附件1：

三乙醇胺鉴别试验方法

附1.1 取三乙醇胺样品1ml，加硫酸铜试液
0.3ml，显蓝色。再加入氢氧化钠试液
2.5ml，加热至沸，蓝色仍不消失。

附1.2 取三乙醇胺样品 1ml，加氯化钴试液
0.3ml，应显暗红色。

附1.3 取三乙醇胺样品 1ml置试管中，缓缓加热，产生的气体能使湿润的红色石蕊试纸变蓝。

附1.4 气相色谱法

附1.4.1 色谱条件

以（5%）二苯基-（95%）聚二甲基硅氧烷为固定相；

起始温度为60℃，以每分钟30℃的速度升温至230℃，维持10分钟；

进样口温度为260℃；

氢火焰离子化检测器，检测器温度为290℃；

载气为氮气；

单乙醇胺峰与内标峰分离度应大于2.0。

附1.4.2 溶液制备

供试品溶液Ⅰ：取三乙醇胺样品约
10g，精密称定
，置100ml量瓶中，精密加内标溶液1ml，加纯化水溶解并稀释至刻度，摇匀。

供试品溶液Ⅱ：取供试品溶液Ⅰ1ml，置200ml量瓶中，加纯化水稀释至刻度，摇匀。

对照品溶液Ⅰ：取三乙醇胺（优级纯或分析纯）约1.0g，精密称定，置10ml量瓶中，加纯化水溶解并稀释至刻度，摇匀。

对照品溶液Ⅱ：取对照品溶液Ⅰ1ml，置200ml量瓶中，加纯化水稀释至刻度，摇匀。

对照品溶液Ⅲ：取单乙醇胺约1.0g、二乙醇胺5.0g与三乙醇胺约1.0g，（均为优级纯或分析纯）；精密称定，置100ml量瓶中，加纯化水溶解并稀释至刻度，摇匀，精密量取
1ml，置100ml量瓶中，精密加内标溶液1ml，用纯化水稀释至刻度，摇匀。

内标溶液的制备：取3-氨基丙醇（优级纯或分析纯）约5g，置100ml量瓶中，加纯化水溶解并稀释至刻度，摇匀。

附1.4.3 鉴别方法

精密量取供试品溶液Ⅰ、供试品溶液Ⅱ、对照品溶液Ⅱ和对照品溶液Ⅲ各1μl，分别注入气相色谱仪，记录色谱图。
在规定的气相色谱条件下，供试品溶液Ⅱ主峰的保留时间应与对照溶液Ⅱ峰保留时间一致。

供试品溶液Ⅰ中其他杂质峰面积的总和与内标峰面积比值不得大于对照品溶液Ⅲ中主峰面积与内标峰面积的比值10倍（1.0%）（供试品溶液Ⅰ色谱图中任何小于对照品溶液Ⅲ中三乙醇胺主峰面积0.5倍的杂质峰可忽略不计）。

� 硫酸铜试液：取硫酸铜12.5g，加纯化水溶解成100ml，即得。


� 氢氧化钠试液：取氢氧化钠4.3g，加纯化水溶解成100ml，即得。


� 氯化钴试液：取氯化钴2g，加盐酸1ml，加纯化水溶解并稀释至100ml，即得。


� 约：指取用量不得超过规定量的±10％，下文同。


� 精密称定：指称取重量应准确至所取重量的万分之一，下文同。


� 精密量取：指量取体积的准确度应符合国家标准中对该体积移液管的精密度要求，下文同。





