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前  言

本标准按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。

本标准由中国轻工联合会提出。

本标准由全国香料香精化妆品标准化技术委员会（SAC/TC257）归口。

本标准主要单位：浙江杭州鑫富药业股份有限公司、北京宝洁技术有限公司、上海市日用化学工业研究所。
本标准主要起草人： 

化妆品用原料D-泛醇
1　 范围

本标准规定了化妆品用原料D-泛醇的要求、试验方法、检验规则、标志、包装、运输、贮存和保质期。
本标准适用于采用微生物酶法或化学法制得D-泛解酸内酯和3-氨基丙醇进行反应得到化妆品行业的D-泛醇。
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/T 601  化学试剂  标准滴定溶液的制备
GB/T 602  化学试剂  杂质测定用标准溶液的制备
GB/T 603  化学试剂  试验方法中所用制剂及制品的制备

GB/T 613  化学试剂  比旋光本领（比旋光度）测定通用方法
GB/T 614  化学试剂  折光率测定通用方法
GB/T 6680 液体化工产品采样通则

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法

GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定

GB/T 9741 化学试剂  灼烧残渣测定通用方法
化妆品卫生规范
3　 化学名称、CAS号、分子式、相对分子质量和化学结构式
化学名称：D-(+)-2,4-二羟基-N-（3-羟丙基）-3,3-二甲基丁酰胺
CAS No.:81-13-0
分子式：C9H19NO4
相对分子质量：205.25(按2011年国际相对原子质量)
化学结构式：
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4　 要求
4.1　 感官、理化和卫生指标
感官、理化和卫生指标应符合表1的规定。

表1　 感官、理化和卫生指标

	指标名称
	指标要求

	感官指标
	外观
	无色或淡黄色，粘稠吸湿性液体

	
	气味
	轻微的特殊气味

	理化指标
	鉴别
	通过试验

	
	含量（以干基计）/（%）      
	98.0～102.0

	
	比旋光度(以干基计)/（[α]D20）   
	+29.0°～ +31.5°

	
	折光率/（[n] D20）
	1.495～1.502

	
	3-氨基丙醇/（%）
	≤1.0

	
	水分/（%）
	≤1.0

	
	灼烧残渣/（%）
	≤0.1

	卫生指标
	铅/ （mg/kg ）
	≤5

	
	砷/（ mg/kg ）
	≤3

	
	汞/（ mg/kg ）
	≤1

	
	菌落总数（CFU/g）
	≤100

	
	霉菌和酵母菌总数（CFU/g）
	≤10


5　 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GB/T 6682中规定的水。分析中所用标准滴定溶液、杂质测定用标准溶液、制剂及制品，在没有注明其他要求时，均按GB/T 601、GB/T602、GB/T 603的规定制备。本试验所用溶液在未注明用何种溶剂配制时，均指水溶液。
5.1　 感官指标

5.1.1　 外观

取试样25 mL，置于比色管中，于自然光线下采用目测的方法观察其色泽及外观形态。
5.1.2　 气味

取试样25 mL，置于比色管中，嗅其气味。
5.2　 理化指标

5.2.1　 鉴别

5.2.1.1　 鉴别一（仲裁法）

5.2.1.1.1　 仪器

a) 电子天平：分度值0.1mg；
b) 滴管；
c) 烘箱；
d) 计时钟；
e) 红外光谱仪。
5.2.1.1.2　 试剂

f) 无水乙醇；

g) 5 mg/mL试样溶液：精密称取50mg试样到10mL容量瓶中，用无水乙醇溶解且稀释至刻度；
h) 溴化钾盐片。

5.2.1.1.3　 操作程序

取5 mg/mL试样溶液0.5 mL逐渐滴到溴化钾盐片上，在100℃～105℃下烘该样品盐片15分钟。然后进行红外检测，所得图谱应与D-泛醇标准红外谱图一致。

D-泛醇标准红外谱图参见附录A。
5.2.1.2　 鉴别二

5.2.1.2.1　 试剂

i) 氢氧化钠溶液(1 mol/L)；

j) 硫酸铜溶液(12.5 %)；

k) 盐酸溶液(1 mol/L)；

l) 盐酸羟胺；

m) 氯化铁溶液（9 %）；

n) 10%水溶液：精密称取1 g试样到10 mL容量瓶中，用水溶解至刻度；

o) 1%水溶液：精密称取0.25 g试样到25 mL容量瓶中，用水溶解至刻度。

5.2.1.2.2　 仪器

p) 水浴锅；

q) 计时钟；

r) pH计。

5.2.1.2.3　 操作步骤

由以下两部分组成：

s) 鉴别A

取1 mL 本品10%水溶液加5 mL氢氧化钠溶液(1 mol/L)和1滴硫酸铜溶液(12.5 %)，强烈振
摇，应显深蓝色。
t) 鉴别B
取1 mL 本品1%水溶液加1 mL盐酸溶液(1 mol/L)，水浴加热30分钟，冷却，加0.1 g盐酸

羟胺，混和，加5 mL氢氧化钠溶液(1 mol/L)，放置5分钟，用盐酸溶液（1 mol/L）调pH值至
2.5～3.0，加1滴氯化铁溶液（9 %），应显紫红色。
5.2.2　 含量

按附录B规定的方法进行检验。

5.2.3　 比旋光度

5.2.3.1　 仪器

5.2.3.1.1　 电子天平：分度值0.1mg。
5.2.3.1.2　 容量瓶：50mL。

5.2.3.2　 操作程序

准确称取试样约2.0 g～3.0 g（精确至0.0002 g）,用水溶解，转移至50 mL容量瓶中，加水定容至刻度，摇匀。按GB/T 613规定进行检验。

5.2.4　 折光率

按GB/T 614规定的方法测定。

5.2.5　 3-氨基丙醇

按附录C规定的方法进行检验。

5.2.6　 水分

精密称取试样1.0 g～2.0 g（精确至0.0002），按GB/T 6283中规定的方法测定。

5.2.7　 灼烧残渣

精密称取试样1.0 g～2.0 g（精确至0.0002），按GB/T 9741中规定的方法测定。

5.3　 卫生指标

5.3.1　 铅、砷、汞、菌落总数、霉菌和酵母菌总数

按《化妆品卫生规范》中规定的方法检验。
6　 检验规则

6.1　 生产企业质控部门按本标准规定进行检验，以保证所有出厂的产品都符合本标准的要求。
6.2　 出厂检验
本标准要求中规定的外观、气味、鉴别、含量、比旋光度、折光率、3-氨基丙醇、水分、灼烧残渣9个项目为出厂检验项目。出厂检验应在型式检验合格的有效期内方为有效。
6.3　 型式检验
若发生下列情况之一时，应进行型式检验，型式检验项目为本标准要求中的所有项目，包括卫生指标和感官、理化指标：

u) 正常生产情况下每年应不少于一次检验；

v) 设备或工艺更改时；

w) 生产场地转移时；

x) 产品停产六个月及以上后恢复生产时；

y) 出厂检验结果与上次型式检验有较大差异时；

z) 国家质量监督机构提出型式检验要求时。

6.4　 采样方法

按GB/T 6680中的规定进行采样和确定采样单元数。检验取3份试样，其中1份作试样检测，另2份密封后保存以备复查。
6.5　 复检

若检验结果不符合本标准要求，应重新加倍取样检验，复验结果如还是有不符合本标准要求，则整批产品判定为不合格品。
6.6　 判定结果

采用GB/T 8170规定的修约值比较法判定检验结果是否符合标准。
7　 标志、包装、运输、贮存和保质期

7.1　 标志

7.1.1　 化妆品用原料D-泛醇包装必须采用鲜明的标签。标签的内容应包括：生产厂名、厂址、产品名称、“化妆品用原料D-泛醇”字样、规格、净含量、商标、生产批号或生产日期、贮存条件、本标准编号。

7.1.2　 每批出厂的化妆品用原料D-泛醇，都应附有质量证明书，内容包括生产厂名、厂址、产品名称、“化妆品用原料D-泛醇”字样、规格、净含量、商标、生产批号或生产日期、贮存条件、保质期、生产许可证号、产品质量符合本标准的证明和本标准编号。
7.2　 包装、运输、贮存和保质期

7.2.1　 包装

本品装入适当的包装容器内，密封。每件包装量可根据用户的要求而定。包装应符合运输和贮存的规定。
7.2.2　 运输

本产品在运输过程中应避免日晒雨淋、受潮，搬运装卸应小心轻放，严禁碰撞，防止包装破损，严禁与有毒有害或其他有污染的物品以及具有氧化性的物质混装、混运。
7.2.3　 贮存

本产品应密封贮存，防止日晒、雨淋、受潮，严禁与有毒有害的物品混贮。
7.2.4　 保质期

在规定的运输和贮存条件下，产品包装完整和未经启封的情况下，保质期为36个月。
附　录　A 
（资料性附录）
D-泛醇标准红外谱图
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图A.1　 D-泛醇标准红外谱图
附　录　B 
（规范性附录）
D-泛醇含量

B.1　 仪器

B.1.1　 电子天平：分度值0.1mg。

B.1.2　 烘箱。

B.1.3　 水浴。

B.1.4　 容量瓶：1000 mL。

B.1.5　 烧瓶：250mL。

B.1.6　 移液管：50mL。

B.1.7　 配有冷凝管的回流装置。

B.1.8　 滴定管。
B.2　 试剂

B.2.1　 高氯酸溶液:C［HCLO4］约0.1mol/L。

B.2.2　 冰乙酸。

B.2.3　 结晶紫指示液：取结晶紫0.5 g，加冰醋酸100 mL使溶解，摇匀即得。

B.2.4　 邻苯二甲酸氢钾溶液:准确称取20.42 g 105℃干燥至恒重的基准邻苯二甲酸氢钾，加冰乙酸溶解（必要时可在水浴上温热以帮助溶解，注意勿使吸收水分），转移至1000 mL容量瓶中,冷却至室温，补加冰乙酸至刻度。配制成浓度为0.1 mol/L的邻苯二甲酸氢钾溶液。
B.3　 操作程序

准确称取试样约0.4 g～0.6 g（精确至0.0002g），置250 mL烧瓶中，精密加入50 mL高氯酸溶液（0.1 mol/L）。装上磨口的玻璃冷凝管，加热回流5小时。放冷，注意勿使空气中水分进入冷凝管。用冰乙酸淋洗冷凝管，洗液并入烧瓶。加5滴结晶紫指示液，用邻苯二甲酸氢钾溶液（0.1 mol/L）滴定至蓝绿色为终点。同时作空白。

B.4　 结果计算

D-泛醇的含量X1(以干基计,以质量分数表示，数值以%计)，按式(B.1)计算:
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(B.1)

式中：

X​​​1        ——D-泛醇的含量，%；

C    ——邻苯二甲酸氢钾溶液的浓度，单位为摩尔每升或毫摩尔每毫升（mol/L或mmol/mL）；

V1       ——滴定试样消耗的邻苯二甲酸氢钾溶液的体积，单位为毫升（mL）；
V2       ——滴定空白消耗的邻苯二甲酸氢钾溶液的体积，单位为毫升（mL）；
m     ——试样的质量，单位为克（g）；
X2        ——试样的水分，%；
0.2053——与1.00 mL高氯酸标准溶液[C(HCLO4)= 1 mol/L]相当的以克表示的D-泛醇的质量，单位为克每毫摩尔（g/mmoL）。

计算结果保留一位小数。

B.4.1　 允许差

两次平行测定结果的之差不大于0.5%，取其算术平均数为计算值。
附　录　C 
（规范性附录）
3-氨基丙醇含量

C.1　 仪器

C.1.1　 电子天平：分度值0.1mg。
C.1.2　 容量瓶：100mL。
C.1.3　 烧瓶：50mL。

C.1.4　 酸式滴定管。
C.2　 试剂
C.2.1　 无水乙醇。

C.2.2　 溴麝香草酚蓝。
C.2.3　 硫酸标准溶液：C［H2SO4］约0.05mol/L 。

C.2.4　 溴麝香草酚蓝指示液：用96 %乙醇水溶液溶解100 mg溴麝香草酚蓝到100mL容量瓶中，稀释至刻度，摇匀，如有必要可以过滤。
C.3　 操作程序

准确称取试样约5.0 g～7.0 g（精确到0.0002g），置50 mL烧瓶中，加10 mL水溶解，加溴麝香草酚蓝指示液10滴，用0.05 mol/L硫酸标准溶液滴定至呈黄色为终点。
C.4　 结果计算

3-氨基丙醇含量按式(C.1)计算:
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式中：

X3     ——试样中3-氨基丙醇的含量，%；
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  ——硫酸标准溶液的浓度，单位为摩尔每升或毫摩尔每毫升（mol/L或mmol/mL）；
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  ——滴定试样消耗的H2SO4标准溶液的量，单位为毫升（mL）；


[image: image9.wmf]m

  ——试样的质量，单位为克（g）；

0.15——与1.00 mL硫酸标准溶液[C(H2SO4)= 1 mol/L]相当的以克表示的3-氨基丙醇的质量，单位为克每毫摩尔（g/mmoL）。

计算结果保留一位小数。

C.5　 允许差
两次平行测定结果的之差不大于0.05%，取其算术平均数为计算值。
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