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前 言

    本标准等同采用ISO 2268:1972《非离子表面活性剂

量的测定 Weibull法》。
    本标准代替GB/T 5560-1985《表面活性剂 纺织助剂

及聚乙二醇含量的测定法》。

    本标准与GB/T 5560-1985的主要差异为:

    — 规范了标准的中英文标题;

    — 按 GB/T 1. 1-2000规定规范 了编写格式 ;

    — 增加试验报告内容。

    为了便于使用，本标准做了下列编辑性修改:

    — 英文标题做了修改;

    — “本国际标准”一词改为“本标准，’;

    — 删除了国际标准的前言;

    — 用小数点“.”代替作为小数点的逗号“，，’;

    — 将国际标准中的范围及应用领域两节合并;

    — 将计算公式分别归属测定过程一节中。

    本标准的附录A、附录B为规范性附录。

    本标准自实施之日起同时代替GB/T 5560-1985,
    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。

    本标准起草人:庄永斌、季菊芬。

    本标准于1985年首次发布。
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非离子表面活性剂 聚乙二醇含量和

非离子活性物(加成物)含量的测定

            Weilbull法

范 围

    本标准规定了测定脂肪醇及烷基酚的乙氧基化衍生物中的聚乙二醇含量和非离子活性物(加成物)

含量的方法。

    Weilbull法既可测定非离子活性物(加成物)，又可测定聚乙二醇含量。

    本标准适用于含 2̂-80个氧乙烯基的加成数的非离子表面活性剂。

    烷基的聚乙氧基化物相应的分子式(1)和分子式(2)如下:

    RO(CH2CHzO.OH··················································································⋯⋯ (1)

R--} O }-O(CHsCH2O .OH (2)

其中 :

n— 是分子中聚氧乙烯链的上氧乙烯基的平均数;

R— 分子式(1)中R为直链或支链的烷基，通常为cm -C}s

R— 分子式((2)中R是支链烷基，通常为壬基或辛基。

2 原理

    非离子加成物和聚乙二醇都溶于乙酸乙酷，但聚乙二醇还可溶于氯化钠溶液，非离子加成物则不

溶。因而分离聚乙二醇和加成物可采用以下方法:

    将试样溶解于乙酸乙酷中，在35℃士1℃用氯化钠溶液萃取聚乙二醇，用乙酸乙酷洗涤氯化钠溶

液，用氯化钠溶液洗涤乙酸乙醋。用氯仿萃取以抓化钠溶液分离出的聚乙二醇，去除溶剂，残余物称量。

    蒸发含有加成物的乙酸乙醋溶液，残余物称量。

试荆

    试验用水应为蒸馏水或至少纯度相当的水。

3.1乙酸乙醋,p.=0.9 g/mL，在75. 50C ̂-77. 5℃下燕馏。
3.2 氯化钠溶液:300 g氯化钠溶解于1 000 mL蒸馏水。

3.3氯仿吧。=1. 48 g/mL,在59. 5℃一61.2℃下蒸馏。
3.4丙酮，无水P}。一。·79 g/mL,在55'C-57℃下蒸馏。
3.5 石油醚，在400C~    60℃下蒸馏。

仪器 和设备

    除常规实验室仪器外

4.1 分液漏斗‘，容量250 mL，带有磨砂玻璃塞，用于附录A方法1.

4.2 分液漏斗，容量250 mL，带有磨砂玻璃塞及套管，用于附录A方法2

4.3 分液漏斗，容量500 mL，带有磨砂玻璃塞。

4.4 锥形瓶，容量500 mL阔颈、平底。
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4.5 烧瓶，容量250 mL阔颈，带有磨砂玻璃塞。

5 测定

5卜1 试样制备

5.1_1 液体产品

    若试样是透明液体，加以搅拌以确保试样均匀，

    若试样是浑浊或含有固体沉淀物，开启塞子或盖子，慢慢地加热，最高不超过450C，至液体变清，并

搅拌以确保试样均匀。

5.1.2 固体产品

    将试样置于烘箱内，加热至样品溶化最高不超过45̀C，从烘箱内取出，搅拌冷却至凝固，自然冷却

至室 温。

5.2 称量

    称取制备后的试样5 g10.05 g，称准至。. 01 g,
5.3 测定

5.3.1 取乙二醉和加成物分离

    整个分离过程中所有操作均应在35℃士1℃进行，试样及器皿应预热至此温度。

    将试样溶解于25 mL乙酸乙醋(3.1)中.并定量地移至250 mL分液漏斗((4.1A)，用50 mL乙酸乙

酷清洗烧杯，将洗液全部移人分液漏斗((4. IA)中，然后加人50 mL抓化钠溶液(3.2)再充分摇动，使其

混合，静止30 min，直至两相分离清晰为止，再将下层的氯化钠溶液移至另一个250 mI分液漏

斗(4. 1B)中。

    将50 mL氯化钠溶液((3.2)加人含有乙酸乙酷溶液((3.1)的分液漏斗((4. 1A)，重复上述操作进行萃

取，收集氯化钠溶液于分液漏斗((4. 1B)中。再加人50 mL氯化钠溶液((3.2)重复第三次萃取操作。

    加25 mL乙酸乙醋0.1)至含三份氯化钠溶液分液漏斗(4. 1B)中，充分摇动，静置30 min然后将

下层的抓化钠溶液移人分液漏斗((4.1C)中，并加人25 mL乙酸乙醋(3.1)充分摇动，静置30 min。将下

层的氯化钠溶液移人分液漏斗(4. 3 )中，将分液漏斗(4. 1 C)中的乙酸乙醋(3. 1)移人分液漏

斗(4. 1B)中。

    加人25 ml氯化钠((3.2)溶液于分液漏斗((4. 1B)中，充分摇动，静置30 min,将下层的氯化钠溶液

移人至分液漏斗((4. 10，用此液冲洗分液漏斗((4. 10，转移冲洗液至分液漏斗((4.3)中。

    分液漏斗((4.3)中含有聚乙二醇的氯化钠溶液，而加成物存在于乙酸乙醋溶液的分液漏斗((4. IA)

和分液漏斗((4. 1B)中。

532 加成物测定

    将分液漏斗((4. 1A)中的乙酸乙醋溶液移人烧瓶(4. 5)蒸去溶剂，用分液漏斗((4. 1B)中的乙酸乙醋

溶液冲洗分液漏斗((4. 1A)，转移此冲洗液至烧瓶(4.5)中。另用25 mL乙酸乙醋(3. 1)冲洗分液漏斗

(4. 1B)，再用此冲洗液冲洗分液漏斗(4. IA)，仍将此冲洗液移人烧瓶(4.5)中。用25 mL乙酸乙醋

(3.1)重复上述冲洗操作。然后将烧瓶((4.5)中的乙酸乙醋完全蒸发掉。

    用25 mL乙酸乙醋(3.1)溶解烧瓶中的蒸发残余物，加热至450C.用滤纸过滤，每次用10 mL温热

的乙酸乙醋(3.1)滤液移人已称量的烧瓶((4.5)中，冲洗烧瓶及滤纸6次，滤液和洗液移人已称重的烧瓶

(4.5)中，在水浴上蒸发溶剂。

    加10 mL丙酮(3.4)溶解残余物，再蒸除丙酮，干燥残余物 将干空气流通过烧瓶((4.5)尽可能除去

溶剂，再重复上述操作。然后加 10 mL石油醚(3.5)，再蒸除，干燥残余物，用冷的干空气流通过烧瓶

(4. 5)，以去除痕量的溶剂蒸气。用塞子塞住烧瓶，并置于干燥器中冷却，打开塞子且迅速塞住塞子，称

量.将烧瓶((4.5)置于loo0c烘箱内加热10 min，用冷干空气流吹，塞住塞子再冷却称量。重复上述加

热和冷却称量操作，直至两次连续称量之差不超过加成物质量的。1%为止。
  2
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    加成物质量分数w,(%)按式(1)计算:

                                    w,(%)=

    式中 :

    mo— 试样的质量，单位为克(9);

    m,— 加成物的质量，单位为克(9)。

5.3.3 聚乙二醉的侧定

m,只100

      ”Jo
(1)

    在含有抓化钠溶液的分液漏斗((4.3)中加人100 mL氛仿((3.3)中，充分摇动，至少静置15 min。待

分相清晰后，将下层抓仿溶液移人锥形瓶((4.4)。重复上述操作两次。

    蒸去抓仿，将残余物溶于50 mL氯仿((3.3)中，过滤，将滤液移人已称量过的烧瓶((4.5)，冲洗烧瓶

和滤纸共6次，每次用10 mL热氛仿((3.3)，每次滤液均移人称量过的烧瓶((4.5)，在水浴上蒸去溶剂。

    加15 mL丙酮(3.4)溶解残余物，充分摇动，蒸去丙酮，用冷干空气流吹，以尽量除去溶剂。重复以

上操作。然后加人10 mL石油醚(3.5)充分摇动，蒸去石油醚，用冷干空气流吹，尽量除去溶剂。

    将上述烧瓶放人干燥器内冷却，称量，然后将烧瓶((4.5)置于1000C烘箱内加热10 min，用冷干空气

流吹，以除去溶剂，再放人干燥器中冷却称量。重复以上操作直至两次连续称量之差不超过0. 1 g

为止。

    聚乙二醇质量分数W2 (%)按式(2)计算:

二2(%)=
m2 X 100

    阴 。
(2)

式 中:

。。— 试样的质量，单位为克(9)，

M2 聚乙二醇的质量，单位为克(g).

6 试验报告

试验报告应包括下列内容

a) 完全鉴别样品所需的所有资料;

b) 所用的参考方法;

c) 所得结果;

d) 试验条件;

e) 本标准未规定的或任选的任何操作细节，以及会影响结果的所有情况。
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      附 录 A

    (规范性附录)

分离时温度 的保持方法

分离时温度的保持可采用下列两种方法。

A.1 方法，

    分离可在一间小房间内或一个大的橱内进行，此室采用恒温器保持在(35士1>0C，试样以及仪器应

该一直放在里面。溶解样品以及所有的分离应该在这个温度下进行。使用的分液漏斗在任何情况下不

应从室内取出，直至所有用乙酸乙醋进行的分离全部做完为止 (用氯仿从氯化钠溶液萃取聚乙二醇可

以在室温下进行)。

A. 2 方法 2

    分离可在带磨砂玻璃塞和夹套的分液漏斗((4.2)中进行。夹套像回流冷凝管一样带有人口和出口。

由恒温水不断地循环，以确保试样处于测定温度范围内。这种漏斗的尺寸和形状见图A. to

                                                                                              单位 为毫 米

容量250.1具磨口玻确塞及套管

图A. 1 夹套式分液漏斗
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    附 录 B

  (规范性 附录)

分离流程总示意图

分离流程总示意图见图B. 10

        翻斗(4. IA) 泥斗(4.1B) 泥斗(4. 10 泥斗(4.1D)

图 B.1 分离流程总示童图


