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前　　言

　　本标准由中国石油和化学工业协会提出。

本标准由全国涂料和颜料标准化技术委员会归口。

本标准起草单位：中海油常州涂料化工研究院。

本标准主要起草人：黄宁。
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涂料中可溶性有害元素含量的测定

１　范围

本标准规定了涂料中可溶性有害元素（锑、砷、钡、镉、铬、铅、汞和硒）含量的测定方法。

本标准适用于各种涂料。

２　规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

ＧＢ／Ｔ６６８２　分析实验室用水规格和试验方法（ＧＢ／Ｔ６６８２—２００８，ＩＳＯ３６９６：１９８７，ＭＯＤ）

３　原理

用０．０７ｍｏｌ／Ｌ盐酸溶液处理干燥后的涂膜，采用检出限适当的分析仪器定量测定试验溶液中可溶

性元素的含量。

４　试剂

分析测试中仅使用确认为分析纯的试剂，所用水符合ＧＢ／Ｔ６６８２中三级水的要求。

４．１　盐酸：约为３７％（质量分数），密度约为１．１８ｇ／ｍＬ。

４．２　盐酸溶液：０．０７ｍｏｌ／Ｌ。

４．３　盐酸溶液：约为２ｍｏｌ／Ｌ。

４．４　硝酸溶液：１∶１（体积比）。

４．５　锑、砷、钡、镉、铬、铅、汞、硒标准贮备溶液：浓度为１００ｍｇ／Ｌ或１０００ｍｇ／Ｌ。

５　仪器和设备

普通实验室仪器设备以及下列一些仪器设备。

５．１　检出限适当（见第８章）的分析仪器：如原子吸收光谱仪、电感耦合等离子体原子发射光谱仪等。

５．２　粉碎设备：粉碎机，剪刀等。

５．３　不锈钢金属筛：孔径０．５ｍｍ。

５．４　天平：精度０．１ｍｇ。

５．５　加热搅拌装置：该装置应能恒温在（３７±２）℃并连续自动搅拌，搅拌子外层应为聚四氟乙烯或玻

璃。也可使用能恒温在（３７±２）℃的振荡水浴锅。

５．６　酸度计：精度为±０．２ｐＨ单位。

５．７　滤膜（适用于水溶液）：孔径０．４５μｍ。

５．８　容量瓶：２５ｍＬ、５０ｍＬ、１００ｍＬ等。

５．９　移液管：１ｍＬ、２ｍＬ、５ｍＬ、１０ｍＬ、２５ｍＬ、５０ｍＬ等。

５．１０　系列化学容器：总容量为盐酸溶液（４．２）提取剂体积的１．６倍～５．０倍。

５．１１　玻璃板或聚四氟乙烯板。

所有的玻璃器皿、样品容器、搅拌子、玻璃板或聚四氟乙烯板等在使用前都需用硝酸溶液（４．４）浸泡

２４ｈ，然后用水清洗并干燥。
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６　试验步骤

６．１　涂膜的制备

将待测样品搅拌均匀。按产品明示的配比（稀释剂无须加入）混合各组分样品，搅拌均匀后，在玻璃

板或聚四氟乙烯板（５．１１）上制备厚度适宜的涂膜。在产品说明书规定的干燥条件下，待涂膜完全干燥

［自干漆若烘干，温度不得超过（６０±２）℃］后，取下涂膜，在室温下用粉碎设备（５．２）将其粉碎，并用不锈

钢金属筛（５．３）过筛后待处理。

　　注１：对不能被粉碎的涂膜（如弹性或塑性涂膜），可用干净的剪刀（５．２）将涂膜尽可能剪碎，无须过筛直接进行样

品处理。

注２：粉末状样品，直接进行样品处理。

６．２　样品处理

对制备的试样进行二次平行测试。

使用合适的化学容器（５．１０），用合适的移液管（５．９）将相当于测试试样质量５０倍、温度为（３７±

２）℃的盐酸溶液（４．２）与测试试样混合。在搅拌装置（５．５）上搅拌１ｍｉｎ后，用酸度计（５．６）测其酸度。

如果ｐＨ值＞１．５，一边搅拌混合液，一边逐滴加入盐酸溶液（４．３）［如果测试试样含有大量碳酸盐类碱

性化合物，可采用逐滴加入盐酸（４．１）］调节ｐＨ值在１．０～１．５之间。将混合物避光，再在（３７±２）℃下

连续搅拌１ｈ，然后在（３７±２）℃下放置１ｈ。接着立即用滤膜（５．７）过滤。过滤后的滤液应避光保存并

应在２４ｈ内完成元素分析测试。若滤液在进行元素分析测试前的保存时间超过２４ｈ，应使用盐酸

（４．１）加以稳定，使保存的溶液浓度犮（ＨＣｌ）约为１ｍｏｌ／Ｌ。

　　注：在整个提取期间，应调节搅拌器的速度，以保持试样始终处于悬浮状态，同时应尽量避免溅出。

６．３　测试

按６．２制备的试验溶液采用检出限适当（见第８章）的分析仪器（５．１）测定可溶性有害元素的含量。

使用任一种分析仪器进行测定时，分析者都应按照仪器说明书或操作手册的规定对其进行操作和

测试，并在试验报告中注明采用的分析仪器。

７　结果的计算

７．１　按式（１）分别计算试样中各种可溶性元素的含量：

ω＝
（ρ－ρ０）犞×犉

犿
…………………………（１）

　　式中：

ω———试样中可溶性元素的含量，单位为毫克每千克（ｍｇ／ｋｇ）；

ρ———试验溶液的测定浓度，单位为毫克每升（ｍｇ／Ｌ）；

ρ０———空白溶液（４．２）的测定浓度，单位为毫克每升（ｍｇ／Ｌ）；

犞———试验溶液的定容体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犉———试验溶液的稀释倍数；

犿———试样质量，单位为克（ｇ）。

７．２　结果的校正

由于本测试方法精确度的原因，在考虑实验室之间测试结果时，需经校正得出最终的分析结果。即

式（１）中的计算结果应减去该结果乘以表１中相应元素的分析校正系数的值，作为该元素最终的分析结

果报出。

表１　各元素分析校正系数

元素 锑（Ｓｂ） 砷（Ａｓ） 钡（Ｂａ） 镉（Ｃｄ） 铬（Ｃｒ） 铅（Ｐｂ） 汞（Ｈｇ） 硒（Ｓｅ）

分析校正系数／％ ６０ ６０ ３０ ３０ ３０ ３０ ５０ ６０

　　示例：铅的计算结果为１２０ｍｇ／ｋｇ，表１中铅的分析校正系数为３０％，则最终分析结果＝１２０－１２０×３０％＝８４（ｍｇ／ｋｇ）。
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８　测试方法的检出限

按上述分析方法测定可溶性元素含量，其检出限不应大于该元素限量（依据试验样品执行的相应标

准或法规中规定的限量值）的十分之一。分析测试方法的检出限一般被认为是空白样测试值标准偏差

的３倍，上述空白样测试值由实验室测定。

９　精密度

９．１　重复性

同一操作者二次测试结果的相对偏差小于２０％。

９．２　再现性

不同试验室间测试结果的相对偏差小于３３％。
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