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本标准对应于Iso6401:1985(E)《塑科 氖乙烯均聚和共聚树脂 残留锰乙烯单体的溺定 气相

色谱法》,与Iso6401:1985(D的一致性程度为非等效。

本标准代替GB/T4615-19gd《聚瓴乙谛树脂中残留钿乙烯单体含量的测定方法》。

本 标 准 与 GB/T4615-19gd主要 差 异 如 下 :

ˉ一修改了标准中英文名称;
——删除了样品瓶的示意图(1gs4年版图D;
^—̄将液上法内容列为方法A,附录A内容列为方法B;
——塔加了采用标准曲线的注(本版61.2注2,?.1,2注2〉;
ˉ一增加了使用已知浓庋标准气的注(本版6.1.2注3,7.1.2注3),
—ˉ修改了标谁样配制中注人标准气的体积(1984年版第 9章,本版第6章、第7章〉J
——修改了固上法的聂低捡出量(1gB4年版附录A笫3段,本版第 1章〉;
⋯一⋯附录B修改为跗录A(1gB众年版跗录B,本版附录Λ)。

本标淮的附录Λ为资料性附录。

本桥准由中国石油和化学工业协会提出。

本标准曲全国塑料标准化技术委员会聚铱乙烯树脂产品分会〈sAC/TC15/sC D归口。

本标准起草革位:锦西化工研究院、新辍天业(集团)有限公司。

本标谁主要起蓐人:郝晶、陈沛云、季劳、孙丽娟。

本标准于1984年苜次发布。

请注蒽本标准的某些内容有可能涉及专利。本标准的发布机构不应承担识别这些专利的贵任。
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聚氯乙烯树脂

残留氲乙烯单体含羹的测定

气相色谱法

1 范围

本标准规定了两种采用顶空气相色谱法浏定聚氤乙燔〈PVC)中残留瓴乙烯单体(RVCM)含虽的 。

方法,即方法Λ(液上顶空气相色谱法)和方法B(固土顶空气相色谱法)。

本标准方法Λ适用于氨乙烯均聚及共聚树脂及英制品中残留氨乙烯单体食量的测定,方法B适用

于戚乙烯均聚树脂(聚钮乙烯)中残留瓴乙烯单体含童的测定。

对于铽乙烯均聚树脂,以方法B为仲截方法。

本标准方法A墩低检出童0.5mg/kg,方法B最低检出量0.1mg/kg。

2 原理         )

2: 方法A

将试样在密封的玻璃瓶中溶解或悬浮在适宜溶剂中,经一定时间的加热调节使钒乙烯在气液两相

之间达到平衡,气体自顶空取出,注人气相色谱中,组分在柱中得到分离并经氢火焰离子化检测器

(FID)检出。

2 . 2  方法 B

将试样密封于玻璃瓶中,经一定时间的加热调节使鲰乙糈在气固两相之闻达到平衡,气体自顶空取

出,注人气相色谱仪中,组分在柱中得到分离并经FID捡出。

3 试剂与材斜

除非另有说明,在分析中仅使用确认为分析纯的试剂。

3 , 1  氰 乙 烯 ( V C M ) , 纯 度 > 9 9 . 5 % 。

32 氖乙烯标准气,市售含氨气、空气或氦气的已知浓度的戚乙烯桥准气。

Ⅰ 告-ˉ礻乙烯是宥每物质,并且雀室温是气体,接蚀操作必须在邋风楫中进行。

3.: N,N-二甲基乙酰胺(DMAC,,在测试条件下不含与氨乙烯的色谱保留时间相同的任何杂质。

3.4 氨气,纯度满足气楣色谱分析要求,使用前箫经过净化处理。

3,5 氢气,纯度满足气相色谱分析要求,使用前需经过净化处理。

36 空气,应无腐蚀性杂质,便用前需经过净化处瑷。

4 仪嚣

41 气相色谱仪,具备自动进样装置或手动进样装置。

4.2 氢火焰离子化检洒器。

4.3 色谱柱,所使用的色谱柱应能使试样中杂质与氨乙烯完全分开。附录A缭出了适宜的色谱柱及

试验条件,也可选择其他同等效果的色谱柱。

44 效据处理系统,或等效系统,用于采集及处理气相色谱信号。

4,5 恒温鞯,可控制在(70~gO)℃±1℃。

4,6 气密注射器,1mL、5mL或其他适宜体秋。

1
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4.7 微量 注 射 器 ,10uL、100uL、2°0uL或 其 他 适 宜 体 积 。

48 玻璃样晶瓶及密封盖,(25士0.5)mL,使用温度/0℃,耐压0.05MPa。常镫封垫和金屑螺旋密封

帽,密封垫中不能产生对氨乙烯的干扰蜂。

4θ 玻璃样品瓶及密封益,(23.b士0.5)mL,使用温度gO℃,耐压0.05MPa。带密封垫和金屑螺旋密

封帽,密封垫中不能产生对氯乙烯的干扰蜂。

410 天 平 ,精确 至 00001g。

4 l l  天 平 , 槽 确 至 0 . 0 1 g 。

4.12 磁力搅拌器。

5 样品的贮存和保曹

为得到准确的结果,样

对于钿乙烯均 品旗满玻璃瓶并密封。

如超过 zd h,试验报告

对于氨乙烯均

分析步舞

1 方法A

1.1 “

1 . 1 . 1

在样品瓶(4

5血L氨乙烯气体

射器(4.6)取

至 0,000 1 g。

摇匀后静置 lo

该标准气浓

6
 
 
6
 
6
 
6

式中:

Wl——放进玻璃

Wa-—放进玻

V】——样品瓶的

Va-加̄人锇乙烯气

6,1.1,2 桥准样的涅镯

在两个系列各三个样品瓶(4,8 3沆L DMAC,再用微量注射

镫〈4?)分别撺确注人适宜体积(如5阝L: 匀待用。每个桥准样瓶中戚乙烯的质

量Wv咖按式(2)计算,单位为ug:

W v c M = c l × V × l O ˉ

a

式中:

。——标准气浓度的数值,单位为微克每毫升(ug/mL);

V——加人的标准气的体积的数值,单位为微升(uL〉。

注l:如果能预先估计被涠试样中RVCM含量,可注人英他体积标准气配制
一个VCM含昱与被溜试样中RVCM

含盘接近的标准样,而不必同时做=个标浪样。

注2:也可根撂祓漶试样中RVcM含盘,配制两组五个以上不同浓度的标浪样儆出以巛乙浠含逯tmg/△或mg/kg,

为横坐标、以相应的姆蔺积为纵坐标的标浪曲线,用插人法从标准曲线土确定试拌中的RVCM含盘。

注3:也可使用已知浓度氖乙烯标准气〈32)苴搂制备标准样.

⋯⋯⋯⋯⋯(1)

⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯〈2〉

怏完成以便残留单

5mL瓴乙旆气体后的质量

位为邋升(mL);

,革位为耄升(mL)。

盍后称量,
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612 试样潜液的洌备

6。,.2.1 迅速称取(0~3~o5)g试样,檎确至0.1mg。置于样品瓶(48)中,再放人一根 ∮2mm×
zO mm镀锌的钦丝,立即密封。

61.22 将上述样品瓶放在遴力搅拌器(在.12)ェ,在缓馒搅拌下,用气密注射器(4,ω榴确注人 3mL
DMAC,使试样溶解。

6.1.3 试梓的平衡

将标准样瓶和试样瓶一起王于恒温器〈4.5〉中,于(70±1)℃恒温sO min以上,使钿乙烯在气液两
相中达到平衡。

61.4 测定

装置或手动采用气密

氨乙烯的蜂面积。

当试样屮R

倮有-个含童檑

61.5 结果表示

试样中残镏

式中:

A〗

注射器应预先恒温到与 样和斌样瓶中,采用自动进榉

(乏。4)记录

体取样体积,但要确

分析。

A:~-ˉ
ˉ

¨ ● ¨ ● ⋯ ● ¨ ● ¨ ●

( 3 )

体(3.1)(取气时泣射器

o计箅:

〃vcM——与

″

每-试样

6 . 2  方法 B

6 。 2 . 1  坷
乙

泽

6 . 2 . 1 . ;  桥
准 气 的

在袢品瓶〈49)

先用氛乙烯气体洗两次氵

式中:

ľ——样品瓶体积的数值,革位为

⋯ · · · · 。 · · · · ● ● ● ● ● · · · · · · · · · · ● o ●●

( 4 )

V。——加人的铽乙烯气体的体积的数值,单位为耄升(mD。
62,:2 标准祥的琵制

在两个系列各三个样品瓶(49)中,用馓蠢注射播(么,7〉分别精确注人适宜体积(如3s uL、zO uL和
200uD的标准气,每个标准样中VCM含鸯cvcM按式(5)计箅,单位为uL/L:

c r c M :  c ' x { x r o ' ¨̈ ¨⋯⋯¨¨⋯¨¨《 5)

式中;

c2——标准气中氯乙烯的浓度(体积分数)的数值,单位为毫升每毫升(mL/mL);
y——加人的标准气的体积的数值,单位为微升(卩Ll,

「
● Ⅱ ˇ - / - 。  I ^ V 、 , , ¨

取出1mL液上气体,

乙烯的蜂

面积相近

,用气密注射器(4。6〉取出§mL

中,其浓庋c2(m凵

∶萃位为平方
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V:——所用样品瓶的体积的数值,单位为耄升〈mL)。

注l;如果熊预先估汁被浏试样中RVCM含量,可注人其他体积标准气配制-个VCM含量与被测试样中RVCM

含盘接近的标准样,雨不必同时傲三个标准样。

泣2;也可根据被阕试样中RVCM含虽,配制两组五个以土不同浓度的标准样做出以氨乙浠含童(InyL或ng/kg〉

为横坐标、以相应的嗨面积为纵坐标的标淮曲线,用插人法从标淮曲线上确定试样中的RVCM含且。

注3:也可使用已知浓度氖乙烯标谁气(32)直接制备标淮样。

62.2 试样制备

迅速称取约 4g试样 ,檑确至 001g,受于样品瓶(4,9)中,并立即密封。

6,2.3 样品的平衡

将标准样瓶和试样瓶-起置于恒温器(d5)中,于(90士D℃恒温 sO miⅡ以上,馊氨乙烯在气固两

根中达到平衡。

6 2 . 4  浏定

依次从平衡后的标准样瓶和试佯瓶中,采用自动进样装置或手动采用气密注射器(4,6)迅速取出

1mL上部气钵,注人色谱仪,通过效据处理系统(44)记录瓴乙烯的烽面积。

当试样中RVCM含耋过商或过低时,可根据实际情况适当降低或增加上部气体敢样体积,但要确

保有-个含量相近的标准样,且标准样与试样要取相同蚤的气体,在仪器同-灵敏度下分析。

6.25 结果表示

6,2。5,1 试样中残留铱乙烯萆体(RVCM)含童cRvcM(mg/kg)按式(6〉计箅;

c R v c M = c A 2 / c w M 〉

( 4 ·

2 5 7 z G 8 ×∞
ˉ: + 臼 噢

瑞 产

迎 兰

) ⋯

⋯ ⋯ . “。¨·¨ ·
( 6 )

式中:

^l——试样中钒乙烯的锋面积的数值,单位为平方亳米(mm2);

^2——与试样烽面祆相近的标淮样的螓面积的数值,单位为平方毫米(mm2);

cvcM——与试样烽面积相近的标淮样中VCM含蛩的数值,萃位为微升每升(阝L/L);

〃— 试样的质旦的效值,单位为克〈g)。

每-试样进行两次测定,以两次测定值n,箅术平均值为测试结果。

62.52 采用本方法,应用公式(6)时的测试条件如下:

窒温,(22±2)℃;

平 衡 温 度 ,(90士 D℃ |

大 气 压 力 ,(7∞ ± 10)mmHg【 1mmHgˉ 133.3224Po;

样 晶 瓶 体 积 ,〈23,5士 0.5)mL氵

样品合水量,低于0,5%。

7 斌验报告

试验报眚至少应包括以下内容:

a) 采用本标准,

ω 测试材料的完整标志,

L·, 所用的方法,即方法A或方法B;

Φ 所使月的色谱柱及工作条件;

e) 单次测定的结果及其箅术平均值,

f) 试验人员及日期。
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蹄 袋 A

· (资料慎咐墚)

适宜的色潜甘犀爵作条仵

A,1 适宜的色谐柱见下表

/

A。2 使∷用拄 I时色扌仪搡作条仵

^.2.l 各郜温度

色谱桂,(5o±0。Φ℃.

检田室,〈又20±D℃|

汽化窒,(110壬”℃。

▲.2.2 气体济0

痴 气 ,30” L/m° Ⅱ

氢 气 ,sO mL/m⒒ ,

空 气 , ( 3 s O ~ d O 0 ) Ⅱ L / 血
Ⅱ 。

婶号 涨
"

直径/

mm

担体
固定胶组成

《质Ι比)

圃定液/担碎

〈质△比〉
襁
℃

I 2^8̌ 0△△4
6⒛,袖化拄体

泣径(FsO~】80,um

0,卩衤二衤脐⒔

硅油Ⅲ △2|1
1:10

Ⅱ 2 3^ 4̄
4凹肴机扭体

拉 镂 《IsO~lgO)rm
125


