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前　　言

　　本标准全部技术内容为强制性。

本标准的附录Ａ、附录Ｂ、附录Ｃ、附录Ｄ、附录Ｅ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、中华制漆（深圳）有限公司、深圳松辉化工有限公司、

恒昌石油化工有限公司、浙江环达漆业集团有限公司、广东嘉宝莉化工有限公司、杭州油漆有限公司、江

苏长江涂料有限公司、上海富臣化工有限公司、巴斯夫（中国）有限公司、昆山市世名科技开发有限公司、

常州市苏磊涂料有限公司。

本标准主要起草人：黄宁、季军宏、王智、张定德、胡光辉、邱玉清、许有为、姜方群、张浩君、陈寿生、

俞云表、吕仕铭、韦素琴。
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玩具用涂料中有害物质限量

１　范围

本标准规定了玩具用涂料中对人体和环境有害的物质容许限量的要求、试验方法、检验规则和包装

标志等内容。

本标准适用于各类玩具用涂料。

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／Ｔ１２５０　极限数值的表示方法和判定方法

ＧＢ／Ｔ１７２５—２００７　色漆、清漆和塑料 不挥发物含量的测定（ＩＳＯ３２５１：２００３，ＩＤＴ）

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

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

ＧＢ／Ｔ６７５０—２００７　 色漆和清漆 　 密度的测定 　 比重瓶法 （ＩＳＯ２８１１１：１９９７，Ｐａｉｎｔｓａｎｄ

ｖａｒｎｉｓｈｅｓ—Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｄｅｎｓｉｔｙ—Ｐａｒｔ１：Ｐｙｋｎｏｍｅｔｅｒｍｅｔｈｏｄ，ＩＤＴ）　

ＧＢ／Ｔ９７５０　涂料产品包装标志

３　术语和定义

下列术语和定义适用于本标准。

３．１

玩具用涂料　犮狅犪狋犻狀犵狊犳狅狉狋狅狔狊

涂覆在玩具表面能形成涂膜的液体或固体涂料的总称。

３．２

挥发性有机化合物　狏狅犾犪狋犻犾犲狅狉犵犪狀犻犮犮狅犿狆狅狌狀犱；犞犗犆

在１０１．３ｋＰａ标准大气压下，任何初沸点低于或等于２５０℃的有机化合物。

３．３

挥发性有机化合物含量　狏狅犾犪狋犻犾犲狅狉犵犪狀犻犮犮狅犿狆狅狌狀犱犮狅狀狋犲狀狋；犞犗犆犮狅狀狋犲狀狋

按规定的测试方法测试产品所得到的挥发性有机化合物的含量。

４　要求

产品中有害物质限量应符合表１的要求。

表１　有害物质限量的要求

项　　　目 要　　　求

铅含量ａ／（ｍｇ／ｋｇ） ≤ ６００

可溶性元素含量ａ／（ｍｇ／ｋｇ） ≤

锑（Ｓｂ） ６０

砷（Ａｓ） ２５

钡（Ｂａ） １０００

１
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表１（续）

项　　　目 要　　　求

可溶性元素含量ａ／（ｍｇ／ｋｇ） ≤

镉（Ｃｄ） ７５

铬（Ｃｒ） ６０

铅（Ｐｂ） ９０

汞（Ｈｇ） ６０

硒（Ｓｅ） ５００

邻苯二甲酸酯含量ｂ／％ ≤

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

挥发性有机化合物（ＶＯＣ）含量ｃ／（ｇ／Ｌ） ≤ ７２０

苯含量ｃ／％ ≤ ０．３

甲苯、乙苯和二甲苯含量总和ｃ／％ ≤ ３０

　　ａ 按产品明示的施工配比（稀释剂无须加入）制备混合试样，并制备厚度适宜的涂膜。在产品说明书规定的干燥

条件下，待涂膜完全干燥后，对干涂膜进行测定。粉末状涂料直接进行测定。

　　ｂ 液体样品，按产品明示的施工配比制备混合试样，先按规定的方法测定其含量，再折算至干涂膜中的含量。粉

末状样品或干涂膜样品，按规定的方法测定其含量。

　　ｃ 仅适用于溶剂型涂料。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，应按照推荐的

最大稀释量稀释后进行测定。

５　试验方法

５．１　取样

产品取样应按ＧＢ／Ｔ３１８６的规定进行。

５．２　检验方法

５．２．１　铅含量的测定按本标准中附录Ａ的规定进行。

５．２．２　可溶性元素的测定按本标准中附录Ｂ的规定进行。

５．２．３　邻苯二甲酸酯类的测定按本标准中附录Ｃ的规定进行。

５．２．４　挥发性有机化合物的测定按本标准中附录Ｄ的规定进行。

５．２．５　苯及甲苯、乙苯和二甲苯总和的测定按本标准中附录Ｅ的规定进行。

６　检验规则

６．１　本标准所列的全部要求均为型式检验项目。

６．１．１　在正常生产情况下，每年至少进行一次型式检验。

６．１．２　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。

２
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６．２　检验结果的判定

６．２．１　检验结果的判定按ＧＢ／Ｔ１２５０中修约值比较法进行。当修约后检验结果为０、０．０时，结果以

一位有效数字报出。

６．２．２　报出检验结果时应同时注明产品明示的施工配比。

６．２．３　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。

７　包装标志

７．１　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。

７．２　对于由双组分或多组分配套组成的涂料，包装标志上或产品说明书中应明确各组分的施工配比。

对于施工时需要稀释的涂料，包装标志上或产品说明书中应明确稀释比例。

３
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附　录　犃

（规范性附录）

铅含量的测定

犃．１　原理

干燥后的涂膜，采用适宜的方法除去所有的有机物质，然后采用合适的分析仪器测定试验溶液中的

铅含量。

犃．２　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。

犃．２．１　硝酸：约为６５％（质量分数），密度约为１．４０ｇ／ｍＬ，不应使用已经变黄的硝酸。

犃．２．２　过氧化氢：约为３０％（质量分数），密度约为１．１０ｇ／ｍＬ。

犃．２．３　碳酸镁。

犃．２．４　硝酸溶液：１∶１（体积比）。

犃．２．５　硝酸溶液：２∶９８（体积比）。

犃．２．６　铅标准贮备溶液：浓度为１００ｍｇ／Ｌ或１０００ｍｇ／Ｌ。

犃．３　仪器和设备

普通实验室仪器设备以及下列一些仪器设备：

犃．３．１　合适的分析仪器：如火焰原子吸收光谱仪、电感耦合等离子体原子发射光谱仪等。

犃．３．２　粉碎设备：粉碎机，剪刀或其他合适的粉碎设备。

犃．３．３　电热板。温度可控。

犃．３．４　马弗炉：温度能控制在（４７５±２５）℃。

犃．３．５　微波消解仪。

犃．３．６　天平：精度０．１ｍｇ。

犃．３．７　坩埚；５０ｍＬ。

犃．３．８　烧杯：５０ｍＬ。

犃．３．９　滤膜（适用于水溶液）：孔径０．４５μｍ。

犃．３．１０　容量瓶：５０ｍＬ、１００ｍＬ等。

犃．３．１１　移液管：１ｍＬ、２ｍＬ、５ｍＬ、１０ｍＬ、２５ｍＬ等。

犃．３．１２　玻璃板或聚四氟乙烯板。

所有的玻璃器皿、样品容器、玻璃板或聚四氟乙烯板等在使用前都需用硝酸溶液（Ａ．２．４）浸泡

２４ｈ，然后用水彻底清洗并干燥。

犃．４　试验步骤

犃．４．１　涂膜的制备

将待测样品搅拌均匀。按产品明示的施工配比（稀释剂无须加入）制备混合试样，搅拌均匀后，在玻

璃板或聚四氟乙烯板（Ａ．３．１２）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（Ａ．３．２）将其粉碎，

使涂膜的尺寸小于５ｍｍ。

　　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（Ａ．３．２）将涂膜剪碎，使涂膜的尺寸小于５ｍｍ。

　　注２：粉末状样品，直接进行样品处理。

４
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犃．４．２　样品处理

对制备的试样进行二次平行测试。

本标准提供了下列三种消解样品的方法，实验室可根据条件选用其中一种。

犃．４．２．１　干灰化法

称取粉碎后的试样约０．２ｇ～０．３ｇ（精确至０．１ｍｇ）放入坩埚（Ａ．３．７）内，将约０．５ｇ碳酸镁

（Ａ．２．３）覆盖在坩埚内的试样上。将坩埚置于通风橱内的电热板（Ａ．３．３）上，逐渐升高电热板的温度

（不超过４７５℃）至样品被消解成一个焦块，且挥发的消解产物已被充分排出，只留下干的碳质残渣。然

后将坩埚放入（４７５±２５）℃的马弗炉（Ａ．３．４）内，保温直至完全灰化。

在灰化期间应供给足够的空气氧化，但不允许坩埚内的物质在任何阶段发生燃烧。

待盛有灰化物的坩埚冷却至室温后，加入５ｍＬ硝酸（Ａ．２．１），然后将坩埚内的溶液用滤膜

（Ａ．３．９）过滤并转移至５０ｍＬ容量瓶（Ａ．３．１０）中，用水冲洗坩埚和滤膜，所得到的溶液全部收集于同

一容量瓶内，然后用水稀释至刻度。同时做试剂空白试验。

　　注：本方法不适用于氟碳涂料。

犃．４．２．２　湿酸消解法

称取粉碎后的试样约０．１ｇ～０．３ｇ（精确至０．１ｍｇ）置于５０ｍＬ烧杯（Ａ．３．８）中，加入７ｍＬ硝酸

（Ａ．２．１），在烧杯口上加盖一块表面皿，在电热板（Ａ．３．３）上加热使溶液保持微沸１５ｍｉｎ左右，继续加

热直到产生白烟。将烧杯从电热板上取下，冷却约５ｍｉｎ，缓慢滴加１ｍＬ～２ｍＬ过氧化氢（Ａ．２．２）三

次。每次加入后均需等反应平静后再加入。再次将烧杯放置在电热板上加热，至样品消解完全。如样

品消解不完全，取下稍冷，再加入适量浓硝酸（Ａ．２．１）和过氧化氢（Ａ．２．２）１～２次，继续加热使样品消

解完全。至残余溶液约１ｍＬ左右时，取下烧杯冷却至室温。用约１０ｍＬ水稀释，然后用滤膜（Ａ．３．９）

将溶液过滤并转移至５０ｍＬ容量瓶（Ａ．３．１０）中。用水冲洗烧杯和滤膜，所得到的溶液全部收集于同一

容量瓶中，然后用水稀释至刻度。同时做试剂空白试验。

犃．４．２．３　微波消解法

称取粉碎后的试样约０．１ｇ～０．２ｇ（精确至０．１ｍｇ）置于微波消解罐中，分别加入５ｍＬ硝酸

（Ａ．２．１）和２ｍＬ过氧化氢（Ａ．２．２），然后将消解罐封闭。按以下温度程序进行消解：约１０ｍｉｎ内升至

（１８０±５）℃，维持该温度３０ｍｉｎ后降温。消解罐冷却至室温后，打开消解罐，将消解溶液用滤膜

（Ａ．３．９）过滤并转移至５０ｍＬ的容量瓶（Ａ．３．１０）中。用水冲洗消解内罐和内盖，将洗涤液收集于同一

容量瓶中，同时用水冲洗滤膜，所得到的溶液全部收集于同一容量瓶中，然后用水稀释至刻度。同时做

试剂空白试验。

采用上述各种方法消解样品时，可根据样品的实际状况确定适宜的消解条件，确保试样中的有机化

合物全部被除去，而被测元素全部溶出。如果处理后的样品有残渣，残渣应用合适的测量手段［例如Ｘ

射线荧光光谱仪（ＸＲＦ）］测定，确保无被测元素存在。否则应改变消解条件使被测元素完全溶出。

所得到的消解溶液应在２４ｈ内完成测试，否则应用硝酸（Ａ．２．１）加以稳定，使保存的溶液浓度

犮（ＨＮＯ３）约为１ｍｏｌ／Ｌ。　

犃．４．３　测试

按Ａ．４．２制备的试验溶液采用合适的分析仪器（Ａ．３．１）测定铅含量。

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。

犃．５　结果的计算

按式（Ａ．１）计算试样中的铅含量：

狑＝
（ρ－ρ０）犞×犉

犿
…………………………（Ａ．１）
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　　式中：

狑———试样中的铅含量，单位为毫克每千克（ｍｇ／ｋｇ）；

ρ———试验溶液中的铅浓度，单位为毫克每升（ｍｇ／Ｌ）；

ρ０———空白溶液中的铅浓度，单位为毫克每升（ｍｇ／Ｌ）；

犞———试验溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犉———试验溶液的稀释倍数；

犿———称取的试样质量，单位为克（ｇ）。

犃．６　精密度

犃．６．１　重复性

同一操作者二次测试结果的相对偏差应小于１０％。

犃．６．２　再现性

不同实验室间测试结果的相对偏差应小于２０％。
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附　录　犅

（规范性附录）

可溶性元素含量的测定

犅．１　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测定试验溶液中可溶性元

素的含量。

犅．２　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。

犅．２．１　盐酸：约为３７％（质量分数），密度约为１．１８ｇ／ｍＬ。

犅．２．２　盐酸溶液：０．０７ｍｏｌ／Ｌ。

犅．２．３　盐酸溶液：约为２ｍｏｌ／Ｌ。

犅．２．４　硝酸溶液：１∶１（体积比）。

犅．２．５　锑、砷、钡、镉、铬、铅、汞、硒标准贮备溶液：浓度为１００ｍｇ／Ｌ或１０００ｍｇ／Ｌ。

犅．３　仪器和设备

普通实验室仪器设备以及下列一些仪器设备：

犅．３．１　检出限适当（见Ｂ．６）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）。

犅．３．２　粉碎设备：粉碎机，剪刀等。

犅．３．３　不锈钢金属筛：孔径０．５ｍｍ。

犅．３．４　天平：精度０．１ｍｇ。

犅．３．５　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。

犅．３．６　酸度计：精度为±０．２ｐＨ单位。

犅．３．７　滤膜（适用于水溶液）：孔径０．４５μｍ。

犅．３．８　容量瓶：２５ｍＬ、５０ｍＬ、１００ｍＬ等。

犅．３．９　移液管：１ｍＬ、２ｍＬ、５ｍＬ、１０ｍＬ、２５ｍＬ、５０ｍＬ等。

犅．３．１０　系列化学容器：总容量为盐酸溶液（Ｂ．２．２）提取剂体积的１．６倍～５．０倍。

犅．３．１１　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（Ｂ．２．４）

浸泡２４ｈ，然后用水清洗并干燥。

犅．４　试验步骤

犅．４．１　涂膜的制备

将待测样品搅拌均匀。按产品明示的施工配比（稀释剂无须加入）制备混合试样，搅拌均匀后，在玻

璃板或聚四氟乙烯板（Ｂ．３．１１）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（Ｂ．３．２）将其粉碎，

并用不锈钢金属筛（Ｂ．３．３）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（Ｂ．３．２）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。

７

犌犅２４６１３—２００９



犅．４．２　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（Ｂ．３．１０），用合适的移液管（Ｂ．３．９）将相当于测试试样质量５０倍、温度为

（３７±２）℃的盐酸溶液（Ｂ．２．２）与测试试样混合。在搅拌装置（Ｂ．３．５）上搅拌１ｍｉｎ后，用酸度计

（Ｂ．３．６）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（Ｂ．２．３）［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（Ｂ．２．１）］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（Ｂ．３．７）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（Ｂ．２．１）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。

犅．４．３　测试

按Ｂ．４．２制备的试验溶液采用检出限适当（见Ｂ．６）的分析仪器（Ｂ．３．１）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。

犅．５　结果的计算

犅．５．１　按式（Ｂ．１）分别计算试样中各种可溶性元素的含量：

狑＝
（ρ－ρ０）犞×犉

犿
…………………………（Ｂ．１）

　　式中：

狑———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（Ａ．２．２）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）。

犅．５．２　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（Ｂ．１）中的计算结果应减去该结果乘以表Ｂ．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。

表犅．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％）ｍｇ／ｋｇ

＝８４ｍｇ／ｋｇ。

犅．６　测试方法的检出限

按上述分析方法测定可溶性元素的含量，其检出限不应大于该元素限量的十分之一。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。

８

犌犅２４６１３—２００９



犅．７　精密度

犅．７．１　重复性

同一操作者２次测试结果的相对偏差应小于２０％。

犅．７．２　再现性

不同实验室间测试结果的相对偏差应小于３３％。
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附　录　犆

（规范性附录）

邻苯二甲酸酯类的测定———气质联用法

犆．１　原理

用丁酮溶剂对试样中的邻苯二甲酸酯类进行超声波提取。对提取液定容后，用气相色谱／质谱联用

仪（ＧＣＭＳ）测定。采用全扫描的总离子流色谱图（ＴＩＣ）和质谱图（ＭＳ）进行定性，选择离子检测（ＳＩＭ）

和外标法进行定量。

犆．２　材料和试剂

犆．２．１　载气：氦气，纯度≥９９．９９９％。

犆．２．２　稀释溶剂：丁酮，纯度（质量分数）≥９９％或已知纯度。

犆．２．３　校准化合物：邻苯二甲酸二丁酯（ＤＢＰ）、邻苯二甲酸丁苄酯（ＢＢＰ）、邻苯二甲酸二异辛酯

（ＤＥＨＰ）、邻苯二甲酸二辛酯（ＤＮＯＰ）、邻苯二甲酸二异壬酯（ＤＩＮＰ）、邻苯二甲酸二异癸酯（ＤＩＤＰ），纯

度（质量分数）≥９８％或已知纯度。

犆．２．４　标准储备溶液：分别准确称取适量的邻苯二甲酸酯类校准化合物（Ｃ．２．３），用丁酮（Ｃ．２．２）配制

成浓度为５０００ｍｇ／Ｌ的标准储备溶液。

　　注：标准储备溶液在（０～４）℃冰箱中保存，有效期６个月。

犆．２．５　混合标准工作溶液：采用逐级稀释的方法，用丁酮（Ｃ．２．２）稀释标准储备溶液（Ｃ．２．４）成适用浓

度的混合标准工作溶液。

　　注：标准工作溶液在（０～４）℃冰箱中保存，有效期３个月。

犆．３　仪器和设备

犆．３．１　气相色谱／质谱联用仪（ＧＣＭＳ）。

犆．３．２　进样器：容量至少应为进样量的二倍。

犆．３．３　样品瓶：约１０ｍＬ的玻璃瓶，具有可密封的瓶盖。

犆．３．４　离心机：离心力约为（５０００±５００）犵（犵＝９．８０６６５ｍ／ｓ
２）。

犆．３．５　容量瓶：５０ｍＬ，１００ｍＬ等。

犆．３．６　具塞锥形瓶：５０ｍＬ等。

犆．３．７　粉碎设备：粉碎机、剪刀或其他合适的粉碎设备。

犆．３．８　超声波发生器：功率５００Ｗ。

犆．３．９　滤膜（适用于有机溶剂）：孔径０．４５μｍ。

犆．３．１０　天平：精度０．１ｍｇ。

　　注：邻苯二甲酸酯类是实验室内常见的污染物，试剂、溶剂和玻璃器皿等均可能被邻苯二甲酸酯类污染，而造成干

扰。因此分析过程中，避免使用塑料器皿。此外，玻璃器皿于使用前，必须放在高温炉中以４００℃烘烤２ｈ～

４ｈ，或以分析纯溶剂冲洗。　

犆．４　气相色谱质谱测试条件

色谱柱：５％二苯基／９５％二甲基聚硅氧烷毛细管柱，３０ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５μｍ，例如：ＤＢ５ＭＳ毛

细管柱。

柱温：起始温度６０℃保持０．７５ｍｉｎ，然后以３０℃／ｍｉｎ升至１８０℃，保持１ｍｉｎ，再以１５℃／ｍｉｎ升

至２８０℃，保持７ｍｉｎ；
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进样口温度：２８０℃；

色谱质谱接口温度：２８０℃；

离子源温度：２３０℃；

载气流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；

进样方式：不分流进样，０．７５ｍｉｎ后开阀；

进样量：１．０μＬ；

电离方式：ＥＩ；

电离能量：７０ｅＶ；

测定方式：全扫描的总离子流色谱图（ＴＩＣ）和质谱图（ＭＳ）进行定性，选择离子检测（ＳＩＭ）和外标

法进行定量。

　　注１：在Ｃ．４的气相色谱质谱测试条件下，６种邻苯二甲酸酯类的参考保留时间和选择离子及其丰度比参见

表Ｃ．１；总离子流色谱图和选择离子色谱图参见图Ｃ．１、Ｃ．２、Ｃ．３、Ｃ．４、Ｃ．５。

　　注２：也可根据所用气相色谱质谱联用仪的性能及待测试样的实际情况选择最佳的气相色谱质谱测试条件。

犆．５　测试步骤

犆．５．１　气相色谱质谱联用仪的参数优化

参照Ｃ．４的气相色谱质谱测试条件，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。

犆．５．２　定性分析

犆．５．２．１　将待测样品搅拌均匀。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试样

置于样品瓶（Ｃ．３．３）中，加入适量的丁酮（Ｃ．２．２）稀释试样，于超声波发生器（Ｃ．３．８）中提取１０ｍｉｎ。

放置５ｍｉｎ左右，使不溶物沉淀。也可使用离心机（Ｃ．３．４）离心分离，使不溶物沉淀，供ＧＣＭＳ分析。

犆．５．２．２　用进样器（Ｃ．３．２）取１．０μＬ经Ｃ．５．２．１处理后的试验溶液的上层清液注入ＧＣＭＳ（Ｃ．３．１）

中，记录总离子流质谱图和选择离子色谱图，定性鉴定试样中有无Ｃ．２．３中的校准化合物。如果试样

中无Ｃ．２．３中的校准化合物，就无需进行下列步骤的测试。若待测试验溶液和标准工作溶液的总离子

流质谱图或选择离子色谱图中，在相同的保留时间有色谱峰出现，则根据每种邻苯二甲酸酯类的种类和

丰度比进行确证。

　　注：粉末状样品、固态样品［应先用粉碎设备（Ｃ．３．７）将其粉碎，使颗粒尺寸的直径小于５ｍｍ］直接加入２０ｍＬ丁

酮（Ｃ．２．２）进行超声提取处理。

犆．５．３　试验溶液的制备

所有的试验进行二次平行测试。

犆．５．３．１　液态样品的制备

将待测样品搅拌均匀。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）置于５０ｍＬ具塞锥形瓶（Ｃ．３．６）中，加入２０ｍＬ丁酮（Ｃ．２．２）稀释试样，于超声波发生器

（Ｃ．３．８）中提取１０ｍｉｎ，冷却后，用滤膜（Ｃ．３．９）过滤提取液置于５０ｍＬ容量瓶（Ｃ．３．５）中。残渣再用

２０ｍＬ丁酮（Ｃ．２．２）超声提取５ｍｉｎ，合并滤液于同一容量瓶中，然后用丁酮稀释至刻度，供ＧＣＭＳ分析。

犆．５．３．２　固态样品的制备

在室温下用粉碎设备（Ｃ．３．７）将其粉碎，使颗粒尺寸的直径小于５ｍｍ。称取粉碎后的试样约１ｇ

（精确至０．１ｍｇ），置于５０ｍＬ具塞锥形瓶（Ｃ．３．６）中，加入２０ｍＬ丁酮（Ｃ．２．２），于超声波发生器

（Ｃ．３．８）中提取２０ｍｉｎ，冷却后，用滤膜（Ｃ．３．９）过滤提取液置于５０ｍＬ容量瓶（Ｃ．３．５）中。残渣再用

２０ｍＬ丁酮（Ｃ．２．２）超声提取５ｍｉｎ，合并滤液于同一容量瓶中，然后用丁酮稀释至刻度，供 ＧＣＭＳ

分析。

　　注：粉末状样品，直接进行样品处理。
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犆．５．４　标准工作曲线的绘制

犆．５．４．１　系列标准工作溶液峰面积的测定

在与测试试样相同的气相色谱质谱测试条件下，按 Ｃ．５．１的规定优化仪器参数。用进样器

（Ｃ．３．２）分别取１．０μＬ系列标准工作溶液（Ｃ．２．５）注入ＧＣＭＳ中，对定量选择离子（参见表Ｃ．１）进行

峰面积积分，ＤＩＮＰ和ＤＩＤＰ应分别将其所有同分异构体的色谱峰组的基线拉平后积分，计算其峰面积

的总和。

每一种标准工作溶液进样２次，取平均值，其相对偏差应≤５％。

犆．５．４．２　绘制标准工作曲线

以峰面积犃为纵坐标，相应浓度犮（ｍｇ／Ｌ）为横坐标，绘制标准工作曲线。标准工作曲线应至少包

括一个空白样品和三个标准工作溶液，其相关系数应≥０．９９５，否则应重新制作新的标准工作曲线。

犆．５．５　定量测定

按测试标准工作溶液时的最优化条件设置仪器参数。用进样器（Ｃ．３．２）取经Ｃ．５．３．１或Ｃ．５．３．２

处理后的滤液１．０μＬ注入ＧＣＭＳ（Ｃ．３．１）中，记录总离子流质谱图和选择离子色谱图。根据待测试验

溶液中被测化合物含量情况，对待测试验溶液的定量选择离子（参见表 Ｃ．１）进行峰面积积分，按

式（Ｃ．１）采用外标法定量。　

标准工作溶液和待测试验溶液中每种邻苯二甲酸酯类的响应值均应在仪器检测的线性范围内。若

待测试验溶液中被测化合物的含量超出线性范围，应适当稀释后再测定。

犆．５．６　结果计算

直接从标准工作曲线上读取待测试验溶液中每种邻苯二甲酸酯类的浓度。

按式（Ｃ．１）分别计算试样中每种邻苯二甲酸酯的含量：

狑犻＝ ρ犻×犞×犉

犿×犛×１００００
…………………………（Ｃ．１）

　　式中：

狑犻———试样中邻苯二甲酸酯犻的含量，％；

ρ犻———从标准工作曲线上读取的邻苯二甲酸酯犻的浓度，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———试验溶液的稀释因子；

犿———试样的质量，单位为克（ｇ）；

犛———试样的不挥发物含量，以质量分数表示，单位为克每克（ｇ／ｇ）；

１００００———转换因子。

　　注１：试样的不挥发物含量按ＧＢ／Ｔ１７２５—２００７中的规定进行测定。测试时按产品明示的配比混合各组分样品，

搅拌均匀后，称取试样量（１±０．１）ｇ，试验条件：（１０５±２）℃／１ｈ。

　　注２：粉末状样品和固态样品的不挥发物含量按质量分数为１［单位为克每克（ｇ／ｇ）］计算。

犆．５．７　测试方法检出限

ＤＢＰ、ＢＢＰ、ＤＥＨＰ、ＤＮＯＰ：０．００２％；

ＤＩＮＰ、ＤＩＤＰ：０．０１％。

犆．６　精密度

犆．６．１　重复性

同一操作者二次测试结果的相对偏差应小于２０％。

犆．６．２　再现性

不同实验室间测试结果的相对偏差应小于３３％。
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表犆．１　６种邻苯二甲酸酯的测定参数

组　别 邻苯二甲酸酯名称 保留时间／ｍｉｎ 定量离子（ｍ／ｚ） 定性离子（ｍ／ｚ）

１

邻苯二甲酸二丁酯（ＤＢＰ） ９．６ １４９ １５０、２０５、２２３

邻苯二甲酸丁苄酯（ＢＢＰ） １２．０ １４９ １５０、２０６、２３８

邻苯二甲酸二异辛酯（ＤＥＨＰ） １３．０ １４９ １５０、１６７、２７９

２

邻苯二甲酸二辛酯（ＤＮＯＰ） １４．４ ２７９ ２６１、３９０

邻苯二甲酸二异壬酯（ＤＩＮＰ） １３．２～１７．０ ２９３ ３４７、４１８

邻苯二甲酸二异癸酯（ＤＩＤＰ） １３．８～１８．０ ３０７ ３２１、４４６

图犆．１　六种邻苯二甲酸酯的犌犆犕犛总离子流色谱图（犜犐犆）

图犆．２　犇犅犘、犅犅犘、犇犈犎犘的犌犆犕犛选择离子色谱图（犛犐犕）
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图犆．３　犇犖犗犘的犌犆犕犛选择离子色谱图（犛犐犕）

图犆．４　犇犐犖犘的犌犆犕犛选择离子色谱图（犛犐犕）

图犆．５　犇犐犇犘的犌犆犕犛选择离子色谱图（犛犐犕）
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附　录　犇

（规范性附录）

挥发性有机化合物（犞犗犆）含量的测定

犇．１　原理

试样经气相色谱法测试，如未检测出沸点大于２５０℃的有机化合物，所测试的挥发物含量即为产品

的ＶＯＣ含量；如检测出沸点大于２５０℃的有机化合物，则对试样中沸点大于２５０℃的有机化合物进行

定性鉴定和定量分析。从挥发物含量中扣除试样中沸点大于２５０℃有机化合物的含量即为产品的

ＶＯＣ含量。

犇．２　材料和试剂

犇．２．１　载气：氮气，纯度≥９９．９９５％。

犇．２．２　燃气：氢气，纯度≥９９．９９５％。

犇．２．３　助燃气：空气。

犇．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。

犇．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：邻苯二甲酸二甲酯、邻苯二甲酸二乙酯等。

犇．２．６　校准化合物：用于校准的化合物，其纯度至少为９９％（质量分数）或已知纯度。

犇．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：乙酸乙酯等。

犇．２．８　标记物：用于按ＶＯＣ定义区分ＶＯＣ组分与非ＶＯＣ组分的化合物。本标准规定为己二酸二乙

酯（沸点２５１℃）。

犇．３　仪器设备

犇．３．１　气相色谱仪，具有以下配置：

犇．３．１．１　分流装置的进样口，并且汽化室内衬可更换。

犇．３．１．２　程序升温控制器。

犇．３．１．３　检测器

可以使用下列三种检测器中的任意一种：

犇．３．１．３．１　火焰离子化检测器（ＦＩＤ）。

犇．３．１．３．２　已校准并调谐过的质谱仪或其他质量选择检测器。

犇．３．１．３．３　已校准过的傅立叶变换红外光谱仪（ＦＴＩＲ光谱仪）。

　　注：如果选用Ｄ．３．１．３．２或Ｄ．３．１．３．３检测器对沸点大于２５０℃的有机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。

犇．３．１．４　色谱柱：应能使被测化合物足够分离，如聚二甲基硅氧烷毛细管柱或相当型号。

犇．３．２　进样器：容量至少应为进样量的２倍。

犇．３．３　配样瓶：约１０ｍＬ的玻璃瓶，具有可密封的瓶盖。

犇．３．４　天平：精度０．１ｍｇ。

犇．４　气相色谱测试条件

色谱柱：聚二甲基硅氧烷毛细管柱，３０ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５μｍ；
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进样口温度：３００℃；

检测器：ＦＩＤ，温度：３００℃；

柱温：起始温度１６０℃保持１ｍｉｎ，然后以１０℃／ｍｉｎ升至２９０℃保持１５ｍｉｎ；

载气流速：１．２ｍＬ／ｍｉｎ；

分流比：分流进样，分流比可调；

进样量：１．０μＬ。

　　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。

犇．５　测试步骤

所有试验进行二次平行测定。

犇．５．１　密度

将待测样品搅拌均匀。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）℃。

犇．５．２　挥发物含量

将待测样品搅拌均匀。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

的规定测定试样的不挥发物含量，单位为克每克（ｇ／ｇ），以１减去不挥发物含量得出试样的挥发物含量，

单位为克每克（ｇ／ｇ）。称取试样量（１±０．１）ｇ，试验条件：（１０５±２）℃／１ｈ。

犇．５．３　挥发性有机化合物（犞犗犆）含量

犇．５．３．１　试样中不含沸点大于２５０℃有机化合物的犞犗犆含量的测定

如果试样经Ｄ．５．３．２．２定性分析未发现沸点大于２５０℃的有机化合物，按式（Ｄ．１）计算试样的

ＶＯＣ含量。

ρ（ＶＯＣ）＝狑×ρｓ×１０００ …………………………（Ｄ．１）

　　式中：

ρ（ＶＯＣ）———试样的ＶＯＣ含量，单位为克每升（ｇ／Ｌ）；

狑———试样中挥发物含量的质量分数，单位为克每克（ｇ／ｇ）；

ρｓ———试样的密度，单位为克每毫升（ｇ／ｍＬ）；

１０００———转换因子。

犇．５．３．２　试样中含沸点大于２５０℃有机化合物的犞犗犆含量的测定

犇．５．３．２．１　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。

犇．５．３．２．２　定性分析

将标记物（Ｄ．２．８）注入色谱仪中，测定其在聚二甲基硅氧烷毛细柱上的保留时间，以便按３．１给出

的ＶＯＣ定义确定色谱图中的积分起点。

将待测样品搅拌均匀。按产品明示的施工配比制备混合试样，搅拌均匀后，称取约２ｇ的样品，用

适量的稀释溶剂（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，并对每种保留时间高于标记物的化合物进行定性鉴定。优先选用的方法是气相色谱仪与质量选择

检测器（Ｄ．３．１．３．２）或ＦＴＩＲ光谱仪（Ｄ．３．１．３．３）联用，并使用Ｄ．４中给出的气相色谱测试条件。

犇．５．３．２．３　校准

犇．５．３．２．３．１　如果校准中用到的化合物都可以购买到，应使用下列方法测定其相对校正因子。

犇．５．３．２．３．１．１　校准样品的配制：分别称取一定量（精确至０．１ｍｇ）经Ｄ．５．３．２．２鉴定出的各种校准

化合物（Ｄ．２．６）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
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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。

犇．５．３．２．３．１．２　相对校正因子的测试：在与测试试样相同的气相色谱测试条件下按Ｄ．５．３．２．１的规

定优化仪器参数。将适量的校准混合物注入气相色谱仪中，记录色谱图，按式（Ｄ．２）分别计算每种化合

物的相对校正因子：

犚犻＝
犿ｃ犻×犃ｉｓ
犿ｉｓ×犃ｃ犻

…………………………（Ｄ．２）

　　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ｉｓ———校准混合物中内标物的质量，单位为克（ｇ）；

犃ｉｓ———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。

犇．５．３．２．３．２　若出现未能定性的色谱峰或者校准用的有机化合物未商品化，则假设其相对于邻苯二

甲酸二甲酯的校正因子为１．０。

犇．５．３．２．４　试样的测试

犇．５．３．２．４．１　试样的制备：将待测样品搅拌均匀。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２ｇ（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。

犇．５．３．２．４．２　按校准时的最优化条件设定仪器参数。

犇．５．３．２．４．３　将标记物（Ｄ．２．８）注入气相色谱仪中，记录其在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起点。

犇．５．３．２．４．４　将１．０μＬ按Ｄ．５．３．２．４．１制备的试样注入气相色谱仪，记录色谱图，并计算各种保留

时间高于标记物的化合物峰面积，然后按式（Ｄ．３）分别计算试样中所含的各种沸点大于２５０℃有机化合

物含量的质量分数：

狑漆犻 ＝
犿ｉｓ×犃犻×犚犻
犿ｓ×犃ｉｓ

…………………………（Ｄ．３）

　　式中：

狑漆犻———试样中沸点大于２５０℃有机化合物犻含量的质量分数，单位为克每克（ｇ／ｇ）；

犚犻———被测化合物犻的相对校正因子；

犿ｉｓ———内标物的质量，单位为克（ｇ）；

犿ｓ———试样的质量，单位为克（ｇ）；

犃犻———被测化合物犻的峰面积；

犃ｉｓ———内标物的峰面积。

犇．５．３．２．４．５　试样中沸点大于２５０℃有机化合物的含量按式（Ｄ．４）计算：

狑漆 ＝
狀

犻＝１

狑漆犻 …………………………（Ｄ．４）

　　式中：

狑漆———试样中沸点大于２５０℃有机化合物含量的质量分数，单位为克每克（ｇ／ｇ）。

犇．５．３．２．５　试样中沸点小于或等于２５０℃ ＶＯＣ的含量按式（Ｄ．５）计算：

ρ（ＶＯＣ）＝ （狑－狑漆）×ρｓ×１０００ ………………………（Ｄ．５）

７１

犌犅２４６１３—２００９



　　式中：

ρ（ＶＯＣ）———试样中沸点小于或等于２５０℃的ＶＯＣ含量，单位为克每升（ｇ／Ｌ）；

狑———试样中挥发物含量的质量分数，单位为克每克（ｇ／ｇ）；

狑漆———试样中沸点大于２５０℃有机化合物含量的质量分数，单位为克每克（ｇ／ｇ）；

ρｓ———试样的密度，单位为克每毫升（ｇ／ｍＬ）；

１０００———转换因子。

犇．６　精密度

犇．６．１　重复性

同一操作者二次测试结果的相对偏差应小于５％。

犇．６．２　再现性

不同的实验室间测试结果的相对偏差应小于１０％。
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附　录　犈

（规范性附录）

苯、甲苯、乙苯和二甲苯含量的测定

犈．１　原理

试样经稀释后注入气相色谱仪中，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。

犈．２　材料和试剂

犈．２．１　载气：氮气，纯度≥９９．９９５％。

犈．２．２　燃气：氢气，纯度≥９９．９９５％。

犈．２．３　助燃气：空气。

犈．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。

犈．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。

犈．２．６　校准化合物：苯、甲苯、乙苯和二甲苯，纯度至少为９９％（质量分数）或已知纯度。

犈．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、正己烷等。

犈．３　仪器设备

犈．３．１　气相色谱仪，具有以下配置：

犈．３．１．１　分流装置的进样口，并且汽化室内衬可更换。

犈．３．１．２　程序升温控制器。

犈．３．１．３　检测器：火焰离子化检测器（ＦＩＤ）。

犈．３．１．４　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。

犈．３．２　进样器：容量至少应为进样量的２倍。

犈．３．３　配样瓶：约１０ｍＬ的玻璃瓶，具有可密封的瓶盖。

犈．３．４　天平：精度０．１ｍｇ。

犈．４　气相色谱测试条件

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℃；

柱温：初始温度５０℃保持５ｍｉｎ，然后以１０℃／ｍｉｎ升至２８０℃保持５ｍｉｎ；

载气流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；

分流比：分流进样，分流比可调；

进样量：０．２μＬ。

　　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。

犈．５　测试步骤

所有试验进行二次平行测定。
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犈．５．１　色谱仪参数优化

按Ｅ．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。

犈．５．２　定性分析

犈．５．２．１　按Ｅ．５．１的规定使仪器参数最优化。

犈．５．２．２　被测化合物保留时间的测定

将０．２μＬ含Ｅ．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。

犈．５．２．３　定性分析

将待测样品搅拌均匀。按产品明示的施工配比制备混合试样，搅拌均匀后，称取约２ｇ的样品，用

适量的稀释剂（Ｅ．２．７）稀释试样，用进样器（Ｅ．３．２）取０．２μＬ混合均匀的试样注入色谱仪，记录色谱

图，并与经Ｅ．５．２．２测定的标准被测化合物的保留时间对比确定是否存在被测化合物。

犈．５．３　校准

犈．５．３．１　校准样品的配制：分别称取一定量（精确至０．１ｍｇ）Ｅ．２．６中的各种校准化合物于配样瓶

（Ｅ．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（Ｅ．２．５）于同一配样瓶中，用适量稀释溶剂（Ｅ．２．７）稀释混合物，密封配样瓶并

摇匀。

犈．５．３．２　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Ｅ．５．１的规定优化仪器参数。

将适量的校准混合物注入气相色谱仪中，记录色谱图，按式（Ｅ．１）分别计算每种化合物的相对校正

因子：

犚犻＝
犿ｃ犻×犃ｉｓ
犿ｉｓ×犃ｃ犻

…………………………（Ｅ．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ｉｓ———校准混合物中内标物的质量，单位为克（ｇ）；

犃ｉｓ———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。

犈．５．４　试样的测试

犈．５．４．１　试样的配制：将待测样品搅拌均匀。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２ｇ（精确至０．１ｍｇ）以及与被测化合物相同数量级的内标物（Ｅ．２．５）于配样瓶（Ｅ．３．３）中，加入

适量稀释溶剂（Ｅ．２．７）于同一配样瓶中稀释试样，密封配样瓶并摇匀。

犈．５．４．２　按校准时的最优化条件设定仪器参数。

犈．５．４．３　将０．２μＬ按Ｅ．５．４．１配制的试样注入气相色谱仪中，记录色谱图，然后按式（Ｅ．２）分别计算

试样中所含被测化合物（苯、甲苯、乙苯、二甲苯）的含量：

狑犻＝
犿ｉｓ×犃犻×犚犻
犿ｓ×犃ｉｓ

×１００ …………………………（Ｅ．２）

　　式中：

狑犻———试样中被测化合物犻含量的质量分数，％；

犚犻———被测化合物犻的相对校正因子；

犿ｉｓ———内标物的质量，单位为克（ｇ）；

犿ｓ———试样的质量，单位为克（ｇ）；
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犃犻———被测化合物犻的峰面积；

犃ｉｓ———内标物的峰面积。

　　注：如遇到采用Ｅ．４中的色谱测试条件不能有效分离被测化合物而难以准确定量测定时，可换用其他类型的色谱

柱（见Ｅ．３．１．４所列）或色谱测试条件，使被测化合物有效分离后再定量测定。

犈．６　精密度

犈．６．１　重复性

同一操作者２次测试结果的相对偏差应小于５％。

犈．６．２　再现性

不同实验室间测试结果的相对偏差应小于１０％。
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