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1 范围

聚氯乙烯制晶中邻苯二甲酸醋的

快速检测方法 红外光谱法
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本标准规定了采用红外光谱快速检测聚氯乙烯制品中邻苯二甲酸酣类增塑剂的原理、试剂和材料、

仪器设备、定性筛选、定量分析和结果计算。

＊标准适用于邻苯二甲酸酶总含量不少于 1 %的聚氯乙烯材料的定性和定量检测 。

2 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不司少的。 凡是注日期的引用文件．仅垃日期的版本适用于本文

件。 凡是不洼日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

GB/ T 6040- 2002 红外光诺分析方法通则

3 原理

彻l备一系列含邻苯二甲酸酶类增塑剂的标样，用红外光诺仪采集标样的红外光谱数据，根据标样红

外光谱图特征峰建立偏最小二乘（ PLS）化学计量模型 ， 然后对未知样品进行红外光语扫描，采用

1 580 cm - 1 和 1 600 cm - 1环骨架特征吸收峰进行定性，再采用化学计量模型测定未知样品中的邻苯二

甲酸酶类增塑剂总含量。

4 试剂和材料

4. 1 邻苯二甲酸酶标准品 ：纯度注98% ，见附录 A。

4.2 非邻苯二甲酸酣类增塑剂 ：对苯二甲酸二辛酣（DOTP）和偏苯三酸三辛酣（TOTM） .纯度二三97 % 。

4.3 标准试样用聚氯乙烯＜PVC）树脂 。

4.4 四氢l决嘀（THF） ：光谱纯。

5 仪器设备

5. 1 傅里叶变换红外光谱仪 ：符合 GB/T 6040-2002 中 4.2.1 的规定 。

5.2 衰减全反射（ATR）附件：检测晶体为销（Ge）晶体。

5.3 分析天平 ：精度为 0. 01 mg o 

5.4 恒温干燥箱 ：温度波动土2 ℃ 。

6 定性筛选

6. 1 制样

取表面平整的待iY!IJ样品，使其能紧贴 ATR 附件晶体表面。
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6.2 操作步骤

按仪器的操作说明校正仪器后，对待测样品直接用 ATR 附件（5 . 2）进行红外扭捕。根据试样和仪

器的类型选择合适的扫描条件． 如分辨率为 4 cm-1 ，仪器信噪比不低于 50 000 : 1 ， 光谱范院｜为

4 000 cm - 1~ 600 cm-1 。 对采集的谱图依次进行扣除背景．气氛补偿，基线自动校正等操作。

如怀疑样品中含有颜料等干扰组分 ．建议记录其红外光语困 ．并将其与已知含有邻苯二甲酸酶增塑

剂的聚氯乙烯样品进行比对。对于有明显干扰的样品 ．本方法不适用 。

6.3 判定依据

若样品谱图在 1 580 cm-1和 1 600 cm- 1处分裂为约等强度的双峰，见红外谱图见附录巴，证明试样

中含有邻苯二甲酸醋。

注： 若样品的谱阁在 1 580 crn-1 和 1 600 crn-1 处有双峰但不等强度，并不能说明试样中不含有专~7在二甲酸酶．

7 定量分析

7. 1 标样的制备

在 50 mL 平底烧杯中 ．用 THF 榕剂（4.4）将 PVC 树脂（4. 3 ）完成溶解 ．并加入已知等质量的 6 种邻

苯二甲酸酶＜DBP 、BBP 、DEHP 、DNOP 、 DINP 、DIDPH4. D和 2 种等质量非邻苯二甲酸醋＜DOTP 、

TOTM) ( 4 . 2），摇匀后静置过夜，在恒温干燥箱中于 60 ℃下干燥 4 h 得到薄膜标样。 1 5 种标样（即

15 个浓度梯度的标样）中邻苯二甲酸醋含量分别为 0 . 0% 、 0 . 5 % 、 1. 0% 、 1. 5% 、 2 . 0% 、 2 . 5.% 、 3 . 0% 、

6 . 0 % 、9.0% 、12% 、 15% 、20% 、 25 % 、 30% 、35% .而非邻苯类增塑剂CDOTP,TOTM，等量）含量则做相

应调整，使标样中增塑剂总含量为 35% 。 标样的配制l可参见附录 C进行 。

7.2 标样的红外光谱测试

扫描空气背景后，将标样直接放在 ATR 附件 Ge 晶体上，旋转固定旋钮将标样压紧，进行红外光谱

测定。 分辨率为 4 cm- 1 ，仪器信牒， 比不低于 50 000 : 1 ，扫描次数 240 次，光谱范因为 4 000 cm - 1~ 
600 cm-1 。 对采集的谱图依次进行扣除背景 ，气氛补偿，基钱自动校正等操作。

7.3 建立工作曲线

根据特征l吸收带测定结果，运用偏最小二乘法（PLS）建立化学计量模型（模型的建立方法参见附录

D） 。 采用 1 610 cm- 1~ 1 570 cm- 1 和 750cm- 1 ～720 cm- 1两处特征吸收带建立 PLS 模型，当相关系数

不低于 0.99 时，该计量模型有效。

7.4 来知试样中邻苯二甲酸酣增塑剂含量的测定

7.4. 1 试样的基体成分应与建立工作曲线时使用的标样的基体成分一致 ；测试未知试样所用设备应与

建立化学计量模型的设备为同一台设备。

7.4.2 试样的制备同 6.1 。

7.4.3 采用 ATR 附件对试样进行红外测试．每个试样取 3 个不同点测试，测试方法同 7. 2 。

7.4.4 根据 7 . 3 建立的工作曲线计算试样中邻苯二甲酸酶总含量。

8 结果计算

结果取 3 个测试点的平均值，保留 2 位有效数字 ，以百分数（%〉表示 。

2 
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附录 A

（规范性附录）

六种邻苯二甲酸醋类标准晶列表

六种邻苯二甲酸醋类标准品的中文名称、英文名称 、分子式、摩尔质量和化学文摘号见表 A.l 。

表 A.1 六种邻苯二甲酸醋类标准晶列表

序号 邻竟在二吓l酸蹄名称 英文名称 分子式
摩尔质量 化学文摘号

g/ mol <CAS No. ) 

1 邻主ii:二甲酸二丁酶 。1butyl phtha la te ( DBP) c，. 日22 o, 278. 3<1 84-74-2 

2 邻苯二甲酸节基丁基醋 Butyl benzyl phthalate ( BBP) C .. J-l20 Q , 312. 36 85-68-7 

3 
专11 主ii: 二 Ej3 酸 二 （ 2－乙基己

基）自旨
。1 (2-ehtylhexyl)phtha late (DE H P) C,. H排o , 390.56 117-81-7 

4 邻苯二r,~r ~盘二正辛苦酶 Di( n-octyD phthalate ( DNOP) C2, H捕。4 390.56 117-84-0 

邻苯二用自主二界:F:酶 。iisonony l phthalate ( DINP) Ci• H ,2 O, 418. 61 
28553- 12-0 或

5 
68515-48-0 

6 邻苯二吓l 西安二异努由自 Diisodecyl phthalate (DIOP) Cis H ,. O , 446.68 
2676 1斗。心 或

685 15-49- 1 

3 
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附录 B

（规范性附录）

含邻苯二甲酸酷的 PVC 材料参考红外光谱固

阳 B.l 为合邻为主二甲般醋的 PVC 材料参考红外光谱闻 ．

I 600 I 580 

/ 
l 750 l 700 1650 1600 l 550 I 500 

被数/cm I 

图 B.1 含邻苯二甲酸醋的 PVC 材料参考红外光谱图



附录 C

（资料性附录）

标准样品的制备

不同邻苯二甲酸醋类增塑剂含量的 PVC标准样品的配比见表 C.l .

GB/T 35772一2017

表 c. 1 不同邻苯二甲酸醋类增塑荆含量的 PVC 标准祥晶的制备

专~苯二

甲自主酶
DOTP TOTM DEHP DBP BBP DINP DIOP DNOP 

编号
类f曾塑 PVC 

( 97,% ) (97,% ) ( 99%) ( 99%) ( 98% ) (99%) (99.5%) ( 98%) 
m总含 g 

量
g g g g g g g g 

% 

1 0.0 0.5 0.138 78 0.138 78 0.000 00 0.000 00 0.000 00 0.000 00 0.000 00 0.000 00 

2 。 . 5 0.5 0.136 79 0.136 79 0.000 65 0.000 65 0.000 65 0.000 65 0.000 64 0.000 65 

3 1.0 0.5 0.134 81 0.134 81 0.001 29 0.00 1 29 0.001 31 0.001 29 0.001 29 0.001 31 

1.5 0.5 0.1 32 84 0.132 84 0.001 94 0.00 1 94 0.001 96 0.001 94 0.00 1 93 0.001 96 

5 2.0 0.5 0.130 86 0.130 86 0.002 59 0.002 59 0.002 61 0.002 59 0.002 57 0.002 61 

6 2.5 0.5 0.128 87 0.128 87 0.003 24 0.003 24 0.003 28 0.003 24 0.003 23 0.003 28 

7 3.0 0.5 0.126 89 0.126 89 0.003 89 0.003 89 0.003 93 0.003 89 0.003 87 0.003 93 

一
8 6.0 0.5 O. ll 4 99 0.11 4 99 0.007 77 0.007 77 0.007 85 0.007 77 0.007 73 0.007 85 

9 9.0 0.5 0.103 09 0.103 09 0.0 11 66 0.0 11 66 0.011 78 0.011 66 0.011 60 0.0 11 78 

10 12 0.5 0.09 l 20 0.09 1 20 0.0 15 54 0.0 15 54 0.015 69 0.015 54 0.0 15 46 0.0 15 69 

11 15 0.5 0.079 31 0.079 31 0.019 42 0.019 42 0.019 62 0.019 42 0.019 33 0.019 62 

12 20 0.5 0.059 47 0.059 47 0.025 90 0.025 90 0.026 16 0.025 90 0.025 77 0.026 16 

13 25 0.5 0.039 65 0.039 65 0.032 37 0.032 37 0.032 70 0.032 37 0.032 21 0.032 70 

14 30 0.5 0.019 82 0.019 82 0.038 85 0.038 85 0.039 24 0.038 85 0.038 65 0.039 24 

15 35 0.5 0.000 00 0.000 00 0.045 32 0.045 32 0.045 79 0.045 32 0.045 10 0.045 79 

5 
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附录 D

（资料性附录）

偏最小二乘法（PLS ）模型建立示例

本示例采用 TQ Analyst （版本号 8.5 . 28）软件建立偏最小二乘法CPLS）惊地！测定橡塑材料中邻苯

二巾酸酣类刚刚弃lj总含母，其主要步骤如下：

a) 在 Descr ip tion 和 Pa thlcngth 选项中分别勾选 Partia l leas t squares (PLS）和 Constan t;

b) 在 Componen ts 的 Components Table 功能中填入市~19!1］ ~式成分的名称并回车键确认；

c) 通过 Open Standard 功能依次调人 15 个标准样品的生｜；外地怀｜，井中日两填上邻苯二甲酸酣类附

盟荆含且；

cl ) 在 Regions 功能中选取用于定量分析的特征吸收放段也Hil ，如 PVC 标样采用 1 610 cm-•~ 
I 570 cm 1 和 750 cm 』 ～7 20 cm- 1 特征吸收带；

e) 迦址： Ca librate 功能获件标准工作曲线，检在该工作曲线的相关系数值 ．若相关系数大于 0. 99 '

该丁．作 llli 钱可以接受 ．若小于等于 0.99 .则需要宽复J.;·骤 cl ） .丹：调整选取州于定量分析的特征

吸收i1支段范｜前 ． 自至相关系数大于 0.99 。

在标准千L作rth钱界面点击 Quantify，调入未知样品的红外语阁 . l!ll 可给 11 l 其邻苯二用酸醋类增塑

剂总含量．

6 
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