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小型环境测试舱法测定聚氯乙烯卷材地板中 ＴＶＯＣ 的释放量∗

袁庆丹１∗∗　 董雪梅１　 关红艳１　 郭中宝１　 田菲菲２

（１． 中国建材检验认证集团股份有限公司， 北京， １０００２４；　 ２． 岛津企业管理（中国）有限公司， 北京， １０００２０ ）

摘　 要　 采用小型环境舱模拟聚氯乙烯（ＰＶＣ）卷材地板在实际使用过程中挥发性有机化合物（ＶＯＣ）的释放

过程，利用热解析⁃气相色谱质谱联用（ＴＤ⁃ＧＣ⁃ＭＳ）法测定总挥发性有机化合物（ＴＶＯＣ）释放量．各组分检出限

为 ０．２—０．４ μｇ·ｍ－３（Ｓ ／ Ｎ＝ ３），定量限为０．６—１．４ μｇ·ｍ－３（Ｓ ／ Ｎ＝ １０）．对 ２０ 个 ＰＶＣ 卷材地板的 ＴＶＯＣ 释放规律

和主要污染物来源进行了分析．
关键词　 聚氯乙烯卷材地板， 环境测试舱， ＴＶＯＣ 释放量．

Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ＴＶＯＣ ｅｍｉｓｓｉｏｎ ｆｒｏｍ ＰＶＣ ｆｌｏｏｒｓ ｂｙ ｓｍａｌｌ ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌ ｔｅｓｔ ｃｈａｍｂｅｒ

ＹＵＡＮ Ｑｉｎｇｄａｎ１∗∗ 　 　 ＤＯＮＧ Ｘｕｅｍｅｉ１ 　 　 ＧＵＡＮ Ｈｏｎｇｙａｎ１ 　 　 ＧＵＯ Ｚｈｏｎｇｂａｏ１ 　 　 ＴＩＡＮ Ｆｅｉｆｅｉ２

（１． Ｃｈｉｎａ Ｂｕｉｌｄｉｎｇ Ｍａｔｅｒｉａｌｓ Ｔｅｓｔ ＆ Ｃｅｒｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ Ｇｒｏｕｐ， Ｂｅｉｊｉｎｇ ，１０００２４， Ｃｈｉｎａ；
２． Ｓｈｉｍａｄｚｕ Ｇｌｏｂａｌ ＣＯＥ ｆｏｒ Ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎ ＆ Ｔｅｃｈｎｉｃａｌ Ｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔ， Ｂｅｉｊｉｎｇ，１０００２０， Ｃｈｉｎａ）

Ａｂｓｔｒａｃｔ： Ｓｍａｌｌ ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔ ｃｈａｍｂｅｒｓ ｗｅｒｅ ｕｓｅｄ ｔｏ ｓｉｍｕｌａｔｅ ｔｈｅ ｖｏｌａｔｉｌｅ ｏｒｇａｎｉｃ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ（ＶＯＣ） ｒｅｌｅａｓｅ ｐｒｏｃｅｓｓ
ｏｆ ｐｏｌｙｖｉｎｙｌ ｃｈｌｏｒｉｄｅ（ＰＶＣ） ｆｌｏｏｒｓ ａｎｄ ｔｈｅ ｒｅｌｅａｓｅ ｏｆ ＴＶＯＣ ｗａｓ ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ ｂｙ ｔｈｅｒｍａｌ ｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎ ｇａｓ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ
ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ （ ＴＤ⁃ＧＣ⁃ＭＳ）． Ｔｈｅ ｌｉｍｉｔｓ ｏｆ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ａｎｄ ｔｈｅ ｌｉｍｉｔｓ ｏｆ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｏｎ ｏｆ ９ ＶＯＣｓ ｗｅｒｅ ０． ２—
０．４ μｇ·ｍ－３ （Ｓ ／ Ｎ＝ ３） ａｎｄ ０．６—１．４ μｇ·ｍ－３（Ｓ ／ Ｎ＝ １０）． Ｔｈｅ ｒｅｌｅａｓｅ ｌａｗ ｏｆ ＴＶＯＣ ａｎｄ ｍａｉｎ ｐｏｌｌｕｔａｎｔ ｓｏｕｒｃｅｓ ｏｆ ２０
ＰＶＣ ｆｌｏｏｒｓ ｗｅｒｅ ａｎａｌｙｚｅｄ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ＰＶＣ ｆｌｏｏｒ，ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌ ｔｅｓｔ ｃｈａｍｂｅｒ，ＴＶＯＣ ｅｍｉｓｓｉｏｎ．

聚氯乙烯卷材地板（以下简称 ＰＶＣ 地板）是以聚氯乙烯树脂为主要原料，加入填料、增塑剂、稳定剂、着色剂等辅料，
经涂敷、压延、复合工艺生产的发泡或不发泡，有基材或无基材的地板．ＰＶＣ 地板使用非常广泛，比如家庭、医院、学校、办
公楼、工厂、公共场所、超市、商业、等各种场所．从结构上分主要有非同质透心型和同质透心型两种；从形态上分为卷材

地板和片材地板两种；从耐磨程度上分为通用型和耐用型两种．
现行国标 ＧＢ １８５８６—２００１［１］中对 ＰＶＣ 地板中有害物质聚氯乙烯单体、可溶性重金属、挥发物含量进行了限量要求．

常温下，ＰＶＣ 地板中挥发性有机化合物的主要成分为降粘剂、稀释剂的残留物、增塑剂、辅助增塑剂、稳定剂中易挥发性

物质，油墨中的混合溶剂在印刷层的少量残留物［２］ ．对于挥发物含量的测试方法为重量法，测定的是挥发物总量，无法对

ＰＶＣ 地板中的单一 ＶＯＣ 进行定性定量分析．
本文采用小型环境测试舱法模拟 ＰＶＣ 地板在实际使用中 ＶＯＣ 的释放过程，对 １０ 个厂家的 ２０ 个 ＰＶＣ 地板在不同

释放时间的 ＴＶＯＣ 释放量进行了测定，建立了一种测试 ＰＶＣ 地板中 ＴＶＯＣ 释放量的分析方法．

１　 实验部分（Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｓｅｃｔｉｏｎ）
１．１　 材料与试剂

ＶＯＣ 混合标准溶液（甲醇中 ９ 种 ＶＯＣ 混液，１０００ μｇ·ｍＬ－１，环标创科）；配样瓶：螺口刻度试管（带密封盖），５ ｍＬ．移
液器：１００—１０００ μＬ，１—５ ｍＬ（德国 Ｅｐｐｅｎｄｏｒｆ） ．混合标准溶液的配制：准确移取适量 ＶＯＣ 混合标准溶液，用甲醇逐级稀

释成质量浓度为 １０００、５００、２００、１００、５０ μｇ·ｍＬ－１的系列标准溶液，混合均匀，待测．
１．２　 仪器设备

气相色谱质谱联用仪：ＧＣＭＳ⁃ＱＰ２０２０，日本岛津公司；热解吸仪：美国 ＣＤＳ Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ 公司；吸附管：Ｔｅｎａｘ ；Ａ ６０—８０目，填料
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２００ ｍｇ，美国 Ｃａｍｓｃｏ 公司；环境测试舱：６０ Ｌ，东莞昇微机电设备有限公司；采样器：北京市劳动保护科学研究所．
１．３　 仪器分析条件

ＧＣ⁃ＭＳ 条件　 程序升温程序：５０ ℃（５ ｍｉｎ），以 ５ ℃·ｍｉｎ－１升温至 ２５０ ℃，保持 １０ ｍｉｎ；进样口温度：３００ ℃；进样方

式：分流，分流比 ３０∶１；载气：氦气．ＥＩ 源，电离能量为 ７０ ｅＶ，离子源温度：２３０ ℃；接口温度：３００ ℃；采集方式：全扫描，
４０—３５０ ｍ ／ ｚ．

热解吸仪条件　 解析温度：２８０ ℃；解析时间：５ ｍｉｎ；冷阱高温：３２０ ℃；冷阱低温：４０ ℃；冷阱吸附剂：Ｔａｎａｘ⁃ＴＡ；传输

线温度：３００ ℃ ．
环境测试舱清洗　 可采用高温清洁程序对舱进行清洁或者用碱性清洗剂清洗舱内壁，再用去离子水或蒸馏水擦洗

舱内壁，敞开舱门，开启风扇至舱体风干．清洗后的测试舱背景浓度要求为：舱内 ＴＶＯＣ 背景浓度不大于 ２０ μｇ·ｍ－３，其他

单一 ＶＯＣ 背景浓度不大于 ２ μｇ·ｍ－３ ．
环境测试舱测试 　 温度：（２３ ± １）℃；相对湿度：５０％ ± ５％；空气交换率：（０． ５ ± ０． ０１） 次·ｈ－１；空气流速：（０． ２ ±

０．１）ｍ·ｓ－１；环境测试舱容积：６０ Ｌ．舱背景浓度为：舱内 ＴＶＯＣ 背景浓度不大于 ２０ μｇ·ｍ－３，其他单一 ＶＯＣ 背景浓度不大于

２ μｇ·ｍ－３ ．
１．４　 样品前处理

打开样品包装，从距离短边边缘至少 ５０ ｃｍ 处截取 ２０ ｃｍ×３０ ｃｍ 的待测试样，试样的下侧固定在惰性基底（玻璃或

不锈钢）上，使用铝箔胶带将四周边缘封闭；或用铝箔胶带将四周边缘和底部密封后待测．
１．５　 试验步骤

１．５．１　 标准曲线的建立

用甲醇将 ＶＯＣ 混合标准溶液逐级稀释至 １０００、５００、２００、１００、５０ μｇ·ｍＬ－１，在 １００ ｍＬ·ｍｉｎ－１的氮气吹扫下各抽取１ μＬ
各浓度梯度标准溶液注入 Ｔｅｎａｘ⁃ＴＡ 吸附管中，吹扫 ３ ｍｉｎ 后取下．将制备好的标准系列吸附管置于热解析⁃气相色谱质谱

仪中进行分析．以各组分的含量为横坐标，峰面积为纵坐标，建立标准曲线．
１．５．２　 试样放置和分析

可采用高温清洁程序对舱进行清洁或者用碱性清洗剂清洗舱内壁，再用去离子水或蒸馏水擦洗舱内壁，敞开舱门，
开启风扇至舱体风干．清洗后的测试舱背景浓度要求达到舱背景浓度的要求．

将按照“１．４”制备的试件放入环境测试舱居中位置，散发面应水平向上，使空气气流均匀地从试件表面通过，并迅速

关闭环境测试舱开始试验．以试板放入环境测试舱的时刻为 ０ 时刻计，试样在环境测试舱内平衡一定时间之后进行舱内

空气采样分析，采样流速不大于环境试验舱供气流量的 ８０％．
１．５．３　 结果计算

所采空气样品中有害物质浓度（ｃｉ）按式（１）计算：

ｃｉ ＝
ｍｉ－ｍｉ０

Ｖ
×１００％ （１）

式中，ｍｉ样品吸附管中 ｉ 组分的含量（μｇ）； ｍｉ０空白吸附管中 ｉ 组分的含量（μｇ）；Ｖ 采样体积（Ｌ）．
所采空气样品中各组分有害物质浓度按式（２）换算成标准状态下的浓度（ｃｓｉ）：

ｃｓｉ ＝ ｃｉ×
１０１．３
Ｐ

×ｔ＋２７３
２７３

（２）

式中， ｃｉ所采空气样品中 ｉ 组分的浓度（μｇ·ｍ－３）； Ｐ 采样时采样点的大气压力（ｋＰａ）； ｔ 采样点的温度（℃）．
总挥发性有机化合物（ＴＶＯＣ）的浓度（ｃＴＶＯＣ）按（３）计算．

ｃＴＶＯＣ（ＴＳＶＯＣ） ＝ ∑
ｉ ＝ ｎ

ｉ ＝ １
ｃｓｉ （３）

有害物质 ｉ 的释放量（ＥＦ）按（４）计算．

ＥＦ＝
ｃｓｉ×Ｎ
Ｌ

（４）

式中， Ｎ 舱空气交换率（次·ｈ－１）；Ｌ 材料 ／舱载荷比（ｍ２·ｍ－３）．

２　 结果与讨论 （Ｒｅｓｕｌｔｓ ａｎｄ ｄｉｓｃｕｓｓｉｏｎ）
２．１　 重复性试验

在同一卷 ＰＶＣ 卷材样品中同时制备 ２ 个待测试样，对两个 ＰＶＣ 地板进行重复性试验．从测试结果可知，２ 个样品的

重复性好，２８ ｄ 测试数据的相对偏差均小于 ４．０％．
２．２　 主要污染物统计

对 ２０ 个 ＰＶＣ 地板中的主要污染物进行统计，１６ 种污染物的主要类别为烷烃类、醇类和酮类，测试结果见表 １．主要
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　 １０ 期 袁庆丹等：小型环境测试舱法测定聚氯乙烯卷材地板中 ＴＶＯＣ 的释放量 ２９５７　

污染物中烷烃类、醇类和酮类的可能来源分别为 ＰＶＣ 卷材用油墨、增塑剂和热稳定剂．其中检出率较高的物质是 ２⁃乙基

己醇、１⁃壬醇、乙酰丙酮、苯酚和正十四烷．
醇类物质中异辛醇的检出率最高，达到了 ５０％．通过对 ＰＶＣ 卷材的配方进行分析发现异辛醇的来源最大可能为卷材

中添加的增塑剂邻苯二甲酸（２－乙基己基）酯（ＤＥＨＰ）．ＤＥＨＰ 是目前国内外使用量最大的增塑剂之一 ［３⁃４］ ，通过酯化反

应生产，反应过程中要保持醇过量来增加反应物浓度，使反应向生成双酯的方向移动［５］ ，因此卷材产品中可能会残留一

些未反应的原料异辛醇，这部分异辛醇会在 ＰＶＣ 卷材的使用过程中缓慢释放出来．同理，１－壬醇的主要来源可能是样品

中使用的增塑剂邻苯二甲酸二壬酯（ＤＮＰ ／ ＤＮＮＰ）．
酮类物质中乙酰丙酮的检出率达到了 ３０％，其主要来源可能是 ＰＶＣ 卷材生产过程中使用的热稳定剂．

表 １　 主要污染物统计

Ｔａｂｌｅ １　 Ｓｔａｔｉｓｔｉｃｓ ｏｆ ｍａｉｎ ｐｏｌｌｕｔａｎｔｓ
主要污染物 ＣＡＳ 号 污染物类别 检出率 ／ ％

正十四烷 ６２９⁃５９⁃４ 烷烃类 ３５
正十二烷 １１２⁃４０⁃３ 烷烃类 １５
正十一烷 １１２０⁃２１⁃４ 烷烃类 １５
正十五烷 ６２９⁃６２⁃９ 烷烃类 １０
正十三烷 ６２９⁃５０⁃５ 烷烃类 １０
２⁃乙基己醇 １０４⁃７６⁃７ 醇类 ５０
１⁃壬醇 １４３⁃０８⁃８ 醇类 ３０
１⁃（２⁃丁氧基乙氧基）乙醇 ５４４４６⁃７８⁃５ 醇类 １０
２⁃丙基⁃１⁃庚醇 １００４２⁃５９⁃８ 醇类 ５
乙酰丙酮 １２３⁃５４⁃６ 酮类 ３０
环己酮 １０８⁃９４⁃１ 酮类 １０
苯乙酮 ９８⁃８６⁃２ 酮类 １０
乙酸丁酯 １２３⁃８６⁃４ 酯类 １５
甲苯 １０８⁃８８⁃３ 芳香烃类 ５
苯酚 １０８⁃９５⁃２ 酚类 ３０
甲醚 １１５⁃１０⁃６ 醚类 ５

２．３　 ＴＶＯＣ 释放规律

对编号为 ＰＶＣ⁃１、ＰＶＣ⁃２、ＰＶＣ⁃３、ＰＶＣ⁃４ 的 ４ 个 ＰＶＣ 卷材样品的 ＴＶＯＣ 释放量连续测试 ２８ ｄ，可以看出，前 ７ ｄ 样品

中 ＴＶＯＣ 衰减最快，第 ７ 天到 １４ ｄ 衰减量次之．２０ ｄ 之后，ＴＶＯＣ 释放量基本趋于平衡．
２．４　 标准曲线与检出限

对系列标准 Ｔｅｎａｘ⁃ＴＡ 吸附管采用热解析⁃气相色谱质谱法进行分析．以各组分的浓度为横坐标，峰面积为纵坐标制

备标准曲线，标准曲线线性方程和相关系数（Ｒ２）见表 ３．各组分 Ｒ２均大于 ０．９９９，线性良好．
对标准溶液浓度为 ５０ μｇ·ｍＬ－１的吸附管进行分析，以 ３ 倍信噪比计算方法检出限，以 １０ 倍信噪比（ｐｅａｋ ｔｏ ｐｅａｋ）计

算方法定量限，当采气量为 １０ Ｌ 时，各组分检出限范围为 ０．２—０．４ μｇ·ｍ－３，定量限范围为 ０．６—１．４ μｇ·ｍ－３，结果如表 ２
所示．

表 ２　 ９ 种 ＶＯＣ 的标准曲线、检出限及定量限

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｓｔａｎｄａｒｄ ｃｕｒｖｅ， ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｌｉｍｉｔ ａｎｄ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ｌｉｍｉｔ ｏｆ ９ ＶＯＣ
编号 ＶＯＣ 标准曲线 相关系数 Ｒ２ 检出限 ／ μｇ 定量限 ／ μｇ

１ 苯 Ｙ＝ ７７９２２８０Ｘ－１４１１７７．６ ０．９９９ ０．００４ ０．０１２

２ 甲苯 Ｙ＝ ８２４７７６４Ｘ－２５４４３３．０ ０．９９９ ０．００３ ０．０１０

３ 乙酸正丁酯 Ｙ＝ ６３００６２１Ｘ－１５３６７０．８ ０．９９９ ０．００４ ０．０１４

４ 乙苯 Ｙ＝ ９２１５５４２Ｘ－２８７８８１．９ ０．９９９ ０．００４ ０．０１２

５ 邻二甲苯 Ｙ＝ ９２２６９９８Ｘ－２８７８９９．８ ０．９９９ ０．００４ ０．０１２

６ 间二甲苯 Ｙ＝ １５３１８１００Ｘ－４３４７６９．８ ０．９９９ ０．００４ ０．０１２

７ 苯乙烯 Ｙ＝ ６４１４５６１Ｘ－１７８８３３．５ ０．９９９ ０．００３ ０．００９

８ 对二甲苯 Ｙ＝ ７６９８９４０Ｘ－２０２３３６．５ ０．９９９ ０．００２ ０．００８

９ 正十一烷 Ｙ＝ ５９５２４１７Ｘ－１９９７５５．７ ０．９９９ ０．００２ ０．００６
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２．５　 样品测试

对 ２０ 个 ＰＶＣ 卷材样品按照上述方法进行测定，对释放第 １ 天（２４ ｈ）、第 ３ 天（７２ ｈ）、第 ７ 天（１６８ ｈ）、第 １４ 天

（３３６ ｈ）、第 ２８ 天（６７２ ｈ）的释放量进行统计．从数据可以看出，２０ 个 ＰＶＣ 卷材释放量数据差别较大，前 ７ 天释放量衰减

明显，同质 ＰＶＣ 地板的释放量整体低于非同质 ＰＶＣ 地板．对平均衰减率进行统计，前 ３ 天、７ 天、１４ 天、２８ 天 ＴＶＯＣ 释放

量平均衰减率分别为 ２４．１％、４３．４％、５４．６％和 ６２．８％．

３　 结论（Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ）
本文采用了小型环境舱法对 ２０ 个 ＰＶＣ 地板的 ＴＶＯＣ 释放量连续进行 ２８ ｄ 采样检测，对其释放规律进行了研究．

２０ 个样品的主要污染物释放规律与 ＴＶＯＣ 释放规律一致，各样品 ＴＶＯＣ 释放数据差别较大，前 ７ 天释放量衰减明显，同
质 ＰＶＣ 地板的释放量整体低于非同质 ＰＶＣ 地板．ＰＶＣ 地板中的主要污染物为烷烃类、醇类和酮类，其可能来源分别为

ＰＶＣ 卷材用油墨、增塑剂和热稳定剂．此方法可满足 ＰＶＣ 地板 ＴＶＯＣ 释放量的日常检测．
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