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沥青类耐根穿刺防水卷材中阻根剂含量试验方法
1　 范围

本标准规定了沥青类耐根穿刺防水卷材中阻根剂测定的试剂和材料、仪器设备、样品、色谱条件、试验步骤和试验报告。

本标准适用于目前市场上已知的HERBITECT ®阻根剂、Tectogreen P-5阻根剂、备防多(Preventol®) B5阻根剂和备防多(Preventol®) B2阻根剂检测。
产品的阻根剂含量检测结果不适用于确定产品的耐根穿刺性能。

注：HERBITECT®阻根剂是BÜSSCHER & HOFFMANN公司的产品，备防多(Preventol®) B2、备防多(Preventol®) B5阻根剂是LANXESS公司的产品，Tectogreen P-5阻根剂是TECTOGREEN公司的产品。
2　 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文件。凡是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 328.4-2007  建筑防水卷材试验方法 第4部分 沥青防水卷材厚度、单位面积质量
GB/T 6682-2008  分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 12807  实验室玻璃仪器 分度吸量管
3　 试剂和材料

3.1　 除非另有规定外，在试验中仅使用确认为分析纯及以上的纯度的试剂和符合GB/T 6682-2008要求的一级水。

3.2　 甲基叔丁基醚（MTBE）。

3.3　 甲醇：HPLC级。

3.4　 乙醇：HPLC级。

3.5　 乙腈：HPLC级。

3.6　 丙酮。

3.7　 磷酸：含量大于或等于85%（质量分数）。

3.8　 MCPP酸（4-氯-2-甲基苯氧基丙酸）：分析纯或已知纯度。

3.9　 氢氧化钠溶液：浓度为0.1mol/L。

3.10　 pH值为7的磷酸氢二钠/磷酸二氢钾缓冲溶液。

3.11　 氮气：干燥，纯度≥99.9%。

3.12　 已知的HERBITECT®阻根剂、Tectogreen P-5阻根剂、备防多(Preventol®) B5阻根剂纯物质。

3.13　 已知的备防多(Preventol®) B2阻根剂。
4　 仪器设备

4.1　 高效液相色谱仪：配有紫外检测器(UVD)或二极管阵列检测器（DAD）检测器，柱箱具有控温功能。

4.2　 分析天平：精度0.1mg。

4.3　 超声水浴锅。

4.4　 旋转蒸发仪。

4.5　 分度吸量管： 1mL，10mL，25mL，符合GB/T 12807 A级。 

4.6　 活塞式移液枪。

4.7　 微孔滤膜：孔径0.22μm。

4.8　 样品瓶：2mL。

4.9　 容量瓶：25mL、100mL。

4.10　 具塞锥形瓶：25mL，250mL

4.11　 圆底烧瓶：250mL

4.12　 量筒：100mL
4.13　 试管（带盖）：50mL。

4.14　 一次性注射器。

5　 样品

试验用样品为沥青防水卷材，按照GB/T 328.4-2007中5.3.2条取样，每块试件面积为50mm×50mm，去除卷材表面隔离防粘材料。用热刮刀将沥青涂盖料铲下备用。

6　 色谱条件

根据所用高效液相色谱仪的性能及试样的实际情况选择最佳的测试条件。

由于测试结果取决于所使用的仪器，因此不能给出色谱分析的普遍参数，建议的检测参数见附录A。
7　 试验步骤

7.1　 HERBITECT®阻根剂、Tectogreen P-5阻根剂、备防多(Preventol®) B5阻根剂检测

7.1.1　 原理

采用甲基叔丁基醚和甲醇溶剂依次在超声作用下提取阻根剂，高效液相色谱仪检测，以保留时间定性，外标法定量。
7.1.2　 绘制标准曲线

准确称量约250mg（精确值0.1mg）的HERBITECT®（或Tectogreen P-5、Preventol® B5）纯物质，采用甲醇定容至25mL容量瓶中，准确移取250μL上述溶液并采用甲醇定容至25mL容量瓶，制得浓度为100mg/L的标准储备液。按照表1要求，采用活塞式移液枪精确移取对应体积标准储备液及甲醇置于2mL样品瓶中，制备标准溶液。按照附录A试验参数进行液相色谱试验，记录标准物质保留时间及色谱峰面积。以标准溶液浓度值C（mg/L）为横坐标，峰面积为纵坐标绘制标准曲线，要求标准曲线相关系数应大于0.99，否则应重新绘制新的标准曲线。
表1　 标准溶液浓度对照表

	体积（标准储备液），μL
	体积（甲醇），μL
	标准溶液浓度C(mg/L)

	0
	1000
	空白

	5
	995
	0.5

	10
	990
	1

	20
	980
	2

	50
	950
	5

	100
	900
	10

	200
	800
	20

	500
	500
	50

	1000
	0
	100


7.1.3　 样品制备及试验

称量1.0g（精确到0.1mg）样品（涂盖料）至带盖的试管中，精确加入25mL甲基叔丁基醚，旋紧试盖，采用水浴超声，超声提取30min，溶液温度升高，沥青涂盖料溶解在溶液中。此时精确加入25mL甲醇，旋紧试盖，继续超声15min。超声过程中不得晃动试管，避免试液粘附在试管壁上。取出试管于标准条件下放置30min冷却至室温。采用一次性注射器吸取足够的顶部提取液通过0.22um微孔滤膜过滤至2mL样品瓶中。按照附录A试验参数进行液相色谱试验，记录出峰保留时间及峰面积。
7.1.4　 结果计算

HERBITECT®（或Tectogreen P-5、Preventol® B5）阻根剂按式（1）进行计算。
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式中：

W——沥青涂盖料中阻根剂含量，‰；
Ci——标准曲线上读取得样品中阻根剂浓度，mg/L；
V——样品溶液体积，mL；
M——样品质量，g；
1000——转换系数。

7.1.5　 检出限与定量限

暂未列出。

7.2　 备防多(Preventol®) B2阻根剂检测
7.2.1　 原理

通过溶剂溶解，水浴超声等方式提取沥青防水卷材中备防多(Preventol®) B2阻根剂，利用皂化反应将阻根剂充分水解得到活性物质MCPP酸（4-氯-2-甲基苯氧基丙酸），采用标准MCPP酸保留时间定性，外标法定量。以皂化反应后总MCPP酸质量减去未皂化反应时游离MCPP酸质量作为备防多(Preventol®) B2阻根剂中MCPP酸有效含量。最终结果以60%含量换算为备防多(Preventol®) B2阻根剂含量，即备防多(Preventol®) B2阻根剂含量=MCPP酸有效含量/0.6。

7.2.2　 绘制MCPP酸标准曲线
称取100mg MCPP酸标准物质定容到1000ml,配制成100mg/L的高浓度溶液，并依次稀释成5mg/L 10mg/L, 20mg/L, 40mg/L, 80mg/L, 100mg/L系列标准曲线溶液。按照附录A试验参数进行液相色谱试验，记录标准物质保留时间及色谱峰面积。以标准溶液浓度值C（mg/L）为横坐标，峰面积为纵坐标绘制标准曲线，要求标准曲线相关系数应大于0.99，否则应重新绘制新的标准曲线。
7.2.3　 样品制备

称取约5g（精确至0.1mg）样品（m）放入250mL具塞锥形瓶中，加入100mL丙酮。将锥形瓶置入超声波水浴锅中超声5h，以萃取出活性成分。将溶液过滤至250mL圆底烧瓶中，用丙酮清洗过滤器2次（每次清洗使用约20mL）。采用旋转蒸发仪将溶剂蒸发并用干燥的氮气吹干。向圆底烧瓶中加入50mL乙醇，在40℃下搅拌2h。待溶液冷却至室温后，将其转移至100mL容量瓶中，并用乙醇清洗圆底烧瓶2次（每次使用约15mL乙醇，将清洗液倒入容量瓶），并用乙醇定容至100mL制得样品溶液。
7.2.4　 样品中游离MCPP酸检测
采用一次性注射器吸取足够的7.2.3制得的样品溶液通过0.22um微孔滤膜过滤至2mL样品瓶中。按照附录A试验参数进行液相色谱试验，记录出峰保留时间及峰面积，在标准曲线上读取相应浓度。样品中游离MCPP酸含量按式（2）计算。
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式中：

w游——样品中游离MCPP酸含量，‰；

[image: image3.wmf]游

C

——样品中游离MCPP酸浓度；
V——定容体积，100mL；

m——样品质量，g；
1000——转换系数。
7.2.5　 样品中总游离MCPP酸检测

精确移取7.2.3制得的样品溶液10mL至25mL锥形瓶中，加入10mL氢氧化纳溶液，在40℃条件下搅拌1h，待冷却至室温后，转移至25mL容量瓶中，使用少量乙醇清洗锥形瓶，将清洗液倒入容量瓶，用乙醇定容至25mL。采用一次性注射器吸取足够的溶液通过0.22um微孔滤膜过滤至2mL样品瓶中，按照附录A试验参数进行液相色谱试验，记录出峰保留时间及峰面积。在标准曲线上读取相应浓度。样品中总游离MCPP酸含量按式（3）计算。
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式中：

w总——样品中总游离MCPP酸含量，‰；
C总——样品中总游离MCPP酸浓度；
V——定容体积，25mL；

m——样品质量，g；
10——取样倍数；

1000——转换系数。
7.2.6　 样品中MCPP酸有效含量

样品中MCPP酸有效含量按式（4）计算。
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式中：

w有效——样品中MCPP酸有效含量，‰；

w总——样品中总游离MCPP酸含量，‰；
w游——样品中游离MCPP酸含量，‰。
7.2.7　 样品中备防多(Preventol®) B2阻根剂含量

样品中备防多(Preventol®) B2阻根剂含量按式（5）计算，以60%含量换算为备防多(Preventol®) B2阻根剂含量。
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式中：

w有效——样品中MCPP酸有效含量，‰；

w——样品备防多(Preventol®) B2阻根剂含量，‰；

7.2.8　 检出限与定量限

暂未列出。

8　 试验报告

试验报告应包括以下信息：

a)本标准名称和代号；

b)试验样品的名称、类型、样品量、批次、生产日期及生产厂名；

c)试验日期；

d)试验者及其他。
附　录　A 
（规范性附录）
检测参数与谱图

A.1　 HERBITECT®阻根剂
A.1.1　 试验参数

色谱柱：Phenomenex Kinetex C18，长度150mm，直径4.6mm，粒径5μm

柱温：30℃

流速：1.8mL/min

梯度脱洗：按表A.1

表A.1　 梯度脱洗

	时间（min）
	A（%）
	B（%）

	0
	40
	60

	1
	40
	60

	5
	5
	95

	8
	5
	95

	8.01
	40
	60

	20
	40
	60


流动相A：0.5%的磷酸水溶液

流动相B：乙腈

进样体积：5μL

检测波长：227nm

A.1.2　 HERBITECT®阻根剂色谱图
[image: image7.emf]
图A.1　 HERBITECT®阻根剂色谱图
A.2　 备防多(Preventol®) B2阻根剂
A.2.1　 试验参数
色谱柱：Agilent Eclipse XDB-C8，长度150mm，直径4.6mm，粒径5μm

柱温：温度40℃

流速：0.7mL/min
梯度脱洗：按表A.2
表A.2　 梯度脱洗

	时间（min）
	A（%）
	B（%）

	0
	95
	5

	9
	5
	95

	15
	95
	5

	20
	95
	5


流动相A：含有20% pH=7缓冲溶液的水

流动相B：乙腈

进样体积：5μL
检测波长：228nm

A.2.2　 MCPP酸谱图
[image: image8.emf]
图A.2　 MCPP酸谱图
A.2.3　 备防多(Preventol®) B2谱图
[image: image9.emf]
图A.3　 备防多(Preventol®) B2谱图
A.2.4　 皂化反应后备防多(Preventol®) B2谱图
[image: image10.emf]
图A.4　 皂化反应后备防多(Preventol®) B2谱图
_______________________
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