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前言GB／T27741—2011本标准按照GB／T1_1—2009给出的规则起草。请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别这些专利的责任。本标准由中国轻工业联合会提出。本标准由全国造纸工业标准化技术委员会(sAC／TC141)归口。本标准起草单位：浙江传化华洋化工有限公司、中国制浆造纸研究院、中顺洁柔纸业股份有限公司、广州宝洁有限公司、国家纸张质量监督检验中心。本标准主要起草人：高君、李萍、陈曦、张清文、蔡定汉、张洪。
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纸和纸板可迁移性荧光增白剂的测定GB／T27741--2011警告：使用本标准的人员应有正规化学实验工作的实践经验。本标准并未指出所有的安全问题，使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。1范围本标准规定了纸和纸板中可迁移性荧光增白剂的定性和定量检测方法。本标准适用于各种纸和纸板中可迁移性荧光增白剂的测定。紫外可见分光光度法和高效液相色谱法检出限为20．0mg／kg。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／T450纸和纸板试样的采取及试样纵横向、正反面的测定GB／T6682分析实验室用水规格和实验方法3术语和定义3．1下列术语和定义适用于本文件。可迁移性荧光增白剂migratablefluorescentwhiteningagents在规定试验条件下，纸和纸板中的荧光增白剂转移到萃取溶液中的部分。4取样按GB／T450进行。取样过程应戴洁净无荧光现象的塑料或乳胶手套，避免试样受到污染。5可迁移性荧光增白剂的定性测定5．1原理用pH为7．5～9．0的萃取液提取纸和纸板中的荧光增白剂后，调节滤液的pH到3．o～5．0，再将纱布放人滤液中吸附。在波长2541"1111和365ilIn紫外灯下，观察试验纱布是否有荧光现象，并以此来定性测定试样中是否有可迁移性荧光增白剂。5．2试剂和材料除非另有说明，在试验过程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。1
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GB／T27741—2011所用试剂和材料紫外灯下应无荧光现象。5．2．1纱布：尺寸约5cm×5cm。5．2．2氨水：0．1％。5．2．3盐酸溶液：10％。5．2．4萃取液：用0．1％氨水(5．2．2)调节过pH的蒸馏水或去离子水，水溶液pH为7．5～9．0。5．3仪器一般实验室仪器及以下各项。5．3．1三角烧瓶：250mL。5．3．2玻璃漏斗：1G1玻璃砂芯漏斗。5．3．3玻璃表面皿。5．3．4紫外灯：波长为254nm和365nrfl，具有保护眼睛的装置。5．3．5pH计：读数准确至0．01。5．4试验步骤5．4．1将试样剪成约5mmX5mm的小块，准确称取2．0g试样，置于三角烧瓶(5．3．1)中。5．4．2在烧瓶中加入100mL萃取液(5．2．4)。在缓慢摇晃烧瓶条件下，室温下萃取10rain，然后用玻璃漏斗(5．3．2)过滤。5．4．3用盐酸溶液(5．2．3)将滤液的pH调节到3．o～5．0。将纱布(5．2．1)浸人滤液中，并在温度为40℃士2℃的水浴中加热30rain。5．4．4用镊子取出纱布，然后用手挤干滤液并平均折成四层，放在玻璃表面皿上(5．3．3)。5．4．5重复5．4．2～5．4．4步骤，进行空白试验。每个试样进行两次平行测定。5．4．6将放置试样纱布(5．4．4)及空白试验纱布(5．4．5)的玻璃表面皿置于紫外灯(5，3．4)下约20cm处，观察纱布荧光现象。5．5结果判定若两个平行试验的试样纱布与空白试验纱布比较，均没有明显荧光现象，则判定该试样无可迁移性荧光增白剂；若两个平行试验的试样纱布中只有一个比空白试验纱布的荧光现象明显，则重新进行两个平行试验，若重新试验后的试样纱布与空白试验纱布比较，均没有明显荧光现象，则判定该试样无可迁移性荧光增白剂；否则判定该试样有可迁移性荧光增白剂。6可迁移性荧光增白剂的定量测定6．1紫外可见分光光度法6．1．1原理荧光增白剂对波长348nm左右的紫外光有最大的吸收。用紫外可见分光光度计测定试样滤液的吸光度，与VBL荧光增白剂标准溶液吸光度比较，从而定量测定样品中可迁移性荧光增白剂含量。6．1．2试剂和材料除非另有说明，在试验过程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。6．1．2．1VBL荧光增自剂标准溶液：100mg／L。准确称取o．01009VBL标准物质，用萃取液(6．1．2．3)溶解后倒人1L的棕色容量瓶中，然后用萃取液定容到刻度。溶液应避光存放，存放时间不超过24h。2
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GB／T27741—20116．1．2．2氨水：0．1％。6．1．2．3萃取液：用0．1％氨水(6．1．2．2)调节过pH的蒸馏水或去离子水，溶液pH为8．o～9．0。6．1．2．4具塞三角烧瓶：250mL。6．1．3仪器6．1．3．1紫外可见分光光光度计。、6．1．3．2恒温振荡水浴。6．1．3．3滤膜：0．45p-m。6．1．4试验步骤6．1．4．1试样的萃取称取约1．000g试样于具塞三角烧瓶(6．1．2．4)中，加入50mL萃取液(6，1．2．3)，然后放人80℃恒温振荡水浴(6．1．3．2)中，萃取1h。置于室温下避光冷却，然后用0．45／zm滤膜(6．1．3．3)过滤，保留滤液。每个试样做两次平行试验，同时做空白试验。6．1．4．2测定分别吸取1．0mL、2．0mL、5．0mL、10．0mL、15．0mL、20．0mLVBL荧光增白剂标准溶液(6．1．2．I)于100mL容量瓶中，用萃取液稀释到刻度。配制I．0mg／L、2．0mg／L、5．0mg／L、10．0mg／L、15．0mg／L、20．0mg／L的VBL荧光增白剂标准工作溶液。调节紫外可见分光光度计的波长为348nri2。测定标准工作溶液、试样滤液和空白溶液中荧光增白剂的吸光度。使用标准工作溶液测定结果绘制标准曲线，计算试样滤液和空白溶液中荧光增白剂含量。6．1．5结果处理按式(1)计算试样中可迁移性荧光增白剂的含量∞(以VBL表示)：'gJ=虹杀铲U⋯⋯⋯⋯⋯⋯(1)mXlUU式中："——试样中可迁移性荧光增白剂的含量，单位为毫克每千克(mg／kg)；f——滤液中荧光增白剂质量浓度，单位为毫克每升(mg／L)；印——空白溶液中荧光增白剂质量浓度，单位为毫克每升(rag／L)；V——萃取液的体积，单位为毫升(mL)；m——试样的绝干质量，单位为克(g)。计算结果精确到三位有效数字。6．2高效液相色谱法6．2．1原理试样经80℃水浴萃取，从纸张中萃取的荧光增白剂溶解到水中，萃取溶液经过滤后，加入高效液相色谱仪，经反相色谱分离后，利用紫外检测器，根据保留时间和峰面积进行定量测定。6．2．2试剂和材料6．2．2．1除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂，水为GB／T6682二级。6．2．2．2甲醇：色谱纯。3
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GB／T27741--20116．2．2．3氨水：0．1％。6．2．2．4萃取液：用0．1％氨水(6．2．2．3)调节过pH的蒸馏水或去离子水，溶液pH为8．0n9．0。6．2．2．5VBL荧光增白剂标准溶液：100mg／L。准确称取0．0100gVBL标准物质，用萃取液(6．1．2．3)溶解后倒人1L的棕色容量瓶中，然后用萃取液定容到刻度。溶液应避光存放，存放时间不超过24h。6．2．2．6VBL荧光增白剂标准工作溶液(5．0rag／L)：吸取5．0mLVBL荧光增白剂标准溶液(6．2．2．5)于100mL容量瓶中，用萃取液稀释到刻度。6．2．3仪器6．2．3．1高效液相色谱仪(附紫外检测器)。6．2．3．2恒温振荡水浴。6．2．3．3滤膜：0．45pm。6．2．4试验步骤6．2．4．1试样的萃取按6．1．4．1进行。6．2．4．2测定色谱条件6．2．4．2．1色谱柱：反相C1B不锈钢柱，150ram×4．6mm，5pm。6．2．4．2．2UV检测器：检测波长为348rlnl。6．2．4．2．3流动相：30mL～70mL甲醇(6．2．2．2)溶液。6．2．4．2．4柱温：室温。6．2．4．2．5流速：0．5mL／min。6．2．4．2．6进样量：10pL。6．2．4．3测定按仪器条件，依次取相同体积VBL标准工作溶液(6．2．2．6)、试样滤液和空白溶液等体积交替加入高效液相色谱仪(6．2．3．1)中测定。根据色谱图中的保留时间进行定性，外标法定量测定荧光增白剂含量。6．2．5结果计算按式(2)计算试样中可迁移性荧光增白剂的含量∞(以VBL表示)：w一生告m掣UUU⋯⋯⋯⋯⋯⋯㈩Xl式中：VJJ——试样中可迁移性荧光增白剂的含量，单位为毫克每千克(mg／kg)；C——滤液中荧光增白剂质量浓度，单位为毫克每升(rag／L)；Co——空白溶液中荧光增白剂质量浓度，单位为毫克每升(rag／L)；V——萃取液的体积，单位为毫升(mL)；m——试样的绝干质量，单位为克(g)。计算结果精确到三位有效数字。4
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7质量控制

GB／T 27741—201 1

光对荧光增白剂溶液浓度有明显的影响，导致测定结果产生偏差。试验过程中，标准溶液的配制和

存放以及试样的萃取和滤液的存放应尽可能避免光线的照射。

8精密度

可迁移性荧光增白剂在重复性条件下两次独立测定得到的测定结果，对于含量不大于30．0 mg／kg

的试样，测定结果相对偏差应不大于20％；含量大于30．0 mg／kg的试样，测定结果相对偏差应不大

于10％。

9试验报告

试验报告应包括以下内容：

a)完整鉴定样品所必要的全部资料；

b) 本标准编号及所使用的方法；

c)如果测定次数多于两次，说明测定次数；

d)测定结果；

e) 如果对标准步骤有所更改，报告标准步骤的任何变更情况

f)试验过程中观察到的任何异常的现象。
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