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《十六碳双酯》
编制说明
1  工作简况
1.1 任务来源
[bookmark: OLE_LINK7][bookmark: OLE_LINK8]根据中国涂料工业协会《2020年度第一批团体标准制（修）订项目》计划（2020年4月）的要求，由润泰化学股份有限公司等作为主要起草单位承担团体标准《十六碳双酯》的编制工作，计划完成年限为十二个月。本标准由中国涂料工业协会标准化委员会提出，由中国涂料工业协会归口管理。本标准为中国涂料工业协会的团体标准，是涂料用助剂的产品标准。
1.2 本标准制定的背景
在建筑墙面装饰材料领域，目前主要使用的是水性建筑涂料、溶剂型装饰涂料、墙纸、瓷砖、塑胶材料等。和其他建筑墙面装饰材料相比，水性建筑涂料以其环保、施工方便、涂膜干燥快、透气性好、耐水性好等优势而深得消费者喜爱。随着社会、经济的发展，人们对室内装饰用内墙乳胶漆的安全环保越来越重视，市场需要性能优越、功能独特、健康环保并且易于施工的水性建筑涂料产品。据统计，水性建筑涂料已成为我国建筑墙面装饰材料领域占比最大的材料，其使用面积达到建筑内外墙总面积的60%以上。
水性建筑涂料是以树脂乳液为基料，水为分散介质，加入颜料、填料、助溶剂和各种助剂经一定工艺配制而成的一类水性涂料，包括建筑内外墙乳胶漆、真石漆、多彩涂料等。目前，建筑内墙乳胶漆已成为室内装饰材料的主要产品。乳液是水性建筑涂料最主要的原材料，决定了漆膜的性能。但由于乳液是高分子材料，在使用过程中会存在由于成膜速率过快或成膜温度过低等导致的开裂、粉化等问题。因此需要加入成膜助剂，调节合适的成膜速率，以改善其成膜性能。
成膜助剂是水性建筑涂料中的重要助剂，根据国家标准GB/T 21088《建筑涂料水性成膜助剂的分类与定义》，成膜助剂是指能降低乳液及乳胶漆最低成膜温度的助剂。水性建筑涂料主要是聚合物颗粒的水分散体和颜料颗粒的水分散体的混合物。但它们没有良好的施工性能, 难以得到好的漆膜, 必须添加各种助剂来达到所要求的施工性能和成膜质量, 而成膜助剂是乳胶漆中最重要的助剂之一。成膜助剂的作用如同一种“ 临时” 增塑剂, 用以降低聚合物的玻璃化温度（Tg）, 一旦颗粒变形与成膜过程完成后, 成膜助剂会从涂膜中挥发, 从而使聚合物Tg值恢复至初始值。通常情况下, 大多数成膜助剂在室温下挥发比水滞后2~24h。因此，成膜助剂应该由挥发性适中的溶剂组成。
成膜助剂根据成分的不同可分为醇类、醇酯类、醇醚类、醇醚酯类等化合物。但由于相关标准及环保法规的规定，只有沸点高于250℃的有机溶剂可用于涂料成膜助剂。在2012~2015年期间，国内水性建筑涂料中常用的成膜助剂有醇酯十二，醇酯十六，丁二酸二异丁酯、戊二酸二异丁酯、己二酸二异丁酯混合物，三丙二醇丁醚，三乙二醇己醚等多种。近年来，随着国内环保法规的发展和消费者对于环境友好型涂料产品的青睐，低气味、无毒性、成膜性能良好的成膜助剂，成为涂料行业应用的主流。其中十六碳双酯是近年来发展较快的一类环保型成膜助剂。
十六碳双酯，学名为2,24-三甲基-1,3-戊二醇二异丁酸酯（2,2,4-Trimethyl-1,3-entanediol diisobutyrate），商品名为TXIB、OE300等，化学式为C16H30O4，分子量为286.4，CAS号6846-50-5，其分子结构如图1所示。十六碳双酯除了用作涂料成膜助剂外，还主要用于塑料增塑剂等产品。

图1 十六碳双酯的分子结构
十六碳双酯作为一种新型的环保型水性涂料成膜助剂，在国内外水性涂料迅猛发展的形势下市场需求旺盛。为争夺市场份额，中小企业竞相建设十六碳双酯生产线。目前既没有行业标准，也没有国家标准，更没有国际标准。各生产企业只有各自的企业标准，有些企业用降低品质（如含量等指标），低价恶性竞争，导致市场竞争无序。这种状况非常不利于我国涂料的健康发展，也是和我国作为全球涂料第一大国的地位是不相称的。
目前，润泰化学股份有限公司、伊士曼（中国）投资管理有限公司、德纳化工滨海有限公司、宏业高新科技发展有限公司等公司产品在国内涂料生产企业中已在多家的企业中得到应用，并出口多个国家和地区。但中国涂料助剂企业在开拓国际市场的过程中，由于产品目前没有相关的标准依据，产品难以进入国际大型涂料制造企业的合格供方名录中，用户在技术指标和检验方法上存在诸多不便。尽快制定该产品的团体标准也为下一步制定该产品的国家和国际标准奠定基础。
综上所述，制定十六碳双酯的团体标准是促进我国水性涂料的健康发展、树立我国作为全球涂料生产和消费第一大国地位应有的重要举措，此项工作迫在眉睫。
1.3 主要工作过程
1）2020年1月~2020年3月，对十六碳双酯产品及相关标准的国内外情况进行调研，完成了标准立项建议书；
2）2020年3月，中国涂料工业协会标准化技术委员会召开了线上标准立项会，并对2020年度第一批团体标准制（修）订项目进行了公示；
3）2020年4月，中国涂料工业协会发布了《关于印发2020年第一批中国涂料工业协会团体标准项目计划的通知》，《十六碳双酯》团体标准正式立项；
4）2020年4月~6月，征集参加标准制定的企业单位，提出了标准制定工作计划，组成标准编制组，完成了标准草案的编制；
5）2020年6月24日，在线上召开了标准启动会暨标准第一次讨论会，对标准的初稿和主要内容（指标和定义）进行了讨论，并确定了试验方案，确定了验证试验的试验项目和方法；
6）2020年6月~11月，针对试验验证过程中部分指标的测试方法与指标的分歧，标准编制小组对前期试验验证工作结果进行汇总，针对试验结果对标准指标、测试方法进行适当重新制定试验方案，并按照一定比例配置了部分验证样品，重新进行验证试验；
7）2020年12月~2021年1月，召集所有参标单位及行业内相关检测单位、生产销售单位相关技术人员对标准文本进行讨论，在认真听取各方意见和综合研究实验验证结果的情况下，标准主编单位对标准文稿进行了仔细修改，形成了征求意见稿。
1.4 主要参加单位和工作组成员
本标准主要起草单位：润泰化学股份有限公司、伊士曼（中国）投资管理有限公司、德纳化工滨海有限公司、濮阳宏业高新科技发展有限公司、宁波永顺精细化工有限公司、武汉欣朗科技有限公司、华昌智典新材料（江苏）有限公司。
本标准主要起草单位积极组织各参编单位的相关人员开展标准的编制工作，同时承担了验证试验样品的收集与配置、标准文稿和相关资料的起草与编写任务。各参编单位积极配合主编单位的组织工作。
2   标准制定的原则和主要内容
2.1 标准制定的原则
本项目均尚未检索到国际标准和国外先进国家标准资料，查到国外部分企业的质量规格，以及国内各生产企业的企业标准。因此制定标准时以行业内各企业的产品质量状况、技术水平为基础，同时结合实际的市场需要，采用国内、外普遍的检验方法，制定出反映目前国内十六碳双酯产品技术水平、便于实际操作的产品性能标准。
2.2 标准题目
根据中国涂料工业协会《关于印发2020年第一批中国涂料工业协会团体标准项目计划的通知》计划（2020年4月），标准题目为《十六碳双酯》。
2.3 标准制定的目的及适用范围
本标准的适用范围定为：
本文件规定了十六碳双酯的要求、试验方法、检验规则及标志、检验报告、运输与贮存。
本文件适用于十六碳双酯的产品质量检验。该产品主要用于水性涂料中降低成膜物质的最低成膜温度。
2.4 引用文件
十六碳双酯的各项环保指标、测试方法试验条件等具体要求，按本标准中引用的标准或其产品现行标准进行。
2.5 制标依据
针对十六碳双酯的产品特点，结合现行国内外相关标准中所规定的各项技术指标及试验方法，制定过程中召开多次工作会议讨论，最终确定了本标准的各项技术指标要求。具体制定标准的依据如下：
GB/T 601  化学试剂 标准滴定溶液的制备
GB/T 603  化学试剂 试验方法中所用制剂及制品的制备
GB/T 614  化学试剂 折光率测定通用方法
GB/T 3143   液体化学产品颜色测定法（Hazen单位-铂-钴色号）
GB/T 4472—2011   化工产品密度、相对密度的测定
GB/T 6283  化工产品中水分含量的测定 卡尔·费休法（通用方法）
GB/T 6324.6   有机化工产品试验方法 第6部分：液体色度的测定 三刺激值比色法
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 9722  化学试剂 气相色谱法通则
GB/T 29617  数字密度计测定液体密度、相对密度和API比重的试验方法
ASTM D 1613  用于涂料、清漆、喷漆及相关产品的挥发性溶剂及化学中间体酸度的标准测试方法
3主要技术内容说明
3.1 项目的设置
据目前国内外十六碳双酯产品的实际质量状况和使用需求，结合国内外的相关标准的项目设置，本标准拟设置7个控制项目，产品应符合表1的要求。
表1 性能要求
	项目
	指标

	外观
	无色透明液体，无可见机械杂质

	色度/Hazen单位（铂-钴色号）
	≤ 10

	含量，wt/%
	≥98.50

	酸度（以乙酸计），wt/%
	≤0.050

	水分，wt/%
	≤0.10

	密度(20℃)/（g/cm3）
	0.9380~0.9480

	折光率（）
	1.4300~1.4360



3.2 试验方法的确定
3.2.1 外观
用目测法测定。
3.2.2 酸度
按ASTM D 1613规定进行。取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于0.001%。
3.2.3  含量
1）原理
采用气相色谱法，在选定的色谱条件下，使样品汽化后经毛细管色谱柱分离，用氢火焰离子化检测器检测，以面积归一法定量，得到十六碳双酯的含量。。
2）试剂与材料
载气和辅助气
· 氮气，体积分数不低于99.99%，经硅胶与分子筛干燥、净化。
· 氢气：体积分数不低于99.99%，经硅胶与分子筛干燥、净化。
· 空气：经硅胶与分子筛干燥、净化。
3）仪器和设备
· 相色谱仪：配有毛细管进样装置和氢火焰离子化检测器。整机灵敏度和稳定性符合GB/T 9722的规定，仪器的线性范围应满足分析的要求。
· 色谱工作站。
· 微量注射器：10μL或1μL。
4）色谱检测条件
色谱柱和色谱柱操作条件见表2。其他能达到同等分离程度的色谱柱和色谱操作条件也可采用。

表2 色谱测试条件
	条件
	参数

	色谱柱
	100%二甲基聚硅氧烷

	柱长×柱内径×液膜厚度
	30mm×0.32mm×1.0μm

	柱温
	初始温度140℃，以20℃/min升温速率升温至280℃，保持8min

	汽化室温度/℃
	280

	检测器温度/℃
	280

	柱前压/kPa
	60

	分流流速
	60:1

	进样量/μL
	0.2


5）分析步骤
    根据仪器说明书，调节仪器至表2所示的操作条件，待仪器稳定后即可开始测定，面积归一化法计算结果。
6）结果计算
十六碳双酯的含量，以w1表示，单位为%，按式（A.1）计算：

                 …………………………………(A.1)
式中：
w2——产品的水分，单位为%；
A——十六碳双酯的峰面积，单位为mV·s；
Ai——各组分的峰面积，单位为mV·s。
取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果。
请补充须补充典型谱图、保留时间和相对保留值表格。
3.2.4 色度
按GB/T 3143 或GB/T 6324.6的规定进行。以GB/T 6324.6仪器法为仲裁。
3.2.5 水分
按GB/T 6283规定进行。取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于这两次测定值的算术平均值的10%。
3.2.6 密度
按GB/T 4472—2011中的密度计法或GB/T 29617规定进行, 以GB/T 4472为仲裁。取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于0.001g/cm3。
3.2.7  折光率
GB/T 614规定进行, 两次平行测定结果的绝对差值不大于0.0004。
4  指标的确定
根据编制组会上的讨论结果，编制组成员在2020年6月~2020年11月，针对试验验证过程中部分指标的测试方法与指标的分歧，标准编制小组对前期试验验证工作结果进行汇总，针对试验结果对标准指标、测试方法进行适当重新制定试验方案，并按照一定比例配置了部分验证样品，重新进行验证试验。验证结果如下：
4.1 含量
含量验证结果如表3所。
表3 含量验证结果
	序号
	A公司
	B公司
	C公司
	D公司
	E公司
	F公司

	1#
	99.07
	99.28
	99.26
	99.149
	98.2495
	99.185

	2#
	98.20
	98.63
	98.76
	98.625
	98.2721
	98.631

	3#
	98.89
	99.09
	99.21
	99.152
	98.9081
	99.076

	4#
	93.82
	93.55
	94.2
	94.241
	93.9351
	94.23

	5#
	99.25
	99.39
	99.51
	99.503
	99.211
	99.421

	6#
	98.72
	99.16
	99.14
	99.151
	99.128
	99.063



4.2  色度
色度验证结果如表4所。
表4 色度验证结果
	序号
	A公司
	B公司
	C公司
	D公司
	E公司
	F公司

	1#
	8
	-
	10
	10
	5
	9.1

	2#
	3
	-
	5
	10
	5
	3.7

	3#
	5
	-
	5
	10
	5
	6.2

	4#
	5
	-
	5
	10
	5
	4.6

	5#
	10
	-
	10
	10
	5
	11

	6#
	5
	-
	7
	10
	5
	6.3


4.3 酸值
酸值验证结果如表4所。
表5 酸值验证结果
	序号
	A公司
	B公司
	C公司
	D公司
	E公司
	F公司

	1#
	0.02
	-
	-
	0.011 
	0.000 
	0.009 

	2#
	0.10
	-
	-
	0.095 
	0.012 
	0.092 

	3#
	0.01
	-
	-
	0.030 
	0.000 
	0.024 

	4#
	0.10
	-
	-
	0.088 
	0.011 
	0.101 

	5#
	0.05
	-
	-
	0.050 
	0.005 
	0.043 

	6#
	0.04
	-
	-
	0.028 
	0.000 
	0.025 


4.4 水分
水分验证结果如表6所。

表6 水分验证结果
	序号
	A公司
	B公司
	C公司
	D公司
	E公司
	F公司

	1#
	0.02
	0.025
	0.07
	0.016
	0
	0.011

	2#
	0.03
	0.008
	0.01
	0.012
	0
	0.01

	3#
	0.02
	0.017
	0.03
	0.013
	0
	0.016

	4#
	0.10
	0.08
	0.10
	0.077
	0
	0.081

	5#
	0.06
	0.07
	0.11
	0.069
	0
	0.06

	6#
	0.01
	0.013
	0.02
	0.019
	0
	0.012


4.5 密度
密度验证结果如表7所。
表7 密度验证结果
	序号
	A公司
	B公司
	C公司
	D公司
	E公司
	F公司

	1#
	0.95
	-
	0.9424
	-
	-
	0.9437

	2#
	0.95
	-
	0.9426
	-
	-
	0.9438

	3#
	0.95
	-
	0.9426
	-
	-
	0.944

	4#
	0.95
	-
	0.9431
	-
	-
	0.9438

	5#
	0.95
	-
	0.9425
	-
	-
	0.9434

	6#
	0.95
	-
	0.9428
	-
	-
	0.9439


4.6 折射率
折射率验证结果如表8所。
表8 折射率验证结果
	序号
	A公司
	B公司
	C公司
	D公司
	E公司
	F公司

	1#
	-
	-
	1.435
	1.4335
	-
	1.4344

	2#
	-
	-
	1.436
	1.4331
	-
	1.4344

	3#
	-
	-
	1.436
	1.4333
	-
	1.4343

	4#
	-
	-
	1.436
	1.4333
	-
	1.4341

	5#
	-
	-
	1.436
	1.4328
	-
	1.4341

	6#
	-
	-
	1.435
	1.4332
	-
	1.4342


5  知识产权说明
本标准项目不涉及知识产权问题。
6  产业化情况、推广应用论证和预期达到的经济效果等情况
本标准工作组在充分收集、认真研究相关标准及资料的基础上，充分总结十六碳双酯制品的相关要求，并且对目前市场上销售的相关产品质指标进行试验，对各生产企业生产线和流水线进行充分调研，通过反复研究和分析，建立了《十六碳双酯》的产品标准。经中国涂料工业协会论证组织论证，该标准的可行性和可靠性以及先进性等指标均可以达到国际先进水平的要求。
7 采用国际标准和国外先进标准情况
本标准项目未查阅到相关的国际标准或国外先进标准。
8 与现行相关法律、法规、规章及相关标准的协调性
本标准引用的规范文件现行有效，与我国现行产品标准保持一致，现行法律法规、标准无冲突。
9 重大分歧意见的处理意见的处理经过和依据
无。
10标准性质的建议说明
本标准为中国涂料工业协会团体标准。
11  贯彻标准的要求和措施建议（包括组织措施、技术措施、过度办法、实施日期等）
[bookmark: _GoBack]本标准预计于2021年X月进行发布，X月份开始实施，发布后2021年X月由标准归口单位中国涂料工业协会负责组织进行宣贯，措施建议如下：
  1）标准正式发布后，中国涂料工业协会及时在协会网站、全国团体标准信息平台等等媒介平台上多方位进行公布、宣传。
  2）由标准归口单位中国涂料工业协会组织标准宣贯培训班，邀请标准主要起草人员进行主讲，现场答疑。
12 废止现行相关标准的建议
无现行相关标准，不涉及废止现行相关标准的问题。
13 其它说明事项
无。






image3.wmf
)

%

100

(

2

1

w

A

A

w

i

-

´

å

=


oleObject1.bin

image1.png




image2.png




