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前  言
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室内地坪涂料中有害物质限量

1 范围

本标准规定了室内地坪涂料中对人体和环境有害的物质容许限量涉及的术语和定义、产品分类、要
求、测试方法、检验规则和包装标志等内容。

注:室内是指在顶部有遮挡或顶部和四周都有遮挡的场所内部,如工业厂房、地下停车场、医院、学校、体育馆等场

所,是相对于顶部和四周都无遮挡的场所而言。

本标准适用于涂装在水泥砂浆、混凝土、石材、塑胶或钢材等地坪基面上、对地面起装饰和防护作

用,以及其他特殊功能作用(如抗静电、耐腐蚀、防滑等)的以有机聚合物作为主要粘接剂的各类室内用

地坪涂料,包括底漆、中涂漆、面漆和罩面漆。

2 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件,仅注日期的版本适用于本文

件。凡是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/T1725—2007 色漆、清漆和塑料 不挥发物含量的测定

GB/T3186 色漆、清漆和色漆与清漆用原材料 取样

GB/T6682 分析实验室用水规格和试验方法

GB/T6750—2007 色漆和清漆 密度的测定 比重瓶法

GB/T8170—2008 数值修约规则与极限数值的表示和判定

GB/T9750 涂料产品包装标志

GB/T18446—2009 色漆和清漆用漆基 异氰酸酯树脂中二异氰酸酯单体的测定

GB/T23991—2009 涂料中可溶性有害元素含量的测定

GB/T23993—2009 水性涂料中甲醛含量的测定 乙酰丙酮分光光度法

GB24613—2009 玩具用涂料中有害物质限量

3 术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

3.1
挥发性有机化合物 volatileorganiccompounds;VOC
在所处大气环境的正常温度和压力下,可以自然蒸发的任何有机液体和/或固体。
[GB/T5206—2015,定义2.270]

3.2
挥发性有机化合物含量 volatileorganiccompoundscontent
VOC含量 VOCcontent
在规定的条件下测得的涂料中存在的挥发性有机化合物的质量。
[GB/T5206—2015,定义2.271]
注:水性地坪涂料以扣除水分后的挥发性有机化合物含量计,以克每升(g/L)表示;溶剂型和无溶剂型地坪涂料挥
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发性有机化合物的含量(如含水,扣除水分含量),以克每升(g/L)表示。

3.3
水性地坪涂料 water-basedfloorcoatings
以水作为主要分散介质的地坪涂料。

3.4
溶剂型地坪涂料 solvent-basedfloorcoatings
以非活性有机溶剂作为主要分散介质的地坪涂料。

3.5
无溶剂型地坪涂料 solvent-freefloorcoatings
不使用挥发性非活性有机溶剂的地坪涂料。

4 产品分类

本标准将室内地坪涂料产品分为三类:水性地坪涂料、溶剂型地坪涂料和无溶剂型地坪涂料。

5 要求

室内地坪涂料产品中有害物质限量应符合表1的要求。

表1 室内地坪涂料产品中有害物质限量要求

项  目

限量值

水性地坪涂料a,e
溶剂型地坪

涂料e

无溶剂型地坪

涂料e

挥发性有机化合物(VOC)含量a,b/(g/L) ≤ 120
色漆:500;

清漆:550
60

苯、甲苯、乙苯和二甲苯总和a/(mg/kg) ≤ 300 —

苯b/% ≤ — 0.1 0.1

甲苯、乙苯和二甲苯总和b/% ≤ — 20 1.0

乙二醇醚及醚酯总和a、b(限乙二醇甲醚、乙二醇甲醚醋酸酯、

乙二醇乙醚、乙二醇乙醚醋酸酯和二乙二醇丁醚醋酸酯)
/(mg/kg) ≤

300

甲醛a/(mg/kg) ≤ 100 —

游离二异氰酸酯(TDI和 HDI)总和c(限以异氰酸酯作为固

化剂的地坪涂料)/% ≤
0.2

邻苯二 甲 酸 酯 类 总 和b,d

(以干膜计)/% ≤

邻苯二甲酸二异辛酯(DEHP)、

邻苯二甲酸二丁酯(DBP)和邻

苯二甲酸丁苄酯(BBP)总和

— 0.1

邻苯二甲酸二异壬酯(DINP)、

邻苯二甲酸二异癸酯(DIDP)和
邻苯二甲酸二辛酯(DNOP)总和

— 0.1
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表1(续)

项  目

限量值

水性地坪涂料a,e
溶剂型地坪

涂料e

无溶剂型地坪

涂料e

可溶性重金属(限色漆)/
(mg/kg) ≤

铅(Pb) 90

镉(Cd) 75

铬 (Cr) 60

汞(Hg) 60

  a 水性地坪涂料所有项目均不考虑水的稀释比例,除游离二异氰酸酯总和项目外,将除水之外的组分按比例混

合后测试。
b 溶剂型和无溶剂型地坪涂料按产品明示的施工配比混合后测定。如稀释剂的使用量为某一范围时,应按照产

品施工配比规定的最大稀释比例混合后进行测定。
c 如果产品规定了稀释比例或由双组分或多组分组成时,应先测定固化剂(含二异氰酸酯预聚物)中的二异氰酸

酯含量,再按产品明示的施工配比计算混合后涂料中的含量。如稀释剂的使用量为某一范围时,应按照产品施

工配比规定的最小稀释比例进行计算,水性地坪涂料不考虑水的稀释比例。
d 按产品明示的施工配比制备混合试样,再按 GB24613—2009中附录C的规定进行测试,折算至干涂膜中的

含量。
e 施工时加砂子的地坪涂料,所有项目测试时均不考虑砂子组分。

6 测试方法

6.1 取样

产品按GB/T3186规定取样,也可按商定方法取样。取样量根据检验需要确定。

6.2 试验方法

6.2.1 水性地坪涂料中挥发性有机化合物含量的测试按附录A和附录B的规定进行,测试结果的计算

按A.7.1进行。其中附录B中水分含量的测试可采用气相色谱法或卡尔·费休法,其中气相色谱法为

仲裁方法。

6.2.2 水性地坪涂料中苯、甲苯、乙苯和二甲苯总和含量以及乙二醇醚及醚酯总和含量的测试按附录

A的规定进行。测试结果的计算按A.7.2进行。

6.2.3 溶剂和无溶剂型地坪涂料中挥发性有机化合物(VOC)含量的测试按附录C的规定进行。

6.2.4 溶剂和无溶剂型地坪涂料中苯含量、甲苯、乙苯和二甲苯总和含量以及乙二醇醚及醚酯总和含

量的测试按附录D的规定进行。

6.2.5 水性地坪涂料中甲醛的测试按GB/T23993—2009的规定进行。

6.2.6 游离二异氰酸酯(TDI和 HDI)总和含量的测试按GB/T18446—2009的规定进行。

6.2.7 邻苯二甲酸酯类总和项目,按产品明示的施工配比制备混合试样,再按GB24613—2009中附录

C的规定进行测试,折算至干涂膜中的含量。

6.2.8 可溶性重金属(铅、镉、铬、汞)含量的测试按GB/T23991—2009中的规定进行,采用电感耦合等

离子体原子发射光谱仪(ICP-OES)或其他合适的分析仪器进行测试。
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7 检验规则

7.1 型式检验项目

7.1.1 本标准所列的全部要求均为型式检验项目。在正常生产情况下,每年至少进行一次型式检验。

7.1.2 有下列情况之一时应随时进行型式检验:
———新产品最初定型时;
———产品异地生产时;
———生产配方、工艺、关键原材料来源及产品施工配比有较大改变时;
———停产三个月后又恢复生产时。

7.2 检验结果的判定

7.2.1 检验结果的判定按GB/T8170—2008中修约值比较法进行,当检验结果修约为0、0.0、0.00等

时,结果以一位有效数字报出。

7.2.2 地坪涂料产品报出检验结果时应同时注明产品明示的施工配比。

7.2.3 所有项目的检验结果均达到本标准的要求时,产品为符合本标准要求。

8 包装标志

8.1 产品包装标志除应符合GB/T9750的规定外,按本标准检验合格的产品可在包装标志上明示。

8.2 对于由双组分或多组分配套组成的地坪涂料产品,包装标志上或产品说明书中应明确各组分施工

配比。对于施工时需要稀释的溶剂和无溶剂型地坪涂料产品,包装标志上或产品说明书中应明确稀释

比例。
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附 录 A
(规范性附录)

水性地坪涂料中挥发性有机化合物含量,苯、甲苯、乙苯和二甲苯总和含量以及

乙二醇醚及醚酯总和含量的测试———气相色谱法

A.1 范围

本附录规定了水性地坪涂料中挥发性有机化合物(VOC)含量、苯、甲苯、乙苯和二甲苯总和含量以

及乙二醇醚及醚酯总和含量的测试方法。
本方法适用于 VOC含量(质量分数)大于或等于0.1%、且小于或等于15%的涂料及其原料的

测试。

A.2 原理

试样经稀释后,通过气相色谱分析技术使样品中各种挥发性有机化合物分离,定性鉴定被测化合物

后,用内标法测试其含量。

A.3 材料和试剂

A.3.1 载气:氮气或氦气,纯度≥99.995%。

A.3.2 燃气:氢气,纯度≥99.995%。

A.3.3 助燃气:空气。

A.3.4 辅助气体(隔垫吹扫和尾吹气):与载气具有相同性质的氮气。

A.3.5 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成分完全分离。纯度至少为

99%(质量分数),或已知纯度。例如异丁醇、乙二醇单丁醚、乙二醇二甲醚、二乙二醇二甲醚等。

A.3.6 校准化合物:包括甲醇、乙醇、正丙醇、异丙醇、正丁醇、异丁醇、苯、甲苯、乙苯、二甲苯、三乙胺、
二甲基乙醇胺、2-氨基-2-甲基-1-丙醇、乙二醇、1,2-丙二醇、1,3-丙二醇、二乙二醇、乙二醇甲醚、乙二醇

甲醚醋酸酯、乙二醇乙醚、乙二醇乙醚醋酸酯、乙二醇单丁醚、乙二醇丁醚醋酸酯、二乙二醇单丁醚、二乙

二醇乙醚醋酸酯、二乙二醇丁醚醋酸酯、2,2,4-三甲基-1,3-戊二醇。纯度至少为99%(质量分数),或已

知纯度。

A.3.7 稀释溶剂:用于稀释试样的有机溶剂,不含有任何干扰测试的物质。纯度至少为99%(质量分

数),或已知纯度。例如乙腈、甲醇或四氢呋喃等溶剂。

A.3.8 标记物:用于按VOC定义区分VOC组分与非VOC组分的化合物。本标准中为己二酸二乙酯

(沸点251℃)。

A.4 仪器设备

A.4.1 气相色谱仪,具有以下配置:

a) 分流装置的进样口,并且汽化室内衬可更换;

b) 程序升温控制器;

c) 色谱柱:6%腈丙苯基/94%聚二甲基硅氧烷毛细管柱、聚乙二醇毛细管柱;
5
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d) 检测器,可以使用下列三种检测器中的任意一种:

1) 火焰离子化检测器(FID);

2) 已校准并调谐的质谱仪或其他质量选择检测器;

3) 已校准的傅里叶变换红外光谱仪(FT-IR光谱仪)。
如果选用后面两种检测器对分离出的组分进行定性鉴定,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。

A.4.2 进样器:微量注射器,容量至少是进样量的2倍。

A.4.3 配样瓶:约20mL的玻璃瓶,具有可密封的瓶盖。

A.4.4 天平:精度0.1mg。

A.5 气相色谱测试条件

A.5.1 气相色谱条件1:
———色谱柱(基本柱):6%腈丙苯基/94%聚二甲基硅氧烷毛细管柱,60m×0.32mm×1.0μm;
———进样口温度:250℃;
———检测器:FID,温度:260℃;
———柱温:程序升温,80℃保持1min,然后以10℃/min升至230℃保持15min;
———分流比:分流进样,分流比可调;
———进样量:1.0μL。

A.5.2 气相色谱条件2:
———色谱柱(确认柱):聚乙二醇毛细管柱,30m×0.25mm×0.25μm;
———进样口温度:240℃;
———检测器:FID,温度:250℃;
———柱温:程序升温,60℃保持1min,然后以20℃/min升至240℃保持20min;
———分流比:分流进样,分流比可调;
———进样量:1.0μL。

A.6 测试步骤

A.6.1 通则

所有试验进行两次平行测定。

A.6.2 密度

密度的测试按GB/T6750—2007的规定进行,试验温度(23±2)℃。

A.6.3 水分含量

水分含量的测试按附录B进行。

A.6.4 挥发性有机化合物含量,苯、甲苯、乙苯和二甲苯总和含量以及乙二醇醚及醚酯总和含量

A.6.4.1 色谱仪参数优化

按A.5中的色谱条件,每次都应该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。
6
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A.6.4.2 定性分析

将标记物(A.3.8)注入气相色谱仪中,记录其在6%腈丙苯基/94%聚二甲基硅氧烷毛细管柱上的

保留时间,以便按3.1给出的VOC定义确定色谱图中的积分终点。
定性鉴定试样中有无A.3.6中的校准化合物。优先选用的方法是气相色谱仪与质量选择检测器或

FT-IR光谱仪联用,并使用A.5中给出的气相色谱测试条件。也可利用气相色谱仪,采用火焰离子化

检测器(FID)和A.4.1中的色谱柱,并使用A.5中给出的气相色谱测试条件,分别记录A.3.6中校准化

合物在两根色谱柱(所选择的两根柱子的极性差别应尽可能大,例如6%腈丙苯基/94%聚二甲基硅氧

烷毛细管柱和聚乙二醇毛细管柱)上的色谱图;在相同的色谱测试条件下,对被测试样做出色谱图后对

比定性。

A.6.4.3 校准

A.6.4.3.1 校准样品的配制:分别称取一定量(精确至0.1mg)A.6.4.2鉴定出的各种校准化合物于配样

瓶(A.4.3)中,称取的质量与待测试样中各自的含量应在同一数量级;再称取与待测化合物相同数量级

的内标物(A.3.5)于同一配样瓶(A.4.3)中,用稀释溶剂(A.3.7)稀释混合物,密封配样瓶(A.4.3)并摇匀。
A.6.4.3.2 相对校正因子的测试:在与测试试样相同的色谱测试条件下按A.6.4.1的规定优化仪器参

数。将适当数量的校准化合物注入气相色谱仪中,记录色谱图。按式(A.1)分别计算每种化合物的相

对校正因子:

Ri=
mci×Ais

mis×Aci
…………………………(A.1)

  式中:
Ri ———化合物i的相对校正因子;
mci———校准混合物中化合物i的质量,单位为克(g);
Ais———内标物的峰面积;
mis———校准混合物中内标物的质量,单位为克(g);
Aci———化合物i的峰面积。
Ri 值取两次测试结果的平均值,其相对偏差应小于5%,结果保留3位有效数字。

A.6.4.3.3 若出现A.3.6中校准化合物之外的未知化合物色谱峰,则假设其相对于异丁醇的校正因子

为1.0。

A.6.4.4 试样的测试

A.6.4.4.1 试样的配制:称取搅拌均匀后的试样约1g(精确至0.1mg)以及与被测物质量近似相等的

内标物(A.3.5)于配样瓶(A.4.3)中,加入10mL稀释溶剂(A.3.7)稀释试样,密封配样瓶(A.4.3)并
摇匀。
A.6.4.4.2 按校准时的最优化条件设定仪器参数。
A.6.4.4.3 将标记物(A.3.8)注入气相色谱仪中,记录其在6%腈丙苯基/94%聚二甲基硅氧烷毛细管柱

上的保留时间,以便按3.1给出的VOC定义确定色谱图中的积分终点。
A.6.4.4.4 将1μL按A.6.4.4.1配制的试样注入气相色谱仪中,记录色谱图和各种保留时间低于标记

物的化合物峰面积(稀释溶剂除外),然后按式(A.2)分别计算试样中所含的各种化合物的含量:

wi=
mis×Ai×Ri

ms×Ais
…………………………(A.2)

  式中:
wi ———测试试样中被测化合物i的含量,单位为克每克(g/g);
mis———内标物的质量,单位为克(g);
Ai ———被测化合物i的峰面积;

7
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Ri ———被测化合物i的相对校正因子;
ms ———测试试样的质量,单位为克(g);
Ais———内标物的峰面积。

A.7 计算

A.7.1 涂料产品中VOC含量的计算

按式(A.3)计算涂料产品中的VOC含量:

ρ(VOC)=
∑
n

i=1
wi

1-ρs×ww/ρw
×ρs×1000…………………………(A.3)

  式中:

ρ(VOC)———涂料产品中的VOC含量,单位为克每升(g/L);
wi ———试样中被测化合物i的含量,单位为克每克(g/g);

ρs ———试样的密度,单位为克每毫升(g/mL);
ww ———试样中水的含量,单位为克每克(g/g);

ρw ———温度为(23±2)℃时水的密度,单位为克每毫升(g/mL);
1000 ———转换因子。
测试方法检出限:2g/L。

A.7.2 涂料产品中苯、甲苯、乙苯和二甲苯总和含量以及乙二醇醚及醚酯总和含量的计算

A.7.2.1 先按式(A.2)分别计算苯、甲苯、乙苯和二甲苯各自的含量wi,然后按式(A.4)计算产品中苯、
甲苯、乙苯和二甲苯总和含量:

we=∑
n

i=1
wi×106 …………………………(A.4)

  式中:
we ———产品中苯、甲苯、乙苯和二甲苯总和含量或乙二醇醚及醚酯总和含量,单位为毫克每千克

(mg/kg);
wi ———试样中被测组分i(苯、甲苯、乙苯、二甲苯、乙二醇甲醚、乙二醇甲醚醋酸酯、乙二醇乙醚、

乙二醇乙醚醋酸酯或二乙二醇丁醚醋酸酯)的含量,单位为克每克(g/g);
106 ———转换因子。

A.7.2.2 先按式(A.2)分别计算乙二醇甲醚、乙二醇甲醚醋酸酯、乙二醇乙醚、乙二醇乙醚醋酸酯和二

乙二醇丁醚醋酸酯各自的含量wi,然后按式(A.4)计算产品中五种乙二醇醚及醚酯总和含量。
A.7.2.3 测试方法检出限:苯、甲苯、乙苯、二甲苯、乙二醇甲醚、乙二醇甲醚醋酸酯、乙二醇乙醚、乙二

醇乙醚醋酸酯和二乙二醇丁醚醋酸酯的检出限均为10mg/kg。

A.8 精密度

A.8.1 重复性

同一操作者两次测试结果的相对偏差应小于10%。

A.8.2 再现性

不同实验室间测试结果的相对偏差应小于20%。

8
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附 录 B
(规范性附录)
水分含量的测试

B.1 气相色谱法

B.1.1 试剂和材料

B.1.1.1 蒸馏水:符合GB/T6682中三级水的要求。

B.1.1.2 稀释溶剂:无水二甲基甲酰胺(DMF),分析纯。

B.1.1.3 内标物:无水异丙醇,分析纯。

B.1.1.4 载气:氢气或氦气,纯度≥99.995%。

B.1.2 仪器设备

B.1.2.1 气相色谱仪,具有以下配置:
———热导检测器;
———程序升温控制器;
———色谱柱:填装高分子多孔微球的不锈钢柱、CP7354苯乙烯-二乙烯基苯多孔高聚物柱或等效色

谱柱。

B.1.2.2 进样器:微量注射器,容量至少是进样量的两倍。

B.1.2.3 配样瓶:约10mL的玻璃瓶,具有可密封的瓶盖。

B.1.2.4 天平:精度0.1mg。

B.1.3 气相色谱测试条件

B.1.3.1 气相色谱条件1:
———色谱柱:柱长1m,外径3.2mm,填装177μm~250μm高分子多孔微球的不锈钢柱;
———汽化室温度:200℃;
———检测器:温度240℃,电流150mA;
———进样量:1.0μL;
———柱温:对于程序升温,80℃保持5min,然后以30℃/min升至170℃保持5min;对于恒温,

柱温为90℃,在异丙醇完全流出后,将柱温升至170℃,待DMF出完。若继续测试,再把柱

温降到90℃。

B.1.3.2 气相色谱条件2:
———色谱柱:CP7354苯乙烯-二乙烯基苯多孔高聚物柱,25m×0.53mm×10μm;
———进样口温度:250℃;
———检测器:热导检测器,温度:300℃;
———进样量:1.0μL;
———载气:H2,初流速6.5mL/min;
———分流比:分流进样,分流比5∶1;
———柱温:程序升温,100℃保持2min;然后以20℃/min升至130℃保持3min;再以30℃/min

升至200℃保持5min。
9
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注:也可根据所用气相色谱仪的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。

B.1.4 测试步骤

B.1.4.1 总则

所有试验进行两次平行测定。

B.1.4.2 测试水的相对响应因子R

在同一配样瓶(B.1.2.3)中称取0.2g左右的蒸馏水(B.1.1.1)和0.2g左右的异丙醇(B.1.1.3),精确

至0.1mg,再加入2mL二甲基甲酰胺(B.1.1.2),密封配样瓶(B.1.2.3)并摇匀。用微量注射器(B.1.2.2)
吸取1μL配样瓶(B.1.2.3)中的混合液注入色谱仪中,记录色谱图。按式(B.1)计算水的相对响应因

子R:

R=
mi×Aw

mw×Ai
…………………………(B.1)

  式中:

R ———水的相对响应因子;

mi ———异丙醇质量,单位为克(g);

Aw———水的峰面积;

mw———水的质量,单位为克(g);

Ai ———异丙醇的峰面积。
若异丙醇和二甲基甲酰胺不是无水试剂,则以同样量的异丙醇和二甲基甲酰胺(混合液),但不加水

作为空白样,记录空白样中水的峰面积A0。按式(B.2)计算水的相对响应因子R:

R=
mi×(Aw-A0)

mw×Ai
…………………………(B.2)

  式中:

R ———水的相对响应因子;

mi ———异丙醇质量,单位为克(g);

Aw———水的峰面积;

A0 ———空白样中水的峰面积;

mw———水的质量,单位为克(g);

Ai ———异丙醇的峰面积。

R 值取两次测试结果的平均值,其相对偏差应小于5%,结果保留3位有效数字。

B.1.4.3 样品分析

称取搅拌均匀后的试样约0.6g以及与水含量近似相等的异丙醇(B.1.1.3)于配样瓶(B.1.2.3)中,
精确至0.1mg,再加入2mL二甲基甲酰胺(B.1.1.2),密封配样瓶(B.1.2.3)并摇匀。同时准备一个不加

试样的异丙醇和二甲基甲酰胺混合液作为空白样。用力摇动装有试样的配样瓶(B.1.2.3)15min,放置

5min,使其沉淀[为使试样尽快沉淀,可在装有试样的配样瓶(B.1.2.3)内加入几粒小玻璃珠,然后用力

摇动;也可使用低速离心机使其沉淀]。用微量注射器(B.1.2.2)吸取1μL配样瓶(B.1.2.3)中的上层清

液,注入色谱仪中,记录色谱图。按式(B.3)计算试样中的水分含量:

ww=
mi×(Aw-A0)
ms×Ai×R ×100% …………………………(B.3)

  式中:

ww ———试样中水分含量的质量分数,%;
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mi ———异丙醇质量,单位为克(g);

Aw ———试样中水的峰面积;
A0 ———空白样中水的峰面积;
ms ———试样的质量,单位为克(g);
Ai ———异丙醇的峰面积;

R ———水的相对响应因子。
测定结果保留3位有效数字。

B.1.5 精密度

B.1.5.1 重复性

同一操作者两次测试结果的相对偏差应小于1.6%。

B.1.5.2 再现性

不同实验室间测试结果的相对偏差应小于5%。

B.2 卡尔·费休法

B.2.1 仪器设备

B.2.1.1 卡尔·费休水分滴定仪。

B.2.1.2 天平:精度0.1mg,1mg。

B.2.1.3 微量注射器:10μL。

B.2.1.4 滴瓶:30mL。

B.2.1.5 磁力搅拌器。

B.2.1.6 烧杯:100mL。

B.2.1.7 培养皿。

B.2.2 试剂

B.2.2.1 蒸馏水:符合GB/T6682中三级水的要求。

B.2.2.2 卡尔·费休试剂:选用合适的试剂(对于不含醛酮化合物的试样,试剂主要成分为碘、二氧化

硫、甲醇、有机碱。对于含有醛酮化合物的试样,应使用醛酮专用试剂,试剂主要成分为碘、咪唑、二氧化

硫、2-甲氧基乙醇、2-氯乙醇和三氯甲烷)。

B.2.3 实验步骤

B.2.3.1 卡尔·费休滴定剂浓度的标定

在滴定仪(B.2.1.1)的滴定杯中加入新鲜卡尔·费休溶剂(B.2.2.2)至液面覆盖电极端头,以卡尔·
费休滴定剂(B.2.2.2)滴定至终点(漂移值<10μg/min)。用微量注射器(B.2.1.3)将10μL蒸馏水

(B.2.2.1)注入滴定杯中,采用减量法称得水的质量(精确至0.1mg),并将该质量输入到滴定仪

(B.2.1.1)中,用卡尔·费休滴定剂(B.2.2.2)滴定至终点,记录仪器显示的标定结果。
进行重复标定,直至相邻两次的标定值相差小于0.01mg/mL,求出两次标定的平均值,将标定结

果输入到滴定仪(B.2.1.1)中。
当检测环境的相对湿度小于70%时,应每周标定一次;相对湿度大于70%时,应每周标定两次;必

要时,随时标定。
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B.2.3.2 样品处理

若待测样品黏度较大,在卡尔·费休溶剂中不能很好分散,则需要将样品进行适量稀释。在烧杯

(B.2.1.6)中称取经搅拌均匀后的样品20g(精确至1mg),然后向烧杯(B.2.1.6)内加入约20%的蒸馏

水(B.2.2.1),准确记录称样量及加水量。将烧杯盖上培养皿(B.2.1.7),在磁力搅拌器(B.2.1.5)上搅拌

10min~15min。然后将稀释样品倒入滴瓶(B.2.1.4)中备用。
注:对于在卡尔·费休溶剂中能很好分散的样品,可直接测试样品中的水分含量。对于加水20%后,在卡尔·费休

溶剂中仍不能很好分散的样品,可逐步增加稀释水量。

B.2.3.3 水分含量的测试

在滴定仪(B.2.1.1)的滴定杯中加入新鲜卡尔·费休溶剂(B.2.2.2)至液面覆盖电极端头,以卡尔·
费休滴定剂(B.2.2.2)滴定至终点。向滴定杯中加入1滴按B.2.3.2处理后的样品,采用减量法称得加入

的样品质量(精确至0.1mg),并将该样品质量输入到滴定仪(B.2.1.1)中。用卡尔·费休滴定剂

(B.2.2.2)滴定至终点,记录仪器显示的测试结果。
平行测试两次,测试结果取平均值。两次测试结果的相对偏差小于1.5%。
测试3次~6次后应及时更换滴定杯中的卡尔·费休溶剂。

B.2.3.4 数据处理

样品经稀释处理后测得的水分含量按式(B.4)计算:

ww=
w'w×(ms+mw)-mw×100

ms
…………………………(B.4)

  式中:

ww ———样品中实际水分含量(质量分数),%;

w'w———测得的稀释样品的水分含量(质量分数)的平均值,%;

ms ———稀释时所称样品的质量,单位为克(g);

mw ———稀释时所加水的质量,单位为克(g)。
计算结果保留3位有效数字。
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附 录 C
(规范性附录)

溶剂型和无溶剂型地坪涂料中挥发性有机化合物(VOC)含量的测试

C.1 原理

溶剂型和无溶剂型地坪涂料测试的挥发物含量(如含水,扣除水分含量)即为其VOC含量。

C.2 测试步骤

C.2.1 总则

所有试验进行两次平行测定。

C.2.2 密度

按产品明示的施工配比制备混合试样,搅拌均匀后,按GB/T6750—2007的规定测定试样的密度。
试验温度:(23±2)℃。

C.2.3 挥发物含量

按产品明示的施工配比制备混合试样,搅拌均匀后,按GB/T1725—2007规定测定试样的不挥发

物含量,以质量分数(%)表示。以100减去不挥发物含量得出试样的挥发物含量,以质量分数(%)表
示。溶剂型地坪涂料试验条件:称样量为(1±0.1)g,烘烤条件为(105±2)℃/1h;无溶剂型地坪涂料试

验条件:称样量为(1±0.1)g,烘烤条件为先在(23±2)℃、相对湿度(50±5)%条件下放置24h,再在

(105±2)℃条件下烘1h。

C.2.4 水分含量

若试样中含有水分,按附录B的方法测试水分含量ww。

C.2.5 挥发性有机化合物(VOC)含量

若试样中不含水分,按式(C.1)计算试样的VOC含量:

ρ(VOC)=w×ρs×10 …………………………(C.1)

  式中:

ρ(VOC)———试样的VOC含量,单位为克每升(g/L);

w ———试样中挥发物含量的质量分数,%;

ρs ———试样的密度,单位为克每毫升(g/mL);

10 ———转换因子。
若样品中含有水分,按式(C.2)计算试样的VOC含量:

ρ(VOC)=(w-ww)×ρs×10 …………………………(C.2)

  式中:

ρ(VOC)———试样的VOC含量,单位为克每升(g/L);

w ———试样中挥发物含量的质量分数,%;
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ww ———试样中水分含量的质量分数,%;

ρs ———试样的密度,单位为克每毫升(g/mL);

10 ———转换因子。
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附 录 D
(规范性附录)

溶剂型和无溶剂型地坪涂料中苯含量,甲苯、乙苯和二甲苯含量以及

乙二醇醚及醚酯含量的测试———气相色谱分析法

D.1 原理

试样经稀释后直接注入气相色谱仪中,经色谱柱分离后,用氢火焰离子化检测器检测,以内标法

定量。

D.2 材料和试剂

D.2.1 载气:氮气,纯度≥99.995%。

D.2.2 燃气:氢气,纯度≥99.995%。

D.2.3 助燃气:空气。

D.2.4 辅助气体(隔垫吹扫和尾吹气):与载气具有相同性质的氮气。

D.2.5 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成分完全分离。纯度至少为

99%(质量分数),或已知纯度。例如正庚烷、正戊烷等。

D.2.6 校准化合物:苯、甲苯、乙苯、二甲苯、乙二醇甲醚、乙二醇甲醚醋酸酯、乙二醇乙醚、乙二醇乙醚

醋酸酯和二乙二醇丁醚醋酸酯,纯度至少为99%(质量分数),或已知纯度。

D.2.7 稀释溶剂:用于稀释试样的有机溶剂,不含有任何干扰测试的物质。纯度至少为99%(质量分

数),或已知纯度。例如乙酸乙酯、乙酸丁酯、正己烷等。

D.3 仪器设备

D.3.1 气相色谱仪,具有以下配置:
———分流装置的进样口,并且汽化室内衬可更换;
———程序升温控制器;
———检测器:火焰离子化检测器(FID);
———色谱柱:应能使被测物足够分离,如聚二甲基硅氧烷毛细管柱、6%腈丙苯基/94%聚二甲基硅

氧烷毛细管柱、聚乙二醇毛细管柱,或相当型号。

D.3.2 进样器:微量注射器,容量至少是进样量的2倍。

D.3.3 配样瓶:约10mL的玻璃瓶,具有可密封的瓶盖。

D.3.4 天平:精度0.1mg。

D.4 气相色谱测试条件

气相色谱条件如下:
———色谱柱:聚二甲基硅氧烷毛细管柱,30m×0.25mm×0.25μm;
———进样口温度:240℃;
———检测器温度:280℃;
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———载气流速:1.0mL/min;
———分流比:分流进样,分流比可调;
———进样量:1.0μL;
———柱温:初始温度50℃保持5min,然后以10℃/min升至280℃保持5min。
注:也可根据所用仪器的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。

D.5 测试步骤

D.5.1 总则

所有试验进行两次平行测定。

D.5.2 色谱仪参数优化

按D.4中的色谱测试条件,每次都应该使用已知的校准化合物对仪器进行最优化处理,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。

D.5.3 定性分析

D.5.3.1 仪器参数优化

按D.5.2的规定使仪器参数最优化。

D.5.3.2 被测化合物保留时间的测定

将1.0μL含D.2.6所示被测化合物的标准混合溶液注入色谱仪,记录各被测化合物的保留时间。

D.5.3.3 定性分析

按产品明示的施工配比制备混合试样,搅拌均匀后称取约1g样品并用适量稀释溶剂(D.2.7)稀释

试样,用进样器(D.3.2)取1.0μL混合均匀的试样注入色谱仪,记录色谱图,并与经D.5.3.2测定的被测

化合物的标准保留时间对比确定是否存在被测化合物。
注:对以异氰酸酯作为固化剂的溶剂型和无溶剂型涂料以及反应较快的涂料,制备好混合试样后应尽快分析。对

于反应较快的涂料,每次混合的样品不宜低于200g,搅拌时间约为3min。

D.5.4 校准

D.5.4.1 校准样品的配制

分别称取一定量(精确至0.1mg)D.2.6中的各种校准化合物于配样瓶(D.3.3)中,称取的质量与待

测试样中所含的各种化合物的含量应在同一数量级;再称取与待测化合物相同数量级的内标物(D.2.5)
于同一配样瓶中,用适量稀释溶剂(D.2.7)稀释混合物,密封配样瓶并摇匀。

D.5.4.2 相对校正因子的测试

在与测试试样相同的色谱测试条件下按D.5.2的规定优化仪器参数。将适量的校准化合物注入气

相色谱仪中,记录色谱图。按式(D.1)分别计算每种化合物的相对校正因子:

Ri=
mci×Ais

mis×Aci
…………………………(D.1)
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  式中:

Ri ———化合物i的相对校正因子;

mci ———校准混合物中化合物i的质量,单位为克(g);

Ais ———内标物的峰面积;

mis ———校准混合物中内标物的质量,单位为克(g);

Aci ———被测化合物i的峰面积。
测定结果保留3位有效数字。

D.5.5 试样的测试

D.5.5.1 试样的配制:按产品明示的施工配比制备混合试样,搅拌均匀后称取试样约1g(精确至

0.1mg)以及与被测化合物相同数量级的内标物(D.2.5)于配样瓶(D.3.3)中,加入适量稀释溶剂(D.2.7)
于同一配样瓶中稀释试样,密封配样瓶并摇匀。

注:对以异氰酸酯作为固化剂的溶剂型地坪涂料,制备好混合试样后尽快分析。

D.5.5.2 按校准时的最优化条件设定仪器参数。

D.5.5.3 将1.0μL按D.5.5.1配制的试样注入气相色谱仪中,记录色谱图,然后按式(D.2)分别计算试

样中所含被测化合物(苯、甲苯、乙苯、二甲苯、乙二醇甲醚、乙二醇甲醚醋酸酯、乙二醇乙醚、乙二醇乙醚

醋酸酯和二乙二醇丁醚醋酸酯)的含量:

wi=
mis×Ai×Ri

ms×Ais
×100% …………………………(D.2)

  式中:

wi ———试样中被测化合物i的质量分数,%;

mis———内标物的质量,单位为克(g);

Ai ———被测化合物i的峰面积;

Ri ———被测化合物i的相对校正因子;

ms ———试样的质量,单位为克(g);

Ais———内标物的峰面积。
注:如遇到采用D.4中的色谱测试条件不能有效分离被测物而难以准确定量时,可换用其他类型的色谱柱(D.3.1)

或色谱测试条件,使被测物有效分离后再定量测定。

D.6 计算

D.6.1 溶剂型和无溶剂型地坪涂料中甲苯、乙苯和二甲苯总和含量的计算

先按式(D.2)分别计算甲苯、乙苯和二甲苯各自的质量分数wi,然后按式(D.3)计算产品中甲苯、乙
苯和二甲苯总和含量:

wb=∑
n

i=1
wi …………………………(D.3)

  式中:

wb———产品中甲苯、乙苯和二甲苯总和的质量分数,%;

wi ———试样中被测组分i(甲苯、乙苯和二甲苯)的质量分数,%。

D.6.2 溶剂型和无溶剂型地坪涂料中乙二醇醚及醚酯总和含量的计算

先按式(D.2)分别计算乙二醇甲醚、乙二醇甲醚醋酸酯、乙二醇乙醚、乙二醇乙醚醋酸酯和二乙二醇

丁醚醋酸酯各自的质量分数wi,然后按式(D.4)计算产品中乙二醇醚及醚酯总和含量:
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we=∑
n

i=1
wi×104 …………………………(D.4)

  式中:

we ———产品中乙二醇醚及醚酯总和含量,单位为毫克每千克(mg/kg);

wi ———试样中被测组分i(乙二醇甲醚、乙二醇甲醚醋酸酯、乙二醇乙醚、乙二醇乙醚醋酸酯和二

乙二醇丁醚醋酸酯)的质量分数,%;

104———转换因子。

D.6.3 测试方法的检出限

乙二醇甲醚、乙二醇甲醚醋酸酯、乙二醇乙醚、乙二醇乙醚醋酸酯、二乙二醇丁醚醋酸酯的检出限均

为10mg/kg;苯、甲苯、乙苯和二甲苯的检出限均为0.001%。

D.7 精密度

D.7.1 重复性

当测试结果≥1%时,同一操作者两次测试结果的相对偏差应小于5%;当测试结果<1%时,同一

操作者两次测试结果的相对偏差应小于10%。

D.7.2 再现性

当测试结果≥1%时,不同实验室间测试结果的相对偏差应小于10%;当测试结果<1%时,不同实

验室间测试结果的相对偏差应小于20%。
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