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刖 a

本标准的第 3章为强制性的，其余为推荐性的。
本标准代替 GB 18583—2001《室内装饰装修材料 胶粘剂中有害物质限量》。

本标准与 GB 18583—2001相比主要变化如下:
——增加胶粘剂分类中本体型胶粘剂（本版 3. 1）；
——增加和修订溶剂型胶粘剂有害物质种类和限量要求（本版 3. 2,2001 版 3. 1）；
——修订水基型胶粘剂有害物质限量要求（本版 3.3.2001版 3.2）；
——增加本体型胶粘剂有害物质限量要求（本版 3. 4）；
——修订有害物质检验方法（本版附录 A、附录 B、附录 C、附录 D和附录 F.2001版附录 A、附录 B、

附录 C、附录D和附录 E）；

——增加有害物质检验方法（本版附录 E）。

本标准的附录 A、附录 B、附录 C、附录 D、附录 E、附录 F 为规范性附录。

本标准由中国石油和化学工业协会提出。

本标准由全国胶粘剂标准化技术委员会归口。

本标准负责起草单位：上海橡胶制品研究所、中化化工标准化研究所、中国胶粘剂工业协会、国家环

保产品质量监督检验中心。

本标准参加起草单位：抚顺哥俩好化学有限公司、汉高粘合剂有限公司、深圳固强粘合剂有限公司、

上海东和胶粘剂有限公司、江苏黑松林粘合剂厂、贵州水晶化工股份有限公司。

本标准起草人：金卫星、沈忆华、张欣慰、李宪权、龚辈凡、强恩源、许宁、关爱君。

本标准所代替标准的历次版本发布情况为：

——GB 18583—2001。
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室内装饰装修材料

胶粘剂中有害物质限量

1 范围

本标准规定了室内建筑装饰装修用胶粘剂中有害物质限量及其试验方法。

本标准适用于室内建筑装饰装修用胶粘剂。

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/T 601 化学试剂 标准滴定溶液的制备

GB/T 606—2003 化学试剂 水分测定通用方法 卡尔 •费休法 (ISO 6353-1：1982.NEQ)

GB/T 2793-1995 胶粘剂不挥发物含量测定

GB/T 13354—1992 液态胶粘剂密度的测定方法 重量杯法

3 要求

3. 1 室内建筑装饰装修用胶粘剂分类

室内建筑装饰装修用胶粘剂分为溶剂型、水基型、本体型三大类。

3.2 溶剂型胶粘剂中有害物质限量

溶剂型胶粘剂中有害物质限量值应符合表 1的规定。

表 1 溶剂型胶粘剂中有害物质限量值

注：如产品规定了稀释比例或产品有双组分或多组分组成时，应分别测定稀释剂和各组分中的含量.再按产品规

定的配比计算混合后的总量. 如稀释剂的使用量为某一范围时.应按照推荐的最大稀释量进行计算。

项 目
指 标

氯丁橡胶胶粘剂 SBS胶粘齐I」 聚氨酯类胶粘剂 其他胶粘剂

游离甲醛/(g/kg) <0. 50 — —

苯/(g/kg) <5.0
甲苯+二甲苯/(g/kg) <200 <150 ≤150 ≤150

甲苯二异富酸酯/(g/kg) — <10 —

二氯甲烷/(g/kg)

总量＜5.0

<50

— <50
1,2-二氯乙烷/(g/kg)

1,1,2-三氯乙烷/(g/kg)

三氯乙烯/(g/kg)

总量≤5.0

总挥发性有机物/(g/L) <700 <650 <700 ≤700

3.3 水基型胶粘剂中有害物质限量值

水基型胶粘剂中有害物质限量值应符介表 2 的规定。
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表 2 水基型胶粘剂中有害物质限量值

3.4 本体型胶粘剂中有害物质限量值

本体型胶粘剂中有害物质限量值应符合表 3 的规定。

表 3 本体型胶粘剂中有害物质限量值

项 目
指 标

缩甲醛类胶粘剂 聚乙酸乙烯酯胶粘剂 橡胶类胶粘剂 聚氨酯类胶粘剂 其他胶粘剂

游离甲醛/(g/kg) <1.0 <1.0 ≤1.0 — <1.0

苯/(g/kg) ≤0.20

甲苯+二甲苯/(g/kg) <10

总挥发性有机物/(g/L) <350 <110 <250 <100 <350

4 试验方法

项 目 指 标

总挥发性有机物 /(g/L) <100

4. 1 游离甲醛含量的测定按附录 A 进行。
4.2 苯含量的测定按附录 B进行。
4.3 甲苯及二甲苯含量的测定按附录 C 进行。
4.4 游离甲苯二异氟酸酯含量的测定按附录 D进行。
4.5 二氯甲烷、1,2-二氯乙烷、1,1,2-二氯乙烷和二氯乙烯含量的测定按本标准附录 E进行。
4. 6 总挥发性有机物含量的测定按附录 F进行。

5 检验规则

5. 1 型式检验

本标准所列的全部技术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。

生产配方、工艺及原材料有较大改变时或停产三个月后乂恢复生产时应进行型式检验。

5.2 取样方法

在同一批产品中随机抽取三份样品.每份不小于 0.5 kg。
5.3 检验结果的判定

在抽取的三份样品中，取一份样品按本标准的规定进行测定。如果所有项目的检验结果符合本标

准规定的要求，则判定为合格。如果有一项检验结果未达到本标准要求时，应时保存样品进行复验，如

复验结果仍未达到本标准要求时，则判定为不合格。

6 包装标志

用于室内装饰装修的胶粘剂产品，必须在包装 上标明本标准规定的有害物质的名称及其最高含量。
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附录 A

（规范性附录）

胶粘剂中游离甲醛含量的测定 乙酰丙酮分光光度法

A. 1 范围

本方法适用于室内建筑装饰装修用胶粘剂中游离甲醛含量的测定。

本方法适用于游离甲醛含量大于 0. 05 g/kg的室内建筑装饰装修用胶粘剂。
A. 2 原理

水基型胶粘剂用水溶解，而溶剂型胶粘剂先用乙酸乙酯溶解后，再加水溶解。将溶解于水中的游离

甲醛随水蒸出。在 pH=6 的乙酸-乙酸铁缓冲溶液中.馈出液中甲醛与乙酰丙酮作用.在沸水浴条件下

迅速生成稳定的黄色化合物.冷却后在 415 nm处测其吸光度。根据标准曲线，计算试样中游离甲醛

含量。

A. 3 试剂

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸储水或去离子水或相当纯度的水。

A. 3. 1 乙酸核。

A, 3. 2 冰乙酸:p=l. 055 g/mL。
A. 3. 3 乙酰丙酮:p=0. 975 g/mL。
A. 3.3. 1 乙酰丙酮溶液：0.25%（体积分数），称取 25 g乙酸胺（A.3. 1）,加少量水溶解，力口 3 mL 冰乙
酸（A.3. 2）及 0. 25 mL 乙酰丙酮（A.3. 3）,混匀后再加水至 100 mL,调整 pH= 6. 0,此溶液于
2 C 5 "C 贮存，可稳定一个月。
A.3.4 盐酸溶液：1+5（V+V）。
A. 3.5 氢氧化钠溶液：30 g/100 mL。
A. 3.6 碘。

A. 3. 6. 1 碘标准溶液:c（l/2L）=0.1mol/L,按GB/T601进行配制。
A. 3.7 硫代硫酸钠溶液：c（Na2SzO3）=0.1mol/L,按GB/T 601 进行配制。
A. 3.8 淀粉溶液：1 g/100 mL,称 1 g淀粉，用少量水调成糊状，倒人 100 mL沸水中，呈透明溶液，临

用时配制。

A. 3. 9 甲醛：质量分数为 36% 38%。
A. 3.9. 1 甲醛标准贮备液：取 10 mL甲醛溶液（A. 3. 9）置于 500 mL 容量瓶中，用水稀释至刻度。
A.3.9.2 甲醛标准贮备液的标定：吸取 5.0 mL甲醛标准贮备液（A.3. 9. 1）置于 250 mL碘量瓶中，加

碘标准溶液（A.3. 6. 1）30.0 mL,立即逐滴地加入氢氧化钠溶液（A.3. 5）至颜色退到淡黄色为止（大约

0. 7 mL）。静置 10 min,加入盐酸溶液（A.3. 4）15 mL,在暗处静置 10 mm,加入 100 mL新煮沸但已冷

却的水，用标定好的硫代硫酸钠溶液（A.3. 7）滴定至淡黄色，加入新配制的淀粉指示剂（A.3. 8）1 mL,

继续滴定至蓝色刚刚消失为终点。同时进行空白试验。按式（A.1）计算甲醛标准贮备液质

量浓度 p甲醛。

（V,— v2）x c y 15. o , 人 ，、
PL + （2）

式中：

p甲醛——甲醛标准贮备液质量浓度，单位为毫克每毫升（mg/mL）；

H——空白消耗硫代硫酸钠溶液的体积,单位为毫升（mL）；
3
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V.——标定甲醛消耗硫代硫酸钠溶液的体积，单位为毫升(mL)；
c——硫代硫酸钠溶液的浓度，单位为摩尔每升(mol/L)；

15. 0——甲醛(1/2HCHO)摩尔质量；
5.0——甲醛标准贮备液取样体积，单位为毫升(mL)。

A.3.9.3 甲醛标准溶液：用水将甲醛标准贮备液(A.3. 9. 1)稀释成 10. 0 kg/mL 甲醛标准溶液。在
2 C 5 C贮存,可稳定一周。

注：可直接选用甲醛溶液标准样品(GSB 07-1179—2000)c

A. 3. 10 乙酸乙酯。

A. 4 仪器

A. 4. 1 单口蒸馄烧瓶：500 mL。
A. 4. 2 直形冷凝管。

A, 4. 3 容量瓶：250 mL、200 mL、25 mL。

A. 4. 4 水浴锅。

A. 4. 5 分光光度计。

A. 5 分析步骤

A. 5. 1 标准曲线的绘制

按表 A. 1 所列甲醛标准贮备液的体积，分别加入六只 25 mL容量瓶(A.4. 3),加乙酰丙酮溶液
(A. 3. 3. 1)5 mL,用水稀释至刻度，混匀.置于沸水浴中加热 3 min,取出冷却至室温，用 1 cm 的吸收

池.以空白溶液为参比，于波长 们5 nm 处测定吸光度，以吸光度 A 为纵坐标，以甲醛质量浓度
p(jg/ mL)为横坐标，绘制标准曲线,或用最小二乘法计算其回归方程。

表 A. 1 标准溶液的体积与对应的甲醛质量浓度

A. 5.2 样品测定

A. 5. 2. 1 水基型胶粘剂

甲醛标准溶液(A.3.9.3)/mL 对应的甲醛质量浓度 /(ptg/mL)

10. 00 4.0

7. 50 3. 0

5. 00 2.0
2. 50 1.0

1. 25 0. 5

0。 0口

1) 空白溶液。

称取 2.0 g~3.0 g试样(精确到 0. 1 mg),置于 500 mL的蒸储烧瓶中，力口 250 mL 水将其溶解，摇

匀。装好蒸储装置，加热蒸霜，蒸至假出液为 200 mL,停止蒸储。如蒸偏过程中发生沸溢现象，应减少

称样量，重新试验。将储出液转移至 250 mL的容量瓶中，用水稀释至刻度。取 10 mL偏出液于 25 mL

容量瓶中，力口 5 mL的乙酰丙酮溶液(A.3. 3.1),用水稀释至刻度，摇匀。将其置于沸水浴中加热3 min,

取出冷却至室温。然后测其吸光度。

A. 5. 2. 2 溶剂型胶粘剂

称取 5.0 g试样(精确到 0. 1 mg),置于 500 mL的蒸储烧瓶中，加入 20 mL乙酸乙酯(A.3. 10)溶
解样品，然后再加 250 mL水将其溶解，摇匀。

装好蒸得装置�加热蒸假，蒸至修出液为 20() mL,停止蒸帽。将修出液转移至 250 ml,的容量瓶

中，用水稀释至刻度。取 10 mL 福出液于 25 mL容量瓶中,力口 5 mL的乙酰丙酮溶液(A. 3. 3. 1)，用水
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稀释至刻度,摇匀。将其置于沸水浴中加热 3 mm，取出冷却至室温。然后测其吸光度。

A.6 结果表述

直接从标准曲线上读出试样溶液甲醛的质量浓度。

试样中游离甲醛含量 证，.计算公式（A.2）如下：

式中：

w——试样中游离甲醛含量，单位为克每千克（g/kg）；

仆——从标准曲线上读取的试样溶液中甲醛质量浓度，单位为微克每毫升

pi,——从标准曲线上读取的空白溶液中甲醛质量浓度，单位为微克每毫升（kg,mL）;

V——假出液定容后的体积，单位为毫升（mL）；

m——试样的质量，单位为克（g）;

f——试样溶液的稀释因子。
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附 录 B

（规范性附录）

胶粘剂中苯含量的测定 气相色谱法

B. 1 范围

本方法规定了室内建筑装饰装修用胶粘剂中苯含量的测定方法。

本方法适用于苯含量在 0.02 g/kg以上的室内建筑装饰装修用胶粘剂。

B.2 原理

试样用适当的溶剂稀释后，宜接用微量注射器将稀释后的试样溶液注入进样装置，并被载气带入色

谱柱，在色谱柱内被分离成相应的组分，用氢火焰离子化检测器检测并记录色谱图，用外标法计算试样

溶液中苯的含量。

B. 3 试剂

B. 3. 1 苯：色谱纯。

B.3.2 乙酸乙酯：分析纯。

B.4 仪器

B.4. 1 进样器：微量注射器。

B.4.2 色谱仪:带氢火焰离子化检测器。

B.4.3 色谱柱：毛细管柱：固定液为二甲基聚硅氧烷。

注：当有其他组分与被测组分的峰难以分开时，此时需换用不同极性柱子在合适条件下进行试验。

B.4.4 记录装置：积分仪或色谱工作站。

B.4.5 测定条件

注：可选用其他达到分离效果的测定条件。

B. 4. 5. 1 汽化室温度：200 C'。

B. 4. 5. 2 检测室温度：250 C。

B. 4. 5. 3 氮气：纯度大于 99. 99%。
B. 4. 5. 4 氢气：纯度大于 99. 99%。
B.4.5.5 空气：硅胶除水。

B.4.5.6 程序升温：初始温度 35 C,保持时间 25 min,升温速率 8 C/min,终止温度 150C,保持时间
10 mino

B. 5 分析步骤

称取 0.2 g~0. 3 g（精确至 0.1 mg）的试样，置于 50 mL的容量瓶中，用乙酸乙酯溶解并稀释至刻
度，摇匀。用微量注射器取 1 "‘进样，测其峰面积。若试样溶液的峰面积大于表 中最大浓度的峰

面积，用移液管准确移取 V体积的试样溶液于 50 mL 容量瓶中，用乙酸乙酯稀释至刻度，摇匀后再测。

B.6 标准溶液的配制

B. 6. 1 苯标准溶液：1. 0 mg/mL。
称取 0. 1 g（精确到 0. 1 mg）苯，置于 100 mL的容量瓶中，用乙酸乙酯稀释至刻度.摇匀。

6
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B.6.2 系列苯标准溶液的配置

按表 B. 1 中所列苯标准溶液（B.6. 1）的体积，分别加到六个 25 mL的容量瓶中.用乙酸乙酯稀释至

刻度，摇匀。

表 B. 1 系列标准溶液的体积与相应苯的质量浓度

移取的体积/mL 相应苯的质量浓度/（ftg/mL）

15. 00 600

10. 00 400

5. 00 200

2. 50 100

1. 00 40

0. 50 20

B.6.3 系列标准溶液峰面积的测定

升启气相色谱仪，对色谱条件进行设定，待基线稳定后，用微量注射器取 1 标准溶液进样，测定

峰面积.每一标准溶液进样五次�取其平均值。

B. 6. 4 标准曲线的绘制

以峰面积 A 为纵坐标，相应质量浓度 p（rg/mL）为横坐标,即得标准曲线。

B. 7 结果表述

直接从标准曲线上读取试样溶液中苯的浓度。

试样中苯含量 s.计算公式（B.1）如下:

式中：

zu 试样中苯含量，单位为克每千克（g/kg）；

p,——从标准曲线上读取的试样溶液中苯的质量浓度，单位为微克每毫升（y8，mL）；

V——试样溶液的体积.单位为毫升（mL）；
试样的质量，单位为克（g）;

/——稀释因子。

7
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附 录 C
（规范性附录）

胶粘剂中甲苯、二甲苯含量的测定 气相色谱法

C. 1 范围

本方法规定了室内建筑装饰装修用胶粘剂中甲苯、二甲苯含量的测定方法。

本方法适用于甲苯含量在 0.02 g/kg以上的室内建筑装饰装修用胶粘剂。
本方法适用于二甲苯含量在 0. 02 g/kg以上的室内建筑装饰装修用胶粘剂。

C. 2 原理

试样用适当的溶剂稀释后，直接用微量注射器将稀释后的试样溶液注入进样装置，并被载气带入色

谱柱，在色谱柱内被分离成相应的组分，用氢火焰离子化检测器检测并记录色谱图，用外标法计算试样

溶液中的甲苯和二甲苯的含量。

C. 3 试剂

C. 3. 1 甲苯：色谱纯。

C.3.2 间二甲苯和对二甲苯：色谱纯。

C. 3. 3 邻二甲苯：色谱纯。

C. 3.4 乙酸乙酯：分析纯。

C. 4 仪器

C.4. 1 进样装置：微量注射器。

C.4.2 色谱仪：带氢火焰离子化检测器。

C4.3 色谱柱：毛细管柱，固定液为二甲基聚硅氧烷。

注：当有其他组分与被测组分的峰难以分开时，此时需换用不同极性柱子在合适条件下进行试验。

C4.4 记录装置：积分仪或色谱工作站。

C. 4.5 测定条件

注：可选用其他达到分离效果的测定条件。

C. 4. 5. 1 汽化室温度：200 C。

C. 4. 5. 2 检测室温度：250 C 0

C. 4.5. 3 氮气：纯度大于 99.99%。
C. 4. 5. 4 氢气：纯度大于 99. 99%。
C. 4.5. 5 空气：硅胶除水。

C. 4.5.6 程序升温：初始温度 35 C,保持时间 23 mm，升温速率 8 C /mm,终止温度 150 C ,保持时间
10 min0

C.5 分析步骤

称取 0.2 g~0.3 g（精确至 0.1 mg）的试样.置于 50 mL的容量瓶中，用乙酸乙酯溶解并稀释至刻

度，摇匀。用微量注射器取 1 进样，测其峰面积。若试样溶液的峰面积大于表中最大浓度的峰面积,

用移液管准确移取V体积的试样溶液于 50 mL容量瓶中，用乙酸乙酯稀释至刻度,摇匀后再测。
8
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C. 6 标准溶液的配制

C. 6. 1 甲苯、间二甲苯和对二甲苯、邻二甲苯标准溶液：1.0 mg/mL、1.0 mg/mL、1.0 mg/mL
分别称取 0. 100 0 g甲苯、0. 100 0 g间二甲苯和对二甲苯、0. 1 g（精确到 0. 1 mg）邻二甲苯，置于

100 mL的容量瓶中.用乙酸乙酯稀释至刻度，摇匀。
C. 6.2 系列标准溶液的配置

按表 c.1 中所列标准溶液（C. 6. 1）体积.分别加入六个 25 mL的容量瓶中，用乙酸乙酯稀释至刻
度，摇匀。

表 C. 1 标准溶液（C.6. 1）的体积与对应的质量浓度

C. 6.3 系列标准溶液峰面积的测定

开启气相色谱仪，对色谱条件进行设定，待基线稳定后，用微量注射器取 1 标准溶液进样，测定

峰面积，每一标准溶液进样五次.取其平均值。

移取的体积/

mL
对应甲苯的质量浓度/

（ptg/mL）

对应间二甲苯和对二甲苯的质量浓度/

（pig/mL）

对应邻二甲苯的质量浓度/

（Rg/mL）

15. 00 600 600 600

10. 00 400 400 400

5.00 200 200 200

2. 50 100 100 100

1.00 40 40 40

0. 50 20 20 20

C. 6.4 标准曲线的绘制

以峰面积 A 为纵坐标，相应质量浓度 p（rg/mL）为横坐标，即得标准曲线。

C. 7 结果表述

直接从标准曲线上读取试样溶液中甲苯或二甲苯的质量浓度。

试样中甲苯或二甲苯含量u，‘计算公式（C.1）如下：

式中：

w——试样中甲苯或二甲苯含量，单位为克每千克（g/kg）；

P，——从标准曲线上读取的试样溶液中甲苯或二甲苯质量浓度，单位为微克每毫升（kg/mL）；

V——试样溶液的体积，单位为毫升（mL）；
"2 试样的质量，单位为克（g）；

/——稀释因子。

9
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附录 D

（规范性附录）

聚氨酯胶粘剂中游离甲苯二异着酸酯含量的测定 气相色谱法

D. 1 范围

本方法适用于室内建筑装饰装修用聚氨酯胶粘剂中游离甲苯二异氧酸酯含量的测定。

本方法能测定游离甲苯二异鼠酸酯含量在 0. 1 g/kg以上的室内建筑装饰装修用聚氨酯胶粘剂。

D. 2 原理

试样用适当的溶剂稀释后，加入正十四烷作内标物。将稀释后的试样溶液注入进样装置，并被载气

带入色谱柱，在色谱柱内被分离成相应的组分，用氢火焰离子化检测器检测并记录色谱图，用内标法计

算试样溶液中甲苯二异氟酸酯的含量。

D. 3 试剂

D. 3. 1 乙酸乙酯：加入 100 g 5A 分子筛（D.3. 4）,放置 24 h后过滤。
D.3.2 甲苯二异氨酸酯。

D. 3. 3 正十四烷：色谱纯。

D.3.4 5A 分子筛：在 50（） C的高温炉中加热 2 h,置于干燥器中冷却备用。

D. 4 仪器

D.4. 1 进样装置:微量注射器。

D.4.2 色谱仪：带氢火焰离子化检测器。

D.4.3 色谱柱：固定液为二甲基聚硅氧烷。

D.4.4 记录装置：积分仪或色谱工作站。

D.4.5 测定条件

注：可选用其他达到分离效果的测定条件。

D. 4. 5. 1 汽化室温度：200 C\
D. 4.5.2 检测室温度：250 C。

D. 4. 5. 3 柱箱温度：160 C。

D. 4. 5. 4 氮气：纯度大于 99. 99%。
D. 4. 5. 5 氢气：纯度大于 99. 99%。
D.4.5.6 空气：硅胶除水。

D.5 分析步骤

D. 5. 1 内标溶液的制备

称取 0.2 g（精确到 0.1 mg）正十四烷于 25 mL的容量瓶中，用除水的乙酸乙酯稀释至刻度.摇匀。
D. 5.2 相对质量校正因子的测定

称取 0. 2 g~0. 3 g（精确到 0. 1 mg）甲苯二异匐,酸酯于 50 mL的容量瓶中，加入 5 mL内标物，用适

量的乙酸乙酯稀释，取 1 进样，测定甲苯二异鼠酸酯和正十四烷的色谱峰面积。根据公式计算相对

质量校正因子，相对质量校正因子 的计算公式（D.1）如下：

10
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式中：

m t 甲苯二异象酸酯的质量，单位为克（g）;

机" 所加内标物质量，单位为克（g）；

A,——甲苯二异氟酸酯的峰面积；
A.——所加内标物的峰面积。

D. 5.3 试样溶液的制备及测定

称取 2. 0 g 3. 0 g（精确到 0. 1 mg）样品于 50 mL容量瓶中，加人 5 mL内标物，用适量的乙酸乙酯
稀释，取 1 进样，测定试样溶液中甲苯二异氟酸酯和正十四烷的色谱峰面积。

D. 6 结果表述

试样中游离甲苯二异鼠酸酯含量的,计算公式（D.2）如下：

戏，= f 4^- • — X 1 000 （ D. 2 ）
儿 如

式中：

W——试样中游离甲苯二异氟酸酯含量，单位为克每千克（g/kg）；

/' 相对质量校正因子；

——待测试样的质量，单位为克（g）;

"外——所加内标物质量，单位为克（g）;

Ai——待测试样的峰面积；
A、——所加内标物的峰面积。

1 1
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附录 E

（规范性附录）

胶粘剂中卤代煌含量测定 气相色谱法

E. 1 范围

本方法规定了室内建筑装饰装修用胶粘剂中有害物质二氯甲烷、1,2-二氯乙烷、1.1,2-三氯乙烷、

三氯乙烯含量测定方法。

本方法适用于二氯甲烷、1,2-二氯乙烷、1,1,2-三氯乙烷、三氯乙烯含量在 0. 1 g kg以 上的室内建

筑装饰装修用胶粘剂的测定。

E. 2 原理

试样用适当的溶剂稀释后，直接用微量注射器将稀释后的试样溶液注入进样装置，并被载气带入色

谱柱，在色谱柱内被分离成相应的组分，用氢火焰离子化检测器检测并记录色谱图，用外标法计算试样

溶液中待测组分的含量。

E. 3 试剂

E. 3. 1 二氯甲烷、1,2-二氯乙烷、1,1.2-二氯乙烷、二氯乙烯均为色谱纯。

E. 3.2 乙酸乙酯：分析纯。

E. 4 仪器

E.4. 1 进样器:微量注射器。

E.4.2 色谱仪：带氢火焰离子化检测器。

E.4.3 色谱柱：毛细管柱，固定液为二甲基聚硅氧烷。

注：当有其他组分与.被测组分的峰难以分开时，此时需换用不同极性柱子在合适条件下进行试验。

E.4.4 记录装置：积分仪或色谱工作站。

E.4.5 测定条件

注：可选用其他达到分离效果的测定条件。

E. 4. 5. 1 汽化室温度：200 C。
E. 4. 5. 2 检测室温度：250

E. 4. 5. 3 氮气：纯度大于 99. 99%。
E.4.5.4 氢气：纯度大于 99. 99%。
E. 4.5. 5 空气：硅胶除水。

E. 4.5.6 分流,分流比为 20：1。

E. 4. 5. 7 尾吹：30 mL/min0
E.4. 5. 8 二氯甲烷恒温：80C。

E. 4.5.9 1,2-二氯乙烷、1*1,2-三氯乙烷、三氯乙烯程序升温：

初始温度 35 "C,保持时间 25 min,升温速率 8 C/min,终止温度 150 C ,保持时间 10 min。

E. 5 分析步骤

称取 0.2 g~0. 3 g（精确至 0.1 mg）的试样，置于 50 mL的容量瓶中，用乙酸乙酯溶解并稀释至刻
度.摇匀。用微量注射器取 1 ".进样，测其峰面积。若试样溶液的峰面积大于表 E.1中最大浓度的峰
12
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面积，用移液管准确移取 V体积的试样溶液于 50 mL容量瓶中，用乙酸乙酯稀释至刻度，摇匀后再测。

E. 6 标准溶液的配制

E. 6. 1 标准溶液：10mg/mL
分别称取约 1 g准确至 0.000 1 g的二氯甲烷、1,2-二氯乙烷、1.1,2-三氯乙烷和三氯乙烯，分别置

于 100 mL的容量瓶中，用乙酸乙酯稀释至刻度，摇匀。
E. 6. 2 标准溶液：500 pg/mL

分别取适当体积的二氯甲烷、1.2-二氯乙烷、1.1,2-二氯乙烷和二氯乙烯溶液（E.6. 1），置于一个
10（）mL的容量瓶中，用乙酸乙酯稀释至刻度，摇匀即得二氯甲烷、1,2-二氯乙烷、1,1 ,2-三氯乙烷和
三氯乙烯浓度为 500 rg /mL的标准溶液。
E. 6.3 系列标准溶液的配置

按表 E. 1 中所列标准溶液（E.6. 2）的体积，分别置于六个 25 mL的容量瓶中,用乙酸乙酯稀释至刻

度,摇匀。

表 E. 1 系列标准溶液的体积与相应的质量浓度

E. 6.4 系列标准溶液峰面积的测定

开启气相色谱仪，对色谱条件进行设定，待基线稳定后，用微量注射器取 1 标准溶液进样，测定

峰面积.每一标准溶液进样五次�取其平均值。

移取的体积/

mL
二氯甲烷的质量浓度/

（ptg/mL）

1,2-二氯乙烷的质量浓度/

（〃g/mL）

1,1,2-三氯乙烷的质量浓度/

（ptg/mL）

三氯乙烯的质量浓度/

（*g/mL）

25.00 500. 0 500. 0 500. 0 500. 0
10. 00 200. 0 200. 0 200. 0 200. 0
5. 00 100. 0 100. 0 100. 0 100. 0
2. 50 50.0 50. 0 50. 0 50.0
1. 00 20.0 20. 0 20. 0 20.0
0. 50 10.0 10. 0 10. 0 10.0

E. 6.5 标准曲线的绘制

以峰面积 A 为纵坐标，相应标准溶液质量浓度 p（kg/mL）为横坐标，即得标准曲线。

E. 7 结果表述

直接从标准曲线上读取或根据回归方程计算出试样溶液中待测组分的质量浓度。

试样中待测组分含量w，计算公式（E. 1）如下：

式中：

馆——试样中待测组分含量，单位为克每千克（g/kg）；

试样溶液中待测组分的质量浓度，单位为微克每毫升Sg/mL）；

V——试样溶液的体积.单位为毫升（mL）；

加 试样的质量，单位为克（g）;

/——试样溶液的稀释倍数。

13
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附 录 F

（规范性附录）

胶粘剂中总挥发性有机物含量的测定方法

F. 1 范围

本方法适用于室内建筑装饰装修用胶粘剂中总挥发性有机物含量的测定。

F. 2 原理

将适量的胶粘剂置于恒定温度的鼓风干燥箱中，在规定的时间内，测定胶粘剂总挥发物含量。用

卡尔・费休法或气相色谱法测定其中水分的含量。胶粘剂总挥发物含量扣除其中水分的量，计算得胶

粘剂中总挥发性有机物的含量。

F. 3 试剂

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸得水或去离子水或相当纯度的水。

F. 3. 1 卡尔 �费休试剂。

F.4 仪器

F.4. 1 鼓风干燥箱：温度能控制在 105 c±1
F. 4. 2 卡尔 �费休滴定仪。

F. 4. 3 气相色谱仪：配有热导检测器。

F.5 分析步骤

F.5. 1 总挥发分含量的测定

按 GB/T 2793—1995 规定的方法进行测定。
F.5.2 胶粘剂中水分含量的测定

F.5.2. 1 卡尔 �费休法

按 GB/T 606-2003 规定的方法进行测定。
F.5.2.2 气相色谱法

F. 5. 2. 2. 1 试剂

F. 5. 2. 2. 1. 1 蒸5水。
F. 5. 2. 2. 1.2 无水 N,N-二甲基甲酰胺（DMF）.分析纯。
F.5.2.2. 1.3 无水异丙醇，分析纯。

F. 5. 2. 2. 2 仪器

F.5.2.2.2. 1 气相色谱仪：配有热导检测器。

F. 5. 2. 2. 2. 2 色谱柱：柱长 1 m,外径 3. 2 mm,填装 177 250 的高分子多孔微球的不锈钢柱。

（对于程序升温，柱温的初始温度 80 C,保持时间 5 min,升温速率 30 C/mm,终止温度 170 C,保持时

间 5 min；对于恒温，柱温为 140 C .在异丙醇完全出完后，把柱温调到 170 C ,待 DMF峰出完。若继续
测试，再把柱温降到 140 -C）o

F.5.2.2. 2. 3 记录仪。

F. 5. 2. 2. 2. 4 微量注射器。

F.5.2.2. 2. 5 具塞玻璃瓶

14
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F. 5. 2. 2. 3 试验步骤

F.5.2.2. 3. 1 测定水的响应因子R

在同一具塞玻璃瓶中称 0. 2 g左右的蒸储水和 0. 2 g 左右的异丙醇（精确至 0. 1 m g）.加人 2 ml

的 N,N-二甲基甲酰胺，混匀。用微量注射器进 1 的标准混样，记录其色谱图。

按式（F.1）计算水的响应因子 R：

式中：

K ——水的响应因子；

机,——异丙醇质量，单位为克（g）；

明l,<>
——水的质量，单位为克（g）;

A见o 水峰面积；

4——异丙醇峰面积。

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

做为空白，记录空白的水峰面积。

按式（F.2）计算水的响应因子：

m ；（Ah9o — B）R = —— —— （F.2）mH2OAi
式中 ：

R 水的响应因子；

m, 异丙醇质量，单位为克（g）;

机 h e
——水的质量，单位为克（g）;

A h2<> 水峰面积；

——异丙醇峰面积；

B——空白中水的峰面积。
F. 5. 2. 2. 3. 2 样品分析

称取搅拌均匀后的试样 0. 6 g和 （）. 2 g的异丙醇（精确至 0. 1 mg）.加入到具塞玻璃瓶中，再加入

2 mL N,N-二甲基甲酰胺.盖上瓶塞，同时准备一个不加试样的异丙醇和 N,N-二甲基甲酰胺做为空白

样。用力摇动装有试样的小瓶 15 mm，放置 5 mm使其沉淀，也可使用低速离心机使其沉淀。吸取1

试样瓶中的上清液，注入色谱仪中，并记录其色谱图。

按式（F.3）计算试样中水的质量分数 m 水 ：

100 X（Ah o — B）啊
如水= a―r （ F. 3 ）

式中：

Axo 水峰面积；

B——空白中水峰面积；

——异丙醇峰面积；

——异丙醇质量，单位为克（g）;

m p 试样质量，单位为克（g）;

R 响应因子。

( F.1 )
机iA%。R = mH2OAi

F.5. 3 胶粘剂密度的测定

按GB/T 13354—1992规定的方法进行测定。
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F.6 结果的表述

试样中总有机挥发物含量w，计算公式（F.4）如下：

w =［（ — to水）/（1 — 如’水 ）］X p X 1 000 （ F. 4 ）
式中：

3——试样中总有机挥发物含量，单位为克/升（g/L）；

如总
——总挥发分含量质量分数；

wa——水分含量质量分数；
p 试样的密度，单位为克每毫升（g/mL）。
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