
1 8 48.93 5.1660 5.1660 
2 8 80.65 2.7485 2.7485 
3 8 413.08 2.7263 2.7980 
4 8 821.10 3.5583 5.5613 

离子色谱法测定液态聚硅氧烷中氯离子含量的精密度： 

重复性标准差：𝑠𝑠𝑟𝑟𝑟𝑟=3.5498 

再现性标准差：𝑠𝑠𝑅𝑅𝑅𝑅=4.0684 

五 标准中涉及专利的说明 

经过查阅和广泛征求意见，本文件不涉及国内外专利及知识产权问题。 

六 产业化情况和预期达到的效益等情况 

2024 年，中国聚硅氧烷上游产能大幅新增 62.1 万吨/年至 319.2 万吨/年，

同比增长 24.2%，是本轮扩产潮的顶峰，其中产量为 253.3 万吨，同比增长

21.4%；消费量为 219.1 万吨，同比增长 18.4%。目前，龙头企业规模效应愈发

显著，通过全流程成本管控强化盈利韧性，依托现金流精细化管理抵御市场波

动，加速下游产品矩阵布局实现产业链价值延伸，以及聚焦特种产品研发提升

差异化竞争力，使得企业在行业中占据先机。本标准的制定将规范统一的检测

方法为生产工艺的改进和优化提供了可靠的评价依据，企业可以通过精准的检

测数据追溯氯离子来源，进而有针对性地改进水解、精馏等工艺环节，降低杂

质含量。同时统一的检测方法为贸易双方提供了共同认可的检验依据，可以有

效减少因检测方法不一致或产品质量问题引发的商业纠纷，降低交易成本，保

障公平贸易，而且符合国家标准的产品更容易获得下游客户的认可，增强市场

信任度，有利于企业打造品牌形象，开拓高端市场，获取更大的经济效益。因

此本标准的制定将被视为推动行业规范化与市场导向的重要里程碑，有助于提

升我国液态聚硅氧烷产业的整体技术水平和质量水平，进而提升我国液态聚硅



氧烷产品的国际竞争力，帮助企业在全球市场上抢占更大份额。总之，《液态

聚硅氧烷中氯离子含量的测定—离子色谱法》国家标准的制定和实施，将通过

提升产品质量、推动技术创新、降低交易成本、增强市场信任、规范行业秩序

等方面，为液态聚硅氧烷产业链带来全方位的积极效益。这不仅对单个企业有

利，更是推动整个产业迈向高端化、绿色化、国际化的重要一步，为新兴产业

的发展提供了坚实支撑。 

七 标准水平分析 

《液态聚硅氧烷中氯离子含量的测定—离子色谱法》国家标准是在综合考

虑国内各主要生产企业实际情况的基础上，经过试验方法的开发研究和验证后

制定而成，预计该标准将达到国内先进水平。该标准在技术内容上科学规范，

采用灵敏度高、准确性好的离子色谱法，并详细规定了从采样、样品处理到仪

器分析的全过程操作及结果计算与修约，确保了方法的可操作性和结果的可靠

性。标准高度重视安全与环保要求，并通过充分的方法验证确保了其技术先进

性与严谨性。该标准的实施将统一行业检测方法，为产品质量控制、生产工艺

优化、高端市场开拓以及减少贸易纠纷提供权威技术依据，对提升整个液态硅

氧烷产业链的技术水平和国际竞争力具有显著效益。 

八 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 

拟制定的标准与有关的现行法律、法规和强制性国家标准是协调一致的，

不存在矛盾。 

九 重大分歧意见的处理经过和依据 

本次制定标准过程中未出现重大分歧意见，对于标准内容的制定部分，起

草单位和其他各相关单位均通过函电、会议等方式达成了一致意见。 

十 贯彻标准的要求和措施建议（包括组织措施、技术措施、过度办

法、实施日期等） 

建议本标准批准发布后即实施。 

十一 废止现行相关标准的建议 

无。 

十二 其它应予说明的事项。 

无。 
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