《生物降解塑料及其制品可降解成分快速检测方法》
（征求意见稿）
标准编制说明

1、 任务来源
本标准由湖南省循环经济研究院提出，报湖南省市场监督管理局审批同意，于2021年3月5日正式立项。随后，本标准由湖南省循环经济研究会组织湖南山水检测有限公司、北京石油化工学院、湖南工业大学、湖南省循环经济研究会、湖南航天天麓、湖南聚仁化工新材料科技有限公司、湖南省升阳新材料有限公司、湖南利华新材料有限公司、长沙铭凯纸制品有限公司、北京宝丽美塑胶科技有限公司等相关企业及行业专家共同编制。 

2、 背景与意义

降解塑料的开发和推广应用有利于塑料产业的“绿色化”发展，有利于把国家发展改革委员会和生态环境部印发的《关于进一步加强塑料污染治理的意见》落到实处。经过30多年的发展，生物降解塑料标准化工作虽然取得一些进展，但仍有诸多问题亟待进一步解决和完善。

目前，按现有各种国家标准或国际标准，降解塑料的可降解性能检测存在周期长、时效低、费用高等问题，一次检测周期常常需要至少半年，这对于新产品的型式检验而言是必不可少的，但对已经型式检验的成熟产品而言，产品正常生产及销售过程中很难采用这种方法进行产品质量的稳定性检验、质量抽检或质量监督。
为进一步提高我省生物降解纸塑复合材料及其制品相关生产技术水平、行业监管水平和产品使用安全性，有必要制定本标准以提高相关产品质量检测的时效性，为制品生产企业、政府管理部门及产品最终用户提供必要的技术标准支撑。

3、 主要工作过程

（一）成立标准工作组
2021年3月，标准立项计划下达后，湖南省循环经济研究会、湖南省（暨长沙市）可降解塑料联盟组织湖南省循环经济标准化技术委员会、湖南山水检测、湖南工业大学、湖南航天天麓、北京石油化工学院等相关企业及行业专家成立了标准编写工作组，并召开首次工作组会议，确定了标准制定方案及工作计划，进行任务分工。标准编写工作组成员详见表1。

表1  标准编写工作组成员
	序号
	姓名
	性别
	职称
	学历
	从事专业
	项目任务分工
	所在单位

	1
	王永祥
	男
	
	
	
	技术负责、性能检测、标准撰写
	山水检测

	2
	陆晓中
	男
	教授
	硕士研究生
	高分子材料
	技术指导、标准撰写
	北京石油化工学院

	3
	冯建湘
	女
	教授
	
	
	性能检测、标准撰写
	湖南工业大学

	4
	李丹
	女
	
	
	
	性能检测、标准撰写
	航天天麓

	5
	沈友良
	男
	
	
	
	标准提出、资料收集
	

	6
	陶志豪
	男
	
	
	
	标准撰写
	

	7
	王治国
	男
	
	
	
	标准撰写
	

	8
	李君
	
	
	
	
	标准撰写
	

	9
	郑化甫
	男
	
	
	
	标准撰写
	

	10
	周儆
	男
	
	
	
	标准申报、技术协调
	

	11
	李杜
	女
	
	
	
	标准申报、技术协调
	

	12
	刘雯静
	女
	
	
	
	标准申报、技术协调
	


（二）调研情况
2020年底至2021年7月，工作组对国内外现有相关标准进行了广泛收集和研究，先后调研国内标准77项（包括国家标准、行业标准、地方标准和企业标准）、国际标准37项（包括ISO、ASTM、EN、JIS标准等），对标准现状、主要内容、存在问题等进行了全面深入的研究。

2021年5月至7月，工作组又组织对湖南山水检测有限公司、长沙铭凯纸制品有限公司、湖南聚仁化工新材料科技有限公司、湖南绿斯达生物科技有限公司、湖南省升阳新材料有限公司、湖南荣宸塑业有限公司等十余家生物降解塑料制品检测服务机构、生产企业等进行实地走访调研，并在深入交流的基础上，于7月13日召开第一次标准工作视频会议，同时成立了由湖南山水检测有限公司、北京石油化工学院、湖南工业大学、湖南航天天麓、湖南聚仁化工新材料科技有限公司等企业技术骨干、专家学者组成的标准起草核心小组，由湖南山水检测有限公司担任标准起草组长单位，并由北京石油化工学院陆晓中教授负责技术指导。

另外，工作组还收集学习了国家及湖南省关于“减塑降排”的相关法律法规、政策文件等文件资料，进一步明确了标准制定的主导方向和基本原则，并结合湖南实际进行汇总提炼。

（三）数据收集
2021年8月至2022年3月，标准编写工作组发动参编企业，收集了各种生物降解复合材料及其制品的标准样品10余份，并由湖南山水检测有限公司、湖南工业大学、湖南航天天麓等单位对这些标准样品进行了平行测试（包括红外光谱、DSC等），这对标准起草过程中相关技术指标的把握发挥了至关重要的作用。
（四）标准起草

2022年10月至2022年4月，标准编写工作组根据调研情况及测试数据，在多次研讨的基础上，逐步明确了标准起草的主要思路，完善了标准各章节主要内容，经修改完善形成了标准征求意见稿，同时编写了标准编制说明。
2022年5月12日标准编写工作组全体成员通过视频会议方式，通过了标准初稿及编制说明，决定按程序面向社会征求意见。
4、 编写原则和依据
（1） 编制原则
标准的制定依据《中华人民共和国标准化法》和《中华人民共和国标准化法实施条例》要求，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》的规定，主要针对生物降解降解塑料生物降解性能检测中存在的周期长、时效低等实际问题，通过梳理相关资料、检测数据、组织专家论证而制定。
（2） 编制依据及指导思想
本标准的制定依据主要包括：一是，国家发展改革委、生态环境部《关于进一步加强塑料污染治理的意见》（发改环资〔2020〕80号）对减少塑料污染、研发推广绿色环保可替代品的整体要求；二是，已颁布实施的GB/T 1033.1、GB/T 6343、GB/T 9345.1、GB/T 19466.3、DB 46/T 519-2020、DB 46/T 520-2020等相关国家标准和地方标准；三是，企业走访中所反映出的生物降解塑料及其制品在降解性能检测中目前存在或出现的技术瓶颈难题及标准现实需求。
本标准制定的指导思想是：实事求是，以产业实际应用现状为出发点，尽量贴近生产应用实际需求；突出便捷性，尽量采用常用、快捷、经济的检测技术手段；突出必要性和充分性，保证检测方案的科学性和可靠性。

5、 主要内容

本标准共分6节，主要包括范围、规范性引用文件、术语和定义、方法原理、试验方法及结果判定。
1、 范围：
本标准规定了生物降解塑料及其制品中可降解成分的快速检测方法。所谓“可降解成分”包括生物降解塑料材料及/或生物降解塑料制品的组成成分。

本标准仅适用于已经按照其他国家标准或其他标准方法认定的、具有生物降解特性的可降解成分的一致性鉴别，不适用于直接判定生物降解塑料及其制品中可降解成分的生物降解特性。
几点说明：

1） 目前，影响生物降解塑料检测时效性的主要是其生物降解性能（包括绝对生物降解率、相对生物降解率、崩解率等），按现有各种生物降解性能检测的国家标准，检测周期常常需达6个月之久，这尽管对新产品定型等而言是必须的，但对正常生产过程中的产品质量抽查、管理、监督等而言却是难以实现的，故制定本标准十分必要。
2） 本标准方法尽快无法直接定量测定生物降解塑料及其制品的组成成分的具体品类及含量，也无法定量判定其生物降解性能，但可根据产品的同质同性原理（即组成成分与含量一致的产品其性能也应该是一致的），通过判定材料或制品组成的一致性间接判定其性能的一致性。

3） 上述“组成的一致性”也并非意味着组分的“完全一致”（即组成成分及其含量的完全一致），而是判定组分中可能影响其生物降解性能的主要组成成分（即“可降解成分”）的一致性，而其他对其生物降解性能影响不大或基本无影响的组分（如无机填充材料的品种及含量等）可能会存在有限程度的一定差异。
2、 规范性引用文件：
对本标准引用的文件进行说明。
3、 术语和定义：
明确了“可降解成分”的定义。
4、 方法原理：
1） 简要阐明了本标准的基本思路及所选用的几种试验方法的检测目的及所能说明的问题。
2） 本标准所选用的几种试验方法均是本专业最常见、最快捷、最经济的检测技术手段，最大程度上保证了本标准实施的便捷性和经济性。
3） 根据专业常识，采用本标准所选用的几种试验方法来综合判定“可降解成分”的一致性，在方法上是充分的、其结论是可信的。

4） 本标准中，我们未采用核磁共振、热裂解/气相色谱-质谱等复杂的检测技术，主要考虑如下：

A  红外光谱已完全可从分子水平判定“可降解成分”的细微差异，且由于生物降解塑料及其制品实际组成的复杂性，其核磁共振谱图也会因此受到诸多干扰而变得及其复杂（无论是1H谱图还是13C谱图），实际上，即使采用核磁共振方法，也难以准确判定材料的实际组成，也是只能提供参考依据。
B  热裂解/气相色谱-质谱尽管可通过裂解产物的成分及含量分析对材料的化学组成做出大致判定，但由于目前尚缺乏各种生物降解塑料及其制品的标准谱图（由于生产配方的复杂性和差异性，实际上也是很难做到的），且生物降解塑料与常见塑料材料（如不可降解的普通聚酯）在化学组成上具有相似性，其裂解产物也存在相似性，故采用此方法来判定生物降解塑料的组成实际上也只能是提供参考而已。

C  无论核磁共振还是热裂解/气相色谱-质谱分析，由于仪器价格昂贵，具备这些检测条件的实验室很少，若采用此类方法，不仅会大大提高本标准的实施难度，实际上也是没有必要的。

5、 试验方法：

说明了本标准选用的4项检测项目所选用的标准试验方法。
6、 结果判定：

表1 一致性判别依据说明如下：
1） 密度：密度允许有不超过±10%的偏差，即允许材料中无机填料用量可在一定范围内由生产厂家根据产品性能的实际需求进行调整，因为无机填料一般环境无害、且不会从本质上影响到材料的生物降解性能，且这样处置更符合企业生产的实际需要。

2） 灰分：灰分也允许有不超过±10%的偏差，理由与密度相同。

3） 红外光谱特征：

A  首先要求谱峰形状与数量完全一致，并要求谱峰位置偏差不得超过5cm-1，这就可以充分保证待测样品与标准样品在化学结构上的一致性，因为化学结构（特别是组成成分所包含的化学官能团）的细微差异均可能导致红外光谱谱峰形状、数量及位置的变化。

B  编制团队对几十个生物降解塑料及其制品的IR测试结果表明：
a  扫描次数（分别为4、8、16、32次）的对IR谱图的影响不大，所得红外光谱的谱峰形状及数量完全完全一致（见图1），谱峰位置差异也很小，一般不超过±2cm-1（详见表1）：
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图1 扫描次数对IR谱图的影响

（样品均为新疆蓝天屯河产PBAT纯树脂）

表1扫描次数对IR谱峰位置的影响

（样品均为新疆蓝天屯河产PBAT纯树脂）

	扫描次数
次
	特征峰位置
cm-1

	4
	2953
	1712
	1504
	1456
	1408
	1265
	1165
	1101
	1018
	936
	874
	727
	587
	498

	8
	2953
	1713
	1504
	1456
	1409
	1265
	1163
	1101
	1017
	935
	874
	728
	586
	497

	16
	2952
	1710
	1504
	1458
	1409
	1267
	1165
	1102
	1018
	937
	874
	727
	587
	498

	32
	2953
	1711
	1504
	1455
	1409
	1266
	1164
	1101
	1017
	936
	874
	727
	587
	498

	平均峰位
	2952.8 
	1711.5 
	1504.0 
	1456.3 
	1408.8 
	1265.8 
	1164.3 
	1101.3 
	1017.5 
	936.0 
	874.0 
	727.3 
	586.8 
	497.8 


b  相同样品、由不同测试单位测试得到的IR谱图的差异性也不大，见表2、表3：
表2不同检测单位的测试结果对比（PBAT）
（样品均为新疆蓝山屯河产PBAT纯树脂）
	检测单位
	特征峰位置，cm-1

	DB 46/T 519-2020
给出的特征峰位
	2951
	1711
	1465
	　
	　
	　
	1268
	1164
	　
	1102
	1017
	　
	874
	728
	　
	　

	湖南工大
	2952
	1710
	/
	1456
	1410
	1392
	1269
	1166
	1121
	1103
	1018
	936
	873
	728
	587
	499

	航天天麓
	2954
	1709
	/
	1454
	1409
	1393
	1268
	1166
	1120
	1103
	1018
	936
	874
	728
	587
	499


表3不同检测单位的测试结果对比（PLA）

（样品均为湖南丰源提供的PLA纯树脂，具体牌号不明）
	检测单位
	特征峰位置，cm-1

	DB 46/T 519-2020
给出的特征峰位
	2997
	1750
	1453
	1383
	1358
	1180
	1128
	1083
	1042

	湖南工大
	2995
	1747
	1451
	1382
	1359
	1182
	1128
	1084
	1042

	航天天麓
	2997
	1747
	1454
	1383
	1360
	1180
	1127
	1082
	1042


c  检测过程发现，实际生产配方中所添加的其他成分或材料的共混改性等经常会在一定程度影响IR特征峰的形状、数量及位置，但这种影响不大（见表4），故采用IR分析尽管难以直接由此定量确定材料的化学成分及其含量，但用于判定两种材料组成成分的一致性（仅指化学结构的一致性）是完全可行的。

4） DSC分析：
A  首先要求谱峰形状及数量完全一致，且任一谱锋的位置偏差不超过±5℃，这就保证了材料中所含聚合物品种的一致性；

B  由于允许材料中的无机填充物可以在适当范围内调整，而无机填充物含量的高低会在一定程度上影响其热焓，故适当放宽了热焓的偏差要求，允许热焓偏差不超过±20%即可。
表4 PBAT在不同材料中所展示的IR特征峰差异

	样品名称
	样品来源
	数据来源
	特征峰位置，cm-1

	PBAT
	
	DB 46/T
519-2020
	　
	2951
	　
	1711
	1465
	　
	
	　
	
	1268
	　
	1164
	　
	1102
	　
	　
	1017
	　
	874
	728
	　

	PLA
	
	DB 46/T
519-2020
	2997
	　
	1750
	　
	　
	1453
	　
	1383
	1358
	　
	1180
	　
	1128
	　
	1083
	1042
	　
	　
	　
	　
	　

	PBAT（纯）
	新疆蓝山
	湖南工大
	　
	2953
	　
	1711
	　
	1455
	1409
	
	　
	1266
	　
	1164
	　
	1101
	　
	　
	1017
	936
	874
	727
	498

	蓝山PBAT 

含抗氧剂
	北京石化院
	湖南工大
	　
	2955
	　
	1711
	　
	1456
	1410
	
	1363
	1267
	　
	1166
	　
	1102
	　
	　
	1018
	936
	874
	727
	498

	PBAT+CaCO3
	湖南轩品
	航天天麓
	　
	2951
	　
	1711
	　
	　
	1411
	
	　
	1269
	
	1164
	　
	1103
	　
	　
	1017
	　
	874
	728
	　

	PLA/PBAT
(75/25)
含抗氧剂
	北京石化院
	湖南工大
	2994
	2946
	1750
	1713
	　
	1452
	
	1382
	1361
	1268
	1181
	　
	1126
	　
	1082
	1045
	　
	　
	869
	730
	499

	PLA/PBAT
(50/50)
含抗氧剂
	北京石化院
	湖南工大
	2994
	2946
	1752
	1713
	　
	1453
	1410
	1383
	1362
	1268
	1182
	　
	1124
	　
	1085
	1045
	　
	　
	871
	728
	498

	PLA/PBAT
(25/75)
含抗氧剂
	北京石化院
	湖南工大
	
	2954
	1756
	1712
	　
	1454
	1410
	1386
	1363
	1268
	1182
	　
	1120
	1098
	　
	1046
	1018
	936
	873
	728
	498

	PBAT/PCL/ST
	湖南科天
	航天天麓
	
	2951
	　
	1711
	1465
	　
	1408
	　
	　
	1269
	　
	1162
	1120
	1103
	1080
	　
	1018
	936
	874
	728
	498


6、 国内外现行相关法律、法规和标准情况

本标准依据的法律、法规有：《中华人民共和国环境保护法》、《中华人民共和国固体废物污染环境防治法》、2020年1月19日国家发展改革委与生态环境部印发的《关于进一步加强塑料污染治理的意见》等，本标准符合现行法律、法规，与其协调一致、无冲突。

经标准文献调研，目前，国内外尚无生物降解塑料及其制品快速检测方法的相关的标准颁布，故本标准与已有标准不存在冲突、矛盾情况。

7、 重大意见分歧及处理结果


本标准暂无重大分歧意见。

8、 实施地方标准要求和措施建议

建议发布后立即执行，标准发布后，建议湖南省市场监督管理局组织相关行业协会等开展宣贯培训，提高相关工作人员标准化意识和能力，准确理解和贯彻标准要求。建议相关各级政府管理部门加强对标准实施情况的监督检查，切实提高标准的落地性和时效性。

                           标准编写工作组
2022年5月12日
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