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Hit 舌

    本标准是QB/T 2623《肥皂试验方法》系列标准中的第一项标准。该系列标准由八项标准组成，
各标准名称如一F:

    QB/T 2623.1肥皂试验方法 肥皂中游离苛性碱含量的测定
    QB/T 2623.2肥皂试验方法 肥皂中总游离碱含量的测定

    QB/T 2623.3肥皂试验方法 肥皂中总碱量和总脂肪物含量的测定
  QB/T 2623.4肥皂试验方法 肥皂中水分和挥发物含量的测定 烘箱法

  QB/T 2623.5肥皂试验方法 肥皂中乙醇不溶物含量的测定
    QB/T 2623.6肥皂试验方法 肥皂中氯化物含量的测定 滴定法

  QB/T 2623.7肥皂试验方法 肥皂中不皂化物和未皂化物的测定
    QB/T 2623.8肥皂试验方法 肥皂中磷酸盐含量的测定

    本标准是对QB/T 3748-1999《肥皂试验方法 肥皂中游离苛性碱含量的测定》的修订。
    本标准修改采用ISO 456:1973《表面活性剂 肥皂的分析 游离苛性碱的测定》(英文版)中的A

法，即无水乙醇法。

    本标准根据ISO 456:1973重新起草。
    根据我国国情和实验室验证，本标准在采用国际标准时进行了修改。这些技术性差异用垂直单线标

识在它们所涉及条款的页边右空白处，在附录B中给出了技术性差异及其原因的一览表以供参考。
    为便于使用，本标准还做了下列编辑性修改:
    a) “本国际标准”一词改为“本标准”;

    b)用小数点“.”代替作为小数点的逗号“，’，;
    c) 删除国际标准的前言:

    d)增加了规范性附录A以指导使用。
    本标准的附录A为规范性附录，附录B为资料性附录。

    本标准由中国轻工业联合会提出。

    本标准由全国表面活性剂洗涤用品标准化中心归口。

    本标准由国家洗涤用品质量监督检验中心(太原)负责起草
    本标准主要起草人:梁红艳、严 方。

    本标准于1987年3月首次发布为国家标准GB/T 7455-1987

QB/T 3748一1999，本次为第一次修订。
    本标准自实施之日起，代替原国家轻工业局发布的轻工行业标准

苛性碱含量的测定》。

1999年4月转化为轻工行业标准

QB/T 3748-1999 UE皂中游离
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肥皂试验方法 肥皂中游离苛性碱含量的测定

1 范围

    本标准规定了肥皂中用无水乙醇法测定游离苛性碱含量的方法。
    本标准适用于普通性质的脂肪酸钠皂(以NaOH计)，不适用于钾皂，也不适用于复合皂。

    一般游离苛性碱对钠皂而言是指氢氧化钠(NaOH)，对钾皂而言是指氢氧化钾(KOH) o

2 规范性引用文件

    下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有的

修改单 (不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

    GB/T 601-2002 化学试剂 标准滴定溶液的制各
    GB/T 603-2002 化学试剂 试验方法中所用制剂及制品的制备

3 试验方法

    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。
3.1 原理

    将肥皂溶解于中性乙醇中，然后用盐酸乙醇标准滴定溶液滴定游离苛性碱。

3.2 试剂与材料

    a) 无水乙醇(GB/T 678);

    b) 氢氧化钾(GB/T 2306), 0.1mol/L乙醇溶液，按GB/T 601-2002中4.24.1配制;

    c) 盐酸(GB/T 622), c (HCI)=0.1 mol/L乙醇标准滴定溶液，按附录A配制和标定;

    d)酚酞(GB/T 10729), 10 g/L指示液，按GB/T 603-2002中4.1.4.22配制。
3.3 仪器

    普通实验室仪器和

3.3.1 锥形烧瓶，配回流冷凝器，250 mL a

3.3.2 回流冷凝器，6个球。
3.3.3 封闭 电炉 ，配有泪席调节器

捣

3.4 试样的制备和保存
    将供试验用肥皂样品，通过每块的中间互相垂直切三刀分成八份，取斜对角的两份切成薄片、

碎，充分混合，装入洁净、干燥、密封的容器内备用。

3.5 程序

    同一样品进行双样平行测定。
3.5.1 试验份

    称取试样(3.4)约5g(精确至0.001 g)于锥形烧瓶(3.3.1)中。
3.5.2 测定

    在一空锥形烧瓶(3.3.1)中加入无水乙醇(3.2.a) 150mL，连接回流冷凝器((3.3.2)。加热至微沸，

并保持 5 min，驱赶二氧化碳。移去冷凝器。使其冷却至约 700C。加入酚酞指示剂(3.2.d)2滴，用氢

氧化钾乙醇溶液((3.2.b)中和至溶液呈淡粉色。
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    将上述处理好的乙醇倾入盛试验份((3.5.1)的锥形烧瓶中，连接锥形烧瓶与回流冷凝器(3.3.2).

缓缓煮沸至肥皂完全溶解，使其冷却至约70'C。以盐酸乙醇标准滴定溶液((3.2.c)滴定至如同中和乙醇

时呈现的淡粉色为终点，维持30s不褪色。
3.6结果计算

    肥皂中游离苛性碱的质量百分含量，用氢氧化钠的质量百分数(NaOH,%)表示，按式(1)计算:

游离苛性碱(NaOH,%)一竺些丝x些竺x 100 (1)

    式中:

    V— 耗用盐酸乙醇标准滴定溶液的体积，ML;
    c— 盐酸乙醇标准滴定溶液的浓度，mol/L;

0.040— 试验中以克表示的氢氧化钠的毫摩尔质量，g/mmol;

    m— 试验份((3.5.1)的质量，ĝ
    以两次平行测定结果的算术平均值表示至小数点后两位作为测定结果。

3.7精密度

    在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不大于0.04%，以大于0.04%的情况不超过
5%为前提。

3.8 试验报告

    试验报告应包括下列各项:

    a) 完全鉴别样品所需的所有资料:

    b) 所用方法的参考(有关本标准的);

    c) 所得结果和表示方法;

    d) 试验条件;

    e) 本标准未规定或任选的任何操作，以及会影响结果的情况;

    f) 试验日期。
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                      附 录 A

                    (规范性附录)

盐酸乙醇标准滴定溶液[[c (HCI)=0. 1 mol/L]的配制及标定

A.1 试剂

    a) 无水碳酸钠(GB/T 1255)，基准试剂:

    b) 盐酸(GB/T 622);

    c)  95%乙醇(GB/T 679);

    d) 浪甲酚绿一甲基红混合指示液，按GB/T 603-2002中4.1.4.29配制。

A.2 配制

    量取盐酸(A. I. b)9mL，注入95%乙醇(A. l. c) 1000mL中，摇匀。

A. 3 标定

    称取于2700C -300℃灼烧至恒重的无水碳酸钠(A.1.a)0.2g(精确至0.0001 g),溶于50 mL水中，
加浪甲酚绿一甲基红混合指示液(A. l. d) 10滴，用配制好的盐酸溶液(A.2)滴定至溶液由绿色变为酒红

色，煮沸2 min，冷却后继续滴定至溶液再呈酒红色为终点。同时作空白试验。

A.4 计算

    盐酸乙醇标准滴定溶液浓度c(HCI)，单位为摩尔每升(mol/L )，按式(A.1)计算:

                          c(HCI)=— 一止生— ..⋯⋯。..⋯。........⋯⋯(A. 1)
                                          (耳一K)x 0. 052 99

    式中:

  c(HCI)— 盐酸乙醇标准滴定溶液之物质的量浓度，mol/L;

      巧— 盐酸乙醇标准滴定溶液用量，mL;
      胜— 空白试验盐酸乙醇标准滴定溶液用量，ML;

  0.05299— 与1.00mL盐酸标准滴定溶液叶(HCI)=1. 000 mol/L〕相当的以克表示的无水碳酸钠的
              质量;

      ，— 无水碳酸钠质量，ĝ

A.5精密度

    平行试验不得少于八次，两人各作四平行，每人四平行测定结果的极差与平均值之比不得大于

0.1%。两人测定结果平均值之差不得大于0.1%,结果取平均值。浓度值取四位有效数字。
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                附 录 B

                (资料性附录)

本标准与ISO 456:1973的技术性差异及其原因

表B.1给出了本标准与ISO 456:1973的技术性差异及其一览表。

                表B. 1本标准与ISO 456:1973技术性差异及其原因

本标准

章条编号
本 标 准

  ISO

章条编号
ISO 456:1973 原 因

3.3.1 锥形烧瓶250 mL 4.3.1 烧瓶 500 ml 可以满足测试

3.4 试样的制备和保存 无 试验中有必要

3.5.2 加乙醇 150 ml 4.4.2 加乙醇 200 mL 可以满足测试

3.5.2 加入酚酞2滴 4.4.2 加入酚酞4滴 可以满足测试

3.7 精密度 4.5.2 再现性 试验中有必要


