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前  言

本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别这些专利的责任。

本文件由浙江省纺织工程学会、浙江省纺织品标准化技术委员会提出并归口。

本文件主要起草单位：XXX。

本文件参与起草单位：XXX。

本文件主要起草人：XXX。

本文件由浙江省纺织工程学会、浙江省纺织品标准化技术委员会负责解释。

本文件版权归浙江省纺织工程学会和浙江省纺织品标准化技术委员会共同所有。未经事先书面许可，本文件的任何部分不得以任何形式或任何手段进行复制、发行、改编、翻译、汇编或将本文件用于其他任何商业目的等。

疏水性微晶纤维素
1　范围

本文件规定了疏水性微晶纤维素的要求和检验方法、检验规则以及包装、标识、贮存和运输。

本文件适用于增强、微过滤吸油等领域用疏水性微晶纤维素材料（源于木材、棉花、木浆等天然植物）的质量检验与验收。

2　规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；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 9107—2023  精制棉

GB/T 13464—2008  物质热稳定性的热分析试验方法

GB/T 32668—2016  胶体颗粒zeta 电位分析 电泳法通则

GB/T 36086—2018  纳米技术 纳米粉体接触角测量Washburn动态压力法
GB/T 43263—2023  纳米技术 纤维素纳米晶的表征方法
QB/T 2303—2024  原电池用浆层纸

3　术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。

3.1　
微晶纤维素  Microcrystalline cellulose

通过化学、物理、生物或者相结合的方法得到的，三维结构中至少有一维尺度在1μm~100μm范围内的纤维素材料。

它代表了纤维素的一种物理形式，其化学结构是经适度化学修饰或未修饰的D-吡喃式葡萄糖在1,4位以β-糖苷键组成的长链分子。

[来源，T/CCEIA 0002—2024，3.1，有修改]
4　要求
4.1　外观

疏水性微晶纤维素应为无聚结、白色的干粉态，色泽均匀。
4.2　理化指标

疏水性微晶纤维素理化指标应符合表1的规定。

疏水性微晶纤维素理化指标

	序号
	项目
	指标

	1
	尺寸(直径、长度、厚度)
	至少有一维100 nm以下的尺度

	2
	结晶度/%
	≥60

	3
	含水率/%
	≤10

	4
	聚合度
	≥100

	5
	初始分解温度(5%热失重)/℃
	≥240

	6
	纤维素含量/%
	≥85

	7
	pH值
	5.0~7.5

	8
	Zeta电位绝对值(0.1%溶液)/mV
	≥15

	9
	水接触角/°
	≥100


5　检验方法
5.1　外观
外观采用目视检测。

5.2　尺寸

按GB/T 43263—2023中第7章的要求进行尺寸测定。
5.3　结晶度

按GB/T 43263—2023中6.4.5的要求进行结晶度测定。

5.4　[image: image10.png]


率
按GB/T 9107—2023中6.5的要求进行含水率测定。
5.5　聚合度

按GB/T 9107—2023附录B的要求进行聚合度测定。

5.6　初始分解温度

按GB/T 13464—2008的要求进行初始分解温度测定。

5.7　纤维素含量

纤维素含量的测定方法应符合附录A。
5.8　pH值

按QB/T 2303—2024附录I的要求进行pH测定。
5.9　Zeta电位

按GB/T 32668—2016的要求进行Zeta电位测定。
5.10　水接触角

按GB/T 36086—2018的要求进行水接触角测定。
6　检验规则

6.1　检验项目
表1中项目均为出厂检验项目。
6.2　组批规定

6.2.1　疏水性微晶纤维素的小批应由同一配方、相同工艺制备的产品组成。
6.2.2　总批由若干小批组成，组批前小批的外观等指标应相近。
6.2.3　除合同另有规定外，物料的总批重量一般不超过1 t。
6.3　取样规定
用勺、铲或采样探子沿一定方向分别抽取上、中、下部样品，将各组样品充分混合后送检。
疏水性微晶纤维素的外观、尺寸、性能检验按照随机的方法抽取受检样品，至少检验三组样品。
6.4　判定规则
检验结果符合表1的性能指标要求时，判定该批产品检验合格。

检验项目任一结果不符合规定要求时，允许加倍取样，对不符合规定要求的项目进行再次提交检验， 若再次检验结果符合规定要求，则判定该批检验合格；若再次检验结果仍有不符合规定要求的项目，则判定该批产品检验不合格。

7　包装、标识、贮存及运输

7.1　包装

包装应密封良好，采用防水聚乙烯膜袋，封装前进行紫外杀菌处理。除以上容器外也可采用其他满足密封、不泄漏、安全等要求的容器。

7.2　标识

7.2.1　标识应粘贴在包装物明显位置处，标识应规整清晰牢靠。

7.2.2　标识主要包含产品名称、批号、重量、装货人、检验员、装货日期等。

7.3　贮存和运输

7.3.1　产品的贮存温度一般应保持在5 ℃~40 ℃,通风良好；产品在密封状态良好、满足贮存状态的情况下，保质期不超过24个月。

7.3.2　产品的运输过程中温度范围一般不应超出5 ℃~40 ℃,同时保证产品的包装清洁和不破损。

7.3.3　贮存和运输过程中产品严禁重压，同时避免与可使产品变质或使包装袋/桶损坏的物品混存、混运。
附　录　A
（规范性）
纤维素含量的测定
A.1　仪器、设备

——干燥箱：温度范围30 ℃～300 ℃,精度±1 ℃。

——真空泵：抽速速率50 Hz～80 Hz。

——烧杯：1000 mL。

——棕色试剂瓶：1500 mL～2000 mL。

——锥形瓶：250 mL。

——称量天平：精度0.0001 g。

——微孔滤膜：聚四氟乙烯材质，孔径0.22 μm。

A.2　操作步骤

采用硝酸—乙醇纤维素的测定方法。操作步骤如下：

——配制硝酸—乙醇混合液：量取800 mL乙醇(95%)于干净的烧杯中，在玻璃棒的搅拌下缓慢加入200 mL硝酸(密度1.42 g/cm³),待搅拌充分均匀后，倒入棕色试剂瓶中备用(该混合液只宜用前临时配制，不应存放过久)；
——称取1 g(精确至0.0001g)绝干状态的微晶纤维素样品(需置于105 ℃干燥箱中，干燥至绝干状态，一般干燥2 h～4 h）,记为[image: image2.png]


,然后放于洁净干燥锥形瓶中，加入25 mL硝酸—乙醇混合液，装上回流冷凝器，放入沸水浴中加热1 h,在加热时，随时摇荡瓶内容物，以防止试样跳动；

——移去冷凝管，将锥形瓶自水浴中取出，静置片刻，待微晶纤维素残渣沉积瓶底后，用倾泻法倒入带有微孔滤膜的玻璃过滤器，尽量不使试样流出；空白聚四氟乙烯微孔滤膜的质量记为[image: image3.png]


；
——用真空泵将滤器中的滤液吸干，再用玻璃棒引流入玻璃过滤器后，残留在微孔滤膜上的微晶纤维素残渣移入锥形瓶中，量取25 mL硝酸—乙醇混合液，分数次将微孔滤膜上的全部微晶纤维素残渣移入瓶中，装上回流冷凝器，再在沸水浴上加热1 h,如此重复3次；

——将锥形瓶内容物全部移入玻璃过滤器，用10 mL硝酸—乙醇混合液洗涤微晶纤维素残渣，再用热水洗涤至洗涤液用甲基橙试纸不呈酸性反应为止，最后再用乙醇洗涤两次，吸干洗液，取下带有微晶纤维素残渣的微孔滤膜，移入烘箱，于105 ℃±2 ℃烘干至恒重，记为[image: image4.png]


。

A.3　结果分析

木浆、棉浆等为原料制备疏水性微晶纤维素的纤维素含量[image: image5.png]


按照公式（1）计算：
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(1)
式中：
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——烘干后微晶纤维素残渣与微孔滤膜的质量，单位为克（g）；
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——空白微孔滤膜质量，单位为克（g）；

[image: image9.png]



——绝干状态的微晶纤维素试样质量，单位为克（g）。

每份试样平行测定3次，取其平均值，结果修至小数点后两位。
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