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Abstract

Quantification of alkanolamines is imperative for health and chemical safety risk reasons. A fast method that
requires less equipment has been developed for the determination of free diethanolamine in different types
of additives. Repeatability tests were carried out. The free diethanolamine content of commercially available
additives has been determined. We have recommended industrial applicability.

Keywords: DEA, additives, method, development.

Osszefoglalas

Az alkanol-aminok mennyiségének meghatdrozasa egészségiigyi és kémiai biztonsagi kockazati okokbdl
rendkivill fontos. Gyors és kisebb eszkozigényld mddszert dolgoztunk ki, mellyel a szabad dietanol-amin kii-
16nb6z6 adalékokban meghatdrozhatd. Ismételhet6ségi vizsgalatokat végeztiink. Kereskedelmi forgalomban
is kaphaté adalékok szabad dietanol-amin tartalmét hatdroztuk meg. Ajanlast tettlink ipari alkalmazhat6-

sagra.
Kulcsszavak: DEA, adalék, modszerfejlesztés.

1. Bevezetés

Napjainkban elengedhetetlen a hatékony maod-
szer az alkanol, és az alkil-aminok mennyiségé-
nek meghatdrozasara, azok lehetséges egészség-
lgyi és kémiai biztonsagi kockazatai miatt. A die-
til, illetve a trietil-amint reagensként hasznaljak
fel szdmos gydgyszerészeti dsszetevd, példaul az
oxibutinin-hidroklorid vagy a trazodon-hidroklo-
rid gydrtdsi folyamataban [1]. A kozmetikumok-
ban és testidpoldsi termékekben megtalalhato
dietanol-amin mennyisége korlatozott, mivel a di-
etanol-amin-maradvanyok reakcioba léphetnek
mas specidlis Osszetev6kkel, melynek eredmé-
nyeképpen rendkivil erds karcinogén tulajdon-
saggal rendelkez6 nitrozo-dietanol-amin képzé-
dik [2]. Ebb6] ad6dodan az emlitett komponensek
kvalitativ és kvantitativ meghatdrozdsa nélkiiloz-

hetetlen feladat. Az alkanol-aminok elemzésére
rendelkezésre all6 mdédszerek koziil agaz-kroma-
tografiat vagy a folyadék-kromatografiat alkal-
mazo6 technikdk kapjak a legnagyobb figyelmet. A
korszer(ibb eljarasok a kromatografias elvalasz-
tast tomeg-spektroszkdopids modszerrel 6tvozik. A
kromatografias elvdlasztds és detektdlas javitasa-
nak érdekében az alkanol-aminok szdrmazékkép-
zését valodsitjdk meg, melynek célja az analit elem-
zésre alkalmasabb formdba torténé atalakitdsa
[2]. A szarmazékképzés legegyszerlibb maodja egy
olyan reagens hasznélata, mely képes reagélni az
analitok jellegzetes csoportjaval, és azzal ,szar-
mazékot” képezni. A folyadék-kromatografidval
végzett analitikai alkalmazdasokra vonatkozdan a
derivatizacié kétféle médon hajthaté végre: vagy
oszlop el6tti vagy oszlop utani derivatizaciéval
(PCD) [3]. A dietanol-amin-tartalom meghataro-
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zasdara gyors és egyszert a GC-MS-mddszer, azon-
ban a megbizhaté mennyiségi meghatdrozashoz
a mintdanak minimum 1000 mg/kg DEA-tartalom-
mal kell rendelkeznie [2]. A DEA (dietanol-amin)
és TEA (trietanol-amin) kvantitativ meghatéro-
zasdhoz a mintdhoz torténd natrium-hidroxid
hozzaadagolasat kovet6en dimetil-szulfoxidban
sziikséges feloldani. Mivel az oldatban ionos ko-
tés nem lehetséges, a DEA ésa TEA konnyen Kki-
nyerhet6 és mennyiségileg meghatdrozhato, géz-
tér-mintaadagold gaz-kromatografids modszer
alkalmazésaval [1].

Szakirodalmi kozleményeket attekintve,
DEA-tartalom meghatarozdsara csak tébblépcsds,
miszeres analitikai modszer lehetséges. Célunk
egyszerd, gyors és kis eszkozigényli modszer ki-
dolgozasa.

2. Felhasznalt anyagok

Méréseinkhez DEA és PEG (polietilén-glikol), il-
letve kokuszzsirsav reakcidtermékeket hasznal-
tunk fel.

1. tablazat. A felhaszndlt anyagok tulajdonsdgai

DEA PEG-300
Molekulatémeg (g/mol) 105,14 | 285-315
Forraspont (°C) 268 >220 bomlik
Dermedéspont (°C) 28 -15 és -8 kozott
Stiriség (g/cm?) 1,09 1,125

A DEA és PEG-300-at tulajdonsagai alapjan alkal-
masnak taldltuk a vizsgalatok elvégzésére.

2. tablazat. Zsirsav-DEA-reakciétermékek tulajdon-

sdgai
Coco-DEA Coco-DEA Zsirsav
DEA
Gyarto Alpha Chem- | Kelemen és (MOL
ical Térsa Lub Kift.)
pH 5,5-7,5 5,6-7,5 6-8
szin vildgos sarga |vildgos sarga |vildgos
sarga
Szabad max 1,5 max 1,0 max 1,0
zsirsav, w%
Vizben vald | teljes oldédas, | teljes oldddas,
oldhatdsag, | pH 9,0-10,5 pH 9,0-10,5
20°C-on

A vizsgéalt zsirsav-DEA reakcidtermékek tulaj-
donségai sziik tartomdnyban mozogtak.
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3. Médszerkidolgozas

Munkdank soran egy uj, egyszer( és gyors kisér-
leti modszer kidolgozasat végeztiik el, amelynek
segitségével kilonb6zd adalékok, készitmények
szabad amintartalméat lehet meghatdrozni. A
maddszer segitségével jellemezhet§ az alapanya-
gok konverzidja. A szabad amintartalom ismere-
tében a készitmény min@ségellendrzése is széle-
sebb kort lehet [4]. A mo6dszer kidolgozéasa soran
a ITM-40-006-jeld szabvany volt a kiindul6pont
[51.

A vizsgdlat végrehajtdsa
- ~1 gvizsgaland6 anyag bemérése
— az elegy felolddsa 10 ml metanolban
— 100 ml IPA/viz hozz4addsa az oldathoz
— az igy kapott elegy titrdldsa 0,1 M HCl oldattal

1 liter IPA/viz készitése
- 7,5 g kdliumklorid bemérése
—a bemért kdliumklorid felolddsa 330 ml desz-
tillalt vizben
-670 ml izopropil-alkohol hozzdadasa az oldat-
hoz
Titrdlds
—az elegy Erlenmayer-lombikba térténd bemé-
rése
—egy csepp metilvords indikator hozzaadasa
—az atcsapasi szin megjelenéséig valg titralds

A szabad amintartalom meghatdrozdsdhoz al-
kalmazott egyenlet a kovetkezd:

m
ahol:
V, -a0,1 Msosav fogyasa cm3-ben
f —asosav faktora (értéke 1, mivel dedikalt

sésavval titraltam)
K  —titer szdm
Cye — as6sav koncentricidja
m —abemért minta tdmege g-ban.

Elvégeztiik a mddszer ismételhet6ségének vizs-
galatat, amelynek eredményeit a 3. tablazat tar-
talmazza.

Az ismételhet8ségvizsgalatok (RSD-érték kisebb,
mint 5%) alapjan megdllapitottuk, hogy a kidol-
gozott mddszer meghizhatéan ismételhetd. Ezek
alapjan a modszerrel tovdbbi vizsgalatokat vé-
geztink.
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3. tablazat. Ismételhetdségi vizsgdlatok eredményei
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A vizsgélatokat kiillonboz6 gyartd altal gyartott

: DEA-tartalmu termékek szabad amintartalmanak
Szabad amin tarta- meghatdrozdsaval folytattuk. A mérési eredmé-
lom P
nyeket az 5. tablazat tartalmazza.
Coco-DEA reakcitermék 1 14,2 5. tablazat. Kereskedelmi tenzidek DEA-tartalma
Coco-DEA reakciétermeék 2 14,1 S >
Titrimetrias Gviért6 altal
Coco-DFA reakciétermék 3 14,1 moédszerrel rjrlle adott
Minta jele meghatarozott DEA. tg rtal
Coco-DEA reakciétermék 4 13,9 DEA-tartalom -tartalom
w% Uit
Coco-DEA reakciétermék 5 14,0 c DEA
oco
Atlag 14,1 (Alpha Chemical) 14,05 14,20
Szoras 0,14 Coco DEA
(Kelemen & Téarsa 12,80 12,80
RSD% 0,98 Kft.)
. Zsirsav DEA
4. Eredmények (MOL Lub Kft) 14,45 14,50

A vizsgdlatokat kiilonb6z6 ardnyu DEA/PEG 300
keverékének szabad amintartalmanak megha-
tadrozasaval kezdtiik. A mérési eredményeket a
4. tablazat tartalmazza.

4. tablazat. Kiilonboz6 DEA-tartalmii termékek vizs-
galata

Minta
sorszama

[Bemérés
alapjan
IDEA-tartalom
W%

1,00 | 5,20 | 9,9 {15,10|20,15|25,05|50,10

Titrimetrias
modszerrel
meghataro-
zott DEA-tar-
talom w%

1,11 | 4,98 |10,05{15,08(20,12(24,99|49,91

Megéallapitottuk, hogy az 1j mddszerrel megha-
tarozott, szabad DEA-tartalom a bemérési adatok-
kal jol korreldl, melyet az 1. 4bra szemléltet.

50
W Bemérés alapjan DEA tartalom w%

45

%0 W Titrimetrids modszerrel meghatérozott DEA tartalom w%
X 35
3
£ 30
K
g 25
s 20
<
o
Q15

10

N | |
2 3 4 5 6 7

1

Minta sorszdma

1. dbra. Kiilénb6z6 DEA-tartalmu termékek vizsgdlata

Megallapitottuk, hogy az 0j mddszerrel meg-
hatarozott szabad DEA-tartalom a gyarté altal
megadott adatokkal jol korreldl, melyet a 2. abra
szemléltet.

Méréseink jol tikrozik, hogy a bemutatott mdd-
szerrel pontosan meghatarozhaté a DEA-tartalom,
mind beméréssel ellenérizve, mind pedig a gyarté
altal megadott DEA-értékekhez viszonyitva.

5. Kovetkeztetések

Vizsgalataink soran az aldbbi megallapitasokat
nyertik:

—sikeriilt gyors, kis eszkozigényli DEA-tartalom
meghatdrozdsara alkalmas mddszert kidolgoz-
ni,

—a maddszer meghizhatésaga adddott,

—a kidolgozott mddszer alkalmas késztermékek
DEA-tartalmanak meghatdrozasdra.

A Kkidolgozott mddszer egyszerlisége miatt a

DEA-tartalmu készitmények gydartdsa sordn az

uzem tertiletén is alkalmazhato.

m Titrimetrids médszerrel meghatarozott DEA tartalom w%

Zsirsav DEA (MOL Lub)

14,5 W Gy4rt6 dltal megadott DEA tartalom w%

14
13,5

13
- I I
11,5

Coco DEA (Alpha Chemical)  Coco DEA (Kelemen &
Tarsa Kft.)

DEA tartalom w%

o

-
~

2. abra. Kiilonbéz6 gydrtok DEA-tartalmi adalékok-
nak vizsgdlata
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