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纸尿裤中高吸水树脂含量测定

行业概述 SAP，即 Super Absorbent Polymer，高吸水树脂，也被业界称作 AGM，即 Absorbent Gelling Material。目前，市场上用于纸尿片的 SAP 是“聚丙烯酸钠”，这类聚合物无毒无害，有较高的强度，吸水量可达自重的数百倍，甚至上千倍以上。由于以上特性，近年来它作为强大的吸水材料，被广泛应用于生产纸尿裤和卫生巾等，需求量增长很快。 
 上图，聚丙烯酸钠结构 聚丙烯酸钠的制造方法，是通过辐射或者引发剂来作用丙烯酸跟 NaOH 中和的产物得到。聚丙烯酸钠有液状，乳状，粉末状态，用于纸尿片的是分子质量较大的粉末晶状的聚丙烯酸钠。 

实验意义与用途 现行的纸尿裤、卫生巾轻工业标准或国标关于吸水树脂都是用前后称重法，测得吸水量性能。（GBT 22905-2008、QBT4036-2010、QBT4037-2010。）但是实际上，纸尿裤的还有其他材料具有吸水作用。高吸水树脂作为纸尿裤最重要的材料组成，成品的添加量显然是一个很重要的质量标准。成品中由于绒毛浆等材料不容易与 SAP 完全分离，而且 SAP 亦不宜暴露过久，导致吸收环境中水，要想从成品中分离提纯，称重法检定吸水树脂添加量也不现实。 使用梅特勒-托利多 Tx 超越系列电位滴定仪检测纸尿裤中 SAP，可以为该行业客户提供技术建议，行业方法，并可能形成国内纸浆行业参考的质控标准。 
样品 纸业公司花王、帮宝适、好奇、礼知天使等等各品牌纸尿裤。 
关键词 

高吸水树脂（SAP）；纸尿裤；卫生巾；聚丙烯酸钠；超越系列电位滴定仪。 
仪器 Tx 电位滴定仪+LabX2014 软件，DGi115-SC 电极，DV1020 滴定管（20ml），100mL滴定杯，Inmotion 自动进样器或 Rondolino 自动进样器；3L 左右的塑料烧杯数个；50ml单标移液管。 

 
试剂 SAP 标准品； 去离子水； 0.1mol/L NaOH 标准溶液,精确到+/-0.01mol/L。约准备 1L。实验当天标定； 0.1mol/L HCl溶液。因为每个标准品样品或样品至少要用 1000mL，又要保证每个样品使用的HCl 与标准曲线使用的 HCl浓度一致，所以约需准备 20L。建议采用 2L 1mol/L的 HCl 加入 18L的去离子水混合得到。需要准备一个 25L 左右的容器。 
前处理 用标准缓冲溶液校正 DGi 115 电极，确保电极状态良好、测量的准确性，消除测量偏差。 确定确定确定确定 HClHClHClHCl 滴定校准因子滴定校准因子滴定校准因子滴定校准因子：：：：    这里的滴定校准因子是用 NaOH 标准溶液滴定准确量取的 50毫升 HCl溶液，滴定到终点pH7.0 。得到终点时 NaOH消耗的体积，HCl校准因子=

50

体积NaOH
  。（第一个样品结果舍弃，从第二个样品开始记录）。 校准因子范围应落在 0.998-1.002之间，如超出了该范围，应往 0.1mol/L 盐酸溶液里添加适量 1mol/L的盐酸溶液，或添加适量体积的去离子水。混合均匀后，重复进行上述 EP7.0 的方法。直到校准因子在目标范围内。 
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标准品处理标准品处理标准品处理标准品处理：：：：    先选取 5 片规格一致，没有填装有任何吸水树脂的纸尿裤。将纸尿裤摊平后，用合适的剪刀，将全部材料剪成约摸 4cm*4cm左右的碎片，装入3L 左右的塑料烧杯中。 然后预估你的样品 SAP含量大概落在以下哪个范围内，称取该范围选取的 5个点质量的 SAP标准品置于上述 5 个容器中，精确到 0.0001g。称取的 5个质量点如下表所示： SAP 大约范围 SAP 标准品称重 (g) +/-0.001g 加入 0.1mol/L 盐酸 0-10g 4 6 8 10 12 1000ml 10-18g 8 11 14 17 20 1500ml 18-26g 16 18 20 22 26 2000ml 5 个容器准确加入 1000ml 的 0.1mol/L 盐酸，每个容器同时充分搅拌 10 分钟以上。过滤得到澄清液后，5个点各准确移取澄清液 50ml，置于100ml 滴定杯，平行三份。注意，标准品不必经过干燥，5个容器的搅拌的速度和时间要尽可能平行，差别太大可能会导致结果偏差。等待分析。  样品处理样品处理样品处理样品处理：：：：    将纸尿裤摊平后，用合适的剪刀将全部材料剪成约摸 4cm*4cm左右的碎片，装入 3L 左右的塑料烧杯中。因为吸水树脂是颗粒状，过程要小心注意，所有材料都要装入容器，不能有任何颗粒，碎片丢弃。剪好后，先不加盐酸溶液，等待建立好标准曲线，再下一步处理。 
分析过程 建立标准曲线建立标准曲线建立标准曲线建立标准曲线：：：： 建立  EP4.5 的方法，0.1mol/L NaOH 作滴定剂，滴定处理好的标准品澄清稀释液。记录消耗的 NaOH体积，求出每个点平行三份样品消耗NaOH 的平均值。以（NaOH均值*HCl校准因子）为纵坐标，SAP 质量为横坐标，建立线性回归方程，得出以下标准曲线。 
回归方程线性关系良好。截距（+59.202）、斜率（-3.702）将用到样品的 SAP含量计算公式。  

样品分析样品分析样品分析样品分析：：：：    往装盛样品碎片的容器加 1000毫升0.1mol/L 盐酸溶液。充分搅拌 10 分钟以上，取150ml 过滤得到澄清液后，准确移取 50ml 到100ml 的滴定杯，用于标准曲线同样的滴定方法进行终点滴定，舍弃第一个样品的第一次结果。第二次移取第一个样品过滤澄清液 50ml 进行滴定分析，记录 NaOH消耗体积，作为第一个样品结果。 此后第二个样品起，只需取第一次 50ml澄清液进行滴定分析，即作为该样品结果。同样要注意，每个样品的搅拌时间与速度尽可能与标准品处理的过程保持一致。 
仪器参数 
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计算公式 SAP 含量（g）= 标曲斜率 标曲截距-校准因子*NaOH的体积  其中， 校准因子=1.000 标曲截距=+59.202 标曲斜率=-3.702 
分析结果 样品 NaOH 体积（ml） SAP 含量（g） 礼知天使 (韩国) 24.830 9.28 24.832 9.28 日本花王 16.763 11.46 16.652 11.49 好奇金装 16.920 11.42 16.988 11.40 帮宝适 （白金帮） 9.353 13.47 9.310 13.48 
图谱 （1）下图，标准品 12g 图谱： 

（2）下图，样品（帮宝适白金帮）图谱： 
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结论 实验原理：聚丙烯酸钠是水溶性物质，具有亲水基，侧链上的（-COONa）在水中的电离使其水溶液呈弱碱性。加入过量的 0.1mol/L 盐酸，使得其羧酸基大部分以不电离的-COOH存在。聚丙烯酸钠的 pKa约=~4.5，这个指的是在 pH=4.5 的水溶液中，侧链上 50%的羧基是羧酸形式，其余50%的羧基是羧酸钠盐的形式。因此以达到平衡常数 pKa=4.5时为终点，用 NaOH 滴定过量的 HCl。 先以标准品实验建立 NaOH消耗体积与 SAP 添加量关系的标准曲线，在同样的条件下测试样品，即可利用回归方程的参数，通过计算获得样品SAP 的含量。 
注意事项 加入盐酸的量（1000ml，1500ml，或 2000ml）要视样品 SAP含量而定；样品，标准品的前处理（尤其是搅拌条件）条件要平行操作，搅拌后应立即过滤，并移取要求的 50ml澄清液到滴定杯。经过我的对比实验，搅拌条件不一致，过滤前的放置时间不同，确实对结果有不平行影响；  计算公式中的校准因子，实际可换算成盐酸与氢氧化钠溶液的浓度比。实际操作中，在配制氢氧化钠与盐酸的浓度时，尽量接近即可；  为达到平行操作条件，每个样品的前处理（剪碎，加液，搅拌，过滤，取澄清液）一步到位，待前处理完毕再进行一系列滴定分析。利用Tx 系列滴定仪可选的 Rondolino 或 Inmotion 自动进样器，可提高您的分析工作效率；  另外，要避免 NaOH 浓度受外界条件影响变化。 


