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建筑用绝热制品 丙烯酸释放量和

游离丙烯酸含量的测定

1 范围

本文件描述了用气相色谱质谱法和液相色谱法测定建筑用绝热制品中丙烯酸释放量和游离丙烯酸

含量的方法。
本文件适用于建筑用玻璃棉制品、岩棉制品、矿物棉装饰吸声板等绝热制品丙烯酸释放量和游离丙

烯酸含量的测定。

2 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/T4132 绝热 术语

GB/T4844 纯氦、高纯氦和超纯氦

GB/T6682 分析实验室用水规格和试验方法

3 术语和定义

GB/T4132界定的以及下列术语和定义适用于本文件。

3.1
丙烯酸释放量 releasedacrylicacidcontent
在规定的试验条件下,气候箱出口空气中检测到试样释放出的丙烯酸质量浓度。

3.2
游离丙烯酸 freeacrylicacid
制品中未参与聚合反应的丙烯酸。

3.3
承载率 loadingfactor
试样的暴露表面积与气候箱容积的比值。

3.4
空白采样 travelblank
随采样管储存、转移而不进行气候箱空气采样的操作。

  注:用于评估采样过程采样管的本底情况。

4 试剂和材料

4.1 丙酮。色谱纯。

4.2 乙酸乙酯。色谱纯。
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4.3 丙烯酸。质量分数不小于99.0%。

4.4 磷酸。质量分数不小于85%,色谱纯。

4.5 氦气。GB/T4844,超纯氦。

4.6 水。GB/T6682,一级。

4.7 磷酸水溶液。0.21%(体积分数),移取2.1mL磷酸(4.4)于1L容量瓶中,加水(4.6)稀释至刻度

并摇匀,此时pH约为1.9。

4.8 采样管。溶剂解吸型,玻璃管内装硅胶,前段装150mg,后段装300mg。

4.9 连接管。硅胶或聚四氟乙烯材质,硅胶管应预先在200℃烘不少于6h。

4.10 容量瓶。1mL、100mL、1L。

4.11 微量进样器。10μL、50μL、100μL、250μL。

4.12 刻度移液管。1mL、5mL、10mL。

4.13 单标移液管。100mL。

4.14 溶剂解吸瓶。5mL。

4.15 针头过滤器(有机相)。0.22μm。

4.16 针头过滤器(水相)。0.22μm。

4.17 吸收瓶。50mL。

4.18 三角烧瓶。300mL。

5 仪器设备

5.1 空气采样器。流量0L/min~2L/min。

5.2 分析天平。分度值为0.1mg。

5.3 超声波发生器。功率不小于400W。

5.4 冰箱。冷藏温度2℃~5℃。

5.5 气候箱。容积为1m3 气候箱,配有空气净化系统,内层涂覆不吸附有机物的惰性材料,箱内有空

气循环系统以使箱内空气充分混合,有调节进气和出气流量的装置,配有温度和相对湿度调节系统。

5.6 气相色谱-质谱联用仪。配有质量选择检测器(MSD)。

5.7 高效液相色谱仪。配有紫外检测器。

6 丙烯酸释放量的测定

6.1 原理

将试样置于一定温度、相对湿度和空气交换率的气候箱内,试样释放的丙烯酸与空气混合后从气候

箱出口排出。定期抽取箱内空气,使用气相色谱质谱法或高效液相色谱法检测,以保留时间定性,峰面

积定量,计算出每立方米空气中丙烯酸的质量浓度。

6.2 试样制备

6.2.1 承载率宜为1m2/m3。试样表面积为1m2,以正反两面计。采用不含丙烯酸的铝箔封边。对于

边缘带有错层的突出部分应去掉。

6.2.2 有特殊要求时,可采用其他承载率,但不应大于5m2/m3。

6.2.3 样品在测试前应使用不含丙烯酸的材料密封,在不超过23℃的环境下保存。
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6.3 气候箱的工作条件

6.3.1 气候箱按表1规定的工作条件运行,丙烯酸背景浓度应不大于方法检出限(见6.6)。

表1 气候箱工作条件

温度 相对湿度 空气置换率 试样表面空气流速

(23±0.5)℃ (50±3)% (1.0±0.05)次/h 0.1m/s~0.3m/s

6.3.2 气候箱达到表1规定的工作条件1h后,将试样垂直放置在气候箱的中心位置。若使用多块试

样,则试样表面的间距应不小于200mm。

6.4 气相色谱质谱(GC-MS)法

6.4.1 气候箱空气采样

6.4.1.1 将试样放入气候箱后的(72±2)h开始采样。

6.4.1.2 打开采样管(4.8)两端,用连接管(4.9)分别将采样管的前段连接到气候箱采样口,后段连接到

空气采样器(5.1)。以1L/min流量采集60min气候箱中空气,记录大气压力p、气体温度t、采样体积

V。随同采样进行空白采样。

6.4.2 气相色谱-质谱联用仪推荐工作参数

使用的仪器不同,最佳分析条件可能不同,推荐工作参数如下,色谱图见附录A:

a) 色谱柱:HP-FFAP30.0m×0.25mm×0.25μm毛细管柱或性能类似的分析柱;

b) 程序升温:初始温度60℃,20℃/min升至160℃,保持15min;

c) 进样口温度:200℃;

d) 质谱接口温度:200℃;

e) 离子源温度:230℃;

f) 四极杆温度:150℃;

g) 载气:氦气(4.5),1.0mL/min恒流;

h) 进样量:1.0μL;

i) 进样方式:分流进样,分流比20∶1;

j) 电离方式:EI;

k) 溶剂延迟:2.0min;

l) 质谱扫描方式:同时采集全扫描(SCAN)和选择离子模式(SIM);

m)全扫描(SCAN)范围:m/z(33~550);

n) 定量离子:m/z72。

6.4.3 标准工作曲线绘制

6.4.3.1 1mg/mL丙烯酸标准溶液A的配制。于100mL容量瓶(4.10)中,加入约10mL丙酮(4.1)。
用微量进样器(4.11)取约0.1g丙烯酸(4.3),准确至1mg,至容量瓶中,用丙酮(4.1)稀释至刻度,摇
匀,计算丙烯酸标准溶液A的质量浓度,准确至0.01mg/mL。置于2℃~5℃冰箱(5.4)中保存。也可

使用市售标准溶液。

6.4.3.2 用微量进样器(4.11)分别取0μL、5μL、10μL、25μL、50μL、100μL的GC-MS用丙烯酸标准

溶液A,至1mL容量瓶(4.10),用丙酮(4.1)稀释至刻度。配制成0μg/mL~100μg/mL的GC-MS用
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系列丙烯酸标准溶液。使用标准溶液A时,应先回温到室温。

6.4.3.3 将气相色谱-质谱联用仪(5.6)调节至稳定工作状态,按照6.4.2推荐的工作参数测定系列丙烯

酸标准溶液。以定量离子峰面积为纵坐标,质量浓度为横坐标绘制标准工作曲线,标准工作曲线的线性

相关系数应不小于0.990。

6.4.4 试验步骤

6.4.4.1 将按照6.4.1采样的采样管前后段硅胶,分别倒入2个溶剂解吸瓶(4.14)中,各加入1.0mL丙

酮(4.1),密封后,振摇lmin,避光静置30min。

6.4.4.2 将上清液经针头过滤器(有机相)(4.15)过滤后,按建立标准工作曲线的仪器工作条件测试丙

烯酸质量浓度。根据测得的峰面积,从标准工作曲线上计算出试液中的丙烯酸质量浓度。

6.4.4.3 若溶液中待测物浓度超过标准工作曲线范围,应用丙酮(4.1)稀释后测试。

6.4.4.4 同时进行空白试验。

6.4.5 结果计算

6.4.5.1 采样标准体积按公式(1)计算:

V0=V×
T0

T ×
p
p0

…………………………(1)

  式中:

V0———采样标准体积,单位为升(L);

V ———采样体积,单位为升(L);

T0———标准状态下的热力学温度273K,单位为开尔文(K);

T ———采样气体的温度t(℃)与标准状态的热力学温度之和(t+273),单位为开尔文(K);

p ———大气压力,单位为千帕(kPa);

p0———标准状态下的大气压取值为101.325,单位为千帕(kPa)。

6.4.5.2 GC-MS法丙烯酸释放量按公式(2)计算:

ρ1=
V1,1(ρ1,1-ρ0,1)+V1,2(ρ1,2-ρ0,2)

V0
×1000 ……………………(2)

  式中:

ρ1 ———丙烯酸释放量,单位为微克每立方米(μg/m3);

ρ1,1 ———前段硅胶解吸液中丙烯酸的质量浓度,单位为微克每毫升(μg/mL);

ρ1,2 ———后段硅胶解吸液中丙烯酸的质量浓度,单位为微克每毫升(μg/mL);

ρ0,1 ———空白采样前段硅胶解吸液中丙烯酸的质量浓度,单位为微克每毫升(μg/mL);

ρ0,2 ———空白采样后段硅胶解吸液中丙烯酸的质量浓度,单位为微克每毫升(μg/mL);

V1,1 ———前段硅胶解吸液的体积,单位为毫升(mL);

V1,2 ———后段硅胶解吸液的体积,单位为毫升(mL);

V0 ———采样标准体积,单位为升(L);

1000———毫克每立方米换算为微克每立方米的倍数。

6.5 高效液相色谱(HPLC)法

6.5.1 气候箱空气采样

6.5.1.1 将试样放入气候箱后的(72±2)h开始采样。

6.5.1.2 在2个吸收瓶(4.17)中各加入25mL水(4.6)串联后,用连接管(4.9)分别将吸收瓶的前端连接

到气候箱采样口,后端连接到空气采样器(5.1)。以1L/min流量采集60min气候箱中空气,记录大气
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压力p、气体温度t、采样体积V。随同采样进行空白采样操作。

6.5.2 高效液相色谱仪推荐工作参数

使用的仪器不同,最佳分析条件可能不同,推荐工作参数如下,色谱图见附录A:

a) 色谱柱:SB-Aq柱(4.6mm×250mm,5μm),或其他等效色谱柱;

b) 流动相:磷酸水溶液(4.7);

c) 检测波长:210nm;

d) 柱温:40℃;

e) 进样体积:100μL;

f) 流速:0.5mL/min;

g) 运行时间:20min。

6.5.3 标准工作曲线绘制

6.5.3.1 1mg/mLHPLC用丙烯酸标准溶液的配制。于100mL容量瓶(4.10)中,加入约10mL水

(4.6)。用微量进样器(4.11)取约0.1g丙烯酸(4.3),准确至1mg,至容量瓶中,用水(4.6)稀释至刻

度,摇匀,计算HPLC用丙烯酸标准溶液的质量浓度,准确至0.01mg/mL。置于2℃~5℃冰箱(5.4)
中保存。也可使用市售标准溶液。

6.5.3.2 用刻度移液管(4.12)分别取0.1mL、0.25mL、0.5mL、1mL、2.5mL、5mL的 HPLC用丙烯

酸标准溶液,至100mL容量瓶(4.10),用水(4.6)稀释至刻度。配制成0μg/mL~0.5μg/mL的HPLC
用系列丙烯酸标准溶液。使用HPLC用丙烯酸标准溶液时,应先回温到室温。

6.5.3.3 参照推荐工作参数6.5.2,将高效液相色谱仪(5.7)调节至稳定工作状态,按照6.5.2的推荐工

作参数测定HPLC用系列丙烯酸标准溶液。以峰面积为纵坐标、质量浓度为横坐标绘制标准工作曲

线,标准工作曲线的线性相关系数应不小于0.990。

6.5.4 试验步骤

6.5.4.1 将按照6.5.1采样的吸收液,经针头过滤器(水相)(4.16)过滤后,按建立标准工作曲线的仪器

工作条件测试丙烯酸质量浓度。根据测得的峰面积,从标准工作曲线上计算出试液中的丙烯酸质量

浓度。

6.5.4.2 若溶液中待测物浓度超过标准工作曲线范围,用水(4.6)稀释后测试。

6.5.4.3 同时进行空白试验。

6.5.5 结果计算

HPLC法丙烯酸释放量按公式(3)计算:

ρ2=
V2,1(ρ2,1-ρ0,1)+V2,2(ρ2,2-ρ0,2)

V0
×1000 ……………………(3)

  式中:

ρ2  ———丙烯酸释放量,单位为微克每立方米(μg/m3);

V2,1 ———前段水吸收液的体积,单位为毫升(mL);

ρ2,1 ———前段水吸收液中丙烯酸的质量浓度,单位为微克每毫升(μg/mL);

ρ0,1 ———空白采样前段水吸收液中丙烯酸的质量浓度,单位为微克每毫升(μg/mL);

V2,2 ———后段水吸收液的体积,单位为毫升(mL);

ρ2,2 ———后段水吸收液中丙烯酸的质量浓度,单位为微克每毫升(μg/mL);

ρ0,2 ———空白采样后段水吸收液中丙烯酸的质量浓度,单位为微克每毫升(μg/mL);
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V0 ———按照公式(1)计算的采样标准体积,单位为升(L);

1000 ———毫克每立方米换算为微克每立方米的倍数。

6.6 丙烯酸释放量检出限

按照本文件给出的方法,当采气体积为60L时,GC-MS法测定丙烯酸释放量检出限为8μg/m3,

HPLC法测定丙烯酸释放量检出限为4μg/m3。

7 游离丙烯酸含量的测定

7.1 原理

用溶剂提取试样中游离丙烯酸,再使用气相色谱-质谱联用仪或高效液相色谱仪测试提取液中丙烯

酸的质量浓度。

7.2 试样制备

从样品的不同部位抽取不少于100g试样,裁切成约5mm的小块,混匀。

7.3 气相色谱质谱(GC-MS)法

7.3.1 试液制备

7.3.1.1 用分析天平(5.2)称取约5g按照7.2制备的试样,准确至1mg,置于三角烧瓶(4.18)中,用单

标移液管(4.13)加入100.00mL乙酸乙酯(4.2),用超声波发生器(5.3)萃取30min。

7.3.1.2 用针头过滤器(有机相)(4.15)过滤,制成供气相色谱质谱法测定的试液。

7.3.2 标准工作曲线绘制

7.3.2.1 1mg/mL丙烯酸标准溶液B的配制。于100mL容量瓶(4.10)中,加入约10mL乙酸乙酯

(4.2)。用微量进样器(4.11)取约0.1g丙烯酸(4.3),准确至1mg,至容量瓶中,用乙酸乙酯(4.2)稀释

至刻度,摇匀,计算丙烯酸标准溶液B的质量浓度,准确至0.01mg/mL。置于2℃~5℃冰箱(5.4)中
保存。也可使用市售标准溶液。

7.3.2.2 用微量进样器(4.11)分别取0μL、5μL、10μL、25μL、50μL、100μL的GC-MS用丙烯酸标准

溶液B,至1mL容量瓶(4.10),用乙酸乙酯(4.2)稀释至刻度。配制成0μg/mL~100μg/mL的GC-
MS用系列丙烯酸标准溶液。使用标准溶液B时,应先回温到室温。

7.3.2.3 将气相色谱-质谱联用仪(5.6)调节至稳定工作状态,按照6.4.2的推荐工作参数测定系列丙烯

酸标准溶液。以定量离子峰面积为纵坐标,质量浓度为横坐标绘制标准工作曲线,标准工作曲线的线性

相关系数应不小于0.990。

7.3.3 试验步骤

7.3.3.1 将7.3.1制备的试液,按建立标准工作曲线的仪器工作条件测试丙烯酸质量浓度。根据测得的

峰面积,从标准工作曲线上计算出试液中的丙烯酸质量浓度。

7.3.3.2 若溶液中待测物浓度超过标准工作曲线范围,应用乙酸乙酯(4.2)稀释后测试。

7.3.3.3 同时进行空白试验。
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7.4 液相色谱(HPLC)法

7.4.1 试液制备

7.4.1.1 用分析天平(5.2)称取约5g试样,准确至1mg,置于三角烧瓶(4.18)中,用单标移液管(4.13)

加入100.00mL水(4.6),用超声波发生器(5.3)超声30min。

7.4.1.2 用针头过滤器(水相)(4.16)过滤,制成供液相色谱法测定的试液。

7.4.2 试验步骤

7.4.2.1 将7.4.1制备的试液,按建立标准工作曲线的仪器条件测试丙烯酸质量浓度。根据测得的峰面

积,从标准曲线上计算出试液中的丙烯酸质量浓度。

7.4.2.2 若溶液中待测物浓度超过测定范围,应用水(4.6)稀释后测试。

7.4.2.3 同时进行空白试验。

7.5 结果计算

游离丙烯酸的质量分数按公式(4)计算:

w=
V3(ρ-ρ0)

m
…………………………(4)

  式中:

w ———试样中游离丙烯酸的质量分数,单位为毫克每千克(mg/kg);

V3 ———试液体积,单位为毫升(mL);

ρ ———试液中丙烯酸的质量浓度,单位为毫克每升(mg/L);

ρ0 ———空白溶液中丙烯酸的质量浓度,单位为毫克每升(mg/L);

m ———试样的质量,单位为克(g)。

7.6 游离丙烯酸含量检出限

按照本文件给出的方法,当试样量为5.0g,提取液体积为100mL时,GC-MS法测定游离丙烯酸含

量的检出限为10mg/kg,HPLC法测定游离丙烯酸含量的检出限为1mg/kg。

8 报告

测试报告至少包括以下内容:

a) 样品名称,样品的来源及描述;

b) 本文件编号、方法;

c) 测试结果;

d) 气候箱条件、负载率等参数条件;

e) 试验中观察到的异常现象。
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附 录 A
(资料性)

GC-MS法和HPLC法测定丙烯酸的色谱图

A.1 GC-MS法

GC-MS法测定丙烯酸的色谱图见图A.1。

  注:5.817min为丙烯酸吸收峰。

图A.1 GC-MS法测定丙烯酸的色谱图

A.2 HPLC法

HPLC法测定丙烯酸的色谱图见图A.2。
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  注:13.674min为丙烯酸吸收峰。

图A.2 HPLC法测定丙烯酸的色谱图
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