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刖置GB／T27593--2011本标准按照GB／T1．1—2009给出的规则起草。本标准使用重新起草法修改采用ISO11402：2004《1酚醛树脂、氨基树脂及缩合树脂中游离甲醛含量的测定》(英文版)，其中ISO11402：2004中涉及酚醛树脂、呋哺树脂及缩合树脂游离甲醛含量的测定部分不适用于纺织染整助剂行业。本标准在结构上与ISO11402：2004相比有较多调整，为了方便比较，在附录A中列出了本标准与国际标准章条编号的对照一览表。本标准与国际标准相比存在技术性差异，这些差异所涉及的条款已通过在其外侧页边空白位置的垂直单标线(I)进行了标示。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。本标准还作了以下编辑性修改：——“本国际标准”改为“本标准”；——删除国际标准的前言；——删除了国际标准的资料性附录A和资料性附录B。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印染助剂分技术委员会(SAC／TC134／SC1)归口。本标准起草单位：浙江传化股份有限公司、传化富联精细化工有限公司、浙江工业大学。本标准主要起草人：陈红梅、瞿少敏、赵梅、郑衍瑜、李祖光。
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1范围

纺织染整助剂 氨基树脂整理剂中

游离甲醛含量的测定

GB／T 27593--2011

本标准规定了纺织染整助剂氨基树脂整理剂中游离甲醛含量的测定方法。

本标准适用于用尿素、三聚氰胺与甲醛、乙二醛、乙二胺等合成的氨基树脂整理剂中游离甲醛含量

的测定。

2规范性引用文件

下列文件中对于本文件的应用是必不可少的。凡是注目期的引用文件，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／T 601--2002化学试剂 标准滴定溶液的制备

GB／T 6682--2008分析实验室用水规格和试验方法(MOD ISO 3696：1987)

GB／T 8170--2008数值修约规则与极限数值的表示和判定

3原理

试样中的辩离甲醛、半缩醛与过量的亚硫酸钠溶液在0℃反应，生成羟甲烷基磺酸盐。用碘溶液滴

定过量的亚硫酸钠后，用碳酸钠溶液使羟甲烷基磺酸盐分解，再用碘溶液滴定分解得到的亚硫酸钠。由

消耗碘液的体积计算得游离甲醛含量。其反应方程式如下：

CH。OH-Na：SO。(过t)H-H。O里警车坚．HOCH：一SO。Na+NaOH

ROCH。OHH-Na。SO。(过量)+H。O上堡兰当HOCH。一SO。NaH-NaOHH-ROH
＼N—cH。oH+Na：so。!旦试验条件下不反应
／

Na。SO。(过量)H-12H-H。O型堡生Na：SO。H-2HI

HOCH：--SO。NaH-I。』!兰0试验条件下不反应

HOCH：--SO。Na+Na。CO。』兰兰!二三生HcHo+Na：SO。+NaHCO。

Na2S03H-12H-H20—-Na：SO。H-2HI

4试剂材料

除非另有规定，仅使用确认为分析纯的试剂和合格化学品以及GB／T 6682--2008中规定的三

级水。

4．1亚硫酸钠溶液，c(Na：SO。)一1 mol／L。

4．2乙酸溶液，c(CH。COOH)一1 mol／L。
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GB／T27593--20114．3碳酸钠溶液，P(Na：CO。)一100g／L。4．4硼酸缓冲溶液，用少量蒸馏水溶解12．37g硼酸加入到1000mL容量瓶中，再加入100mL浓度为lmol／L的氢氧化钠溶液，用蒸馏水稀释至刻度，混合均匀。使用前应冷却至0℃。4．5碘标准滴定溶液，c(I：)一0．05mot／L，称取40g碘化钾，用25mL水溶解，再称取12．69g升华碘，边搅拌边缓慢加入至已溶解的碘化钾溶液中，使其完全溶解，甩蒸馏水稀释定容至1000mL的棕色容量瓶中，储存于暗处，按照GB／T601--2002的规定用0．1mol／L的硫代硫酸钠标准滴定溶液标定。4．610g／L淀粉溶液，称取2g可溶性淀粉，加入20mL蒸馏水，搅拌下注入微沸的蒸馏水至200mL，煮沸2min，冷却待用。4．7冰水混合物。4．8冰沫。5仪器设备5．1磁力搅拌器。5．2冰浴。5．3分析天平，精确至0．0001g。5．4滴定管或微量滴定管：5mL，25mL，50mL。5．5量筒：10mL，25mL，50mL。6测试步骤6．1通则测试时需同时进行两个试样的平行测试。6．2试样称取适量的试样(见表1)。如果不能估计试样中游离甲醛含量，取大约1g试样(精确至o．o001g)至600mL的碘量瓶中进行初步测试。表1取样质量游离甲醛质量分数范围／％试样质量／gdo．53．00．5～11_51～21．02～30．53～50．256．3测定将试样迅速溶于150mL由25mL的硼酸缓冲溶液(4．4)，10g冰沫(4．8)以及冰水(4．7)组成的混合溶液中。将碘量瓶放人冰浴(5．2)中，用磁力搅拌器搅拌碘量瓶中的混合物，在持续搅拌的过程中，用2
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滴定管加入2mL的亚硫酸钠溶液(4．1)，继续搅拌15 min，加入10 mL乙酸溶液(4．2)和3--4滴淀粉

溶液(4．6)，用碘标准滴定溶液(4．5)滴定至出现灰蓝色或紫色并稳定至少10 s。加入30 mL碳酸钠溶

液(4．3)，用碘标准滴定溶液(4．5)滴定反应释放出来的亚硫酸钠，直到出现蓝色，并至少稳定1 rain，记

录滴定释放出的亚硫酸钠所消耗的碘标准滴定溶液的体积y。

7结果表示

试样中游离甲醛含量以质量分数w计，数值以％表示，按照下式计算：

叫=!丕!：墨丕Q：QQ!基』×100
m

式中：

V——滴定释放出的亚硫酸钠所消耗的碘标准滴定溶液的体积V，单位为毫升(mL)；

，——校正因子，为碘标准滴定溶液的标定后的实际浓度与标称浓度(o．05 mol／L)之比；

1．5——相当于1．00 mL的C(12)=0．05 moI／L碘标准滴定溶液中甲醛的质量，单位为毫克(rag／mL)；

0．001——转换系数；

m——试样质量，单位为克(g)。

计算结果保留到小数点后两位。

两次重复测定的结果如超出8．1的规定，则需要按照第6章重新进行测定，取两次有效测定结果的

算术平均值，按照GB／T 8170--2008中的数值修约规则修约至0．1％为最终结果。

8精密度

8．1重复性

用标准试验方法，在同一个实验室，使用同样材料与样品在较短时间间隔内进行两个平行测定得到

两个测定结果，当测试样甲醛含量不大于1％时，两个游离甲醛含量测试结果之差小于0．06％，当试样

游离甲醛含量大予1％时，两个结果之差小于其算术平均值的6％。

产生这样结果的概率为95％。

8．2再现性

用同一样品，采用本标准规定的同样材料，在不同试验室里的两次独立测试，对同一试样平行测定

两次并将所得结果进行算术平均。当试样游离甲醛含量不大于1％时，两次测定结果之差小于0．1％，

当试样游离甲醛含量大于1％时，两次测定结果之差应小于其算术平均值的10％。

产生这样结果的概率为95％。

9试验报告

试验报告至少应给出以下内容

a)试样的描述；

b)使用本标准的编号；

c)试验结果，精确到0．1％；

d)偏离标准的差异；

e)试验日期。
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GB／T27593--2011附录A(资料性附录)本标准章条号与ISO11402：2004章条编号对照表A．1给出了本标准章条号与ISO11402；2004章条号对照一览表。表A．1本标准章条号与ISO11402：2004章条编号对照本标准章条编号对应国际标准章条编号11(b)2234．3．144．3．24．14．3．2．14．24．3．2．24．34．3．2．34．44．3．2．44．54．3．2．54．64．3．2．74．74．3．2．84．84．3．2．954．3．35．14．3．3．15．24．3．3．25．34．3．3．45．44．3．3．55．564．3．46．14．3．4．16．24．3．4．Z6．34．3．4．374．3．584．3．68．14．3．6．18．24．3．6．2954
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附录B

(资料性附录)

本标准与ISO 11402：2004技术性差异及其原因

表B．1给出了本标准与ISO 11402：2004的技术性差异及其原因一览表。

表B．1本标准与IgD 11402：2004技术性差异及其原因

GB／T 27593--20”

本标准章条编号 技术性差异 原 因

删除了范匿中对于酚醛树脂、呋喃树脂和 纺织染整助剂中主要应用的是氨基树脂整

1 缩合树脂的适用性描述，仅保留对于氨基树 理剂，基本不存在其他类树脂，其他类树脂主

脂的适用性。 要用于塑料加工。

根据我国国家标准GB／T 20000．2—2009标

准化工作指南 第2部分：采用国际标准中

删除了部分规范性引用文件，保留了ISO
6．2．2描述：“对于国际标准规范性引用的国际

2 3696对应的国家标准，增加GB／T 601—
文件t可以用适用的我国文件代替，在此情况

下，应在国家标准的规范性引用文件一章中列
2002化学试剂标准滴定溶液的制备。

出这些适用的我国文件，对于其中与国际文件

有一致性对应关系的我国文件，应表示与国际

文件的一致性程度标识”。

删除了对酚醛树脂、呋喃树脂与缩和树脂 该类树脂不属于纺织染整助剂的范围，根据
4，6

中游离甲醛含量的测试步骤及相关试剂。 适用范围删减。

增加分析天平。
按照标准中要求需要精确称样。

原标准中的移液管改为量筒。
量取碳酸钠等溶液都为粗溶液，可用量筒

5 代替。

删除了非水溶性呋喃树脂样品测试时用

到的乳化装置“高速搅拌机”。
根据适用范围删减。

原标准中仅规定在报告中结果精确值

7 增加“测试结果保留两位小数”的规定。 0．I％，为了增加对有效结果的判定，特增加此

规定。

按照标准规定的测试程序4．2盐酸羟胺法是

适用于酚醛树脂的，4．4 KCN法适用于酚醛一
删除了。注明选择的测试程序”。

脲醛树脂等缩合树脂的，本标准不涉及这两个

9 测试程序，不存在选择程序问题。

原标准中引用ISO 15528(色漆、清漆和色漆

删除了“抽样日期”。 与清漆用原材料 取样》，本标准不涉及该

内容。
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