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[bookmark: _Toc77664077][bookmark: _Toc66440443]前   言
根据中国工程建设标准化协会建筑材料分会文件《关于启动2018年度第二批协会标准编制工作的通知》（建材标协字[2018]041号）要求，经广泛调查研究，认真总结实践经验，参考相关国际标准和国外先进标准，并在广泛征求意见的基础上，编制组对具体内容进行了讨论、协商和修改，最后经审查定稿。
本文件按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则  第1部分：标准化文件的结构和起草规则》和GB/T 20001.10-2014《标准编写规则  第10部分：产品标准》给出的规则起草。文件内容共分6个部分，主要技术内容包括范围、规范性引用文件、术语和定义、设备和试剂、试验方法、数据处理。 
本文件由中国工程建设标准化协会提出。
本文件由中国工程建设标准化协会建筑材料分会专业委员会归口。
中冶建筑研究总院有限公司负责具体技术内容的解释。执行过程中如有意见或建议，请寄送中冶建筑研究总院有限公司（地址：北京市海淀区西土城路33号，邮政编码：100088，邮箱：mcctest@126.com）。

本文件负责起草单位：中冶建筑研究总院有限公司、中冶检测认证有限公司
本文件参加起草单位：青岛科技大学、中国合格评定国家认可中心、深圳市宝安区住房和建设事务中心、中铁四局集团工程质量检测检测中心、江苏瑞利山河建设工程质量检测有限公司、北京化工大学、中国石油化工股份有限公司北京化工研究院。
本标准主要起草人：  
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排水用硬聚氯乙烯（PVC-U）管材中PVC含量的测定方法
[bookmark: _Toc77664078]范围
本标准规定了硬质聚氯乙烯（PVC-U）管材及管件中 PVC 含量的测定方法。本方法适用于以聚氯乙烯（PVC-U）树脂为主要原料，经挤出成型的管材。
[bookmark: _Toc77664079]规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件。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/T 7139—2002 塑料 氯乙烯均聚物和共聚物氯含量的测定
GB/T 6682—2008 分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 9725—2007 化学试剂 电位滴定法通则
GB 34694—2017 塑料 氯化聚氯乙烯树脂中残余氯含量的测定 电位滴定法 
GB/T 39506-2020 硬聚氯乙烯（PVC-U）管材及管件中聚氯乙烯（PVC）含量的测定 基于总氯含量的方法
GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定
[bookmark: _Toc77664080]术语和定义
[bookmark: _Toc26887][bookmark: _Toc10937_WPSOffice_Level2][bookmark: _Toc35][bookmark: _Toc66440448][bookmark: _Toc368167158]3.1 术语
[bookmark: _Toc66361515]3.1.1 聚氯乙烯 Polyvinyl Chloride
氯乙烯单体在过氧化物、偶氮化合物等引发剂，或在光、热作用下按自由基聚合反应机理聚合而成的聚合物。
[bookmark: _Toc66361516]3.1.2 红外光谱法 Infrared Spectrometry
红外光谱法是根据不同官能团会有选择性的吸收红外光区的能量来进行定性定量分析的一种方法。 
[bookmark: _Toc66361517]3.1.3 滴定法	Titration 
滴定法是将一种已知其准确浓度的试剂溶液滴加到被测物质的溶液中，直到化学反应完全时为止，然后根据所用试剂溶液的浓度和体积可以求得被测组分含量的方法。	
[bookmark: _Toc77664081]设备与试剂
4.1 设备

[bookmark: _Toc66361525][bookmark: _Ref521403839][bookmark: _Ref518840630]4.1.1 电子天平，精度 0.1 mg。 
[bookmark: 4.3.2_电位滴定仪，具有±2_mV或以上的精度。]
[bookmark: _Hlk105050806]4.1.2 电位滴定仪，具有±2 mV 或以上的精度。 
[bookmark: 4.3.3_电极，216型指示银电极，217型双桥银饱和甘汞参比电极：或其他合适]电极，216 型指示银电极，217 型双桥银饱和甘汞参比电极：或其他合适的复合电极。 
[bookmark: 4.3.4_磁力搅拌器。][bookmark: 4.3.5_离子色谱。]4.1.3 磁力搅拌器。 
[bookmark: 4.3.6_具有适用于所选方法所需的精度的滴定管和燃烧瓶。]4.1.4  GB/T 7139—2002规定的燃烧瓶。 
4.1.5 锥形瓶，250ml。
[bookmark: _Toc1344_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc66440452][bookmark: _Toc28392][bookmark: _Toc31500_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc22104]4.2 试剂
4.2.1 除非另有说明，所用试剂均为分析纯，试验用水符合GB/T 6682—2008中的三级水或者相当纯度的水。
[bookmark: 4.2.2_硝酸银-二甲基乙酰胺标准滴定溶液：c=0.02_mol/L，按GB/]4.2.2 硝酸银标准滴定溶液：c=0.1 mol/L或0.05mol/L，按 GB/T 34694—2017 附录 A 进行标定。 
[bookmark: 4.2.3_氢氧化钠溶液，100_g/L。]4.2.3 氢氧化钾溶液，100 g/L。 
[bookmark: 4.2.4_过氧化氢溶液，300_g/L。]4.2.4 过氧化氢溶液，300 g/L。 
[bookmark: 4.2.5_氧气，纯度大于99.9%。][bookmark: 4.2.6_助燃剂，甲醇。]4.2.5 氧气，纯度大于 99.9%。  
4.2.6 硝酸，c=2.0mol/L
[bookmark: 4.2.7_氯离子标准储备液，100_mg/L。]4.2.7 氯离子标准储备液，100 mg/L。 硝酸钠，分析纯。
[bookmark: 4.2.8_酒精灯。][bookmark: 4.2.9_滤纸。]4.2.8 定量滤纸。 
4.2.9 硫氰化钾，色谱纯。
4.2.10 四氢呋喃，色谱纯。
4.2.11 丙酮，色谱纯。
4.2.12 溴化钾，色谱纯。
[bookmark: _Toc77664082]试验方法
[bookmark: _Toc31244][bookmark: _Toc31933_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc17931][bookmark: _Toc6967_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc66440454][bookmark: _Hlk47985592]5.1 试样的取样及制备
按照GB/T 39506-2020中6样品的相关规定取样和处理。
[bookmark: _Toc66440455]5.2 试样的测定-电位滴定法
5.2.1 样品的前处理

从管材上裁取 30mg 的试样m，将试样放在滤纸（4.2.8）中间，折叠整齐，将其夹在铂螺旋中，将纸尾部伸出，操作过程中不得使用含氯物品接触样品，如 PVC 手套等。在按照 GB/T 7139—2002 中 5.8 要求的燃烧瓶中加入约 20 mL 水，1 mL 氢氧化钾（4.2.3）和0.2mL过氧化氢（4.2.4）溶液。用玻璃管通氧气 （4.2.5）5 min 以排除空气，点燃滤纸尾部并迅速将带有铂丝和燃烧的滤纸的瓶塞插入到燃烧瓶（4.1.4）中。燃烧期间烧瓶倒置以使液体封住底部，防止撒漏。燃烧结束后，转动烧瓶直立并在冷水流下轻轻摇动以迅速吸收所产生的氯化氢。吸收时间不少于20 min 后，打开燃烧瓶将吸收液转移至锥形瓶(4.1.5)中，冲洗燃烧瓶内壁3到5次，洗液并入锥形瓶中，加水至60ml左右。向锥形瓶中加入 1 g 硝酸钠（4.2.7）和 2.5 mL 硝酸（4.2.6）溶液。煮沸溶液 5 min，冷却。
5.2.2 测试步骤
在锥形瓶内放入磁力搅拌棒，放在磁力搅拌器（4.1.3）上。用电位滴定仪（4.1.2）实时测量溶液的电位，在溶液中插入电极，开始搅拌。用硝酸银标准滴定溶液（4.2.2）滴定，滴定至毫伏变化不大时为止。用电位滴定仪计算出消耗的硝酸银标准滴定溶液的体积V。
空白试验，重复5.2.1和5.2.2步骤（不加试样），做空白燃烧试验。消耗的硝酸银滴定溶液体积记为V0。
[bookmark: _GoBack]5.3 试样的测定-红外光谱法
5.3.1 标准曲线
将PVC树脂和内标物（硫氰化钾）按照表1所列的质量（精确至0.0001g）分别加入到5个具塞玻璃瓶中，分别加入5mL四氢呋喃，迅速晃动片刻，然后放入超声震荡仪中超声处理，至少15min。
表1  PVC标准溶液的配制
	PVC树脂质量/g
	0.25
	0.3
	0.35
	0.4
	0.45

	硫氰化钾质量/g
	0.04
	0.04
	0.04
	0.04
	0.04


待PVC树脂完全溶解后，分别加入5mL丙酮，晃动后放入超声震荡仪中超声处理至全部溶解。对配制的每个浓度，准备5个红外光谱测试专用溴化钾片，将PVC溶液涂覆于溴化钾(事先经过背景扫描)片上，待溶剂挥发形成薄膜后立即进行红外测定，测定条件为4000cm-1~400cm-1，分辨率4cm-1，且在2110 cm-1~2010cm-1范围内的吸收峰不应出现明显的分裂现象。
对配制的每个浓度，计算内标物定量峰和PVC定量峰的吸光度比值: A内标/ APVC，5个数据求算术平均值。其中，内标物的吸光度（A内标）积分范围为2110 cm-1~2010cm-1；PVC的吸光度(APVC)积分范围为730cm-1~580cm-1。将各浓度以质量比为纵坐标, 吸光度比值A内标/ APVC为横坐标绘制标准工作曲线。每个浓度的5个数据其相对标准偏差（RSD）不应超过6%，标准工作曲线的线性回归系数(R)不小于0.99。

注1：制样时，尽量均匀的薄膜能使测定结果重复性更好。将少许溶液涂覆于直径为6mm左右的溴化钾片时，能使形成的薄膜更为均匀；
注2：如果因环境条件在进行上述操作时，不能满足吸收峰不分裂的条件，可以将试片放入70℃的烘箱，干燥处理2h,再进行红外测定。该结果仍应保持2110cm-1~2010cm-1范围内的吸收峰不出现明显的分裂现象；
注3：立即测定和经过70℃的烘干处理后测定为两种制样方法，制样方法不同对结果有极大影响，应保证同一标准曲线和应用该曲线的试样采用同种制样方法。

[bookmark: _Toc12865_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc19227][bookmark: _Toc18185][bookmark: _Toc16466_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc66440456][bookmark: 4.4.2.2_样品制备：参照4.4.1.1。]5.3.2 试样测定
将0.5g试样（准确至0.0001g）加入到具塞玻璃瓶中，加入5mL四氢呋喃，迅速晃动片刻，然后放入超声震荡仪中超声处理至少15min。
待试样中的PVC树脂完全溶解后，分别加入0.04g内标物（准确至0.0001g）和5mL丙酮，晃动后放入超声震荡仪中超声处理至全部溶解。
准备5个红外光谱测试专用溴化钾片，将试样溶液涂覆于上，待溶剂挥发形成薄膜后立即进行红外测定，测定条件为4000cm-1~400cm-1，分辨率4cm-1。在2110cm-1~2010cm-1范围内的吸收峰不应出现明显的分裂现象。
注1：制样时，尽量均匀的薄膜能使测定结果重复性更好。将少许溶液涂覆于直径为6mm左右的溴化钾片能使形成的薄膜更为均匀；
注2：如果因环境条件在进行上述操作时，不能满足吸收峰不分裂的条件，可以将试片放入70℃的烘箱，干燥处理2h,再进行红外测定。该结果仍应保持2110 cm-1~2010cm-1范围内的吸收峰不出现明显的分裂现象；
注3：立即测定和经过70℃的烘干处理后测定为两种制样方法，制样方法不同对结果有极大影响，应保证试样与标准工作曲线采用同种制样方法。
计算内标物定量峰和PVC定量峰的吸光度比值A内标/APVC，5个数据求算术平均值。内标物的吸光度A内标积分范围为2110 cm-1~2010cm-1；PVC的吸光度APVC积分范围为730cm-1~580cm-1。
[bookmark: _Toc77664083] 数据处理
[bookmark: _Toc12395][bookmark: _Toc28230_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc9751_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc20137][bookmark: _Toc66440457][bookmark: _Toc481_WPSOffice_Level2]6.1结果计算
6.1.1 电位滴定法
样品中 PVC 含量按式（1）计算。

[bookmark: 5.1.1.1_样品中PVC含量按式（1）计算。]………………（1）
式中：
ω（PVC）—试样中PVC含量（质量分数），%
C—硝酸银标准溶液的浓度，mol/L;
V—样品溶液消耗硝酸银标准溶液的体积，mL；
V0—空白溶液消耗硝酸银标准溶液的体积，mL；
m—称取试样的质量，g
[bookmark: 5.1.1.2_结果取平行试验结果平均值，结果计算保留小数点后一位。][bookmark: 𝜔,𝑃𝑉𝐶.=,62.45,,𝑉-1.−,𝑉-2../1000𝑐�]  取平行试验结果的算术平均值为报告结果，结果计算保留小数点后一位。  
6.1.2 红外光谱法计算
将5次测得的A内标/APVC平均值代入标准工作曲线中，计算得到内标物与该试样的质量比r，按式（2）计算。     

………………（2）
式中：
ω（PVC）—试样中PVC含量（质量分数），%；
m内标 —加入试样中内标物的质量，mg；
m —试样质量,mg；
r —内标物与试样中PVC的质量比m测定（内标）/m测定（PVC）

[bookmark: _Toc66440460][bookmark: _Toc23966][bookmark: _Toc14675_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc10466][bookmark: _Toc29959_WPSOffice_Level1]6.2数据处理
[bookmark: _Toc66440461][bookmark: _Toc66362926][bookmark: _Toc66362520]6.2.1 试验结果取全部试样的试验数据的算术平均值，保留3位有效数字。在重复性条件下获得的两次独立测试结果的相对差值不超过5%。
[bookmark: _Toc66362927][bookmark: _Toc66362521][bookmark: _Toc66440462]6.2.2 计算值的修约方法采用GB/T 8170中规定的数值修约方法。
[bookmark: _Toc25716][bookmark: _Toc4380_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc66440463][bookmark: _Toc29309_WPSOffice_Level1][bookmark: _Toc12092]7 测试报告

[bookmark: 6.1_测试报告的产品信息应至少包括以下内容]7.1  测试报告的产品信息应至少包括以下内容
[bookmark: 6.1.1_产品名称、产品批号及规格型号。]7.1.1 产品名称、产品批号及规格型号；
[bookmark: 6.1.2_生产企业、委托单位及其它相关委托信息。]7.1.2 生产企业、委托单位及其它相关委托信息；
[bookmark: 6.1.3_其它测试所需参数信息。]7.1.3 其它测试所需参数信息。
[bookmark: 6.2_测试报告的过程信息应至少包括以下内容]7.2 测试报告的过程信息应至少包括以下内容
[bookmark: 6.2.1_测试期间的环境参数，包括温度、湿度及大气压。]7.2.1 测试期间的环境参数，包括温度、湿度及大气压；
[bookmark: 6.2.2_试样的形状、尺寸和数量。]7.2.2 试样的形状、尺寸和数量；
[bookmark: 6.2.3_烘干试样的质量变化与对应时间。]7.2.3 烘干试样的质量变化与对应时间。 

[bookmark: 6.3_测试报告的结果信息应至少包括以下内容]7.3 测试报告的结果信息应至少包括以下内容
[bookmark: 6.3.1_计算公式。]7.3.1 计算公式；
[bookmark: 6.3.2_计算结果。]7.3.2 计算结果；
[bookmark: 6.3.3_检测报告的批准人员、审核人员、检测人员。]7.3.3 检测报告的批准人员、审核人员、检测人员；
[bookmark: 6.3.4_检测日期。]7.3.4 检测日期。
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