   
前    言
本标准是对YS/T 383—1994的修订。

本标准与YS/T 383—1994相比主要变化如下：
——本标准进行了编辑性修订。
——本标准新增加了塑料桶及出口产品包装的规定。

——本标准的附录A为资料性附录。
本标准由全国有色金属标准化技术委员会提出并归口。

本标准由铁岭选矿药剂有限公司负责起草。

本标准主要起草人：林玉兰、王国刚、李英。
本标准所代替标准的历次版本发布情况为：

YB 2412—1980，YS/T 383—1994。
烷基羟肟酸（钠）
1  范围
本标准规定了烷基羟肟酸（钠）的要求、试验方法、检验规则和包装、标志、运输、贮存及订货单（或合同）内容。
    本标准适用于以C7～9或C5～9烷基羟肟酸（钠）（
[image: image1.emf]RCONHOH(Na))

的液体产品，烷基羟肟酸（钠）主要用于有色金属矿石浮选的捕收剂，烷基羟肟酸也是有色金属冶炼中镓、锗等金属的优良萃取剂。
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/13508   包装容器  塑料桶

SN/T 0271   出口商品运输包装  塑料桶检验规程
GB/T1467   《冶金产品化学分析方法标准的总则及一般规定》
3  要求

3.1  牌号、品种、化学结构式和产品形状
烷基羟肟酸（钠）的牌号、品种、化学结构式和产品形状应符合表1的规定。

表1   烷基羟肟酸（钠）的牌号、化学结构式和产品形状

	牌号
	化学结构式
	化学名称
	产品形状

	B1—101
	分子式:
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结构式：
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	烷基羟肟酸（钠）
	液体


3.2化学成分

烷基羟肟酸（钠）的化学成分应符合表2的规定

表2.1  烷基羟肟酸的化学成分(质量分数)
	项      目
	等      级

	
	优级品
	合格品

	烷基羟肟酸含量不小于/%
	65
	60

	水分含量小于/%
	15
	15

	游离脂肪酸含量小于/%
	15
	18

	铁含量小于/%
	0.2
	0.2


表2.2  烷基羟肟酸钠的化学成分(质量分数)
	品    种
	指       标

	
	烷基羟肟酸钠含量不小于/%
	水分含量/%
	游离脂肪酸含量小于/%

	羟肟酸钠
	26
	52～58
	10


3.3  外观质量
3.3.1  烷基羟肟酸为暗红色粘稠液体，低于15℃时可凝成蜡状。微溶于水，可溶于部分有机溶剂，不得混有机械杂质。
3.3.2  烷基羟肟酸钠为暗红色液体，显碱性，可溶于水，不得混有机械杂质。
4  试验方法
4.1  烷基羟肟酸（钠）的指标测定按附录A进行或由供需双方协商确定。
4.2  外观质量的测定采用目视测定。

5  检验规则

5.1  检查与验收
5.1.1  产品由供方质量监督部门负责检验，保证产品质量符合本标准或订货单（或合同）的要求，并填写质量证明书。
5.1.2  需方应对收到的产品按本标准的规定进行检验。如检验结果与本标准或订货单（或合同）的规定不符时，应在收到产品之日起20d内向供方提出，由供需双方协商解决；如需仲裁，仲裁取样应由供需双方共同进行。
5.2  组批
烷基羟肟酸（钠）应成批提交验收，每批应由同一牌号、同一形状、同一品级、同一生产批号的产品组成。
5.3  检验项目
    每批产品应进行化学成分和外观质量的检验。
5.4  仲裁取样方法

自每批产品中抽取10%的桶数作为样桶，但不得少于3桶，然后用清洁干燥的玻璃取样管，从桶口徐徐插入桶底，按住玻璃管上口迅速提出，放入洁净的试样瓶中，每桶试样不得少于200g（如烷基羟肟酸凝固时，可用热水或蒸汽在桶外部加热融化）。

将所取试样注入一个洁净的混合器中，充分混合均匀后取出一部分，分别装入二个清洁干燥磨口玻璃瓶中，每个样品不少于300g，贴上标签，注明试样名称、批号、取样日期。

5.5  检验结果的判定
5.5.1  化学成分和外观质量检验结果与本标准或订货单（或合同）不符时，应在同批产品中抽取双倍量试样进行重复试验，重复试验结果即使只有一项不符合本标准要求，则判整批产品不合格。

5.5.2  需方收到的产品如系运输或保管等方面引起的变质损坏，应由所涉及的部门负责。

6  标志、包装、运输、贮存和质量证明书

6.1  标志
每个包装容器上应用不易脱落的颜色标明：

a)  供方名称、地址；

b)  产品名称；

c)  产品批号、净重；

d)  “防潮防热”字样；

e)  本标准编号；

f)  出厂日期（或包装日期）。

6.2  包装

6.2.1  烷基羟肟酸（钠）采用200L闭口塑料桶，每桶产品净重200kg。
6.2.2  如需方对包装容器有特殊要求，经供需双方协商同意，并在合同中注明。
6.2.3  需方收到产品后，应立即松动桶盖，以泄出桶内气体。
6.3 贮存和运输
产品的贮存条件应为阴凉、通风、干燥、严防曝晒、防火，不能卧放或倒置。
6.4 质量证明书

每批产品应附质量证明书，注明：

a)  供方名称、地址、电话、传真；

b)  需方名称；
c)  产品名称和牌号、批号、产品品种及等级；

d)  件数、净重；

e)  各项检验分析的结果和供方质量监督部门印记；

f)  本标准编号；

g)  出厂日期（或包装日期）。

7  订货单（或合同）内容
    订购本标准所列产品的订货单（或合同）内应包括下列内容

a)  产品名称；

b)  牌号；

c)  供应品种及品级；

d)  件数、净重；

f)  本标准编号；

g)  其它。
附 录 A
（资料性附录）

烷基羟肟酸（钠）指标的测定

A.1  范围
本标准适用于以C7～9或C5～9烷基羟肟酸（钠）（
[image: image5.emf]RCONHOH(Na))

的液体产品。

A.2  烷基羟肟酸（钠）含量的测定
A.2.1  方法原理
    烷基羟肟酸（钠）在催化剂存在下，加浓硫酸5mL，灼烧后生成硫酸铵。将硫酸铵放入定氮器中，加氢氧化钠溶液后，硫酸铵与碱生成的氨由水蒸气带出，以定量的盐酸标准溶液吸收，再以氢氧化钠标准溶液回滴剩余的标准盐酸溶液，由此计算出产品中氮的含量。
A.2.2  试剂与仪器
A.2.2.1  催化剂
1g硒粉，1g五水合硫酸铜及20g硫酸钾研成粉末，搅合均匀。

A.2.2.2  盐酸标准溶液（0.1mol/L）。

按GB/T 601—2002《化学试剂  标准滴定溶液的制备》规定的方法制备。

A.2.2.3  氢氧化钠标准溶液（0.1mol/L）。
按GB/T 601—2002《化学试剂  标准滴定溶液的制备》规定的方法制备。

A.2.2.4  氢氧化钠溶液（40%）。
    称取40g氢氧化钠加入60mL蒸馏水中，摇晃使其充分溶解。

A.2.2.5  浓硫酸。
A.2.2.6  甲基红指示液（1g/L）。
    称取0.1g甲基红，溶于乙醇（95%），用乙醇（95%）稀释至100mL。
仪器装置（如图）。

[image: image6.png]



                              凯氏烧瓶

A—1000mL烧瓶做为水蒸汽发生器；B—定氮器；C—加碱漏斗；D—吸收烧杯

E—冷凝器；H—三通管及夹子；K—夹子。
A.2.3  分析步骤
准确称取0.2g左右的样品于凯氏烧瓶中，加入0.5g催化剂，5mL浓硫酸，将瓶壁的粉末冲洗至瓶中。瓶口放一个小玻璃漏斗，然后放在电炉上成45°角斜置夹好。先用小火缓缓加热，使溶液温度保持在沸腾下，泡沫停止发生后，强热使其沸腾，溶液由黑色逐渐转为透明，再继续加热半小时。冷却，用10mL水小心的溶解和多次冲洗，将试样转移到定氮器中。
水蒸气发生器中装有2/3容积的自来水，电炉加热，沸腾之后，使水蒸气流遍全部仪器，经5～10min后，吸干水，仪器被清洗干净，即可将凯氏烧瓶中的试样转移到定氮器中。
打开自来水开关，使冷却水流动。在250mL吸收烧瓶中加入0.1mol/L盐酸标准溶液，将吸收烧瓶放入冷却器下端，冷却器末端浸入液面以下。然后通水蒸气，致使煮解液鼓泡，此时再从加碱漏斗中缓慢加入40%氢氧化钠溶液。并使煮解液变褐色为止，停止加碱并加少许水封住，不断通蒸汽30min，取下吸收烧瓶，使冷却器末端脱离溶液表面，用少量蒸馏水冲洗冷却管末端，洗液收集入吸收烧瓶中，准备滴定。吸收液加2～3滴甲基红指示剂，用0.1mol/L氢氧化钠标准溶液回滴过量的盐酸。
[image: image7.wmf]
A.2.4  结果计算
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式中：
0.159—每毫摩尔
[image: image12.wmf]9
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7

C

烷基羟肟酸的质量，单位为克每毫摩尔（g/mmol）；
0.146—每毫摩尔
[image: image13.wmf]9
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C

烷基羟肟酸的质量，单位为克每毫摩尔（g/mmol）；
0.181—每毫摩尔
[image: image14.wmf]9
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C

烷基羟肟酸钠的质量，单位为克每毫摩尔（g/mmol）；
0.168—每毫摩尔
[image: image15.wmf]9
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C

烷基羟肟酸钠的质量，单位为克每毫摩尔（g/mmol）；

[image: image16.wmf]HCl

c

—滴定用盐酸标准溶液的摩尔浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；

[image: image17.wmf]HCl

V

—滴定用盐酸标准溶液的用量，单位为毫升（mL）；

[image: image18.wmf]NaOH

c

—滴定用氢氧化钠标准溶液的摩尔浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；

[image: image19.wmf]NaOH

V

—滴定用氢氧化钠标准溶液的用量，单位为毫升（mL）。
A.3  烷基羟肟酸（钠）脂肪酸含量的测定
A.3.1  方法原理
用标准碱液滴定烷基羟肟酸时 ，有两个突跃点。第一突跃点是酸碱中和点，第二突跃点是脂肪酸的中和点，两个突跃点都很明显。因此可利用电位滴定计测出突跃点而计算烷基羟肟酸（钠）脂肪酸的含量。
A.3.2  试剂与仪器
A.3.2.1  盐酸溶液（0.1mol/L）。

按GB/T 601—2002《化学试剂  标准滴定溶液的制备》规定的方法制备。

A.3.2.2  氢氧化钠标准溶液（0.1mol/L）。
按GB/T 601—2002《化学试剂  标准滴定溶液的制备》规定的方法制备。
A.3.2.3  乙醇标准溶液（40%）

A.3.2.4  25型（雷磁）酸度计，或ZD-2型自动电位滴定仪。
A.3.3  分析步骤
称取样品0.1000g左右，以40mL40%乙醇标准溶液溶解。用0.1mol/L盐酸溶液酸化至PH=3。在25型酸度计上用0.1mol/L氢氧化钠标准溶液滴定，测出第一及第二突跃点。由突跃点所消耗碱的毫升数计算出脂肪酸（钠）的含量。
A.3.4  结果计算
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式中：

  
[image: image24.wmf]2

V

—第二突跃点所消耗氢氧化钠标准溶液的用量，单位为毫升（mL）；

[image: image25.wmf]1

V

—第一突跃点所消耗氢氧化钠标准溶液的用量，单位为毫升（mL）；
  
[image: image26.wmf]m

—样品的质量，单位为克（g）;
0.144—每毫摩尔
[image: image27.wmf]9
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C

脂肪酸的质量，单位为克每毫摩尔（g/mmol）；

0.166—每毫摩尔
[image: image28.wmf]9
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C

脂肪酸钠的质量，单位为克每毫摩尔（g/mmol）；

0.130—每毫摩尔
[image: image29.wmf]9
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C

脂肪酸的质量，单位为克每毫摩尔（g/mmol）；

0.152—每毫摩尔
[image: image30.wmf]9
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C

脂肪酸钠的质量，单位为克每毫摩尔（g/mmol）。
A.4  烷基羟肟酸（钠）中水分含量的测定
A.4.1  方法原理

    样品与汽油共溶加热后，样品中的水与汽油一起回流。水在下面，汽油在上面，一定时间后达到稳定，读出水分刻度数，就可以得出样品中水分的含量。
A.4.2  试剂与仪器
A.4.2.1  沸点为80～110℃的汽油（预先经干燥除去水分）。
A.4.2.2  油脂水分测定仪（如图）。
[image: image31.png]



1—250mL圆底烧瓶，上端磨口；2—10mL水分的刻度管；3—冷凝器下端接刻度管。
A.4.3  分析步骤
    称取烷基羟肟酸样品5～10g于油脂水分测定器中，加入汽油100mL。缓缓加热，使汽油与水回流，因水的比重比汽油大而沉到刻度管下端，多余的汽油就从刻度管的支管溢流回去，再继续回流，这样经过1h左右，刻度管内的水保持不再增加，即为全部蒸出水，读出刻度，计算水分含量。
A.4.4  结果计算
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式中：


[image: image33.wmf]m

—样品质量，单位为克(g);


[image: image34.wmf]d

—水的比重；

[image: image35.wmf]V

—水的体积，单位为毫升（mL）。
A.5  烷基羟肟酸铁含量的测定

A.5.1  方法原理

样品用浓硫酸和无水硫酸钠加热分解，铁成为三价铁留在溶液中。三价铁在氨性介质中（PH8～11.5）与磺基水杨酸生成稳定的黄色络合物，其颜色深浅与铁含量成正比。
A.5.2  试剂与仪器
A.5.2.1  浓硫酸（比重1.84）。

A.5.2.2  无水硫酸钠：分析纯。

A.5.2.3  过氧化氢水溶液（30%）。
A.5.2.4  磺基水杨酸。

A.5.2.5  氨水溶液（1:1）。

A.5.2.6  铁标准溶液

称取0.8634g（优级纯）试剂硫酸高铁铵［
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］置于20mL水中，加入5mL浓硫酸，溶解后移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。此溶液1mL含0.1mg铁。
上述溶液用水稀释10倍，即得1mL含10μg铁的标准溶液。

A.5.2.7  分光光度计。

A.5.2.8  250mL凯氏烧瓶。

A.5.2.9  250mL容量瓶。
A.5.2.10  25mL比色管。
A.5.3  分析步骤

    准确称取约1g试样于250mL凯氏烧瓶中，加浓硫酸10mL和5g无水硫酸钠，瓶口放一个小漏斗，倾斜于电炉上，加热分解，煮沸至溶液变清（约1h）。取下冷却至室温。小心加入过氧化氢至溶液呈现浅黄色，继续加热煮沸至气泡消失，溶液无色，取下冷却至至室温，小心地用水冲洗入250mL容量瓶中，稀释至刻度摇匀。准确吸取10mL溶液放入25mL比色管中，加入30%磺基水杨酸5mL，滴加1:1氨水，边加边摇，直至溶液呈现稳定黄色，再过量少许（最终PH8～11.5）稀释至刻度摇匀。在72型分光光度计上，用10mm比色皿，于波长460nm处以空白作参比液，测量吸光度。从标准曲线上查出和该吸光度对应的微克数。
A.5.4  标准曲线的绘制
    于一系列25mL比色管中，分别加入铁标准溶液0、10、30、50、70、90……150μg，按上述条件进行显色，测定吸光度，以吸光度为纵坐标，铁的微克数为横坐标，绘制标准曲线。
A.5.5  结果计算
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式中：

[image: image38.wmf]g

—从标准曲线上查得的和吸光度对应的铁的微克数；

[image: image39.wmf]m

—试样质量，单位为克（g）。
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