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前　　言

　　本标准按照ＧＢ／Ｔ１．１—２００９给出的规则起草。

本标准代替ＧＢ／Ｔ２３９７８—２００９《液体染料　氯离子含量的测定　离子色谱法》。与ＧＢ／Ｔ２３９７８—

２００９相比，除编辑性修改外主要技术变化如下：

———增加了测定氯化物含量的化学滴定法（见３．２）；

———修改了离子色谱法的试样溶液配制方法（见３．１．６，２００９年版的４．５．２）；

———修改了氯化物结果的表示和单位（见３．１．９，２００９年版的４．７）。

本标准由中国石油和化学工业联合会提出。

本标准由全国染料标准化技术委员会（ＳＡＣ／ＴＣ１３４）归口。

本标准起草单位：金华双宏化工有限公司、金华恒利康化工有限公司、沈阳化工研究院有限公司、沈

阳沈化院测试技术有限公司、国家染料质量监督检验中心。

本标准主要起草人：许靓、吴平、王明、薛岩、章国栋、楼益义、姬兰琴、陈梦蝶、周帅天、郑伟良。

本标准所代替标准的历次版本发布情况为：

———ＧＢ／Ｔ２３９７８—２００９。
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水溶性染料产品中氯化物的测定

１　范围

本标准规定了水溶性染料产品中氯化物的测定方法。

本标准适用于各种水溶性染料产品。

２　规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文

件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

ＧＢ／Ｔ６０１　化学试剂　标准滴定溶液的制备

ＧＢ／Ｔ６０３　化学试剂　试验方法中所用制剂及制品的制备

ＧＢ／Ｔ６６８２—２００８　分析实验室用水规格和试验方法（ＩＳＯ３６９６：１９８７，ＭＯＤ）

ＧＢ／Ｔ８１７０—２００８　数值修约规则与极限数值的表示和判定

３　测定方法

３．１　离子色谱法

３．１．１　测定原理

将经过前处理的水溶性染料试样溶液，采用离子色谱法，以保留时间定性、峰面积外标法定量，测定

其氯化物（以ＮａＣｌ计）含量。

３．１．２　一般规定

除非另有规定，仅使用确认为分析纯的试剂和ＧＢ／Ｔ６６８２—２００８中规定的三级水。检验结果的判

定按ＧＢ／Ｔ８１７０—２００８中的４．３．３修约值比较法进行。

３．１．３　试剂或材料

３．１．３．１　碳酸钠。

３．１．３．２　氯化钠：优级纯。

３．１．３．３　碳酸氢钠。

３．１．４　仪器设备

３．１．４．１　离子色谱仪：配有电导检测器和抑制器。

３．１．４．２　色谱柱：ＩｏｎＰａｃＡＳ２３内径４．０ｍｍ，长度２５０ｍｍ。

３．１．４．３　保护柱：ＩｏｎＰａｃＡＧ２３内径４．０ｍｍ，长度５０ｍｍ。

３．１．４．４　色谱工作站或积分仪。

３．１．４．５　注射器：平头微量注射器或自动进样器。

３．１．４．６　定量环：２０μＬ。
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３．１．５　离子色谱分析条件

３．１．５．１　淋洗液：４．５ｍｍｏｌ／Ｌ碳酸钠和０．８ｍｍｏｌ／Ｌ碳酸氢钠混合水溶液。

３．１．５．２　流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ。

３．１．５．３　柱温：３０℃。

３．１．５．４　进样量：２０μＬ。

３．１．６　试样溶液配制

称取试样约０．１ｇ（精确至０．０００１ｇ），溶于１５０ｍＬ水中，温和煮沸２ｍｉｎ～３ｍｉｎ。冷却至室温，转

移至２５０ｍＬ容量瓶中，水定容，摇匀，经针式过滤器过滤后进样。可根据溶解试样的颜色适当调整溶

液稀释倍数。

３．１．７　氯化钠标准溶液的配制

将氯化钠于５００℃灼烧至恒量，然后称取１．０００ｇ左右（精确至０．０００１ｇ）于１０００ｍＬ容量瓶中，

加入水溶解并定容，配成浓度为１０００μｇ／ｍＬ氯化钠溶液。再分别配制０．０１μｇ／ｍＬ、０．０５μｇ／ｍＬ、

０．１μｇ／ｍＬ、０．５μｇ／ｍＬ、１．０μｇ／ｍＬ、５．０μｇ／ｍＬ、１０．０μｇ／ｍＬ七个浓度的线性标准溶液，备用。

３．１．８　测定

待仪器运行稳定后，用注射器分别吸取标准溶液和样品溶液注满定量环进样，待氯离子峰流出完毕

（参见附录Ａ的图Ａ．１），用色谱工作站进行结果处理。测定标准溶液中氯化钠的峰面积并绘制标准曲

线，再根据标准曲线求出样品中氯化物的含量。

３．１．９　结果计算

氯化钠的标准曲线方程按式（１）计算：

犃＝犽ρ－犫 ……………………（１）

　　试样中氯化物（以ＮａＣｌ计）的含量以质量分数狑１（％）计，按式（２）计算：

狑１＝
ρ×犞１×狀

犿１×１０
６ ×１００％ ……………………（２）

　　式中：

犃　———氯化钠的峰面积数值；

犽 ———氯化钠标准曲线方程的常数，由色谱工作站给出；

ρ ———溶液中氯化钠的浓度，单位为微克每毫升（μｇ／ｍＬ）；

犫 ———氯化钠标准曲线方程的常数，由色谱工作站给出；

犞１ ———试样溶液最终定容体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

狀 ———试样的稀释倍数的数值；

犿１ ———试样的质量的数值，单位为克（ｇ）；

１０６ ———单位换算系数。

计算结果保留到小数点后两位。

３．１．１０　测定低限

离子色谱法对水溶性染料中的氯化物的测定低限为２ｍｇ／ｋｇ。

３．１．１１　回收率

在已知氯化物含量的试样中加入已知浓度的氯化钠标准溶液，按３．１进行测定，测得的回收率为
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９３％～９９％之间。

３．１．１２　精密度

在同一个实验室，由同一操作者使用相同设备，按相同的测试方法，并在短时间内对同一被测对象

相互独立进行的两次独立测试结果的绝对差值应不大于这两个测定值算术平均值的２０％。

３．２　化学滴定法

３．２．１　测定原理

将水溶性染料配制成一定浓度水溶液，经活性炭吸附处理后，加入无机酸和过量硝酸银溶液，样品

中的氯离子与硝酸银反应生成氯化银沉淀，以硫酸铁铵溶液作为指示剂，用硫氰酸铵标准溶液滴定过量

硝酸银。

３．２．２　一般规定

除非另有规定，仅使用确认为分析纯的试剂和ＧＢ／Ｔ６６８２—２００８中规定的三级水。试验中所用标

准滴定溶液、制剂及制品，在没有注明其他要求时，均按ＧＢ／Ｔ６０１和ＧＢ／Ｔ６０３的规定制备与标定。

检验结果的判定按ＧＢ／Ｔ８１７０—２００８中的４．３．３修约值比较法进行。

３．２．３　试剂或材料

３．２．３．１　活性炭。

３．２．３．２　硝酸。

３．２．３．３　硝酸溶液：硝酸与水的体积比＝１∶１。

３．２．３．４　硝基苯。

３．２．３．５　硝酸银标准滴定溶液：犮（ＡｇＮＯ３）＝０．１ｍｏｌ／Ｌ。

３．２．３．６　硫酸铁铵试液：称取１４ｇ硫酸铁铵，溶于１００ｍＬ水中，过滤，加入硝酸１０ｍＬ，贮存于棕色瓶

中，置于冷藏箱保存，有效期６个月。

３．２．３．７　硫氰酸铵标准滴定溶液：犮（ＮＨ４ＳＣＮ）＝０．１ｍｏｌ／Ｌ。

３．２．４　试样溶液制备

称取试样约２ｇ（精确至０．０００１ｇ），溶于１５０ｍＬ水中，加入１５ｇ活性炭，温和煮沸２ｍｉｎ～３ｍｉｎ。

冷却至室温，加入硝酸溶液１ｍＬ，放置３０ｍｉｎ（其间不时摇动）。用布氏漏斗抽滤。如滤液有色，则再

加活性炭５ｇ，不时摇动下放置１ｈ，再用布氏漏斗抽滤（若仍有颜色则更换活性炭重复操作至滤液无

色）。每次以１０ｍＬ水洗涤活性炭３次，滤液合并转移至２５０ｍＬ容量瓶中，水定容，摇匀，备用。

３．２．５　测定步骤

移取试样溶液（３．２．４）５０．００ｍＬ，置于２５０ｍＬ锥形瓶中，加入２ｍＬ硝酸溶液（３．２．３．３），１０．００ｍＬ

硝酸银标准滴定溶液（３．２．３．５）及５ｍＬ硝基苯，剧烈摇动至氯化银沉淀凝结，加入１ｍＬ硫酸铁铵试液，

用硫氰酸铵标准滴定溶液滴定过量的硝酸银，溶液由浅黄色至淡红色为终点并保持１ｍｉｎ，同时做空白

试验。

注：若氯化物含量较高，用１０．００ｍＬ的硝酸银标准滴定溶液不能将试样中的氯离子完全沉淀，则对试样溶液进行

稀释。

３．２．６　结果计算

试样中氯化物（以ＮａＣｌ计）的含量以质量分数狑２（％）计，按式（３）计算：

３
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狑２＝
犮 犞０－犞２（ ）／１０００［ ］犕

犿２×５０／２５０
×狀×１００％ ……………………（３）

　　式中：

犮　　———硫氰酸铵标准滴定溶液的浓度数值，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犞０ ———空白消耗的硫氰酸铵标准滴定溶液的体积数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犞２ ———试样消耗的硫氰酸铵标准滴定溶液的体积数值，单位为毫升（ｍＬ）；

１０００———单位换算系数；

犕 ———氯化钠摩尔质量数值，单位为克每摩尔（ｇ／ｍｏｌ）［犕（ＮａＣｌ）＝５８．４］；

犿２ ———试样质量数值，单位为克（ｇ）；

狀 ———试样的稀释倍数的数值；

５０ ———吸取试样溶液的体积数值，单位为毫升（ｍＬ）；

２５０ ———试样定容体积数值，单位为毫升（ｍＬ）。

计算结果保留到小数点后两位。

４　试验报告

试验报告至少应给出以下内容：

ａ）　试样描述；

ｂ）　本标准编号及所使用的方法；

ｃ）　试验结果；

ｄ）　使用的仪器名称和型号；

ｅ）　偏离标准的差异；

ｆ）　试验日期。

４
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附　录　犃

（资料性附录）

水溶性染料中氯化物测定的离子色谱图

水溶性染料中氯化物测定的离子色谱图见图Ａ．１。

说明：

１———氯化物。

图犃．１　水溶性染料中氯化物测定的离子色谱图

５

犌犅／犜２３９７８—２０２０

库七七 www.kqqw.com 提供下载




