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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、昆山市世名科技开发有限公司。

本标准主要起草人：于滨、陈瑞芳、杜长森。
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涂料中氯代烃含量的测定

气相色谱法

１　范围

本标准规定了采用气相色谱法测定涂料中氯代烃含量的方法。这些氯代烃包括：二氯甲烷、二氯乙

烷、三氯甲烷、三氯乙烷、四氯化碳以及其他类型的氯代烃。

本标准适用于各种涂料及涂料用原材料。

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／Ｔ３１８６　色漆、清漆和色漆与清漆用原材料　取样（ＧＢ／Ｔ３１８６—２００６，ＩＳＯ１５５２８：２０００，ＩＤＴ）

３　原理

试样经稀释溶剂稀释后注入气相色谱仪中，经毛细管色谱柱使被测化合物与其他化合物完全分离

后，用电子捕获检测器检测，以内标法定量。

４　试剂和材料

４．１　载气：氮气，纯度≥９９．９９５％。

４．２　辅助气体（隔垫吹扫和尾吹气）：与载气具有相同性质的氮气。

４．３　内标物：试样中不存在的化合物，且该化合物能够与色谱图上其他化合物完全分离。纯度至少为

９９％（质量分数）或已知纯度。例如：溴丙烷等。

４．４　校准化合物：用于校准的化合物，纯度（质量分数）至少为９９％或已知纯度。

４．５　稀释溶剂：适于稀释试样的有机溶剂，不含有任何干扰测定的物质，纯度至少为９９％（质量分数）

或已知纯度。例如：水性涂料可使用乙腈、甲醇或二甲基甲酰胺等；溶剂型涂料可使用乙酸乙酯、正己

烷等。

５　仪器设备

５．１　气相色谱仪，具有以下配置：

５．１．１　分流装置的进样口，并且汽化室内衬可更换。

５．１．２　程序升温控制器。

５．１．３　检测器

可以使用下列三种检测器中的任意一种：

５．１．３．１　电子捕获检测器（ＥＣＤ）。

５．１．３．２　已校准并调谐过的质谱仪或其他质量选择检测器。

５．１．３．３　已校准过的傅立叶变换红外光谱仪（ＦＴＩＲ光谱仪）。

　　注：如果选用５．１．３．２或５．１．３．３检测器对被测化合物进行定性鉴定，仪器应与气相色谱仪相连并根据仪器制造

商的相关说明进行操作。

５．１．４　色谱柱：应能有效的分离被测化合物。如：（５％苯基）９５％甲基聚硅氧烷毛细管柱或相当型号。

５．２　进样器：容量至少是进样量的两倍。
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５．３　样品瓶：约１０ｍＬ的玻璃瓶，具有可密封的瓶盖。

５．４　天平：精度０．１ｍｇ。

６　取样

按ＧＢ／Ｔ３１８６的规定，取受试产品的代表性样品。

７　气相色谱测试条件

７．１　色谱条件１

色谱柱：（５％苯基）９５％甲基聚硅氧烷毛细管柱，３０ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５μｍ；

进样口温度：２５０℃；

柱温：程序升温：初始温度４０℃保持１５ｍｉｎ，再以１０℃／ｍｉｎ升至１５０℃保持２ｍｉｎ，然后以

５０℃／ｍｉｎ升至２５０℃保持２ｍｉｎ；

检测器：ＥＣＤ；检测器温度：３００℃；

载气流速：２．０ｍＬ／ｍｉｎ；

分流比：分流进样，分流比可调。

７．２　色谱条件２

色谱柱：聚二甲基硅氧烷毛细管柱，３０ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５μｍ；

进样口温度：２５０℃；

柱温：程序升温：初始温度４０ ℃保持９ｍｉｎ，再以２０ ℃／ｍｉｎ升至１５０ ℃保持５ｍｉｎ，然后以

５０℃／ｍｉｎ升至２５０℃保持２ｍｉｎ；

检测器：ＥＣＤ；检测器温度：３００℃；

载气流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；

分流比：分流进样，分流比可调。

　　注：也可根据所用气相色谱仪的具体配置、性能及待测试样的实际情况选择最佳的气相色谱测试条件。

８　测试步骤

所有试验进行二次平行测定。

８．１　色谱仪参数优化

按第７章给出的参考色谱条件，每次都应使用已知的校准化合物对其进行最优化处理，使仪器的灵

敏度、稳定性和分离效果处于最佳状态。

进样量和分流比应相匹配，以免超出色谱柱的容量，并在仪器检测器的线性范围内。

８．２　样品的定性分析

８．２．１　按８．１的规定使仪器参数最优化。

８．２．２　称取约２ｇ的样品于样品瓶（５．３）中，用适量的稀释溶剂（４．５）稀释样品，混合均匀后用进样器

（５．２）将适量（水性涂料约１．０μＬ；溶剂型涂料约０．２μＬ）的试样注入色谱仪。优先选用的方法是气相

色谱仪与质量选择检测器（５．１．３．２）或傅里叶变换红外光谱仪（５．１．３．３）联用。

８．３　校准

８．３．１　校准样品的配置：分别称取一定量（精确至０．１ｍｇ）在８．２中鉴定出的各种被测化合物的校准

化合物于样品瓶（５．３）中，称取的质量与待测样品中所含的各种被测化合物的含量应在同一数量级，再

称取与待测化合物同一数量级的内标物（４．３）于同一样品瓶中，用稀释溶剂（４．５）稀释混合物（其稀释浓

度应在仪器检测器线性范围内，若超出应加大稀释倍数或逐级多次稀释），密封样品瓶并摇匀。

８．３．２　相对校正因子的测试：在与测试试样相同的色谱条件下按８．１的规定优化仪器参数，将适量的

校准混合物注入气相色谱柱中，记录色谱图。

按式（１）计算每种被测化合物的相对校正因子犚犻：

２
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犚犻＝
犿ｃ犻×犃犻ｓ
犿犻ｓ×犃ｃ犻

…………………………（１）

　　式中：

犚犻———化合物犻的相对校正因子；

犿ｃ犻———校准混合物中化合物犻的质量，单位为克（ｇ）；

犿犻ｓ———校准混合物中内标物的质量，单位为克（ｇ）；

犃犻ｓ———内标物的峰面积；

犃ｃ犻———化合物犻的峰面积。

测定结果保留三位有效数字。

８．４　试样的测定

８．４．１　试样的配制：称取约２ｇ的待测样品（精确至０．１ｍｇ）以及与被测化合物同一数量级的内标物

（４．３）于样品瓶（５．３）中，用适量稀释溶剂（４．５）稀释试样，密封样品瓶并混合均匀。

８．４．２　按校准时的最优化条件设定仪器参数。

８．４．３　将适量（水性涂料约１．０μＬ；溶剂型涂料约０．２μＬ）按８．４．１配制的试样注入气相色谱仪中，记

录色谱图并记录被测化合物的峰面积。

８．５　计算

８．５．１　按下列公式计算水性涂料中每种被测化合物的含量：

狑犻＝
犿犻ｓ×犃犻×犚犻
犿ｓ×犃犻ｓ

×１０
６ …………………………（２）

　　式中：

狑犻———测试试样中被测化合物犻的含量，单位为毫克每千克（ｍｇ／ｋｇ）；

犚犻———被测化合物犻的相对校正因子；

犿犻ｓ———内标物的质量，单位为克（ｇ）；

犿ｓ———测试试样的质量，单位为克（ｇ）；

犃犻ｓ———内标物的峰面积；

犃犻———被测化合物犻的峰面积。

８．５．２　按下列公式计算溶剂型涂料中每种被测化合物的含量：

狑犻＝
犿犻ｓ×犃犻×犚犻
犿ｓ×犃犻ｓ

×１００ …………………………（３）

　　式中：

狑犻———测试试样中被测化合物犻的质量分数，以％表示；

犚犻———被测化合物犻的相对校正因子；

犿犻ｓ———内标物的质量，单位为克（ｇ）；

犿ｓ———测试试样的质量，单位为克（ｇ）；

犃犻ｓ———内标物的峰面积；

犃犻———被测化合物犻的峰面积。

８．６　精密度

８．６．１　重复性

同一测试者两次测定结果的相对偏差小于５％。

８．６．２　再现性

不同实验室间测定结果的相对偏差小于１０％。
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