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」“. 1, .
刖 百

本标准的第 4章、第 5章、第 6.1条、第 12章、第 13章及第 16 章分别为等同或修改采用相对应的

ISO标准。对于修改采用 ISO标准的内容,将其与 ISO标准所存在的技术性差异用垂直线标识在它们
所涉及条款的页边右侧空白处，并在附录 B中给出了技术性差异及其原因一览表。
本标准是对 GB/T 12030—1989,GB/T 12031—1989,GB/T 13173. 1—1991,GB/T 13173. 2—

2000,GB/T 13173. 3 — 13173. 6—1991,GB/T 13173. 7—1993,GB/T 13175—1991,GB/T 13176. 1
13176.3-1991的整合修订并增加了测定洗涤剂中 4A沸石含量、碱性蛋白酶相对酶活力或含量、有效
氯含量等三项常见组分的分析方法。

本标准代替下列国家标准：

GB/T 12030-1989 粉状洗涤剂颗粒度的测定;

GB/T 12031-1989 洗涤剂中总五氧化二磷含量的测定 磷铝酸喳琳重量法;

GB/T 13173. 1—1991

GB/T 13173. 2—2000

GB/T 13173. 3—1991

GB/T 13173. 4—/991
GB/T 13173. 5—1991
GB/T 13173. 6—1991

GB/T 13173. 7—1993

洗涤剂样品分样方法；

洗涤剂中总活性物含量的测定；

洗涤剂中非离子表面活性剂含量的测定（离子交换法）；

洗涤剂中各种磷酸盐的分离测定（离子交换柱色谱法）；

洗涤剂中甲苯磺酸盐含量的测定；

洗涤剂发泡力的测定（Ross-Miles 法）；
肥皂和洗涤剂中 EDTA（螯合剂）含量的测定 滴定法;

GB/T 13175—1991 粉状洗涤剂表观密度的测定（给定体积称量法）;

GB/T 13176. 1—1991 洗衣粉白度的测定；

GB/T 13176. 2—1991 洗衣粉中水分及挥发物含量的测定（烘箱法）；

GB/T 13176. 3—1991 洗衣粉中活性氧含量的测定（滴定法）。

修订后的本标准主要变化如下：

——是对上述 13项国家标准相关的重复规定进行了整理合并；
一修订整合后的内容构成了本标准的第 4章�第 16章，修订的同时更正了原标准中一些编辑性

错误；

——参考英国标准 BS 3762-3. 10：1989、美国标准 ASTM D 2023：1989（2003）,对洗涤剂中甲苯磺
酸盐含量测定方法（GB/T 13173. 5—1991）进行了修订；

一参考了有关文献资料后，制定了测定洗涤剂中 4A 沸石含量、碱性蛋白酶相对酶活力或含量、
有效氯含量等三项常见组分的分析方法，构成了本标准第 17、18、19 章的内容；

一一标准中有关条款与替代标准的对应关系及资料来源列于本标准的附录 A中。
本标准的附录 A、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和洗涤用品标准化技术委员会归口。

本标准起草单位：国家洗涤用品质量监督检验中心（太原）、中国日用化学工业研究院、诺维信（中

国）投资有限公司。

本标准主要起草人:姚晨之、赵媛媛、李晓辉、郑统。

本标准所代替标准的历次版本发布情况为：

GB/T 12030—1989、GB/T 12031—1989、GB/T 13173. 1—1991, GB/T 13173. 2—2000,

GB/T 13173.3—13173. 6—1991.GB/T 13173. 7—1993.GB/T 13175—1991,GB/T 13176. 1
13176. 3—1991。
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表面活性剂 洗涤剂试验方法

1 范围

本标准规定了表面活性剂和洗涤剂的分样、颗粒度、总五氧化二磷、总活性物、非离子表面活性剂、

各种不同形式的磷酸盐、甲苯磺酸盐、发泡力、螯合剂（EDTA）、表观密度、白度、水分及挥发物、4A 沸石
含量、活性氧、碱性蛋白酶活力、有效氯等 16项指标的测试方法。

本标准适用于表面活性剂和洗涤剂产品的指标测定。使用本标准规定的方法测定样品时，应结合

具体样品的特性选择合适的方法。

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 6003. 1—1997 金属纺织试验筛

GB/T 9087 用于色度和光度测量的粉体标准白板
QB/T 2623. 1-2003 肥皂中游离苛性碱含量的测定

QB/T 2739-2005 洗涤用品常用试验方法 滴定分析（容量分析）用试验溶液的制备

JB/T 9327 白度计
JJG 512 白度计检定规程

3 术语和定义

下列术语和定义适用于本标准。

3. 1
表面活性剂 surface active agent

一种具有表面活性的化合物，它溶于液体特别是水中，由于在液/气表面或其他界面的优先吸附，使

表面张力或界面张力显著降低。

3.2

洗涤剂 detergent

通过洗净过程用于清洗的专门配制的产品。

3. 3
大批样品 bulk sample
不保持其独特性的汇集批样品。

3.4
混合的大批样品 blended bulk sample

汇集的批样掺合在一起得到的均一大批样。

3.5

分样 reduced sample

在不改变组成的条件下，通过减少样品的量而得到的样品。

注：在减少样量的同时,也可能需要减小样品颗粒。

1
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最终样品 final sample
为了试验、参考或保存的目的，按照能够再分成相同份样的取样方法得到或制备的样品。

实验室样品 laboratory sample
为了送至实验室检验或试验用而制备的样品

参考样品

与实验室样品同时制备，并与列面的样品。此样品可被有程声接受并保留为在有异议时，用作
实验室样品。

3·9
/ \

保存样品 storage sample Xr
与实验室样品同时制备2并与之等同的程晶.。 此样品将来观被用加氮室露晶。

试验样品 test

由实验室样品等 中可直接称取试验份

活性物（洗涤

在配方中显方

非离子表面市

active matter(for detergents)
性的全部表面活性剂。

non-ionic active

强亲水性的官能低

螯合剂 chelating'，细知、 贷涉 飞歌 / g
具有几个电子给予 结构，能够通过螯合作用与金属离*合磁质。

表观密度 apparent densi'

单位表观体积的质量。

白度 whiteness

在可见光区域内，物体表面相对完全白物体（标准白）漫反射辐射能的大小的比值，用百分数表示。

酶制剂 enzyme

一种特殊的蛋白质。洗涤剂中常用的酶制剂为蛋白酶、脂肪酶、淀粉酶和纤维素酶，主要用于水解

某些特殊结构的污渍，以便将其从所附着的织物上去除，起到辅助洗涤的功能。

3. 17

2

酶活力 enzyme activity

用于表征酶制剂的反应活性，表示具有活性的酶的数量，单位为活力单位。
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3. 18
相对酶活力 relatively enzyme activity
以某一特定酶制剂（称为参比酶）的活力为基本单位表示其他酶制剂的活力大小,单位为“GBU”。

4 样品的分样

注：由于以下原因需要对样品进行分样：

a） 由 500 g以上的混合大批样品制备 250 g以上的最终样品或实验室样品；

b） 由最终样品制备若干份相同的实验室样品或参考样品或保存样品，每份样品质量都在 250 g以上；

c） 由实验室样品制备试验样品。

4. 1 原理

用机械方法将大批样品分样，直到获得小份样品。

4. 2 程序

4.2. 1 粉状产品分样

此规定程序适用于粉状产品，包括喷雾干燥产品，特别包括在干燥过程后再配入添加剂的产品。

注 1：粉体中含有干燥后加入的添加剂时，所得到的物理混合物有分离倾向。

注 2：对洗衣粉，建议在通风橱内取样，需要时应带上面罩。

4.2. 1. 1 装置

可以用任何符合要求的装置。本标准规定使用锥形分样器。

锥形分样器（见图 1和图 2）具有的构造应该使每次分样操作所得的两份样品在数量上差不多。在

性质上可代表原样。

能满足这些条件的锥形分样器（见图 1）,主要包括加料斗（A）、锥体（B）和转换料斗（C）。锥体（B）

的顶部正好位于加料斗（A）下开口的中心，转换料斗（C）位于锥体（B）的底部。各个受器排列在转换料

斗（C）的周围并交替地连接到转换料斗底部的两个出口。被分样样品经加料斗（A）流过锥体（B）表面，

转至转换料斗（C）,被分至各个受器，再交替地经两个出口流出，以给出两组类似的分样样品。

4.2. 1.2 分样的制备

4.2. 1.2. 1 最终样品的制备

在锥形分样器两个出 下面各放一个接受器，将加料斗的阀门关闭，样品放入加料斗中，将阀门

开至最大，使大批样品流过锥体,被分成两部分，各置于一个接受器内。

保留两份样品中的一份，将另一份弃去。再将一份新的大批样品通过锥形分样器，重复操作，直至

所有大批样品被分样。

弄干净装置,再将保留的相当于一半大批样品如上述通过设备，重复操作，直至得到需要量的分样。

4.2. 1.2.2 几个相同样品的制备

若所需样品数超过一个，应制备足够分样以得到 2几 个相同样品，此处 2%等于或超过所需样品数。

采用本分样器将分样分成 2九 个相等份。立即把每份全部放入密封瓶或烧瓶内。

4.2. 1.2.3 试验样品的制备

如从实验室样品取试验样品，需将实验室样品按 4. 2. 1. 2. 1和 4. 2. 1. 2. 2的规定处理。
试验样品量最少不应少于 10 g,否则试验样品可能不能真正代表大批样品，从而不适合用作分析。

4.2.2 浆状产品

4.2.2. 1 装置

4.2.2. 1. 1 取样勺或刮勺。

4.2.2. 1.2 适宜的混合器，装有混合用打浆器。

采用适宜设计的打浆器，要求有足够的功率，使大批样品能被全部混合并在 5 min内呈奶油状。在
混合过程中应尽量避免大量的气泡混入。

3
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图 1 锥形分样器剖视图

A 加料斗

B 锥体

C 转换料斗

4
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单位为毫米

图 2 锥形分样器总图

5
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4. 2. 2. 2 分样的制备

在原容器中将产品（大批样品或实验室样品）温热到 35 ℃~40℃,采用适宜的混合器（4.2. 2.1.2）

立即混合 2min 3min,直到获得均匀物。

在混合前不得从原容器中取出浆状物，以防得到没有代表性的样品，待分样的大批样品应放在不取

出物料就可以混合的容器内。

加热和混合时间应尽可能短，以使产品变化降至最小。使用勺或刮勺，立即取出所需量的样品，并

转入适当的已预称量并配有玻璃塞的容器内。

使容器中的内容物冷却到室温,再称量以得到分样的质量。

注：浆状物与玻璃容器接触容易分离出碱液，一旦样品被放人容器内，就不允许取出。

实际经验表明，在混合称量时会损失微量水分，这是可接受的。

4.2.3 液体产品

4.2.3. 1 仪器

4.2.3. 1. 1 取样用玻璃烧瓶或称量吸移管。

4.2.3. 1.2 人工搅拌器（例如玻璃棒）。

4.2.3. 1.3 机械搅拌器。

4. 2. 3. 2 分样的制备

4. 2. 3. 2. 1 若产品（大批样品或实验室样品）清澈和明显均匀，则用人工搅拌器（4. 2. 3.1. 2）混合之，然

后，用烧瓶或称量吸移管立即取出所需量的分样。在混合过程中尽量避免形成泡沫，同时尽量避免由于

蒸发引起的样品损失。

4. 2. 3. 2. 2 若产品（大批样品或实验室样品）混浊或有沉淀，则用机械搅拌器（4.2. 3.1. 3）混合之，立即

取出所需量样品。

4. 2. 3. 2. 3 若产品（大批量样品或实验室样品）含有固体沉淀，应小心将原容器温热到约 30 直到通

过搅拌使沉淀能全部分散或所有结晶消失，立即取出所需量样品。

4.3 分样的保存

最好是取样后，尽可能快地进行分析或试验，如办不到，可根据分样的意图，把它立即放入密闭的玻

璃或塑料瓶内（不要使用金属容器），并测定和记录其质量。

注意:直到进行分析和试验以前，分样应尽可能保存在其原先条件下。

5 粉状洗涤剂颗粒度的测定

5. 1 原理

将试样用规定孔径的筛子，经机械振荡器筛分，分别称取留于筛子上及底盘中试样的质量，以对试

样的百分率表示之。

5.2 仪器

常用实验室仪器和

5.2.1 试验筛，符合 GB/T 6003. 1—1997的规定，筛框直径D=200 mm。按待测产品标准的要求选

取一套规定孔径的筛子，配以底盘和筛盖。

5. 2.2 电动振荡器，平行往复式（振幅 36mm,频率243 次/min）或立式（频率1 400次/min）。
5.2.3 架盘天平，可称准至 0.1g。
5.3 试样

样品不经干燥，按 4. 2.1 规定分样，分取两只试样,备用。

5. 4 程序

5.4. 1 把按要求选取的一套规定孔径的清洁、干燥的筛子（5.2. 1）,按孔径从小到大的顺序，从下而上

重叠为一筛组，将筛组置于底盘之上，一起装在电动振荡器上。

6
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5. 4. 2 称取经分样器分样的试样 100 g（称准至 0. 1 g），置于上层筛中，加筛盖。

5. 4. 3 开动振荡器，筛振 4min±30 s；若用立式振荡器时，筛振 8min+30 so 停止振荡后取下底盘和
筛组，分别收集并称取各筛子及底盘中的试样质量（附着于筛面上的粒子用刷子仔细拂下）。

5.4.4 另取一只经分样器分样的试样，重复进行上述试验。

5.5 结果计算

根据筛盘上残留的试验份质量，按式（1）计算颗粒通过百分率：

A = X 100% （ 1）
m

式中：

A,——经匕筛层的通过率，％；
——�筛层以下各层（不包括 �筛层）和底盘上试验份质量之和，单位为克（g）；

m 试验份的质量，单位为克（g）。

以两次平行测定结果的算术平均值表示至小数点后一位作为测定结果。

5.6 精密度

进行颗粒度试验时,各层筛上和底盘中残留试验份的质量之和（ZB,）,与投入试验份的质量（m）相

比，减少量（丝护1X100）应不大于1%,否则须重新测定。
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 L 5%,以大于 1. 5%的情况不超过

5%为前提。

6 洗涤剂中总五氧化二磷的测定

6. 1 磷铝酸瞳嘛重量法

6. 1. 1 原理

用硝酸水解聚磷酸盐。在丙酮溶液中磷酸盐以磷铝酸摩琳形式沉淀出来。将沉淀过滤、洗涤、干燥

并称量。

6. 1.2 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储水或去离子水或相当纯度的水。

注：适用于本标准所有试验。

6. 1.2. 1 硝酸（GB/T 626）：密度约 1.4g/mL,约 68%（质量分数）溶液。
6. 1.2.2 柠檬酸铝酸钠试剂（即喳铝柠酮沉淀剂）：

溶解 70 g二水合铝酸钠（NazMoCU • 2H2。）于 150 mL水中（溶液 A）。
溶解 60 g-水合柠檬酸（C6 H • H2O）（GB/T 9855）于 150 mL水和 85 mL硝酸（6.1. 2. 1）的混

合液中（溶液 B）。

在搅拌下,将溶液 A加入到溶液 B中（溶液 C）。

溶解 5mL隆琳（不含还原剂）于 100mL水和 35 mL硝酸（6.1. 2. 1）的混合液中（溶液 D）；
缓慢地把溶液 D注入溶液 C中并混匀。放入聚乙烯瓶中，置于暗处放置 24 h,用玻璃过滤塔摒

（6.1. 3. 2）抽滤。量取 280mL丙酮（GB/T 686）注入滤液中，用水稀释至1000mL,混匀，贮存于另一洁

净的聚乙烯瓶中。此溶液在避光下保存不超过一周。

6. 1. 3 仪器

常用实验室仪器和

6. 1. 3. 1 慢速定性滤纸,611 cmo
6. 1. 3. 2 玻璃过滤 摒,有烧结玻璃板，孔径 4 部m 10 ^mo
6. 1.3.3 烘箱，能控温（180±2）℃。

7
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6.1.4 程序

6. 1.4. 1 试验份

样品混匀后，称取含 125 mg 500 mg五氧化二磷的洗涤剂试样(称准至 2mg)于 250mL烧杯中。
6. 1.4.2 测定

向盛有试验份的烧杯中加入 95%乙醇(GB/T 679)至 80mL(对液体和膏状样品，加无水乙醇至乙

醇浓度为 95%),用玻璃棒轻搅后，盖上表面皿，置电热板上微沸 10 min,取下冷却，用慢速定性滤纸
(6.1.3.1)过滤,尽量使固体物留在烧杯中。然后用水洗涤滤纸两次，滤液收入保留有固体物的原烧

注：如遇水洗难以过滤时，可将滤纸底耐雨1一个小孔，加速洗涤。

向原烧杯中补加水至 80吵捕金璃棒梦巍扁 置赢收t加热，使固体物溶解。取下

蒙废，摇匀。用滤纸C6rL 3. 1)述滤容量瓶中液体(前 10mL冷却，移入 500mL容量瓶中严睡
滤液弃去人 移取 20. 0 mL 滤液于 频0 mL,加入 8 mL 硝酸400 mL
(6.1. 2. 1),放入一玻璃犀套更表面皿，置电热板上煮沸 40min. 趁热小心加入 50 mL唾铝柠酮沉淀
剂 (6. 1. 2. 2)，再微沸smin：。取下静置、冷却。觑^

用预先在(180+^℃书廉恒鸣过的玻璃过滤培烟(6.1. 3. 2)真空抽滤。用倾得者过滤、洗涤烧杯中
的沉淀约 6 次，每5熊射30mLoj然后用洗瓶将沉淀定量冲洗至玻璃过滤电烟，应洗涤 4 次，每次用
水 20mL 30mL。，洗涤时耍待前 一次洗涤用水完全滤干后再加下一份水。取节玻瑶过滤用期，放入已

控温于(180±2)须烘色 (6. 1.3. 35中，待温度稳定后计时达 min；；：电出玻璃坪塔南，置于干燥器中
冷却 30 min后，称基建

重复加热、冷雁g量操作，至两次称量相差不超过 0.001 g。 ，

1
注：每次称量同需#器中冷却的呼回应而同二

6. 1.4.3 空白试验

用同样量的J髓医剂，但不加试样，用同样方法进行电笔试验一，到沉淀的，量表大于 1. 5 mg,

如果大于 1.5 mg,应更新试剂。 、

6.1.5 结果计算 T四 诞坛
一
遗翻究 / /

(P2O5)含量以质量分数 X表示，按式(2)洗涤剂中总五

-测定(6. 1.4.1
空白试验(6.1

得的沉淀质量，单位为克(g);
想赢啦出量，单位也少
度量,单技劳竞管严后31试验份(6. 1. 4. 1)

用于测定的所取试验 积，单位为毫升(mL)；
「V-

0. 032 07- 磷铝酸摩琳［(C9EN)3 H3 (PO4 • 换算为五氧化二磷的系数。

以两次平行测定结果的算术平均值表示至小数点后一位作为测定结果。

6.1.6 精密度

对五氧化二磷含量在18% 30%的洗涤剂样品分析结果的重复性和再现性规定如下：
6. 1.6. 1 重复性

在重复性条件下获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于 0. 5%,以大于 0. 5%的情况不超过
5%为前提。
6. 1.6.2 再现性

在再现性条件下获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于 1.1%,以大于 L 1%的情况不超过
5%为前提。
8
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6.2 磷铝蓝比色法

6.2. 1 原理

试样溶液滤去沸石等水不溶物后，取一定体积试液加入铝酸核-硫酸溶液和抗坏血酸溶液,在沸水

浴中加热 45min,聚磷酸盐水解成正磷酸盐并生成磷钥蓝,用分光光度计在波长 650 nm下测定吸光度
A,由标准曲线上求出相应吸光度的五氧化二磷 (P2O5)量，计算相对样品的含量。
6.2.2 试剂

6.2.2. 1 硫酸(GB/T 625),c(H2soQ=5 moi/L溶液。
6. 2. 2. 2 铝酸镀-硫酸溶液：将7.2 8四水合铝酸钱[(P4国)6乂07024·4比0](68/丁 657)溶解于水中，

加入 400mL硫酸溶液(6. 2. 2.1),用水稀释至1 000 mL。此溶液中硫酸浓度为 c(H2soQ=2mol/L,含三
氧化铝 (MoOs)约 6g/L。

6. 2. 2.3 抗坏血酸,25 g/L溶液。
将 2. 5 g抗坏血酸溶解于 100mL水中，该溶液过 2 d 3 d需重新配制。

6. 2. 2. 4 五氧化二磷标准溶液(1.0。mg/mL)：将磷酸二氢钾 (KH2Po4)(GB/T 1274)在 110 烘箱

内干燥 2 h,在干燥器中冷却后称取 1. 917 g(称准至 0. 000 5 g)，加水溶解，移入 1 000 mL容量瓶中，用
水稀释至刻度，混匀。

6. 2. 2. 5 五氧化二磷标准使用溶液(10mg/mL)：准确移取 10. 0 mL五氧化二磷标准溶液(6. 2. 2. 4)于
1 000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

6.2.3 仪器

常用实验室仪器和

6. 2. 3. 1 分光光度计，波长范围 350 nm 800 nm,附有 20 mm比色皿。

6. 2. 3. 2 烧杯，150 mL。
6. 2. 3. 3 容量瓶，100 mL、500 mL、l 000 mL。

6. 2. 3. 4 移液管，10 mL、15 mL、20 mL、25 mL。

6. 2. 3. 5 刻度移液管 ,10 mL。
6. 2. 3. 6 硬质玻璃试管，625 mmX 200 mm。
6. 2. 3. 7 慢速定性滤纸，虹10 mm。
6. 2. 4 程序

6.2.4. 1 标准曲线的制作

分别移取五氧化二磷标准使用溶液 (6. 2. 2. 5)0 mL、2.0 mL、4.0 mL、6.0 mL、8.0 mL.10. 0 mL、

15. 0 mL、20.0 mL至试管(6. 2. 3. 6)中，加水至 25 mL,依次加入 10mL铝酸铁-硫酸溶液 (6. 2. 2. 2)和
2mL抗坏血酸溶液 (6. 2. 2. 3),置于沸水浴中加热 45 min,冷却，再分别转移至 100 mL 容量瓶
(6. 2. 3. 3)中，用水稀释至刻度，混匀。用分光光度计以 20 mm比色池，水作参比，于 650nm 波长处测
定此系列溶液的吸光度。以净吸光度为纵坐标，五氧化二磷的量3g)为横坐标，绘制标准曲线。

注：净吸光度是指各含五氧化二磷标准使用溶液试验液的吸光度分别扣减 0 mL五氧化二磷标准使用溶液试验液
的吸光度。

6. 2. 4. 2 测定

称取1 g试样(称准至 0. 001 g)于150mL烧杯中(6. 2. 3. 2),加水溶解并转移至 500mL容量瓶中，
再加水至刻度，混匀。将溶液通过干的慢速定性滤纸 (6. 2. 3. 7)过滤，用干烧杯收集滤液，弃去前
10 mL,然后收集约 50 mL滤液备用。

对于总五氧化二磷含量较低的产品(如低磷或无磷洗衣粉)，移取 25. 0 mL滤液至试管 (6. 2. 3. 6)

中，按 6. 2. 4. 1 中“依次加入⋯⋯”测定该溶液的吸光度，同时作一空白试验(不加试样工
对于总五氧化二磷含量较高的产品(如含磷洗衣粉)，移取 10. 0mL(V)滤液,定容于1 000mL容量

9
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瓶中，摇匀，再移取 25. 0mL至试管中，与上述同样程序测定该溶液的吸光度。
由净吸光度从标准曲线上查得相应的五氧化二磷量 mwg）。
注：如果试验溶液的吸光度超过标准曲线上吸光度最大值，应减小试验溶液移取体积 V,重新测定。

6.2.5 结果计算

洗衣粉中总五氧化二磷含量以质量分数 X计，数值以％表示，选择下式之一计算：

总五氧化二磷含量较低的产品： ( 3 )

总五氧化二磷含量较高的产品： ( 4 )

ma 试样的质量，单获汉克（g）;

7 洗涤剂中总活 量的测定

7.2. 1

QB/J 2739；中 4. 5配制和标定。

5mol/L

7.3 仪器

7.2.2
7. 2.3
7.2.4
7.2.5
7.2.6

7.2.7
7.2.8

OgZC溶液。
溶液。

溶解物中的氯化您1含量算得。需在总活性物含量中扣除水即溶剂时,可用三
的乙醇溶解物，然后扣除三氯甲烷不溶物而算得。 / /: B W

7. 1 原理

用乙醇萃取］

乙醇溶解物含量

氯甲烷进一步萃

7. 2 试剂

,过滤分离，定量舌醇溶解物及乙醇溶解物中的氯化钠，产 j

95%乙醇（
无水乙醇（G

硝酸银（GB/

铭酸钾（HG/T

酚猷（GB/T 1072^

硝酸（GB/T 626）,0：

氢氧化钠（GB/T 629）,

三氯甲烷（GB/T 682）。

心中患活性物含量用

粤的溶液体积，单位为毫升（mL）。
术平均值表示至小数点后'位为测定结果

V ——用于测定吸器

以两次平行测定

6.2.6 精密度

在重复性条件］
前提。

* 25XV

式中：

机--试验溶液净吸光

X=^X婴 XI。—mo

两次独I立测定结果的相.差值不大于 3%,以大于节％的情况不超过 5%为

当的五氧化二磷质量，单位为

79）,新青沸后冷却，用碱中和至对酚醐呈中性。

8）,新煮沸后冷却。

（AgNO:J=0.1 mol/i」标准滴定溶液

常用实验室仪器和

7. 3. 1 吸滤瓶，250 mL、500mL或 1 000 mL。
7.3.2 古氏用竭：25mL 30 mL,铺石棉滤层。

铺石棉滤层，先在用堪底与多孔瓷板之间铺一层快速定性滤纸圆片，然后倒满经在水中浸泡24 h,

浮选分出的较粗的酸洗石棉稀淤浆，沉降后抽滤干，如此再铺两层较细酸洗石棉，于（1。5±2）℃烘箱内

干燥后备用。

7.3.3 沸水浴。

7.3.4 烘箱，能控温于（105±2）℃。

7. 3. 5 烧杯，150 mL、300 mL。
10
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7.3.6 干燥器，内盛变色硅胶或其他干燥剂。

7.3.7 量筒，25 mL、100 mL。

7.3.8 三角烧瓶，250 mL。

7. 3. 9 玻璃堪摒，孔径 16 #m 30 *m,约 30 mL0
7.4 取样

根据样品特点，按本标准第 4章处理和制备试验样品。

7. 5 程序

7.5. 1 定量乙醇溶解物和氯化钠含量测定总活性物含量（结果包含水助溶剂）（A 法）

7.5. 1. 1 乙醇溶解物的萃取
a） 称取试验样品（粉、粒状样品约 2 g,液、膏体样品约 5 g）,准确至 0. 001 g,置于 150 mL烧杯
（7.3. 5）中，加入 5 mL蒸储水，用玻璃棒不断搅拌，以分散固体颗粒和破碎团块，直到没有

明显的颗粒状物。加入 5 mL无水乙醇（7.2. 2）,继续用玻璃棒搅拌，使样品溶解呈糊状，然

后边搅拌边缓缓加入 90 mL无水乙醇（7.2. 2）,继续搅拌一会儿以促进溶解。静置片刻至
溶液澄清，用倾泻法通过古氏堪堪（7.3. 2）进行过滤［用吸滤瓶（7.3.1）吸滤 将清液尽量

排干，不溶物尽可能留在烧杯中，再以同样方法，每次用 95%热乙醇（7.2. 1）25 mL重复萃
取、过滤，操作四次。将吸滤瓶中的乙醇萃取液小心地转移至已称量的 300 mL 烧杯
（7.3. 5）中，用 95%热乙醇（7.2. 1）冲洗吸滤瓶三次，滤液和洗液合并于 300mL烧杯中（此
为乙醇萃取液）。

b） 将盛有乙醇萃取液的烧杯（7.3. 5）置于沸腾水浴中，使乙醇蒸发至尽，再将烧杯外壁擦干，置

于（105±2）℃烘箱（7.3. 4）内干燥 1 h,移入干燥器（7.3. 6）中，冷却 30min并称重 1）。

注：测定液体或膏体样品时，称样后直接加入 100 mL无水乙醇（7.2. 2）,加热、溶解、静置，用倾泻法通过古氏坤堪
（7.3. 2）进行过滤，以后步骤同上。

7.5. 1.2 乙醇溶解物中氯化钠含量的测定

将已称量的烧杯中的乙醇萃取物分别用10。mL水、95%乙醇（7.2. 1）20 mL溶解洗涤至 250 mL
三角烧瓶（7.3. 8）中，加入酚猷溶液（7.2. 5）3 滴，如呈红色，则以 0. 5mol/L硝酸溶液（7.2. 6）中和至红
色刚好退去;如不呈红色，则以 0. 5mol/L氢氧化钠溶液（7.2. 7）中和至微红色，再以 0. 5mol/L硝酸溶
液（7.2. 6）回滴至微红色刚好退去。然后加入1mL铭酸钾指示剂（7.2. 4）,用 0.1mol/L硝酸银标准滴
定溶液（7.2. 3）滴定至溶液由黄色变为橙色为止。
7.5. 1.3 结果计算

7.5. 1.3. 1 乙醇溶解物中氯化钠的质量（加2）以克计，按式（5）计算：
m2 = 0. 058 5 X V X c （ 5 ）

式中：

0. 058 5——氯化钠的毫摩尔相对分子质量，单位为克每毫摩尔（g/mmol）；
V——滴定耗用硝酸银标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；

c——硝酸银标准滴定溶液的浓度，单位为摩尔每升（mol/L）。

7. 5. 1.3.2 样品中总活性物含量以质量分数 Xi 表示，按式（6）计算：

X1 =二一二 X 100% （ 6 ）m

式中：

加1——乙醇溶解物的质量，单位为克（g）;

如——乙醇溶解物中氯化钠的质量，单位为克（g）;

m 试验份的质量，单位为克（g）。
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7.5. 1.4 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 0.3%,以大于 0. 3%的情况不超过

5%为前提。

7.5.2 定量乙醇溶解物测定总活性物含量(结果不包括水助溶剂)(B法)

7.5.2. 1 操作步骤

将 80mL三氯甲烷(7. 2. 8)以冲洗烧杯壁的方式加入 7. 5.1.1得到的乙醇溶解物(mi)的烧杯。盖

上表面皿，置烧杯于 50℃左右的水浴中加热至溶解。稍澄清后，将上部清液通过已恒重并称准至

0. 001 g的玻璃堪摒(7. 3. 9)过滤(用 250mL吸滤瓶吸滤)。

每次再用 20 mL三氯甲烷(7. 2. 8)如此洗涤烧杯内壁及残余物和滤塌两次。将滤据和烧杯置于

(105±2)℃烘箱内干燥 1 h,移入干燥器(7. 3. 6)内冷却 30min后称量，得三氯甲烷不溶物(M3)。

样品中总活性物含量(结果不包括水助溶剂)以质量分数 X2 表示，按式(7)计算：

X2 =叩二侬义 loo% ( 7 )
m

式中：

乙醇溶解物的质量，单位为克(g);

加3—一乙醇溶解物中三氯甲烷不溶物的质量，单位为克(g)；

机 试验份的质量，单位为克(g)。

7. 5. 2. 2 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 L 0%,以大于 1. 0%的情况不超过

5%为前提。

8 洗涤剂中非离子表面活性剂含量的测定(离子交换法)

本方法用于测定洗涤剂中聚乙氧基化脂肪醇(AEO)和聚乙氧基化烷基酚(APE)、聚醒(PE)以及烷

酰二乙醇胺等非离子表面活性剂含量。洗涤剂中常见的阴离子表面活性剂、段甲基纤维素钠、氯化钠、

硫酸钠、三聚磷酸钠、硅酸钠、硼酸钠等组分不干扰测定，但石油酸可溶物使结果相应偏高。

8. 1 原理

用阴、阳离子交换树脂与离子型表面活性剂进行离子交换，使其保留在离子交换柱上，非离子表面

活性剂则不被交换，而随溶剂流出。蒸除溶剂后，用重量法测定非离子表面活性剂的含量。

8. 2 试剂

8.2. 1 强酸性阳离子交换树脂(GB/T 13659)：氢型，0.30 mm LOO mm,001X7 型。

8.2.2 强碱性阴离子交换树脂(GB/T 13660)：氯型，0.30mm 1.00 mm,201X7型。

8.2.3 95%乙醇(GB/T 679)。

8.2.4 盐酸(GB/T 622)：1mol/L溶液。
8.2.5 盐酸(GB/T 622)：4mol/L溶液。
8. 2. 6 盐酸(GB/T 622)：0,5mol/L的 95%乙醇溶液。
8.2.7 盐酸(GB/T 622)：2mol/L的 95%乙醇溶液。
8.2.8 硝酸(GB/T 626)：6 moi/L溶液。
8.2.9 氢氧化钠 (GB/T 629)：1mol/L溶液。
8.2. 10 硝酸银(GB/T 670)：0.1mol/L溶液。
8.2. 11 脱脂棉。

8.2. 12 广范围 pH试纸。
12
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8.3 仪器

常用实验室仪器和

8. 3. 1 离子交换柱：内径 10mm 15mm,长度 400mm~5OO mm,下端收缩带有旋塞或带弹簧夹的橡

皮管。

8.3.2 分液漏斗：250 mL。
8.3.3 锥形烧瓶:1000 mL。

8.3.4 低型烧杯：100mL,150 mL,500 mL。
8.3.5 古氏堪竭：30mL,底部铺有石棉过滤层。

8.3.6 吸滤瓶：1 000 mL。

8.4 程序

8.4. 1 树脂的处理

8.4. 1. 1 阳离子交换树脂的处理

将阳离子交换树脂⑻ 2. 1）用 3 倍体积的 4 mol/L盐酸溶液（8.2. 5）浸泡过夜，用水以倾泻法洗涤
3次。再用 3 倍体积的 4 mol/L盐酸溶液⑻ 2. 5）浸泡并搅拌 10 min,用水以倾泻法洗涤 3 次。然后倒

入柱中，用水洗至中性［用广范围 pH试纸（8.2. 12）测定，pH比7］。
8.4. 1.2 阴离子交换树脂的处理

将阴离子交换树脂6 2. 2）用 3倍体积的 0. 5mol/L盐酸乙醇溶液（8.2. 6）浸泡过夜，用水以倾泻
法洗涤 3 次，再用 3 倍体积的 1 mol/L 氢氧化钠溶液（8.2. 9）浸泡并搅拌 10 min,用水以倾泻法洗涤
3 次。将树脂倒入柱中，用 1mol/L氢氧化钠溶液（8.2. 9）洗至无氯离子口滴流出液加 3滴 6mol/L硝
酸溶液（8.2.8）,再加 1滴 0.1mol/L硝酸银溶液（8.2. 10）,与空白对照，应不混浊〕，再用水洗至中性
［用广范围 pH试纸（8.2. 12）测定,pH心7」。
8.4.2 交换柱的填充与安装

在离子交换柱下端收缩部分铺填约10 mm厚的玻璃棉。将上述处理好的阳离子交换树脂和阴离

子交换树脂分别倒入烧杯中，各用 95%乙醇（8.2. 3）50 mL 置换水后，再分别装柱，树脂床高度约
30 cm,设法除去树脂床中的空气泡。

将阳离子柱在上，阴离子柱在下，阳离子柱顶置一 250 mL分液漏斗6 3. 2）,三者用橡皮塞或磨砂

玻璃接头串联起来，在阴离子柱下置一 1 000mL锥形烧瓶（8.3. 3）。
8.4.3 试验份

称取 5 g试样于 150mL烧杯（8.3.4）中，准确至 0. 001 g。

8.4.4 测定

按 7. 5.1.1分离乙醇溶解物。将所得乙醇溶解物倒入 500mL烧杯（8.3. 4）中，在蒸汽浴上浓缩至

约 100mL,定量转移到交换柱上的 250mL分液漏斗中。打开分液漏斗和两离子交换柱上的旋塞或弹
簧夹，并调节开关使试样溶液以 2mL/min 3mL/mm的流速流出。待分液漏斗中的溶液流尽，立即用
10 mL热的 95%乙醇（8. 2. 3）淋洗漏斗壁，并使淋洗液进入离子交换柱。然后将 95%乙醇（8.2. 3）
250 mL倒入分液漏斗，洗提离子交换柱。流出液收集于锥形瓶中。蒸发流出液之溶剂，至残余20mL

30mL时将残余液定量转移到预先经恒重并称量过的 100 mL烧杯（8. 3. 4）中，在蒸汽浴上蒸干后，于
105℃烘箱内干燥 1 h,再于干燥器内冷却 30min,称量。

8.5 离子交换树脂的再生

测定两个平行试样后，阴阳离子交换树脂可以分别再生处理后，重复使用。

8.5.1 阳离子交换树脂的再生

用1mol/L盐酸溶液（8.2. 4）150mL以 2mL/min 3mL/min流速，洗提阳离子交换柱，再用水洗
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至中性［用广范围 pH试纸(8. 2. 12)测定，pH47］。再按 8. 4. 2 所述，用 95%乙醇(8. 2. 3)置换水。

8.5.2 阴离子交换树脂的再生

用 2 moi/L盐酸乙醇溶液(8. 2. 7) 200 mL以 2 mL/min 3 mL/min流速,洗提阴离子交换柱。再
用水洗至中性［用广范围 pH试纸(8. 2. 12)测定，pHq7, 然后用1mol/L氢氧化钠溶液(8. 2. 9)洗至
无氯离子［按 8. 4.1. 2 中所述检验〕，再用水洗至中性［用广范围 pH试纸(8. 2. 12)测定，pH47,再按

8. 4. 2 所述，用 95%乙醇(8. 2. 3)置换水。
8.6 结果计算

试样中的非离子表面活性剂含量以质量分数 X表示，按式(8)计算：

X = —X 100% ( 8 )
mo

式中：

m0——试验份的质量，单位为克(g);

如——经离子交换柱流出残余物的质量，单位为克(g)。

注：结果中包括有不是非离子表面活性剂的石油醒可溶物，一般情况可忽略不计，必要时应减去。

8.7 精密度

在重复性条件下获得的两次独立测定结果的相对差值不大于10%,以大于10%的情况不超过 5%

为前提。

9 洗涤剂中各种磷酸盐的分离测定(离子交换柱色谱法)

9. 1 原理

试样溶液注入阴离子交换树脂柱后，先用水洗脱阳离子和非离子表面活性剂，再用递增浓度的氯化

钾溶液依次洗提分离出正、焦、三聚、三偏和多聚磷酸盐，经水解后，以磷铝蓝比色法测定。

9.2 试剂

9.2.1 强碱性阴离子交换树脂 (GB/T 13660):201X7 氯型，60.07 mm 0. 16 mm。在 4 moi/L盐酸
中浸泡一星期，用蒸储水以倾泻法洗至洗液澄清，保存于水中备用。

注：商品化离子交换树脂的粒度通常不在 0. 07mm 0. 16 mm范围之内，可选择粒度略大的同种型号树脂经研磨

过筛后使用。

9.2.2 缓冲溶液(pH=4.3)：溶解 51g三水合乙酸钠(CH3coONa • 3H2O)(GB/T 693)和 46 mL乙

酸(GB/T 676)于水中，用水稀释至 1 000 mL。
9.2.3 铝酸3-硫酸溶液(7.2 g/L),同 6. 2. 2. 2。
9.2.4 抗坏血酸，25 g/L溶液，同 6.2. 2.3。

9.2.5 盐酸(GB/T 622),约 2 moi/L溶液。
9. 2. 6 氯化钾(GB/T 646),0. 15mol/L,0. 25mol/L,0. 50mol/L 和 0. 75mol/L溶液，每种溶液 1 L
中含缓冲溶液(9. 2. 2)10 mL。
9. 2.7 五氧化二磷标准溶液(1. 00mg/mL)，同 6. 2. 2. 4。
9. 2. 8 五氧化二磷标准使用溶液(10 kg/mL)，同 6. 2. 2. 5。

9. 3 仪器

常用实验室仪器和

9. 3. 1 分光光度计，波长范围 350 nm 800 nm,附有 20mm比色皿。

9. 3. 2 离子交换柱，玻璃管内径 10mm,长 400mm,管底收缩，配一玻璃活塞(25mL滴定管可适用)，

见图 3。
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单位为毫米

图 3 离子交换柱

9. 3. 3 分液漏斗，125 mL,固定在铁环上，配备橡皮塞与交换柱顶部连接。
9.3.4 硬质玻璃试管，625 mmX 200 mm。
9.3.5 玻璃棉。

9. 4 程序

9.4.1 准备工作

9. 4. 1. 1 离子交换柱的准备

将离子交换柱(9. 3. 2)固定在架子上，其柱底装填 10 mm厚的玻璃棉 (9. 3. 5),将处理好的树脂
(9. 2.1)装入柱内，控制树脂床高为 300mm,用盐酸(9. 2. 5)浸泡过夜,用前按 9. 4.1. 2 树脂再生步骤中
使用前的处理程序处理后，即可进样。

9.4. 1.2 树脂的再生

每次样品洗提分离完毕后，用 200mL盐酸(9. 2. 5)流过树脂床且浸泡过夜使树脂再生。使用前用
50 mL盐酸(9. 2. 5)流过柱，关闭交换柱旋塞，将柱充满水，塞上橡皮塞，倒转几次使树脂松动，排出空气

泡。将柱竖直固定在架上，连接好分液漏斗(如图 3)用水先慢速洗树脂，然后以 5. 5 mL/min
6. 0mL/min流速洗至流出液 pH为 4. 5 5. 0(用水约 80mL)。保持液面高于树脂层约10mm,关闭交

换柱和分液漏斗的旋塞,备用。

9.4. 1.3 选择最佳色谱分离条件

各种磷酸盐彼此分离与离子交换树脂的性能、交换柱参数、树脂床高、洗提液浓度、pH值和流速等
因素有关。因此，对选用的交换柱、离子交换树脂,制备好的离子交换柱，应按 9. 4. 2 分离测定程序，先

用已知磷酸盐组分的样品，每 5mL流出液收作一份，按 9.4. 1. 4 分别测定吸光度，绘制流出体积曲线，
从而确定最佳分离条件。

典型分离条件示范图见图 4。
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gg(P2o5)
三聚磷酸盐92.0% 三偏磷酸盐L3%正磷酸盐0.3% 焦磷酸盐5.9%

1 500

1000

500

5 mol,
KC1溶液

图 4 测定洗提条件的示范图

打

和非离子表面活性剂

依次用颖. 15 moI/L 氯化钾溶液（9.2. 6）：70 mL,0夕25 1/L氯化钾溶液

s，按式（9）计算转洗衣剂中各种形式磷酸钠的

mi
( 9 )

mLO. 50 mol/I

品（称准至 o.oo自Z

200mL
mol/L HC1

漏斗，随后再加 60

等组分，弃去流出

（9.2. 6）90mL,0. 5

正磷酸、焦磷酸、三聚

。分；别移取 10mL^&mL按 9. 4. L蛰 程
光度从标准曲线查得相应的五氧化二

盐含量人。

；至 500- tnL容量瓶 10 mL缓冲溶
子交换柱上端

mL水冲洗分液

量瓶中，用水稀释至刻

进行空白试验，以试样

容体积和移取的量计算不

9.5 结果计算

9.4. 1.4 标准曲

操作步骤同

9.4.2 分离测

称取 1 g洗

液（9.2. 2）,用水
的分液漏斗中，依

刻度，混匀，用干的慢速定性滤纸过滤" 移取 10. 0 mL 滤
分液漏斗和离子交换箱的旋塞，使样品溶液雕入树脂床,
，加压，控制流速 5. 5. mL/min 6:5 mL/min；洗脱阳离

作

测定各组分的吸光度，同时

kg）。根据流出液的定的

，加

于

1

氯化钾溶液（9.2. 6）90mL,0. 75mol/L氯化钾溶｝
偏磷酸根离子，并分别般集流出液于 10Q mL、25

9.2.6)70 mL,分别洗提

250 mL、100 mL容

式中：

mi 由 i 种流出液中测得的五氧化二磷质量，单位为克（g）;

试验份（9.4. 2）的质量，单位为克（g）;

E——从五氧化二磷计算相应磷酸钠的换算系数，分别如下：
正磷酸钠（Na2 HpOQ 6=2.000
焦磷酸钠（Na4P2O7） 6=1.873
三聚磷酸钠（Na5 P3 Oio） =1.728

三偏磷酸钠[（NaPOs%] R=1.437
以两次平行测定结果的算术平均值表示至小数点后一位作为测定结果。

%9
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9.6 精密度

在重复性条件下获得的正磷酸钠、焦磷酸钠、三聚磷酸钠和三偏磷酸钠组分两次独立测定结果的绝

对差值分别不大于 0.1%05%、1.0%、0.1%,以大于 0. l%、0.5%、1.0%、0.1%的情况不超过 5%为
前提。

在重复性条件下获得的各种形式磷酸钠之和的两次独立测定结果的绝对差值不大于 1.0%,以大

于 1.0%的情况不超过 5%为前提。

10 洗涤剂中甲苯磺酸盐含量的测定

10. 1 原理

出乙醇至干，用乙醛/水溶液萃

量、（在特征吸收波长下）。

用乙醇溶解法从洗涤剂

取法将残留物中表面活，例
10.2 试剂

10.2. 1 95%乙醇（弘辱
中和后蒸储。

画活性剂

外吸收法测定水相中甲重磺酸含

度大于 0. 2mmol/L,应mmo.

无水乙醇k
乙醛（磷
氯化钠（G：

盐酸（舔
盐酸'『箴
甲苯踞7

10.2.2
10.2.3
10.2.4
10.2.5
10.2.6
10.2.7
10.3

591）。

1266）。

622）,密网
，溶液。

,析纯，甲案

常用实验

紫外

分析

石英吸收10.3. 1
10.3.2
10.3.3
10.3.4
10. 3. 5

度 0. 000
烧杯:哪
吸滤瓶、
古氏垢感

铺石棉滤层：先将

浮选分出的较粗的酸

快速定性 瓶满经在水中浸泡 24 h,
棉，于（105±2）℃烘箱内

圆片播后
浆，沉降后抽滤干，如此再铺两层较辘洗

干燥后备用。 / /
10.3.6 恒温水浴。 y
10.3.7 烘箱：能控制温度于存猊2）℃;

」一

10.3. 8 量筒：100 mLo '%飞\
10.3.9 分液漏斗：250 mL。

10.3. 10 容量瓶：25O mL,100mL,50 mL。
10. 3. 11 移液管：5OmL,25 mL,10mL,5 mL。
10.4 程序

10.4. 1 取样

按第 4章制备试样。
10.4.2 甲苯磺酸浓度（c）-吸光度（A）标准曲线制作

a） 称取 0. 250 g甲苯磺酸（10.2. 7）（称准至 0. 000 1 g）于 100mL容量瓶（10.3. 10）中，用水溶解,
并稀释到刻度，摇匀。

b） 吸取 50. 0mL溶液 a）于 250mL容量瓶（10.3. 10）内，加入 2. 5 g氯化钠（10.2. 4）,60mL盐酸
17
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（10.2. 5），用水稀释到刻度,摇匀。
c） 分别吸取 10. 0 mL、20.0 mL、25.0 mL、30.0mL,35. 0 mL、45.0 mL溶液 b）于六个 100 mL容量瓶

（10.3. 10）内，用水稀释至刻度摇匀。所配六个溶液中甲苯磺酸浓度分别为：0. 050 g/L、

0. 100 g/L、0.125 g/L、0.150 g/L、0.175 g/L、0.225 g/L„
d） 称取 0. 25 g氯化钠（10.2. 4）于 100 mL容量瓶中，加入 6 mL盐酸（10.2. 5）,用蒸储水稀释至

刻度摇匀，用作紫外分光光度计测定时的空白参比。

e） 开启紫外分光光度计，待仪器稳定后，选择特征吸收波长 261 nm,用10 mm石英比色皿，以溶

液 d）作参比，测定六个甲苯磺酸溶液 c）的吸光度（A）,绘制出甲苯磺酸的浓度（c）-吸光度（A）

工作曲线。

10.4.3 测定

10.4.3. 1 试验份

称取 5 g均匀试样（10.4. 1）放于 250mL烧杯中，称准至 0. 001 g。

10.4.3.2 乙醇溶解物的分离

按 7. 5. 1.1进行（蒸干乙醇后不必进行干燥称量即可进行下一步试验）。
10.4.3.3 乙醴的不溶物的分离

将 7. 5.1. 1 的乙醇溶解物溶解于约 75 mL热水中，转移至 250 mL分液漏斗内，加入 40 mL盐酸
（10.2.5）摇动，冷却后，加入 100 mL乙醛（10.2. 3）,激烈摇动，静置分层，分出乙醛相。再用 50 mL乙
雄重复萃取操作两次，合并乙醛萃取液，并用（1+3）盐酸每次 25 mL洗涤乙醛萃取液三次。合并各次
萃取中的酸性水溶液并再次用100mL乙醴萃取，使其沉降15min 30min,变透明，将水层放入一烧杯

中蒸去乙醛，转移残留物至 250 mL容量瓶中以水定容。（如果溶液不澄清，则过滤此溶液，最好用玻璃
过滤器）再次移取 10. 0mL此溶液于容积适当的容量瓶内（V）,用蒸储水稀释到刻度，摇匀待测。
10.4.3.4 测定样品中甲苯磺酸含量

用紫外分光光度计在波长 261 nm下，用 10mm石英比色皿，以（10. 4. 2. d）溶液作参比，测定 10. 4. 3. 3

得到的溶液吸光度（A）,从甲苯磺酸的浓度（c）-吸光度（A）工作曲线查出样品中甲苯磺酸浓度。

10.5 结果计算

洗涤剂中甲苯磺酸含量以质量分数 X表示，按式（10）计算：

X =
25 X cXV

X 100% （ 10 ）
m

式中：

C——从工作曲线查得甲苯磺酸的浓度,单位为克每升（g/L）；

a 试验份的质量，单位为克（g）;

V——10mL乙醒不溶物水溶液（10.4. 3. 3）稀释到的体积，单位为升（L）。
注：如结果要求甲苯磺酸盐含量，则需要根据分子式进行相应的换算。

10.6 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 0.20%,以大于 0.20%的情况不超过

5%为前提。

11 洗涤剂发泡力的测定（Ross-Miles 法）

11. 1 原理

将样品用一定硬度的水配制成一定浓度的试验溶液。在一定温度条件下，将 200 mL试液从 90 cm

高度流到刻度量筒底部 50 mL相同试液的表面后，测量得到的泡沫高度作为该样品的发泡力。

11.2 试剂

11.2. 1 氯化钙（CaClz）。
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11.2.2 硫酸镁（MgSCU• 7氏0）（GB/T 671）。
11.3 仪器

常用实验室仪器和

11.3. 1 泡沫仪

11.3. 1. 1 滴液管（见图 5）

由壁厚均匀耐化学腐蚀的玻璃管制成，管外径（45±1.5）mm,两端为半球形封头，焊接梗管。上梗
管外径 8mm,带有直孔标准锥形玻璃旋塞，塞孔直径 2 mm。下梗管外径（7±0.5）mm,从球部接点起，
包括其端点焊接的注流孔管长度为（6O±2）mm；注流孔管内径（2.9±O. O2）mm,外径与下梗管一致，是

从精密孔管切下一段，研磨使两端面与轴线垂直，并使长度为（10±0.05）mm,然后用喷灯狭窄火焰牢

固地焊接至下梗管端，校准滴液管使其 20℃时的容积为（200±0.2）mL,校准标记应在上梗管旋塞体下
至少 15mm,且环绕梗管一整周。

单位为毫米

图 5 滴液管

11.3. 1.2 刻度量管（见图 6）

由壁厚均匀耐化学腐蚀的玻璃管制成,管内径（50±0.8）mm,下端收缩成半球形，并焊接一梗管直

径为 12mm的直孔标准锥形旋塞，塞孔直径 6 mm。量管上刻三个环线刻度：第一个刻度应在 50 mL

（关闭旋塞测量的容积）处，但应不在收缩的曲线部位；第二个刻度应在 250 mL处；第三个刻在距离
50mL刻度上面（90±0.5）cm处。在此 90 cm内，以 250 mL刻度为零点向上下刻 1 mm标尺。刻度量

管安装在一壁厚均匀的玻璃水夹套管内，水夹套管的外径不小于 70mm,带有进水管和出水管。水夹套

管与刻度量管在顶和底可用橡皮塞连接或焊接，但底部的密封应尽量接近旋塞。
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单位为毫米

图 6 刻度量管

11.3. 1.3 泡沫仪的安装

将组装好的刻度量管和夹套管牢固地安装于合适的支架上，使刻度量管呈垂直状态。将夹套管的

进水管、出水管用橡皮管连接至超级恒温器的出水管和回水管。用可调式活动夹或用与滴液管及刻度

量管管 配的木质或塑料塞座将滴液管固定在刻度量管管口，使滴液管梗管下端与刻度量管上部

（90 cm）刻度齐平并严格地对准刻度量管的中心（即滴液管流出的溶液正好落到刻度量管的中心）。

11.3.2 超级恒温器：可控制水温于（40±0.5）℃。

11.3.3 温度计：分度小于或等于 0.5℃,量程 0 100

11.3.4 容量瓶：1 000 mL。

11.4 程序

11.4. 1 150 mg/kg硬水的配制
称取 0. 099 9 g氯化钙（11.2. 1）,0. 148 g硫酸镁（11.2. 2）,用蒸储水溶解于 1 000mL容量瓶中，并

稀释至刻度，摇匀。

11.4.2 试验溶液的配制

称取试验样品 2. 5 g,用 150mg/kg硬水溶解，转移至 1 000mL容量瓶中，并稀释到刻度，摇匀。再

将溶液置于（40±0.5）℃恒温水浴中陈化，从加水溶样开始总时间 30 min。

11.4.3 发泡力的测定

在试液陈化时，即启动水泵使循环水通过刻度管夹套,使水温稳定在（40±0.5）℃。刻度管内壁预

先用铭酸硫酸洗液浸泡过夜，用蒸储水冲洗至无酸。试验时先用蒸储水冲洗刻度量管内壁，然后用试液

冲洗刻度量管内壁，冲洗应完全，但在内壁不应留有泡沫。

自刻度量管底部注入试液至 50 mL刻度线以上，关闭刻度量管旋塞，静止 5min,调节旋塞，使液面

恰好在 50 mL刻度处。将滴液管用抽吸法注满 200 mL试液，按 11. 3. 1. 3的要求安放到刻度量管上

口。打开滴液管的旋塞，使溶液流下，当滴液管中的溶液流完时，立即开启秒表并读取起始泡沫高度（取

泡沫边缘与顶点的平均高度），在 5min末再读取第二次读数。用新的试液重复以上试验 2次�3次，每

次试验前应将管壁用试液洗净。

注：试验中规定的水硬度、试液浓度、测定温度可按产品标准的要求予以改变，但应在试验报告中说明。
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11.5 结果表示

试样的发泡力用起始或 5 min的泡沫高度毫米表示，取至少三次误差在允许范围的结果平均值作

为最后结果。

11.6 精密度

在重复性条件下获得的两次独立试验结果之间的绝对差值不大于 5 mm,以大于 5 mm的情况不超

过 5%为前提。

12 洗涤剂中螯合剂（EDTA）含量的测定（滴定法）

12. 1 原理

将样品溶液的整分份用盐酸溶液调节 pH至 4. 6 左右，以 1Y2-毗暖偶氮）-2-蔡酚作指示剂，用硫酸
铜标准溶液滴定所含螯合剂，以相当的乙二胺四乙酸或其钠盐（EDTA）计算试样中螯合剂的含量。

12.2 试剂

12.2. 1 盐酸（GB/T 622）：c（HCD=5mol/L溶液。
12.2.2 乙酸盐缓冲溶液：pH=4. 65。

混合等体积的乙酸（GB/T 767）溶液[c（CH3COOH）=0.4mol/L]和氢氧化钠（GB/T 629）溶液
[c（NaOH）=0. 2mol/L] �
12. 2. 3 1Y2-毗暖偶氮）-2-蔡酚（PAN） g/L乙醇溶液。
12.2.4 硫酸铜（GB/T 665）：c（CuSOQ=0.010 0mol/L标准滴定溶液。

称取 2. 497 g硫酸铜五水合物（CuSOi • 5H2O），称准至 0. 001 g。用水溶解并定量地转移至1 000mL
单刻度容量瓶中，稀释至刻度混匀。制得的硫酸铜溶液用乙二胺四乙酸二钠标准溶液

[c（EmA）=0.02moi/L]按 12. 5. 2 标定其准确的浓度，所用的乙二胺四乙酸二钠标准溶液按 QB/T 2739—
2005 中 4. 16 配制和标定。
12.3 仪器

常用实验室仪器和

12. 3. 1 pH计:配有玻璃电极和甘汞电极及磁力搅拌器。
12. 3. 2 微量滴定管：容量 2 mL，最小分度 0. 01 mL。
12.4 取样

粉状、液体、膏状实验室样品应按第 4 章的规定制备和贮存。块状肥皂的实验室样品按照

QB/T 2623.1—2003中 3. 4 的规定制备和贮存。
12.5 程序

12.5. 1 试验溶液的制备

称取约 10 g试样,称准至 0. 001 g,于 250mL烧杯中，用水溶解并定量转移至 500mL单刻度容量
瓶中，稀释至刻度，充分混匀。

如果产品组成中螯合剂含量低于 0. 1%时，可省略上述稀释步骤。直接称取试样 5 g,称准至

0. 001 g,于150mL烧杯中，进行测定。
如溶液中有沉淀或悬浮物，将溶液通过干的快速定性滤纸过滤,弃去前 20mL,收集清液供测定用。

如此操作,可排除存在的 4A沸石对螯合剂测定的干扰。
12.5.2 测定

吸取含有 0. 003 g 0. 005 g EDTA的试验溶液（12. 5. 1）的整分份（滴定消耗的硫酸铜标准溶液体
积应在 0. 80mL-1.40 mL）到150mL烧杯中，加水至 80mL,置磁力搅拌器上。插入已预先校准的 pH

计的电极，在搅拌下加盐酸溶液（12.2. 1）调整 pH至 4. 6±0.5。将电极抬起，冲洗后移开。
肥皂脂肪酸含量低对测定无干扰，但在必要时，可将 80 °C热溶液通过湿滤纸过滤，除去脂肪酸。用

50mL热水分三次洗涤烧杯及滤器，洗涤液并入滤液。
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加入 5 mL乙酸盐缓冲溶液（12.2. 2）,加水至 130 mL。加热溶液至约 60 。加 5滴�6 滴 PAN
指示剂（12.2. 3）,在搅拌下从微量滴定管（12.3. 2）滴加硫酸铜标准滴定溶液（12.2. 4）,当滴定至溶液由
黄色变红色,并保持1min不变时，即为终点。
12.6 结果计算

试样中螯合剂以乙二胺四乙酸二钠二水合物计的含量以质量分数小 计，数值以％表示，按式（11）

计算：

( 11 )、/• cVi X 372 X 50a = ~~~ ~~~
试样中螯合剂以乙二胺四乙酸计的含量以质量分数 X2 计，数值以％表示，按式（12）计算:

Y cVi X 292 X 50X2 =一记
一 ( 12 )

式中：

Vo——用于测定的试验溶液整分份的体积，单位为毫升（mL）；
Vi-一-滴定所消耗的硫酸铜标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；

c一一硫酸铜标准滴定溶液的浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；

m 试样的质量，单位为克（g）;

372——乙二胺四乙酸二钠二水合物的相对分子质量，单位为克每摩尔（g/mol）；

292——乙二胺四乙酸的相对分子质量，单位为克每摩尔（g/mol）。

12.7 精密度

12.7. 1 重复性

在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值，当 EDTA含量不超过2%（质量分数）时，应

不大于 0. 01%,以大于 0. 01%的情况不超过 5%为前提。
12.7.2 再现性

在再现性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值，对于 EDTA 含量不超过 2%（质量分数）的
液体皂应不大于 0. 06%（质量分数）；对于 EDTA含量不超过2%（质量分数）的洗涤剂应不大于 0. 04%
（质量分数），以分别大于 0. 06%或 0. 04%的情况不超过 5%为前提。

13 粉状洗涤剂表观密度的测定（给定体积称量法）

粉体的表观密度可用占有一定体积的粉体质量，或一定质量粉体所占的体积来评价。在这两种形

式中，都包括把粉体从原容器转移到测量容器这一过程。由于产品易碎，其流动性或结块性，其粒子的

几何形状的变化，加之测定时，由于倾注至测量容器而造成的不可避免的压缩，因此一般所测得的表观

密度不同于产品在原容器或包装中的密度。所以，测定的结果仅是一个与所用方法有关的惯用值。

本方法适用于自由流动的粉体，当使用合适的漏斗时，也适用于有结块趋势的粉体。若粉体中带有

团块,则只有当这些团块易于松散，且又不致使粉体的颗粒破碎的情况下,本方法才是适用的。

13. 1 原理

在规定条件下，将试样从一个具有规定形状的漏斗中漏下，装满一个已知容积的受器后，测定此粉

体的质量。

13.2 装置（见图 7）

13.2. 1 漏斗，可用不锈钢、塑料、木质材料或其他合适的材料制成。

和流动粉体接触的所有表面应该光滑，且不允许由于粉体的流动而产生静电。

测定自由流动的粉体时,漏斗下口的内径采用40mm,上口内径采用 108 mm，高度采用 130 mm；而

测定有结块趋势的粉体时，下口内径采用 60mm,上口内径采用112mm,高度采用100 mm。

13.2.2 受器,容量为 500 mL，用与漏斗类似材料制做。
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将受器体积按 13. 4.1规定校准至 500mL±0. 5 mL。
13. 2. 3 支架，能使漏斗和受器对应定位，漏斗可借助漏斗法兰及支架顶板的孔，用定位销或螺钉固定。

受器可用定位销或其他适当的方式固定在漏斗下面的正中央。

13. 2. 4 截止板，110mmX 70 mm。

13.2.5 直尺，长度为 150 mm。

13.2.6 玻璃板，100mmX100mmX 7 mm。
单位为毫米

的仪器

、准备及贮存

来的任何气

，用刚煮沸斑冷却至 20 的蒸储水充满受器，并

已称量的玻璃板（13.2. 6）水平地放到受
器边缘上,慢慢移动玻璃板使之通过水表面。当将要通过时，再加 1mL 2mL蒸储水到受器中去，移动

13.4. 1 受器的校准

按下法测定容积，校准受器。

把空的干净受器称准至oN置于

13.3 试样的制备

试样应按照 4. 23
13.4 程序

此板,使之完全覆盖该受器。小心用滤纸擦干露在受器外面的玻璃板下面及受器外壁的水，然后称量,

精确到 0.1 go

容器的容积（V）以毫升计，按式（13）计算：

”
加2—（m0 +mi）

V =
P

式中：

加——充满水并盖有玻璃板的受器质量，单位为克（g）;

a。一一空受器的质量，单位为克（g）;

w11 玻璃板的质量，单位为克（g）;

( 13 )
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P 水的密度船=1g/mL。
13.4.2 试验样品的制备

"

轻轻摇晃存放实验室样品的容器，以使任何团块松散，注意勿使粉体的颗粒破碎。按 4. 2. 1规定进
行缩分样品，使之均匀。

13.4.3 测定

将漏斗（13.2. 1）放到支架（13.2. 3）上,称量过的受器（13.2. 2）放在下底板的定位槽内。
用截止板（13.2. 4）遮住漏斗的下口，握住此板并使之轻轻地紧贴着漏斗。

把试样倒入漏斗，直至其上缘，然后快速地移去截止板，漏斗中的试样随即流入受器并溢出。

用直尺（13.2. 5）沿着受器的上口边缘，小心地把粉体刮平呈平面，并用干布擦净受器外壁。称量受

器及内容物,精确到 0.1g。

用不同的试验份样至少进行两次测定。

13.5 结果计算

粉体表观密度（P）以克每毫升表示，按式（14）求得：

式中：

的一一受器及其内容物的总质量，单位为克（g）;

mo 空受器的质量，单位为克（g）;

V一一受器的体积（13.4.1），单位为毫升（mL）。

以两次平行测定结果的算术平均值表示至小数点后三位作为测定结果。

13.6 精密度

在重复性条件下获得的两次独立测定结果的相对差值不大于5%,以大于 5%的情况不超过 5%为

前提。

14 粉状洗涤剂白度的测定

白色或近白色粉状洗涤剂（包括含荧光增白剂）的试样白度反映了粉状洗涤剂的表观特性。

14. 1 原理

用白度计以 Des光源照射，经用标准白板校准白度计后测得试样的三刺激值 x、y、z,由甘茨
（Ganz）白度公式计算白度。

14.2 试样处理

按 4. 2.1 制备试验样品。供给测定白度的样品应是均匀有代表性的且不少于 200 g。
14.3 仪器

14.3. 1 测定洗衣粉的白度可以用光谱光度计，色差计或能给出三刺激值 X、Y、Z 且符合 JB/T 9327
的仪器。所用的仪器具备如下条件：

a） 仪器的光学几何条件可以是垂直照射漫射探测（0/d）、漫射照射垂直探测（d/0）、垂直照射 45。

探测（0/45）、45°照射垂直探测（45/0）中的任何一种；

b） 仪器光源应该是 D65或模拟 D65光源；
c） 仪器的读数精度应达到小数点后一位；

d） 仪器的稳定性、重复性及示值误差应符合 JB/T 9327 或 JJG 512 中二级或二级以上的要求。
14.3.2 标准白板与工作白板

14.3.2. 1 标准白板

本标准选用 GSB A 67001 氧化镁白度实物标准规定的氧化镁或自行选定优级纯或分析纯的氧化
镁经国家计量标准测试部门给定白度数据的标准粉末，在有效期内用压样器压制成标准白板，作为白度
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量值传递标准校准仪器。

14.3.2.2 工作白板

a） 为了测定方便，可用表面平整、无刻痕、无裂纹的白色瓷板作为日常测定白度的工作白板，工作

白板应常用标准白板标定。

b） 工作白板应置于干燥器中避光处保存，如有污染，须用绒布或脱脂棉蘸无水乙醇擦净。然后

置于 105 °C 110 干燥箱中烘 30min取出，置于干燥器中冷至室温，用标准白板标定。

14.4 程序

10（或四 800(z,

计算 百度的

子耀财使用压样器。

:白板校准仪器至显示稳定的标准量氤
:后，分别测定、记录每个试样的三刺激值
续，则可直接打印出 X、Y、Z或W"、下仙；。等值

引试样的白度；

J试样的淡色调系数
漫翦体面对 10。株准观察者的色超座标
313 8；%,io=0. 331 0；

斌10°标准观察者实测结果计算得到席

14.4. 1 按使用说明书接通电源，预热和R
14.4.2 取待测试样于 HY-3 型
时压制两块。 /'

注：HY-3型压样器系 G丝
14.4.3 用标准白板或工1
14.4.4 仪器经校准

注：若仪器配有微地球!
14.5 结果计算

14.5. 1 本标准3
应与淡色调公式?
白度公式工;

样盒中，压制成表面平整迷裂纹和污点的试样板。每个样品同

除照明委员会（C�于 1986 年公布推荐的甘茨白度等式为计算白度的公式，且

淡色调公#转I

f 对P10°视场 D65光源,

色晶座标值;

平均值（保留至个位）作为测定

Xio、Vio、Zio测彳容

14.5.2 根据 14.5. 1所列隽
结果。

14.5.3 精密度

工10、nio 被测

式中：

W1。（或 Wg）

7310
久〃，10 \ 10

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 1.0%,否则需要重新测定。
14.6 试验报告应注明所用仪器型号、光源及几何条件等。

注 1：14. 5.1所列甘茨白度公式只可应用于下列极限范围值之内的被测试样。Wi。大于 40 和小于 5Y— 280；73,1。
大于一3 和小于+3。

注 2：对于带明显颜色的被测试样，使用 14. 5.1所列甘茨白度公式评价白度是没有意义的。
注 3：评价有色产品的色度，需要采用三维色度空间（LAB）方式，应参考相关的仪器使用说明。

15 洗涤剂中水分及挥发物含量的测定（烘箱法）

15. 1 原理

通过对试样在一定温度下干燥后的质量损失，测量试样中水分及挥发物的含量。
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15.2 仪器

常用实验室仪器和

15.2. 1 干燥器，内放变色硅胶。

15.2.2 称量瓶：50 mmX 30mm,带盖。

15.2.3 烘箱：能控制温度于（105±2）℃。

15.3 程序

15. 3. 1 准确称取试验样品约 2 g（称准至 0. 001 g），放于已恒重的称量瓶（15.2. 2）中。

15. 3. 2 将盛有试样的称量瓶放入（105±2）℃烘箱（15.2. 3）中干燥 4 h。
15. 3. 3 取出称量瓶，置于干燥器（15.2. 1）中冷却 30 min后加盖，称量。

15.4 结果的计算

水分及挥发物含量以质量分数 X表示，按式（19）计算：

X =出X100% （ 19 ）
mQ

式中：

mo——试验样品的质量，单位为克（g）;

抽——试验样品干燥后减少的质量，单位为克（g）。

15.5 精密度

两次平行试验结果绝对值之差不超过 0.3% ，以大于 0.3%的情况不超过 5%为前提。

16 洗涤剂中活性氧含量的测定（滴定法）

本方法适用于测定洗涤剂中过氧水合物，如过硼酸钠、过碳酸钠;不适用于分析除含过氧水合物外，

还含有在分析条件下能与酸性高镒酸盐反应的化合物的洗涤剂。

含有乙二胺四乙酸（EDTA）或其他同类螯合剂时，如其浓度不超过1%（质量分数），此法仍适用。

16. 1 原理

过氧水合物的水溶液释出的过氧化氢和高镒酸钾在酸性溶液中共还原，伴有氧释出。

注 1：加人硫酸镒可以避免某些洗涤剂可能发生相对长的诱导期。

注 2：硝酸锡能与 EDTA或其他乙酸盐基胺的螯合剂相络合，因此排除了任何可能的干扰。

注 3：若加人硫酸铝，使先与缩合磷酸盐反应，可以避免在某些情况下，因与镒离子生成络合物而使终点不明显。

16.2 试剂

16. 2. 1 硫酸铝十八水合物（HG/T 3442）［A12（SO4）3 •18H2O］o

16.2.2 硫酸（GB/T 625）,含铀和镒的溶液:溶解 2 g硝酸锈五水合物［Bi（NO3）3 7印。1和 4 g硫酸

镒一水合物（MnSCU 。H2O）（GB/T 15899）［或相当量四或五水合物（MnSCU • 4日o 或 MnSO, 0

5H2。）］于 1 000 mL的 c（1/2H2SC）4）= 5 mol/L硫酸溶液中。
16.2.3 硫酸（若需要），含铝、锌和镒溶液:溶解 50 g硫酸铝（16.2. 1）,5 g硝酸锡五水合物和 5 g硫酸

镒一水合物于1 000mL的 c（l/2H2so4）=5mol/L硫酸溶液中。
16.2.4 高镒酸钾（GB/T 643）,c（l/5KMnO4）=0.1mol/L标准滴定溶液，按 QB/T 2739—2005 中

4. 20配制且新近标定。
16.3 仪器

常用实验室仪器和

16.3. 1 单刻度容量瓶：1 000 mL。

16.3.2 锥型瓶：500 mL。

16.3.3 机械搅拌器。
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16.4 取样

按第 4章制备和贮存实验室样品。

16.5 程序

称取约 10 g样品（称准至 0. 01 g）的试验份,移入一 2 000mL烧杯中，将单刻度容量瓶（16.3. 1）充
注 35 ℃~40 的水至刻度并加至试验份中，排尽需几秒钟。用搅拌器（16.3. 3）激烈搅拌 3 min,使试

验份溶解，可能存在有少量不溶性的硅酸盐等可不必除去（即溶液 A）。

在溶解操作时，将 50mL硫酸溶液（16.2. 2）置于锥形瓶（16.3. 2）中，并在不停的摇动下，逐滴加入

高镒酸钾标准滴定溶液（16.2. 4）,直到出现不褪的淡粉红色。
用移液管移取 100 mL溶液 A 至锥形瓶。用高镒酸钾标准滴定溶液（16.2. 4）滴定至淡粉红色。至

少 15 s不褪。

若终点不明显，可以加 1 g硫酸铝（16.2. 1）或 20mL硫酸溶液（16.2. 3）重复测定。
注 I：在试样溶解后应尽快进行测定。

注 2：关于溶解试验份的规定程序，未考虑使用常规的容量玻璃器皿，允许按样品的性质采用适当方式溶解试验份。

16.6 结果计算

洗涤剂中活性氧含量以质量分数 X计，数值以％表示，按式（20）计算：

式中：

V—一测定耗用高镒酸钾标准溶液Q6. 2. 4）的体积，单位为毫升（mL）；
c——所用高镒酸钾标准溶液（16.2. 4）的准确浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；

m 试验份的质量，单位为克（g）。

16.7 精密度

16.7. 1 重复性

在重复性条件下获得的两次独立测定结果的相对差值不大于 L 3%［活性氧含量约 2%（质量分
数）］，以大于 1. 3%的情况不超过 5%为前提。
16.7.2 再现性

在再现性条件下获得的两次独立测定结果的相对差值不大于 5%［活性氧含量约2%（质量分数）］,

以大于 5%的情况不超过5%为前提。

17 洗涤剂中 4A 沸石含量的测定（滴定法）

17. 1 原理

沸石在无机酸中易溶解并分解出铝离子。铝离子在 pH3 3. 5 时与乙二胺四乙酸二钠（EDTA）形
成络合物，以二甲酚橙为指示剂，用乙酸锌回滴过量的 EDTA,定量铝离子（回滴定法）。到等当点后，

在氟离子存在下煮沸，铝离子的 EDTA络合物被选择性地解离，游离出等当量的 EDTA,同样可以用乙
酸锌滴定（氟化钠解离法），而准确地求出铝离子的含量。根据所得的铝离子含量计算出洗涤剂中 4A
沸石的含量。

17.2 试剂

17.2. 1 乙二胺四乙酸二钠（EDTA）（GB/T 1401）,c（EDTA）= 0. 01 mol/L 标准滴定溶液，按
QB/T 2739—2005中 4. 16 配制和标定。
17.2.2 乙酸锌，c［Zn（CH3co2）2］=0.01 mol/L标准滴定溶液：按 QB/T 2739-2005中 4. 17 配制和
标定。

17.2.3 二甲酚橙指示液，1 g/L,参照 QB/T 2739—2005 中 5. 8 配制，一个月内有效。
17.2.4 硝酸（GB/T 626）,1 mol/L溶液：量取 70 mL浓硝酸，搅拌下慢慢倒入 900 mL水中，稀释
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至1000 mLo
17. 2. 5 氢氧化钠（GB/T 629）,200 g/L溶液:称取 20 g固体氢氧化钠，力口 100mL水溶液。
17. 2. 6 乙酸钠（GB/T 693）,1mol/L溶液:称取 13. 6 g乙酸钠（CH3coONa，3H2O），加水溶解并稀
释至100mLo
17.2.7 乙酸钱（GB/T 1292）,1 mol/L溶液：称取 77 g乙酸钱（CH3coONH4）,加水溶解并稀释
至1 000 mLo
17.2.8 硝酸（GB/T 626）,密度约 1.4g/mL,约 65%（质量分数）溶液。
17.2.9 氟化钠（GB/T 1264）。

17. 2. 10 精密 pH试纸：pH2. 7 4. 7 和 pHl. 4 3. 0 两种范围或适合 pH2.0-2. 5 和 pH3. 。〜3. 5 范
围的其他精密 pH试纸。
17.3 仪器

常用实验室仪器和

17. 3. 1 烧杯，50mL ,250mL,400 mL。
17.3.2 容量瓶，500 mL。

17.3.3 移液管，10mL管5 mL。
17.3.4 具塞滴定管，25 mL。

17.4 程序

17.4. 1 回滴定法

称取 1.5 g 2. 0 g洗涤剂（称准至 0.000 1 g,约含 4A沸石 200 mg）于 250 mL烧杯（17.3. 1）中，加
入 50mL水和 20mL硝酸（17.2. 8）,加热煮沸 10min,冷却后将溶液移至 500mL容量瓶（17.3. 2）中，

用水稀释至刻度并混匀。用移液管Q7. 3. 3）吸取 25. 0 mL试样溶液于 400 mL烧杯（17.3. 1）中，加
50 mL水，用氢氧化钠溶液（17.2. 5）调节至 pH2 2. 5,然后用乙酸钠溶液（17. 2. 6）调节至 pH3 3. 5。

准确加入 0.01mol/L EDTA标准滴定溶液（17. 2. 1）10.0mL,煮沸 30 min。冷却后，加人乙酸铁溶液

（17.2.7）20mL,将溶液 pH缓冲至 5 6,加水使总体积为 150mL,加 4滴�5滴二甲酚橙指示液，用

0.01mol/L乙酸锌标准滴定溶液（17. 2. 2）进行回滴定，溶液颜色由黄色变为红色即为终点。用同样操
作进行空白试验。

17.4.2 氟化钠解离滴定法

按回滴定法（17.4. D滴定至终点后，在试样溶液中加入 0. 5 g氟化钠（17.2. 9）,煮沸到溶液的红色

消失。放冷后，用 0. 01 mol/L乙酸锌标准滴定溶液（17.2. 2）滴定从铝离子的 EDTA 络合物中游离出
来的 EDTA,溶液由黄色转为红色即为终点。

17.5 结果计算

17.5. 1 洗涤剂中 4A沸石含量以质量分数 X表示，回滴定法测定结果按式（21）计算：

X =
（Vo—%）XcXO. 026 98 X 6.77 X 20

*侬％ （ ）
m

17. 5. 2 洗涤剂中 4A 沸石含量以质量分数 X表示，氟化钠解离法测定结果按式（22）计算：

X =
”2 X C X 0. 0289— 77 X 20 义】。。％ （22）

m

式中：

Vo——空白试验耗用乙酸锌标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；
Vi——试样测定耗用乙酸锌标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；
c——乙酸锌标准滴定溶液的浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；

0. 026 98 铝的毫摩尔相对原子质量，单位为克每毫摩尔（g/mmol）；

6.77——铝换算为 4A沸石｛Na96「（A102）96 •（SiO2）96] • 216^0｝的系数；
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Vz——氟化钠处理后滴定所耗用的乙酸锌标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；

m——洗衣粉试样的质量，单位为克（g）。

17.6 精密度

在重复性条件下获得的两次独立测定结果的相对差值不大于 2%,以大于 2%的情况不超过 5%为
前提。

注：测定洗衣粉中 4A沸石含量一般可按回滴定法，但是在洗衣粉中重金属离子含量足以影响测定结果时，应采用

氟化钠解离滴定法。

18 洗涤剂中蛋白酶的相对酶活力或含量的测定

本方法用于对含蛋白酶的洗涤剂产品，及蛋白酶与其他酶类的混合样品中蛋白酶的相对酶活力或

含量的测定。方法略加改动，也可用于对蛋白酶产品的测定。

18.1 原理

蛋白酶可以将偶氮酪素水解为小分子多肽，未降解的偶氮酪素分子遇三氯乙酸产生沉淀，而已水解

的产物保留在上层清液中，并在 390 nm波长处有特征吸收峰。在确定的温度、pH 和时间下，所形成的

产物浓度与蛋白酶的含量及活性有关，因此通过测量水解液的吸光度，即可推算出原试样中蛋白酶的含

量或活力高低。

18.2 试剂

18.2.1 硫酸（GB/T 625）,0.1 mol/L溶液。

18.2.2 氢氧化钠（GB/T 629）,0.1 mol/L溶液。

18.2.3 三羟甲基氨基甲烷缓冲溶液，2 mol/L溶液。

溶解 242.0 g+0.5 g三羟甲基氨基甲烷于 700 mL-800 mL水中，用硫酸或氢氧化钠调节 pH 为

8.5+0.1 后,定容至 1 000 mL。此溶液可于室温下保存 3 个月。

18.2.4 尿素（68/丁 696）,50%溶液。

溶解 500.0 g+0.5 g尿素于 500 mL热水中，搅拌溶解，冷却后定容至1 000 mL。此溶液可于室温

下保存 3 个月。

18.2.5 三氯乙酸，10％溶液。

称取三氯乙酸 100.0 g+0.5 g,以 200 mL水溶解后，定容至 1 000 mL。此溶液可于室温下保

存3 个月。

18.2.6 偶氮酪素（进口），橘红色，片状,0.6%溶液。

称取 0.600 g偶氮酪素（称准至 0.000 1 g）,于 250 mL烧杯中，缓慢滴加 50%尿素溶液（18.2.4）

10 mL润湿并促进溶解，然后加入 10 mL三羟甲基氨基甲烷缓冲溶液（18 2.3）及 30 mL 50 mL蒸储

水,搅拌直至完全溶解。加水定容至 100mL。该溶液需临用前配制，并在当天使用。

18.2.7 原料酶

添加于洗涤剂中，用以改善产品的使用性能的酶制剂。如不测量试样中该酶制剂的含量，则不需要

原料酶。

18.2.8 参比酶

作为衡量试样中酶制剂活力的参考物质。参比酶由本标准技术归口单位委托定点生产厂家用统一

规格的原料和工艺生产，要求活力均匀一致，并有明确的保质期，且对活力单位进行必要的认定。

18.2.9 质控酶

与参比酶相同种类的酶制剂，作为次级参考物质用于酶活力测定中验证分析中过程的准确度。质

控酶的活力由参比酶确定，可选择质量较好活力均匀的酶制剂产品。必要时，由本标准技术归口单位统

一 制。
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18.3 仪器

常用实验室仪器和

18.3. 1 超级恒温水浴。

18.3.2 酸度计，分度值 0. IpH。

18. 3. 3 分光光度计，波长范围 360 nm~800 nm,附 5 mm或 10mm玻璃比色皿。
18.3.4 涡旋试管振荡器。

18.3.5 磁力搅拌器。

18. 3. 6 试管，616 mmX160 mm（薄壁）。
18.4 程序

18.4. 1 试验溶液的配制

18.4. 1. 1 试验份:试验样品若是颗粒产品，取样时应先在瓶内多点取样后混合以获得有代表性的样

品。试验样品依品种和活性大小的不同，有不同的取样量（次），通常称量范围建议如下（称准至

0. 000 1 g）：

含酶固体洗衣粉：20g 含酶洗衣液或其他液体产品：20 g

注：试验样品的称样量应使测定中溶液的吸光度值在以后所做的标准曲线范围内，通常在 0. 1 0. 7 之间，否则需

调整称样量重新测定。

18.4. 1.2 将准确称量的试样（18. 4. 1. 1）加人约 300mL水搅拌溶解 15 min,加入 50mL三羟甲基氨

基甲烷缓冲溶液（18.2. 3），测定溶液 pH值，如果不在 8. 5+0.1范围内，则用 0.1mol/L硫酸（18.2.1）
（或浓度更高些的硫酸）或 0.1mol/L氢氧化钠（18.2. 2）调节溶液的 pH 至 8. 5+0. 1 范围内，转移至
500 mL容量瓶（V）中，用水定容至刻度。

注：应使最终试验溶液的 pH为 8. 5±0.1,且溶液的酶活力在标准曲线范围内。必要时调整称样量或对试样溶液

进行稀释。

18.4.2 基液的配制

称取与 18. 4.1.1相当量的洗涤剂试样（称准至 0. 01 g）,放入 250mL高型烧杯中，加入适量水，搅

拌约 15min以充分溶解。在微波炉中 85 90 （或带搅拌电磁炉）快速加热，煮沸后保持沸腾

lOmin,需注意防止泡沫溅出。冷却至室温，用 0. 1 mol/L 硫酸（18. 2. 1）或 0. 1 mol/L 氢氧化钠
（18.2. 2）调节溶液的 pH至 8. 5±0.1,以水定容至 200mL,备用。

注1：如可获得无酶基粉，则可用基粉按本条直接配制基液，省略煮沸加热的操作。

注 2：如果确认洗涤剂组分对酶的测定没有干扰，或不需考虑洗涤剂组分的影响则不必配制此基液。

18.4.3 参比酶溶液的配制

18.4.3. 1 参比酶工作溶液的配制（溶液的酶活力 c41 GBU/mL）

按式（23）称取一定量参比酶（X）（称准至 0. 000 1 g）（18. 2. 8）,先加入 60mL水，后加入 10mL 三
羟甲基氨基甲烷缓冲溶液（18.2. 3）,充分搅拌约 15min,用水定容至 100 mL（V）o

式中：

X——称取参比酶的质量，单位为克（g）;

V——定容体积，单位为毫升（mL）；

c—配制溶液中的酶活力，单位为相对酶活力单位（GBU/mL）；

EA——参比酶制剂的相对酶活力，单位为相对酶活力单位（GBU/g）。

18.4.3.2 系列参比酶溶液的配制

按表1配制不同浓度的系列参比酶溶液。每个溶液定容后应充分搅拌约10 min。
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表 1 不同浓度的系列参比酶溶液配制表

(24 )

ml?容量潮中，先加水约 10mL,再加入 mL三羟甲基氨基
甲烷缓冲溶液（承嫡*）20ml,翥标记心⑷,用水定容至刻度，充分摇匀。

( 25 )

�）;

『/g）。
18.4.4.2 质控能工作液的配制

移取质控故母臧18. 4. 4. l）!2：m'L 于

18.4.5 原料酶溶液的配制（如果仅测定相对酶活力，不测洗涤剂中酶含量,本条『省略）
18.4.5. 1 原料酪母液的配制（滑液的酶活力 c、1GBU/mL）
按式（25）称取 原料睥《Z）（称准至 0. OOp.1g）（18.2. 7

甲基氨基甲烷缓冲赢1日23）院分搅拌约 1善点n，用水定容 f

Y i VXc

7 V X c
2=前

式中：

y——称取璇整手的质量，用
U一定修磁j单位为毫升（mLa；春

c -配制溶液中的酶活力，单位为相对衡活力单位（GBU/mL

EA——质用解胸的相对能加力，单位为相对酶活力单型（GBI

18.4.4 质控酶溶液的配制酚7
18. 4. 4. 1 质控酶母海愈配制（溶液的酶活力 c5 GBU/mL）

按式（24）称取一定量哮毒酶（y）（称准至5000 1g纸装举源），先加K 60 rrft，水,后加入 10mL -:羟

.2. 3）,充分搅拌约 15min,用水定容至 100 m甲基氨基甲烷缓冲溶液

加

00

0my水，后加入10mL三羟
（V）/

式中:

立为克（g）L 二

V 定容体积，单位为毫升（mL）-；

C——配制溶液中的酶活力，单位为相得醉活力W（GBU/mL）；

z—称取原料酶的质量;

序 号 la 2 3 4 5 6 7

水/mL 10 10 10 10 10 10 10

移取参比酶溶液（18.4. 3. l）/mL 0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3. 0

三羟甲基氨基甲烷缓冲溶液（18.2. 3）/mL 5 5 5 5 5 5 5

基液 (18. 4. 2)/mL 20 20 20 20 20 20 20

加水定容至最终体积/mL 50 50 50 50

参比酶溶液活力 /GBU/mLXIO- 0 1.0 2. 0 、 3. 0 4.0 5.0 6. 0

空白试验. / \

EA——原料酶制剂的相对酶活力，单位为相对酶活力单位（GBU/g）。

18.4. 5.2 原料酶工作液的配制

移取原料酶母液（18.4. 5. 1）2 mL于 50mL容量瓶中，先加水约10mL,再加入 5mL三羟甲基氨基
甲烷缓冲溶液（18.2. 3）20mL基液（18.4. 2）,用水定容至刻度，充分摇匀。
18.4.6 测定

a） 启动恒温水浴（18.3. 1），温度设定于（九±0.5）℃,反应前将 0. 6%偶氮酪素溶液（18.2. 6）置于
水浴中预热 5 min。

b） 室温下，依次移取 1 mL 表 1 中配制的各种系列浓度的参比酶溶液（18.4. 3. 2）、试样溶液
（18.4.1.2）（平行样两个）、质控酶工作液（18. 4. 4. 2）（平行样两个）、原料酶工作液
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（18.4.5. 2）（平行样两个。如不测定酶含量则省略），加入不同的 如6 mmX 160 mm试管

（18.3. 6）中。
c） 室温下依次以固定时间间隔向上述各试管中加入 0. 6%偶氮酪素溶液（18.2. 6）5 mL,同时开

始反应计时。用涡旋试管振荡器Q& 3. 4）混匀 5 s后立即放入（九±0.5）℃水浴，记录反应时

间 30mino
d） 精确反应 30 min后，依前次顺序及同样时间间隔向各管加入 10%三氯乙酸溶液 2. 5）

5mL终止反应，用涡旋振荡器混匀，转移至室温放置。
e） 约 5min后，用滤纸过滤上述反应后的溶液到另一组试管（18.3. 6）中。在 40min内，用可见光

分光光度计在 390 nm波长处测定滤液的吸光度值 A。
注 1：如参比酶溶液空白吸光度值大于 0」6,需采用新鲜底物重新分析。

注 2：测定中应使各溶液的吸光度值在 0.1 0.7 之间，否则需调整试样溶液的浓度。

注 3：反应温度 n通常设为 40寸或 25℃,如需测量不同温度下酶制剂活力，则选择该温度进行反应。

D 以各参比酶溶液的吸光度值（A）对参比酶溶液的活力（GBU/mL）作图，并进行线性回归拟合。

回归系数应保证在 0.990以上。质控酶的检测结果与标称活力值的差别应不大于±10%。
18.5 结果计算

18.5. 1 试样的相对酶活力

从标准曲线上根据试样溶液的吸光度值，以及试样溶液浓度按式（26）计算在给定温度几下，试样中

的酶制剂相对于参比酶的活力（EA”）。

式中：

EA” -——在给定温度驾下，酶制剂相对于参比酶的活力，单位为相对酶活力单位（GBU/g）；

EA；——从标准曲线上查得的试样液酶活力，单位为相对酶活力单位（GBU/mL）；

V—一试验份的定容体积 4.1. 2），单位为毫升（mL）；
m 试验份的质量（18.4. 1. 1），单位为克（g）。

注：如果测试中试样溶液经过相应的稀释，则计算式（26）需作相应的变动。

18.5.2 试样中的酶含量

按 18. 5.1根据试样溶液和原料酶工作液的吸光度，分别计算出在给定温度 几下，试样和原料酶的
相对酶活力，按式（27）计算试样中的酶制剂的质量分数（X）,以百分含量表示。

P An
'X= —避Lx 100% （ 27 ）

EA论料酶
式中：

EA高样——在给定温度几下，试样中的相对酶活力，单位为相对酶活力单位（GBU/g）；

EA标料薛——在给定温度 n下，原料酶的相对酶活力，单位为相对酶活力单位（GBU/g）。
注：试样中的酶含量也可用原料酶代替参比酶，参照 18.4. 3 配制系列工作溶液，以原料酶溶液的浓度值代替参比

酶溶液的活力值作浓度与吸光度曲线，直接测定。此时可不使用参比酶。

18.6 精密度

在重复性条件下所获得的两次独立测定结果的相对差值不大于10%,以大于10%的情况不超过

5%为前提。
注：不同种类的蛋白酶，水解偶氮酪素的方式和水解产物不同，因此相对于参比酶测定的酶活力的本质含义不一

样,数值之间没有可比性，两者活力值与去污效果无关。

同种类蛋白酶，相对于参比酶测定的酶活力越高，说明酶制剂的有效成分越高，去污效果相对越好。

19 洗涤剂中有效氯的测定（滴定法）

19. 1 原理

洗涤剂中有效氯在酸性溶液中与碘化钾起氧化作用，释放出一定量的碘，再以硫代硫酸钠标准滴定
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溶液滴定碘，根据硫代硫酸钠标准滴定溶液的消耗量计算出有效氯含量。

19.2 试剂

19.2. 1 硫代硫酸钠（GB/T 637）,c（Na2s203）=0.05mol/L标准滴定溶液，按 QB/T 2739-2005 中
4. 12 配制和标定。
19.2.2 硫酸(GB/T 625),2 moi/L溶液。
19.2.3 碘化钾(GB/T 1272),100 g/L溶液。
19.2.4 淀粉指示液(5 g/L)。

19.3 程序

a)

b) 10 m

封口

计算

( 28 )

35. 45-
m

果。

i次独立测试结果的相对差值不大于 I.既6,以次于 1.3%的情况不超过

20 试验结果报告要求

混匀的洗涤剂［19.3. a）］
暗处放 5 min（作平行

至刻度、混匀。

注：应根据有效氯

向碘量瓶中加

5. 0mL,溶｝
样）。

以两次平行测

19.5 重复性和再工

在重复性条件下

5%为前提。
在再现性条件下获得

前提。

19.4 结果计

洗涤剂中必

式中：

c——硫代

V一一滴定消

氯的

碘量瓶

用硫代硫

示液（19

复 3次

:称取样品的量。

. 2）10 mL,碘化钾溶液（19.2.
宗色，盖上瓶盖，摇匀后，加.水于碘量

一

L)

(mL)；

5%,C 于 5%的情况不超过 5%为;测试结果的相对差值不

称取含氯洗涤剂 1 g（精确到'0. 001 g），用蒸储水溶解 入 250mL容量瓶中，向容量瓶加水

标准滴定溶液 ，边滴边摇匀，待落液呈淡黄色时加人淀粉指2.1）滴定游循

0滴（溶液立即变蓝色），继续滴1 色消失，记录断用硫代硫酸钠的总量，重

值计算。

涌越铲爵*钾其避3

的有效氯含量以质量分数 X计，数值以％表关，按式（28
cX V X 35.45.

10m
~

试验结果报告应包括以下内容：

a） 所用测定方法（本国家标准编号的引用）;

b） 结果和所用的表示方法；

c） 测定过程中出现的任何异常现象；

d） 本标准未包括的任何操作或自选操作；

e） 试验日期及环境条件；

f） 其他需要说明的事项。
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附录 A

（资料性附录）

标准有关条款与替代标准的对应关系或资料来源

本标准条款的内容及所替代的标准或资料来源见表 A. 1。
表 A. 1 本标准条款与有关替代标准或资料来源信息一览表

本标准章条编号 标 准内容 替代的标准或资料来源 采标/制定理由

4 样品的分样 替代 GB/T 13173. 1—1991 ISO 607：1980,MOD

5 粉状洗涤剂颗粒度的测定 替代 GB/T 12030—1989 ISO 2996：1974,MOD

6. 1
洗涤剂中总五氧化二磷的测

定 磷铝酸哇咻重量法
替代 GB/T 12031—1989 ISO 4313:1976,MOD

6.2
洗涤剂中总五氧化二磷的测

定 磷铝蓝比色法

参考 GB/T 13171—2004《洗
衣粉》附录 A制定

本方法较 6.1快速，测量结果

精度相当，故增设此法

7 洗涤剂中总活性物含量的测定 替代 GB/T 13173. 2—2000

8
洗涤剂中非离子表面活性剂含

量的测定（离子交换法）
替代 GB/T 13173. 3—1991

9
洗涤剂中各种磷酸盐的分离测

定（离子交换柱色谱法）
替代 GB/T 13173. 4—1991

10
洗涤剂中甲苯磺酸盐含量的

测定
替代 GB/T 13173. 5—1991

11
洗涤剂发泡力的测定（Ross-

Miles法）
替代 GB/T 13173. 6—1991

12
洗涤剂中螯合剂（EDTA）含量

的测定（滴定法）
替代 GB/T 13173. 7—1993 ISO 4325：1990,MOD

13
粉状洗涤剂表观密度的测定（给

定体积称量法）
替代 GB/T 13175—1991 ISO 697：1981,MOD

14 粉状洗涤剂白度的测定 替代 GB/T 13176.1—1991

15
洗涤剂中水分及挥发物含量的

测定（烘箱法）
替代 GB/T 13176. 2—1991

16
洗涤剂中活性氧含量的测定（滴

定法）
替代 GB/T 13176. 3—1991 ISO 4321：1977,IDT

17
洗涤剂中 4A 沸石含量的测定

（滴定法）

参考 GB/T 13171—1997《洗
衣粉》附录 A制定

GB/T 13171—2004 取消了该
附录内容,但实际测定仍然需要

相关方法

18
洗涤剂中碱性蛋白酶活力的

测定

参考 QB/T 1803—1993 附录

A3 及原专业标准 ZBY 40018

《加酶洗涤剂中碱性蛋白酶活力

的测定》内容制定

增加本项目测定内容代替所

废止专业标准

19
洗涤剂中有效氯的测定（滴定

法）

参考 GB 14930. 2《食品工
具、设备用洗涤消毒剂卫生标

准》附录内容制定

增加洗涤剂中杀菌成分测试

的方法，便于今后相关功能产品

的开发应用
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附录 B

（资料性附录）

本标准章条与有关 ISO标准的对应信息

B. 1 本标准章条与有关的 ISO标准对应信息

本标准章条中有 6条分别为等同或修改采用了不同的 ISO标准,对应信息见表 B.1。
表 B. 1 本标准条款与有关 ISO标准对应信息一览表

本标准章条编号 ISO标准编号 ISO标准名称 采标程度

4 ISO 607:1980 表面活性剂和洗涤剂 样品分样方法 修改采用

5 ISO 2996:1974 工业用三聚磷酸钠和焦磷酸钠 用机械筛测定粒度分布 修改采用

6.1 ISO 4313：1976 洗衣粉 总五氧化二磷含量的测定 磷铝酸嗤琳重量法 修改采用

12 ISO 4325：1990 肥皂和洗涤剂 螯合剂含量的测定 滴定法 修改采用

13 ISO 697：1981 表面活性剂 洗衣粉 表观密度的测定 给定体积称量法 修改采用

16 ISO 4321：1977 洗衣粉 活性氧含量的测定 滴定法 等同采用

B.2 本标准第 4章与 ISO 607：1980对比

本标准第 4章为修改采用 ISO 607 J980,具体技术性差异及其原因对比见表 B. 2。
表 B.2 本标准第 4章与 1so 607：1980 技术性差异及其原因

本标准章

条编号
本标准第 4 章内容

ISO章
条编号

ISO 607：1980 内容 原 因

4

对于粉状、浆状、液体产品的分

样均用锥形分样器分样，同

ISO 607：1980 中 5. 1. 2的操作

5. 1.2
5. 1. 3

用锥形分样器制备分样

用回转分样器制备分样

采用 ISO 607:1980 的锥形
分样器制备分样即可满足试

验需要，故不采用回转分样器

制备分样

B.3 本标准第 5章与 ISO 2996:1974 对比

本标准第 5章为修改采用 ISO 2996 J974,具体技术性差异及其原因对比见表 B. 3。
表 B.3 本标准第 5章与 ISO 2996：1974技术性差异及其原因

本标准章

条编号
本标准第 5 章内容 ISO章条编号 ISO 2996:1974 内容 原 因

5.2.1

试验筛，符合 GB/T 6003. 1—

1997《金属丝编织网试验筛》的

规定，筛框直径 0=200 mm。

按待测产品标准的要求选取一

套规定孔径的筛子，配以底盘和

筛盖

3.1

圆形系列筛，带有金属

架,直径约 200 mm,能够严

密地装配在一起，并有底和

盖。根据待测产品的特性

由以下系列选择各孔径筛：

0. 063 mm 0. 125 mm

0. 250 mm〜 0. 500 mm

1. 0mm 2. 0mm〜4. 0mm

未规定选用的筛子孔径，

要求依据测试产品对象的

标准要求具体选择，与 ISO
要求实质相同，但更方便产

品标准采用
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表 B.3（续）

B. 4 本标准的 6. 1 与 ISO 4313J976对比

本标准章

条编号
本标准第 5章内容 ISO章条编号 ISO 2996：1974内容 原 因

5.2.2
电动振荡器，平行往复式（振

幅 36 mm,频率 243 次/min）或

立式（频率 1 400次/min）

3.2

自动装置，能配四个筛，

包括下底和上盖，并能以水

平和沿纵轴碰撞作复合运

动者。⋯⋯

ISO的设备价格较高，不

易购买。本标准选择一款

国内较易获得的替代设备

5.4.2
称取经分样器分样的试样

100g（称准至 0. 1 g）,置于上层

筛中，加筛盖

4. 1

于 105℃±2℃的烘箱中

干燥试验样品 1 h并在干
燥器中冷却。

试验样品不要求干燥，可

以更直观地反映样品的实

际状态

5.4.3
开动振荡器，筛振 4 mini
30s；若用立式振荡器时，筛振

8min±30 s。
4.2 筛分 30 mino

因设备不同，故振荡时间

要求不一致

5.6 精密度 — — 使标准更科学、更严谨

本标准 6.1与修改采用 ISO 4313:1976 的具体技术性差异及其原因对比见表 B. 4。
表 B. 4 本标准 6. 1 与 ISO 4313:1976 技术性差异及其原因

标准章

条编号
本标准 6.1内容

ISO章
条编号

ISO 4313:1976内容 原 因

6. 1.4.1

试验份

样品混匀后，称取含 125 mg 500 mg五

氧化二磷的洗涤剂样品（称准至 2 mg）于

250mL烧杯中

7.1
试验份

称取约 10 g 实验室样

品，称准至 0.01 g

针对样品中五氧化二磷

含量的高低，规定试验份的

大小，有利于减小试验误差

6. 1.4. 2
第一段

测定

向盛有试验份的烧杯中加入 95%乙醇
（GB/T 679）至 80mL（对液体和膏状样品，
加无水乙醇至乙醇浓度为 95%）,用玻璃棒

轻搅后，盖上表面皿，置电热板上微沸

10min,取下冷却，用慢速定性滤纸（6.1. 3.1）
过滤,尽量使固体物留在烧杯中。然后用水

洗涤滤纸两次，滤液收入保留有固体物的原

烧杯中。

注：如遇水洗难以过滤时，可将滤纸底用

针刺一个小孔，加速洗涤。⋯⋯

7.2
测定

ISO 4313 中现将样品配
成水溶液，但因泡沫太多难

以过滤，故改为先用乙醇萃

取，过滤去除活性物再进行

测定。本段内容为乙醇萃

取的具体过程
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表 B.4（续）

标准章

条编号
本标准 6. 1内容

ISO章
条编号

ISO 4313:1976 内容 原 因

6. 1.4. 2
第二段

⋯⋯加人 8mL硝酸（6.1. 2. 1）,放人一玻
璃棒，盖上 表面皿，置电热板上煮沸

40 mino

7.2
第四段

⋯⋯加人 15 mL硝酸溶
液（4.1）,⋯⋯置电热板上

煮沸 40 mino

ISO 4313 加人硝酸偏多,
经试验比对，硝酸加入量减

半，煮沸时间延长 10 min,

可保证试验效果

6. 1.4. 2
第三段

用预先在（180±2）℃干燥恒重过的玻璃

过滤培提（6.1.3. 2）真空抽滤。用倾泻法过
滤、洗涤烧杯中的沉淀约 6 次，每次用水约
30 mL。⋯⋯取下玻璃过滤堪摒，放入已控

温于（180±2）℃的烘箱（6.1. 3. 3）中，待温
度稳定后计时 45 min。取出玻璃过滤年埸，
置于干燥器中冷却 30min后，称量。

7.2

倾泻法转移溶液至滤端，

尽可能使沉淀留在烧杯中。
用倾析法洗涤沉淀 6 次，每

次用水约 30 mLo 将

滤堪放入已控温于（260土

20）℃的烘箱中，加热 lh。
取出滤堪，置于干燥器中冷

却后，称量。

ISO 4313 规定干燥沉淀
在（260±20）℃下，加热

lh。但玻璃地竭在此温度
下易破裂，故本标准改为
（180±2）℃,加热 45 mino
实验证明效果相同

B. 5 本标准第 12章与 ISO 4325：1990对比

本标准第 12章与修改采用 ISO 4325:1990的具体技术性差异及其原因对比见表 B. 5。
表 B.5 本标准第 12章与 ISO 4325:1990 技术性差异及其原因

本标准章

条编号
本标准第 12章内容 ISO章条编号 ISO 4325：1990 内容 原 因

12.5.1

试验溶液的制备

称取约10 g试样,称准至 0. 001g,于250mL
烧杯中，用水溶解并定量转移至 500 mL单
刻度容量瓶中，稀释至刻度，充分混匀。

如果产品组成中螯合剂含量低于 0. 1%
时，可省略上述稀释步骤。直接称取试样
5 g,称准至 0. 001 g,于 150 ml.烧杯中，进

行测定。

如溶液中有沉淀或悬浮物，将溶液通过干

的快速定性滤纸过滤，弃去前 20 mL,收集
清液供测定用。如此操作，可排除存在的
4A沸石对螯合剂测定的干扰

7. 1

试验份

称取 10 g实验室样
品，称准至 0.1g,至一
烧杯或锥形瓶中

与 ISO 标准直接
称样测定不同，增加

了针对试验样在测

试前的进行溶液配

制过程，有利于对不

同配方的具体产品

进行测定

B.6 本标准第 13章与 ISO 697:1981 对比

本标准第 13章与修改采用 ISO 697：1981的具体技术性差异及其原因对比见表 B. 6。
表 B.6 本标准第 13章与 ISO 697：1981 技术性差异及其原因

本标准章

条编号
本标准第 13 章内容 ISO章条编号 ISO 697J981内容 原 因

13. 3
试样的制备

试样应按照 4. 2. 1 规定
的方法准备及贮存

8.2

试验样品的制备

通过摇晃容器来使实验室

样品中的任何团块松散。

务必避免破碎粉体的颗粒。

借助如 ISO 607 所述的锥
形分样器分样，并使试样变

均匀

本标准 4. 2. 1 为等效
采用 ISO 607：1980 的锥
形分样器部分
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