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前 言

本标准等效采用 ＡＳＴＭ Ｄ２３５８：１９８９（１９９５Ｅ）《表面活性剂和合成洗涤剂中活性组分分离的标准
测定方法》。
本标准与 ＡＳＴＭ Ｄ２３５８：１９８９（１９９５Ｅ）比较存在下列差异：
（１）规定了使用过滤器的规格、型号；
（２）规定了氯化钠含量的校正，作为本标准的附录 Ａ。
本标准由中国石油和化学工业协会提出。
本标准由化学工业表面活性剂标准化技术委员会归口。
本标准起草单位：上海市染料研究所。
本标准主要起草人：凌佩江、肖毅、庄永斌。
本标准首次发布。
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中华人民共和国国家质量监督检验检疫总局┐┐批准 ┐┐实施

 范围

本标准规定了表面活性剂和合成洗涤剂中活性组分分离和提纯及其测定方法。

 引用标准

下列标准所包含的条文，通过在本标准中引用而构成为本标准的条文。本标准出版时，所示版本均
为有效，所有标准都会被修订，使用本标准的各方面应探讨使用下列标准最新版本的可能性。

ＡＳＴＭ Ｄ１６８１：１９９２（１９９７）洗涤剂中合成阴离子活性组分的试验方法 阳离子滴定法

 原理

用乙醇萃取试样中的活性组分，通过不溶物的再沉淀萃取残留的痕量活性组分。将乙醇萃取液稀释
到已知体积，取合适的份额蒸发，从而测出乙醇溶解物，另测试氯化钠的含量，据此获得经校正的总活性
组分的含量。

 试剂和材料

 乙醇：无水；
 乙醇：质量分数为 ９５％；
 酚酞指示剂溶液（１０ｇ燉Ｌ）：按 ＧＢ燉Ｔ６０３的有关规定配制；
 硫酸溶液（１＋１００）：取 １ｍＬ质量分数为 ９８％浓硫酸，加到 １００ｍＬ水中。
 丙酮乙醚混合液（１＋１）：等体积的丙酮与乙醚混合。

 仪器

常用实验室仪器，以及：
 烧杯：６００ｍＬ；
 玻璃坩埚式滤器：３号；
 容量瓶：５００ｍＬ；
 烧瓶：１５０ｍＬ；
 过滤烧瓶：５００ｍＬ；
 单刻度移液管：１００ｍＬ；
 加热装置（如蒸汽浴等适当装置）。

１



 测定步骤

 试样称量
根据样品中预计活性组分的不同的质量分数（％）调整试样的称样量，精确至００１ｇ。样品称量范围

见下表：

活性组分预计的质量分数燉％ 试样的称量燉ｇ

１０～２５ ２０

２５～４０ １５

４０～６０ １０

６０～８０ ７

８０以上 ５

 乙醇溶解物的测定

 将试样转移到 ６００ｍＬ烧杯（５１）中，（含水量高的液体试样应在称样后蒸发至粘稠的浆状，碱
金属盐水和物高的试样应在称样后置于 １０５℃烘箱中干燥 １ｈ），加入微热的质量分数为 ９５％乙醇（４２）
３００ｍＬ～３５０ｍＬ，盖好玻璃皿，在蒸汽浴（５７）上加热 １５ｈ～２ｈ，其间常搅拌。
 从蒸汽浴上移开烧杯，静止几分钟使不溶物沉淀。加 ２滴酚酞指示剂溶液（４３）。若溶液呈红色，
用硫酸溶液（４４）中和至溶液接近中性。用量不超过 １ｍＬ（若游离碱含量高，为使硫酸溶液用量不超过

１ｍＬ，应适当提高硫酸溶液的浓度）。用玻璃坩埚式滤器（５２）过滤试样醇溶液，注意尽可能将不溶物留
在烧杯中，将澄清过滤液收集在过滤烧瓶（５５）中。
 向烧杯中的不溶物加入热的质量分数为 ９５％乙醇 ５０ｍＬ，在蒸汽浴上煮沸，再使不溶物沉淀，
然后如前所述过滤试样醇溶液。仍将不溶物留在烧杯中。
 按 ６２３的方法对烧杯中的不溶物再萃取一次。
 在蒸汽浴上蒸发掉烧杯中残留物内剩余乙醇，期间常搅拌使溶剂完全蒸发。用少量热水（不超过

１０ｍＬ）溶解不溶物，加入无水乙醇（４１）２００ｍＬ，在蒸汽浴上煮沸，经前述操作用过的玻璃坩埚式滤器

（５２）过滤，将滤液与原先的醇滤液合并，用热的 ９５％乙醇多次洗涤烧杯和残留物，同时用少量热的

９５％乙醇分几次将不溶物转移到过滤器上。
 将多次过滤后的醇溶液合并，蒸发至体积约 ４５０ｍＬ，转移至 ５００ｍＬ容量瓶（５３）中，冷却至室
温，用质量分数为 ９５％乙醇稀释至刻度，摇匀备用。
 用移液管（５６）吸取 １００ｍＬ试样醇溶液（６２６）至称量恒重的烧瓶（５４）中，在蒸汽浴上蒸发
至干。然后于（１０５±２）℃的烘箱中干燥约 ０５ｈ，直至恒重。
 乙醇溶解物含量的计算：
按式（１）计算试样中乙醇溶解物 爛的质量分数：

爛（％）＝ 爾２－ 爾１

爾０
× ５× １００ ………………………（１）

式中：爾２——烧瓶及乙醇溶解物的总质量，ｇ；
爾１——烧瓶的质量，ｇ；

爾０——试样的质量，ｇ。
 总活性组分含量的计算：
按式（２）计算总活性组分的质量分数：

活性组分（％）＝ 爛－ 爞 …………………（２）
式中：爛——乙醇溶解物的质量分数，％；

爞——氯化钠的质量分数，％（由附录 Ａ测得）。
２

﹩﹣燉—



 乙醇溶解物的提纯

 在干燥残留物（６２７）中加入 ５０ｍＬ丙酮乙醚混合液（４５），在蒸汽浴上加温。
 用玻璃棒搅拌，趁热用滤纸过滤，用少量丙酮乙醚混合液洗涤滤纸几次。
 在蒸汽浴上蒸发滤液（７２）。在 １０５℃±２℃的烘箱中干燥蒸余物。
注：蒸余物可用红外光谱作定性检测。

３
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附 录 ﹢
（规范性附录）
氯化钠含量的校正

﹢ 试剂和材料

﹢ 丙酮

﹢ 甲基橙指示剂（１０ｇ燉Ｌ），按 ＧＢ燉Ｔ６０３的有关规定配制；
﹢ 硝酸溶液（１＋１），１份体积的硝酸（含亚硝酸钠 ０３％）与 １份体积的水混合；
﹢ 硝酸溶液（１＋４）；

﹢ 硝酸银标准溶液〔牅（ＡｇＮＯ３）＝０．２０００ｍｏｌ燉Ｌ〕，按 ＧＢ燉Ｔ６０１规定配制和标定。

﹢ 仪器

﹢ 银离子选择电极；

﹢ ２３２型参比电极；
﹢ 电极电位仪。

﹢ 定性测定

移取样品醇溶液（６２６）５ｍＬ，置于试管中，用硝酸溶液（１＋４）（Ａ１４）酸化，加几滴硝酸银标准溶
液（Ａ１５），若试液变浑浊，即表明样品中含有氯化钠（样品中若含有肥皂、溶液也会引起浑浊）。

﹢ 定量测定

﹢ 移取样品醇溶液（６２６）１００ｍＬ至 ４００ｍＬ烧杯中，加几滴甲基橙指示剂（Ａ１２），用硝酸溶液

（１＋４）（Ａ１４）酸化，稍加热，加 ５０ｍＬ丙酮。连接银离子选择电极（Ａ２１）、参比电极（Ａ２２）及电极电位
仪（Ａ２３）。
﹢ 用硝酸银标准溶液（Ａ１５）滴定上述溶液（Ａ４１）的电位值［银离子选择电极使用前用硝酸银溶
液（１＋１）（Ａ１．３）清洗］。
加 ０５ｍＬ硝酸银标准溶液，测量电位值，若氯化物显著存在，电位值应小于 １００ｍＶ。
以后，每次加 ２ｍＬ～３ｍＬ硝酸银标准溶液，直至电位值达到约 ２００ｍＶ。
再以间隔 ６０ｓ～８０ｓ的时间，每次加入 ０．１ｍＬ硝酸银标准溶液，并测定电位值，直至突跃出现，以

确定滴定终点。同时作一空白试验。
实例：参照如下方法确定电位最大变化率并确定终点时消耗硝酸银标准溶液的体积 爼１（ｍＬ）。

爼１燉ｍＬ 牉牔牊 Δ爠 Δ爠０

２１．２ ２１０ １０ １０
２１．３ ２２０ ２０ １７☆

２１．４ ２４０ ３７ １２
２１．５ ２７７ ２５
２１．６ ３０２
☆为电位最大变化率。

终点，爼１＝ ２１．３＋ １７
１７＋ １２× ０．１＝ ２１．４６（ｍＬ）
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﹢ 计算
按下式（Ａ１）计算样品中的氯化钠的质量分数：

ＮａＣｌ（％）＝ （爼１－ 爼０）牅× ０．０５８４５
爾 × ５× １００ ………………（Ａ１）

式中：爼１——滴定耗用的硝酸银标准溶液的体积，ｍＬ；
爼０——空白耗用的硝酸银标准溶液的体积，ｍＬ；

牅——硝酸银标准溶液的浓度，ｍｏｌ燉Ｌ；
爾——试样的质量，ｇ。

５
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