
《回收三丁基氧化锡二甲苯溶液》

团体标准编制说明

1 任务来源

本标准由浙江华海药业股份有限公司提出，由浙江省生态环境与辐

射防治协会立项，由浙江省生态环境与辐射防治协会标准化技术委员会

归口。

2 团体标准制订的意义

三丁基氧化锡，其化学式为C24H54OSn2，分子量为596.20，CAS号

为56-35-9，别名包括BTBTO、TBTO、Bistributyltinoxide等。它是一种

无色液体，沸点为180℃/2.0 mmHg，密度为1.170g/cm³。三丁基氧化锡

又名三正丁基氧化锡、双 (三正丁基锡)氧化物、氧化双三丁基锡、六丁

基二锡氧化物、丁蜗锡，常温下是一种无色或淡黄色油状液体，不溶于

水，可溶于普通有机溶剂，对酸和水敏感。该化合物具有高生物活性，

可作为催化剂用于酯化、缩合、氧代偶联等有机合成反应，还可用于合

成 α,β-不饱和甲基酮、异恶唑等有机化合物。三丁基氧化锡为高毒化合

物，吞食有毒，对眼睛和皮肤有刺激作用，吸入少量该物质的蒸汽几分

钟就可能会产生毒性，对水生生物有极高毒性，可能对水体环境产生长

期不良影响。

制药行业中，三丁基氧化锡作为新型抗高血压药物沙坦类药物上

四氮唑合成工序催化剂使用，合成完成后分离产生废催化剂，因具有毒

性等特性而常常在最终处理阶段归类为危险废物进行处置。结合实际药

品生产工艺，上四氮唑合成工序产生的三丁基氧化锡废催化剂溶液由于

GMP等原因收集后无法再套用至原有工艺生产，上四氮唑合成为首部

工序，该部分物料本身杂质少、纯度高，具有较高的回收利用价值。根

据实验，该部分含三丁基氧化锡废催化剂溶液进行适当的处理和提纯后，



可作为化工原料再次投入市场，这不仅可以减少企业污染物排放，同时

通过销售回收产品实现资源的循环利用，创造额外的经济效益。根据目

前市场行情，三丁基氧化锡原料产品市场售价14万/吨，回收三丁基氧

化锡二甲苯溶液拟出售价格约3万/吨，华海药业现有生产规模下预计能

够产生约6吨/年，折合经济效益18万元/年，后期技改扩充项目实施后产

量将进一步所提升。

由于三丁基氧化锡不溶于水，溶于有机溶剂，同时对酸和水敏感，

列入《中国严格限制的有毒化学品名录》按高毒化学品管理，为保证产

品性质稳定，故实际回收阶段采用有机溶剂溶液的形式制成产品。考虑

到上四氮唑合成工序以二甲苯为溶剂，故实际回收产品制成三丁基氧化

锡二甲苯溶液。

根据调查，截止目前抗高血压药物沙坦类药品上四氮唑合成工序

回收的三丁基氧化锡二甲苯溶液产品尚无相关的国家标准、行业标准和

团体标准可为企业生产活动提供依据。为了贯彻《中华人民共和国循环

经济促进法》等国家法律法规和政策文件要求，规范回收三丁基氧化锡

二甲苯溶液资源化利用行为，提升产品质量，设立行业门槛，降低回收

三丁基氧化锡二甲苯溶液后续资源化利用的环境风险和安全风险，本次

开展《回收三丁基氧化锡二甲苯溶液》团体标准研究。

制订本标准的目的意义是：

一、填补标准空白，引导行业规范回收

团体标准的建立能凝聚行业共识，增加生产和使用方的信用度和

权威性，有利于构建三丁基氧化锡二甲苯溶液产品资源化利用的完整通

道，控制污染，保护环境，同时实现可观的环境效益和经济效益，更好

的服务国家经济社会发展。

二、保证产品性能与质量满足使用、管理要求



本标准以相关产品质量标准为基础，制定回收三丁基氧化锡二甲

苯溶液质量标准，保证产品的使用价值；同时，依据原料来源情况，结

合相关控制指标及控制标准，制定产品限制指标，保障产品的使用安全

性。根据实际生产原理及生产工艺，制定保障产品质量的工艺控制节点

要求。标准的建立符合市场需求，统一规范产品的质量和指标，买卖双

方可依据标准签订合同，提高交易的透明度、效率。

3 编制过程

根据2019年1月9日《国家标准化管理委员会、民政局关于印发《

团体标准管理规定》的通知》等有关文件要求，团体标准要与国家标准、

行业标准相互协调、相互支撑。按照《标准化法》和GB/T1.1-2020《标

准化工作导则第1部分：标准化文件的结构和起草规则》、 T/CAS1.1-2

017《团体标准的结构和编写指南》及《浙江省生态环境与辐射防治协

会团体标准管理办法》的规定执行。

本标准的制订按规定的通用程序：提案、立项、起草、征求意见、技

术审查、批准、编号、发布、复审进行。

4 主要参加单位和工作组成员及其所做的工作

本标准由浙江华海药业股份有限公司牵头，浙江省生态环境与辐

射防治协会组织，联合嘉兴同济环境研究院、浙江华海立诚药业有限公

司等起草小组共同起草。

表1 主要参加单位及工作组成员所做工作

主要参加单位 主要参加人员 主要工作

浙江省生态环境与辐射防治协会 何伟 统筹协调

嘉兴同济环境研究院 许兴中 资料收集、调研及标准编制

浙江华海药业股份有限公司 尹学长 标准修改

浙江华海药业股份有限公司 叶侠 资料收集、调研及标准编制

浙江华海药业股份有限公司 胡佳兴 资料收集

浙江华海药业股份有限公司 陈泽楷 资料收集



5 标准编制原则和确定依据

5.1标准编制原则

本标准起草遵循规范性、科学性、适用性、先进性、必要性和可

行性原则，促进行业实现回收三丁基氧化锡二甲苯溶液资源化、生产

工艺现代化、产品环保无害化、市场竞争规范化。

（1）规范性原则

本标准根据GB/T1.1-2020《标准化工作导则第1部分：标准化文

件的结构和起草规则》、T/CAS1.1-2017《团体标准的结构和编写指

南》及《浙江省生态环境与辐射防治协会团体标准管理办法》等相关

规定进行编写。

（2）科学性原则

根据企业制订标准原则，确保标准能够代表行业发展的水平、标

准的可行性、可靠性和科学性要求。

（3）适用性原则

本标准制订过程中，主要起草人员现场考察了企业，并与企业座

谈，了解了企业的主要原料情况、生产工艺、产品结构等情况，多次

多方征求意见、交换观点及采纳建议、反复修改，使标准更好地适应

企业的现状实际与未来发展。

（4）先进性原则

查阅了相关的法律法规、标准资料、科研论文，考察了先进的生

产工艺，确保本标准在国内的先进性。

（5）必要性原则

为了进一步规范和完善企业产品市场，提升产品质量，提高产品

的利用率，规范市场分级秩序，提高企业、社会经济效益，促进持续

发展；同时推进监管的可操作性、规范化和程序性。

（6）可行性原则



本标准以应用场景相关产品质量标准为基础，综合考虑用户对产

品质量的要求和企业的实际质量状况，符合市场经济的发展需求，先

进可行。

5.2主要工作思路

根据查找到的国内外标准资料，综合考虑了用户对产品质量的要

求和各生产企业的实际质量状况，力求使本次制定的标准技术先进，

经济合理，安全可靠，以适应市场经济的发展、药品质量控制、何对

外贸易的需求，文件制定的主要内容包括：

——对工艺设置和条件进行认真研究，优化指标的设置；

——对所制订的项目及指标，根据需要制定配套的测试方法，为

产品检测提供可行手段；

——对产品的包装，检验规则等方面的内容做相应的规定。

文件适用范围的考虑：

本文件适用于抗高血压药物沙坦类药品生产企业，在上四氮唑合

成工序（以二甲苯为溶剂）生产过程中产生的含三丁基氧化锡分层有

机相，按以下工艺流程得到的回收三丁基氧化锡二甲苯溶液。

溶剂回收工艺：以沙坦类药品生产过程中上四氮唑合成工序（以

二甲苯为溶剂）产生的含三丁基氧化锡分层有机相为原料，经过蒸馏、

过滤除杂后得到三丁基氧化锡二甲苯溶液，回收过程不涉及化学反应。

5.2.1回收产品概况

化学名称：三丁基氧化锡

分子式：

分子量：596

性状：红色至粉红色透明油状物，几乎不溶于水，可溶于有机溶剂。



5.2.2拟利用去向

拟利用去向：拟出售给贵州名泰化工科技有限公司等企业作为生产三丁

基氯化锡的生产原料，制得的三丁基氯化锡作为新型抗高血压药物沙坦

类药合成的催化剂。

典型利用工艺说明：

制备基本原理：三丁基氧化锡+盐酸反应生产三丁基氯化锡，由于

上述2种物质均不溶于水，可溶于有机溶剂，故实际生产阶段本身即需

加入有机溶剂进行萃取。

三丁基氧化锡和盐酸制备三丁基氯化锡的具体步骤如下：

1）准备原料：首先准备三丁基氧化锡和盐酸。

2）反应条件：将三丁基氧化锡加入到适量的盐酸中，通常在室温

下进行反应，反应过程中需要保持适当的搅拌，以确保反应均匀进行。

3）分离和纯化：反应完成后，通过适当的中合、分离和纯化步骤

获得三丁基氯化锡。这可能包括蒸馏、萃取等步骤，以去除未反应的原

料和其他杂质。

反应方程式：

产品三丁基氯化锡：沸点145-147℃，71-173℃/25mmHG，密度1.11

8-1.202，熔点：-9℃，溶于乙醇、庚烷，苯和甲苯、二甲苯。不溶于冰

水，在热水中水解，有腐蚀性。



5.2.3回收工艺流程

1）上四氮唑工序

上四氮唑工艺：坎地沙坦酯以坎地环合物为起始原料，经反应得到

坎地沙坦。



2）三丁基氧化锡二甲苯溶液回收工艺

以坎地沙坦酯的上四氮唑工序中的分层有机相为原料（以二甲苯为

溶剂），经过蒸馏、过滤除杂后得到三丁基氧化锡，不涉及化学反应。

工艺步骤说明：

将含有三丁基氧化锡的有机相转移至蒸馏釜中，控制蒸馏釜温度≤8

5℃，真空度0.08~0.10MPa之间进行减压蒸馏出600±50L二甲苯。将料液

进行降温至0±5℃，保温养晶1小时。养晶结束使用二合一进行过滤，分

离有机相中析出的固体废渣。将滤液转移至蒸馏釜并控制蒸馏釜温度≤8

5℃，真空度0.08~0.10MPa之间进行减压蒸馏出600±50L二甲苯。蒸馏完

毕得到三丁基氧化锡二甲苯溶液。

含三丁基氧化锡有机相
1521.3（含三丁基氧化锡

290.6）

减压蒸馏
≤85℃

0.08~0.1MPa

废气：二甲苯1

废渣S7-116.9（含杂质6.9、三丁基氧化锡5、
二甲苯5）

918

废气：二甲苯6

回收二甲苯554

废水W7-143.3（含二甲苯0.5、水
42.8）

降温至
0±5℃过 滤

减压蒸馏
≤85℃

0.08~0.1MPa

三丁基氧化锡料液357.1

（含二甲苯53.5、杂质17.8）

分水器

废气：二甲苯6

回收二甲苯537

900.1

工艺流程和产污节点图 单位：kg/批



5.2.4回收产品质量确定依据

本标准规定了三丁基氧化锡二甲苯溶液的检验规则，其试验方法引

用的考虑：

三丁基氧化锡、二甲苯的含量的测定采用气相色谱法，参照GB/T

9722中规定的检测方法；

色度引用GB/T 3143规定的检测方法；

密度引用GB/T 1884 规定的检测方法；

水分含量引用 GB/T 6283规定的检测方法；

本标准规定了三丁基氧化锡二甲苯溶液标志、包装、运输和贮存要

求等。

根据产品的生产工艺、生产过程中使用的相关化学试剂产品，结合

企业自检测试报告单（详见附表），确定产品指标要求（见表1）。

6 三丁基氧化锡二甲苯溶液相关标准情况

对相关标准资料的收集工作，经起草单位进行国内外标准资料的收

集工作，本次制定团体标准无国内标准可采用，国外标准仅英国标准学

会发布的《氧化三丁基锡规范》（BS 4630-1970），发布时间较早，且

适用范围为氧化三丁基锡在英国及相关地区的生产、使用和质量控制。

现有市场在售产品仅采样企业质量标准，提供三丁基氧化锡质量百分比

指标。

7确定标准的主要内容

7.1本标准涉及的产品范围

本标准适用于适用于抗高血压药物沙坦类药品生产过程中上四

氮唑合成工序（以二甲苯为溶剂）产生的含三丁基氧化锡分层有机

相，经蒸馏、除杂工艺处理后得到的三丁基氧化锡二甲苯溶液，作

为生产三丁基氯化锡工业品的原料。



7.2回收三丁基氧化锡二甲苯溶液的技术要求

依据产品使用要求，确定产品的技术要求情况如表1所示。

表1 回收三丁基氧化锡二甲苯溶液的技术要求

检测项目
Test

标准
Criteria

*外观 淡粉色至淡红色透明液体

机械杂质 无

*有关物质 (GC)
二甲苯，w% ≤20

三丁基氧化锡，w% ≥70
其他单个未知杂质，w% ≤3

总杂质，w% ≤10
密度(20℃)/kg/m³ 1100

水分，w% ≤4

注：生产商应用户要求提供可能存在的主要杂质的信息，必要时提供杂质含量数据。

7.3 杂质的分析说明

根据企业现有坎地沙坦酯的上四氮唑合成工序，分析三丁基氧化锡

二甲苯溶液可能存在的物料如下：

表2 三丁基氧化锡二甲苯溶液潜在物料列表

序号 杂质名称 杂质结构式 杂质类别 杂质来源

1 坎地环合物 有机杂质 原料

3 坎地乙酯 有机杂质 中间态

4 坎地酮 有机杂质 降解杂质



序号 杂质名称 杂质结构式 杂质类别 杂质来源

5 叠氮钠 NaN3 无机杂质 原料

6 氢氧化钠 NaOH 无机杂质 原料

7 亚硝酸钠 NaNO2 无机杂质 原料

8 甲醇 CH3OH 残留溶剂 溶剂

9 冰乙酸 CH3COOH 残留溶剂 溶剂

10 乙酸钠 CH3COONa 无机杂质 副产物

11 二甲苯 C8H10 残留溶剂 溶剂

针对小试获得的样品，本次开展了气相色谱-质谱联用(GC-MS)、

液相色谱-质谱联用(LC-MS)分析，分析结果如下：

1）气相色谱-质谱联用(GC-MS)分析

图谱：



杂质分析：

表3 气相色谱-质谱联用 (GC-MS)分析杂质种类表

杂质

名称
二甲苯 二甲苯 二甲苯 二甲苯 二甲苯 三甲苯

保留

时间
RT4.17 RT4.20 RT4.25 RT4.41 RT4.45 RT4.66

分子量 106 106 106 106 106 120

峰面积

占比
10.25 9.6 36.36 6.09 24.34 1.49

结构式



杂质

名称
未知 二丁基锡 未知 未知 二丁基锡

保留

时间
RT6.79 RT8.39 RT8.95 RT8.97 RT9.93

分子量 143 232 129 129 232

峰面积

占比
2.45 2.08 1.54 1.64 4.17

结构式

2）液相色谱-质谱联用(LC-MS)分析

图谱：



表4 液相色谱 -质谱联用(LC-MS)分析杂质种类表

杂质名称 坎地乙酯 环合物水解物 坎地乙酯异构体

保留时间 RT13.4 RT14.2 RT15.75
分子量 468 397 468

峰面积占比 6.80 20.91 4.34

结构式

杂质名称 坎地环合物 乙基坎地沙坦 坎地酮

保留时间 RT18.3 RT19.02 RT20.4
分子量 425 496 412

峰面积占比 17.19 11.58 0.6

结构式

3）小结

根据实验结果，回收三丁基氧化锡二甲苯溶液中溶解性杂质主

要包含二丁基锡、坎地环合物（原料）、乙基坎地沙坦、环合物水

解物（水解杂质）、坎地乙酯（中间态）、坎地酮（降解杂质）。

三丁基氧化锡二甲苯溶液，作为生产三丁基氯化锡工业品的原

料，作为抗高血压药物沙坦类药品催化剂使用。杂质类物质基本为

沙坦类药品生产过程中的中间态和降解杂质，本身为药品制备过程

中即会产生物质。回收产品使用不会引起生产过程污染物排放的变

化，也不会影响制得的最终产品质量。

8关于检验方法的说明

8.1 警示

试验方法规定的一些试验过程可能导致危险情况，操作者应采取适

当的安全和防护措施。

8.2一般规定



本文件所用的试剂和水，在没有注明其他要求时均指分析纯试剂和

GB/T 6682中规定的三级水。

8.3 外观的测定

取适量实验样品于比色管中，在自然光或荧光灯下，采用目视法。

8.4机械杂质的测定

允许目测法，即将试样注入100mL具塞玻璃量筒中，在室温(20℃±

5℃)下观察，应没有悬浮和沉降的机械杂质。

8.5含量的测定

8.5.1仪器设备

——气相色谱仪：配有火焰离子化检测器， 整机灵敏度和稳定

性应符合GB/T 9722中有关规定。

——数据处理系统：色谱工作站。

——进样器：1μL 微量注射器或自动进样器。

——毛细色谱柱：固定相为6%氰丙基苯、94%二甲基硅氧烷，6

0m×0.32mm ×1.8μm。

8.5.2色谱仪操作

（1）色谱操作条件

本文件推荐色谱操作条件如下：

仪器 安捷伦气相色谱仪配FID检测器

色谱柱 HP-5,30m×0.25mm,0.25μm

柱流速 1.0 mL/ min 进样量 1μl

进样口温度 300℃ 检测器温度 310℃

分流比 50:1 —— ——

柱温 80℃保持2min,20℃/min升至300℃，保持10min。
（2）测定顺序

待仪器稳定后，依据表4的进样次序，依次进样空白、样品溶液

0.2 μL （平行测试）,记录色谱图。



表4 进样次序

溶液 进样次数 指标

空白 ≥1 不得对检测峰有明显干扰

样品溶液1 1
平均值报告结果

样品溶液2 1
8.5.3结果计算

三丁基氧化锡、二甲苯的含量结果按面积归一法计算，由空白

造成的峰不计；小于0.01%的未知杂质不计；以平均值报告结果。主

成分：三丁基氧化锡，出峰时间在12min左右。

图1典型色谱图

表5 参考保留时间

峰名称 保留时间(min) 相对保留时间

三丁基氧化锡 11.717 1
二甲苯（I） 2.695 0.230
二甲苯（II） 2.847 0.243
二甲苯（III） 3.034 0.259

8.6 密度的测定

按 GB/T 1884 的规定进行。

8.7 水分含量的测定

准确称取样品1.0g,按 GB/T 6283的规定进行。



9专利

本标准不涉及专利。

10 采用国际标准和国外先进标准情况

无。

11 与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系

本标准遵循相关的法律、法规和强制性国家标准的要求，与我国

现行相关法律、法规、规章及相关标准无冲突。

12 重大分歧意见的处理经过和依据

在本次征求意见阶段进行补充。

13 标准性质的建议说明

本标准为推荐性标准。

14 标准水平分析

本标准技术指标先进合理、分析方法科学准确，可以满足用户的

要求，其综合水平为国内先进水平。

15 贯彻标准的要求和措施建议

建议尽快发布本标准，并自发布之日起1个月实施。建议标准实

施后组织标准宣贯，使标准应用单位了解标准内容，促进标准实施应

用。



车间样品检测结果

检测项目 标准
车间样品检测结果
CZK-2264-28-06

*外观
淡粉色至淡红色

透明液体
淡粉色至淡红色透明液体

有关物质 (GC)

二甲苯I+二甲苯II+二甲苯III
三丁基氧化锡

其他单个未知杂质

总杂质

≤20%
≥70%
≤3%
≤10%

14.52%
81.32%
1.7%
4.16%

结论：该批次符合要求

检测项目 标准
车间样品检测结果
CZK-2264-28-05

*外观
淡粉色至淡红色

透明液体
淡粉色至淡红色透明液体

有关物质 (GC)

二甲苯I+二甲苯II+二甲苯III
三丁基氧化锡

其他单个未知杂质

总杂质

≤20%
≥70%
≤3%
≤10%

14.49%
81.56%
2.06%
3.95%

结论：该批次符合要求

检测项目 标准
车间样品检测结果
CZK-2264-28-04

*外观
淡粉色至淡红色

透明液体
淡粉色至淡红色透明液体

有关物质 (GC)

二甲苯I+二甲苯II+二甲苯III
三丁基氧化锡

其他单个未知杂质

总杂质

≤20%
≥70%
≤3%
≤10%

14.66%
80.82%
2.42%
4.52%

结论：该批次符合要求

三批次回收三丁基氧化锡二甲苯溶液外观：


