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脂肪酰胺丙基二甲基甜菜碱

QB／T 4082’——2010

1 4范围

本标准规定了两性表面活性剂脂肪酰胺丙基二甲基甜菜碱的要求、试验方法、检验规则和标志、包

装、运输、贮存。

本标准适用于脂肪酰胺丙基二甲基甜菜碱。

2规范·l生引用文件

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／T 3143液体化学产品颜色测定法(Hazen单位——铂．钴色号)

GB／T 6368表面活性剂水溶液pH值的测定 电位法(idt ISO 4316：1977)

QB／T 2739--2005洗涤用品常用试验方法滴定分析(容量分析)用试验溶液的制备

QB／T2950醇(酚)醚羟酸(盐)

3结构式

O¨ cH3
|I ．+。 ．

R—c—NH一(cH2)r蚪一CHf-COO
CH3

注：R——C7～C17烷基。

4要求

4．1 脂肪酰胺丙基二甲基甜菜碱的理化指标应符合表1的规定

表1 脂肪酰胺丙基二甲基甜菜碱的理化指标

项 目 指 标

外观(25℃) 无色至淡黄色透明液体

活性物／％ 28～32

游离胺／％ ≤ 0．5

氯化钠／％ ≤ 6

色泽／Hazen ≤ 100

pH(5％水溶液，25。C) 4．0～7．0

羟基乙酸／％ ≤ 0．5

氯乙酸／(mg／kg) ≤ 20
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QB／T4082。——20105试验方法除非另有说明，在分析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。5．1外观日测。5．2活性物按附求A测定。5．3游离胺5．3．1试剂a)乙醚一正J‘醇，(2+1)混合溶液；b)氯化钠，20％水溶液；c)酚酞，109／L乙醇液，按QB／T2739--2005中5．1配制；d)氢氧化钠，C(NaoH)=1mol／L溶液：e)盐酸，C(HCl)=0．05mol／L标准滴定溶液，按QB／T2739--2005中4．3配制和标定；f)无水乙醇，(1+1)水溶液。5．3．2仪器a)烧杯，150mL、250mL；b)最筒，50mL；c)梨形分液漏斗，250mL；d)容量瓶，100mL；e)移液管，20mL；f)水浴锅，能控温于90。C；g)酸度计，分度彳i大于0．02pH，配有玻璃电极(如23l型)和甘汞电极(如232型)，并配有电位滴定；h)电磁搅拌器，带包裹聚四氟乙烯的搅拌棒；j)、|，--微量滴定管，10mL。5．3．3程序用减最法称取试样109～159(称准至0．0019)于烧杯中，JJH．Z,10mL水、15mL氯化钠溶液(5．3．1．b)和2滴酚酞指示液(5．3．1．c)，摇匀后用氢氧化钠溶液(5．3．1．d)中和至粉红色，再过量lmL。置水浴中力¨热至35。C～40。C，搅拌均匀使其充分反应，转移到分液漏斗(5．3．2．c)中，并分别用20mL水、30mL乙醚一止J‘醇混合溶液(5．3．1．a)冲洗烧杯，冲洗液并入分液漏斗中。塞上塞子剧烈振荡至少1min(注意}1{【压)，充分静置分层后将下层水相放入第：个分液漏斗中，冉加入30mL乙醚一正丁醇混合溶液，重复苹取两次，将三次萃取的上层液收集后放入同一个分液漏斗中，静置30min后弃去下层水相，并将卜层萃取液倒入一个干燥的容量瓶(5．3．2．d)中(注意防止水珠进入容量瓶)，同时用少量乙醚冲洗分液漏斗，冲洗液并入容量瓶中，用乙醚定容至刻度，摇匀备用。用移液管移取20．0mL上述萃取液于250mL烧杯中，置于水浴上加热驱赶溶剂，并用氮气或压缩空气吹十，向残余物中加5mL无水乙醇，再次加热吹干。向烧杯中加入(1+1)乙醇水溶液(5．3．1．t3]00mL，置电磁搅拌器卜搅拌溶解后用盐酸标准滴定溶液(5．3．1．e)进行电位滴定，绘制滴定曲线，以pH在6～7之间n{现的电位值的最大突跃点为滴定终点。记录所消耗盐酸标准滴定溶液的体积。同时进行窄白试验，记录所消耗盐酸标准滴定溶液的体积。5．3．4结果计算游离胺含鼍出以质最分数计，数值以％表示，按公式(1)计算：
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x．：!兰!!兰亟二坠2兰丝!x100％⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(1)
m，×1000

式中：

CI——盐酸标准滴定溶液的摩尔浓度，单位为摩尔每升(mol／L)；

¨——滴定试样耗用盐酸标准滴定溶液的体积，单位为毫升(mL)；

％——滴定宅白耗用盐酸标准滴定溶液的体积，单位为毫升(mL)；

。，
脂肪酰胺丙基二甲基叔胺平均相对分子质量，单位为克每摩尔g／moL，按5．3．6中规定

M1一进行；
m．——试样的质量，单位为克(g)。

5．3．5精密度

在重复性条件F获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于0．2％，以大于0．2％的情况不超过5％

为前提。

5．3．6游离胺(即脂肪酰胺丙基二甲基叔胺)平均相对分子质量的测定——气液色谱法
5．3．6．1 试剂

a)参考样品：可采用一已知组成的产品作为参考样品，如已知链长的脂肪酰胺丙基：甲基叔胺，

川来检验色谱仪的性能。

b)载气：氮气；

c)燃气：氢气；

d)助燃气：空气。

5．3．6．2仪器

a)色谱仪，具有火焰离子化检测器和程序升温；

b)色谱柱：Rtx一1，30m×0．25mmX0．25pro：

c)色潜处理机或色谱工作站；

d)微量进样器，5此或1灶。
5．3．6．3色谱分析条件

a)柱温：恒温：280℃(30min)；

b)汽化温度：300℃；

c)检测器温度：300℃；

d)柱前压：100kPa；

e)载气流量：2mL／min；

f)燃气流量：40mL／min；

g)助燃气流量：400mL／min；

h)分流比1：30。

5．3．6．4色谱分析

将色谱参数设定好，待仪器稳定后，将足够量的事先萃取好游离胺的试样用进样器注入色谱仪中，

得到峰高适当的色谱图(见图1)。

各组分与保留时问的对应关系见表2。

存同一操作条件下，根据参考样品脂肪酰胺丙基■甲基叔胺色谱峰的保留时间对试样的色谱峰进行

定性。

各碳链脂肪酰胺内基：甲基叔胺色谱峰达到良好分离的情况下，利用峰而积归一化法定茕。

3
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QB／T4082—2010图1脂肪酰胺丙基二甲基甜菜碱热解色谱图表2各组分与保留时间的对应关系保留时fHJ／rain对应谱峰10．107誓酰胺丙基二甲基叔胺12．249癸酰胺丙基二甲基叔胺14．325f．_二酰胺内基二甲基叔胺17．263f‘四酰胺内基二甲基叔胺21．403十六酰胺丙基■甲基叔胺26．749十八烯酰胺1N基二甲基叔胺27．610十八酰胺丙基二甲基叔胺B：二生×⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(2)i100肚为⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(3)表3各脂肪酰胺丙基二甲基叔胺理论平均相对分子质量各烷基酰胺綦叔胺C8C10Cl2C14C16Cl8M．228．4256．4284．5312．6340．6368．75．3．6．6精密度在重复性条件F获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于1．0％，以大于1．0％的情况不超过5％



www.bzfxw.com

QB／T 4082‘——2010

为前提。

5．4氯化钠

5．4．1 试剂

a)铬酸钾，509／L水溶液；

b)硝酸银，c(AgN03)=0．1mol／L标准滴定溶液，按QB／T 2739--2005中4．5配制和标定。

5．4．2仪器

a)具塞滴定管，棕色，25mL；

b)锥形瓶，150mL：

c)量筒，50mL。

5．4．3程序

准确称取试样约lg(称准至0．00019)于锥形瓶中，加入蒸馏水50mL，加入lmL铬酸钾溶液，用

0．1mol／L的硝酸银标准滴定溶液滴定至溶液呈稳定的橙红色为终点，记下所耗用硝酸银标准滴定溶液的

体积。

5．4．4结果计算

氯化钠含量蜀以质量分数计，数值以％表示，按公式(4)计算：

X：垒兰兰兰!!：竺× ⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(4)2 100％0一一^ ＼_T／

m．×1000

式中：

c，——硝酸银标准滴定溶液的摩尔浓度，单位为摩尔每升(mol／L)；

聆——滴定耗用硝酸银标准滴定溶液的体积，单位为毫升(mL)；

58．44——氯化钠的摩尔质量，单位为克每摩尔(g／m01)；

m2——试样的质量，单位为克(g)。

5．4．5精密度

在重复性条件下获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于O．3％，以大于0．3％的情况不超过5％

为前提。

5．5色泽

按GB／T 3143的规定进行测定。

5．6 pH

将试样配成5％的水溶液，按GB／T 6368的规定，测定25℃时溶液的pH。

5．7羟基乙酸和氯乙酸

按QB／T 2950规定进行，标准曲线建立时移取MCA溶液的体积分别为0．10mL、0．50mL、1．00mL、

1．50mL、2．00mL、3．00mL。

6检验规则

6．1 检验分类

6．1．1 型式检验

型式检验型式检验项目包括第4章中的全部项目。在下列情况下应进行型式检验。

a)正式生产时，当原料、工艺、设备、管理等方面(包括人员素质)有较大改变，可能影响产品

质量时：

b)正常生产时，应定期进行型式检验；

C)长期停产后恢复生产时；

d)出厂检验结果与上次型式检验结果有较大差异时；

5
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QB／T4082—2010O)同家行、Ip管理部门和质量监督机构提出进行型式检验时。6．1．2出厂检验出厂检验项目包括外观、活性物、游离胺、氯化钠、色泽和pH。6．2产品组批与抽样规则6．2．1组批产品按批交付及抽样验收，一次交付的同一规格、同～批号的产品为‘交付批。生产单位交付的产品，应先经其质量检验部门按本标准检验，符合本标准并出具产品质量检验合格证书，方可出厂。产品质量检验合格证书应包括：生产者名称、产品名称、商标、采用标准编号、批号、批景、质量指标、生产日期等。收货方凭产品质量检验合格证书验收，必要时可按下述规定在一个月内抽样验收或仲裁。6．2．2取样收货方验收、仲裁检验所需的样品，应根据批量大小按表4确定样本大小，交收双方会同在交货地点从交付批中随机抽取桶样本。采样时用采样器自包装桶中心插入四分之一深处采集样品，每个样本桶中采样量应相近，样rIIll应迅速置于具塞样品瓶中，并加塞，采样总量不小于1．5kg。将采取的样品混匀后，分装于三个清洁、干燥的容器中，签封。标签上应注明产品名称、产品批号及数量、生产单位、样品编号、采样日期、采样人。交收双方各持一份进行检验，第三份⋯交货方保箭，备仲裁检验用，保管期为三个月。表4批量和样本大小单位为桶批量12～1516～5051～150151～500>500样本大小11358136．3判定规则检验结果按修约值比较法判定合格与否。如理化指标有一项不合格，可霞新取两倍桶样本采取样品，并对不合格项进行复检，复检结果仍不合格，则判该批产品不合格。交收双方因检验结果不同，如不能取得协议时，可商请仲裁检验，仲裁结果为最后依据。7标志、包装、运输、贮存7．1标志包装外壁印刷的标志(图案及文字)应清晰、美观、不脱色，并标明：a)产品名称、商标、采用标准编号；b)生产日期、产品批号和保质期；C)毛重和净含量：d)有防水、防潮等文字或标识；e)生产者名称、地址和联系电话。7．2包装用塑料桶或铁桶包装，包装净含量应符合标称质量。7．3运输运输过程中应防止日晒、雨淋、受潮，应轻装、轻卸，避免包装破损。7．4贮存产品应贮存在下燥、洁净、通风的库房内，如需在露天存放时，心采取必要的防潮措施，垛高以不超过支撑物的最大载荷为限，并加遮盖物以防晒，防雨，防潮。产品在上述贮运条件且未启封的情况下，自生产之日起保质期为一年以上。6
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A．1 方法一：萃取法(仲裁法)

附录A

(规范性附录)

活性物的测定

QB／T 4082。——2010

A．1．1 试剂

a)乙醚．正丁醇，(2+1)混合溶液：

b)乙醇，(1+1)水溶液；

c)氯化钠，20％水溶液；

d)盐酸，C(HCl)=Imol／L溶液；

e)氢氧化钠，C(NaOH)=0．1mol／L标准滴定溶液，按QB／T 2739--2005中4．1配制和标定。

A．1．2仪器

a)烧杯，250mL；

b)鼍筒，50 mL；

c)梨形分液漏斗，250 n1L；

d)容量瓶，100mL；

e)移液管，20mL；

f)水浴锅，可控温90℃左右；

g)酸度计，分度不大于0．02pH，配有玻璃电极(如23l型)和甘汞电极(如232型)，并配有电

位滴定；

h)电磁搅拌器；

j)半微量滴定管，10mL。

A．1．3步骤

用减量法称取试样约89～109(称准至0．0019)于烧杯中，加入10mL水、15mL氯化钠溶液(A．1．1．c)

和盐酸溶液(A．1．1．d)20mL。置水浴中加热至35 oC～40。C，搅拌均匀使其充分反应，转移到分液漏斗

(A．1．2．c)中，并分别用20mL水、30mL乙醚一正丁醇混合溶液(A．1．1．a)冲洗烧杯，冲洗液并入分液

漏斗中。塞上塞子剧烈振荡至少lmin(注意泄压)，充分静置分层后将下层水相放入第二个分液漏斗中，

再加入30mL乙醚．正丁醇混合溶液，重复萃取两次，将三次萃取的上层液收集后置于分液漏斗中静置

30min，弃去下层水相后倒入100mL的容量瓶中，用少最乙醚冲洗分液漏斗，冲洗液并入容量瓶中，用

乙醚定容至刻度，摇匀备用。

用移液管移取20．0mL上述的萃取液于250mL的烧杯中，置水浴上加热驱赶溶剂，并用氮气或压缩

空气吹干，向残余物中加5mL无水乙醇，再次加热吹干(防止残余盐酸存在)。向烧杯中加入(I+1)

乙醇水溶液100 mL，置电磁搅拌器上搅拌溶解后用氢氧化钠标准滴定溶液(A．1．1．e)进行电位滴定，

绘制滴定曲线，以pH在6．--．9之间出现的电位值的最大突跃为滴定终点。记录所消耗氢氧化钠标准滴

定溶液的体积。

同时进行空白试验，记录所消耗氢氧化钠标准滴定溶液的体积。

A．1．4结果计算

脂肪酰胺丙基：甲基甜菜碱中的活性物含量x以质量分数计，数值以％表示，按公式(A．1)计算：

x：!兰!兰必二竖2兰丝×100％⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(A．1)
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QB／T4082。——2010式中：c——氢氧化钠标准滴定溶液的摩尔浓度，单位为摩尔每升(mol／L)；形——滴定试样耗用氢氧化钠标准滴定溶液的体积，单位为毫升(mL)：％——滴定空白耗用氢氧化钠标准滴定溶液的体积，单位为毫升(mL)；朋——试样平均相对分子质量，由5．3．6测得值加58．0即得，单位为克每摩尔(g／moL)；脚——试样的质量，单位为克(g)。A．1．5精密度在重复性条件下获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于O．7％，以大于0．7％的情况不超过5％为前提。A．2方法二：差减法A．2．1固含量的测定A．2．1．1仪器a)烘箱，可控制温度(105-+-2)℃；b)称量瓶；c)干燥器，内置变色硅胶。h．2．1．2步骤称取试样约1．59～2．09(精确至O．00019)于已干燥至恒重的称量瓶中，转动称量瓶使样品均匀铺于瓶底。放入(105-+-2)℃烘箱中，移开瓶盖，干燥2h。盖好盖，移入干燥器内，冷却30min，称量。A．2．1．3结果计算固含量玛以质量分数计，数值以％表示，按公式(A．2)计算：x3：盟×100％⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(A．2)m1式中：m。——空称量瓶的质量，单位为克(g)；m1——试样的质量，单位为克(g)；m2——空称量瓶+试样烘干后的质量，单位为克(g)。A．2．1．4精密度在重复性条件下获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于O．3％，以大于0．3％的情况不超过5％为前提。h．2．2活性物的计算脂肪酰胺丙基二甲基甜菜碱中的活性物x以质量分数计，数值以％表示，按公式(A．3)计算：X=X1一X，一X1⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(A．3)式中：K——试样的固含量，％；禺——试样中的氯化钠含量，％；比——试样中的游离胺含量，％。8




