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陶瓷液体色料性能技术要求
1　 范围

本标准规定了陶瓷液体色料的术语和定义、分类、技术要求、试验方法、抽样、判定和检验规则、标志、包装、运输和贮存。

本标准适用于需要经过高温烧结形成装饰图案的陶瓷液体色料。
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 6566-2010 建筑材料放射性核素限量
GB 18582-2008 室内装饰装修材料 内墙涂料中有害物质限量
GB/T 191-2008 包装储运图示标志

GB/T 3186-2006 色漆、清漆和色漆与清漆用原材料取样

GB/T 6750-2007 色漆和清漆 密度的测定 比重瓶法

GB/T 13217.4-2008 液体油墨粘度检验方法

GB/T 19077-2016 粒度分析 激光衍射法
GB/T 27842-2011 化学品 动态表面张力的测定 快速气泡法

HJ/T 297-2006 环境标志产品技术要求 陶瓷砖
JC/T 1046.1-2007 建筑卫生陶瓷用色釉料 第1部分：建筑卫生陶瓷用釉料
3　 术语和定义

下列术语和定义适用于本标准。

陶瓷液体色料 ceramic liquid pigments
由陶瓷色料、有机溶剂、添加剂材料组成，经陶瓷喷墨打印工艺施加于陶瓷制品表面，在600℃以上温度烧成后形成装饰效果的液态物质。
颗粒分布（D10、D50、D90 D99） particle size distribution（D10、D50、D90）
D10：占总体积10%的颗粒直径小于这个值，μm；
D50：颗粒的中位直径，μm；占总体积50%颗粒直径小于这个值，另有占总体积50%的颗粒直径大于这个值；
D90：占总体积90%的颗粒直径小于这个值，μm。
D99：占总体积99%的颗粒直径小于这个值，μm。

4　 分类
按陶瓷色料在陶瓷液体色料中存在的形式，可分为溶剂型陶瓷液体色料和渗花型陶瓷液体色料。
5　 技术要求
5.1　 溶剂型陶瓷液体色料技术要求
表1 溶剂型陶瓷液体色料技术要求
	检测项目
	技术要求

	外观质量
	不得有分层、沉淀或可见杂质，特殊产品除外

	粘度
	40℃时，应在供应商提供的粘度数值±3mPa·s内，且范围应在8mPa·s～40mPa·s

	表面张力
	40℃时，应在供应商提供的表面张力数值±3 mN·m-1内，且范围应在20mN·m-1～35mN·m-1

	密度
	40℃时，应在供应商提供的密度数值±0.05g/mL内

	粒度分布
	制造商应提供陶瓷液体色料中颗粒的D10、D50、D90、D99报告，且D99与供应商提供数值的偏差应在±10%内

	陶瓷色料含量
	应不小于30%

	储存稳定性（25℃）
	比吸光度不低于40%

	储存稳定性（70℃）
	比吸光度不低于30%

	可溶性铅、镉含量
	制造商应提供陶瓷液体色料可溶性铅、镉含量的报告

	放射性核素限量
	制造商应提供陶瓷液体色料放射性核素限量水平的报告。

	陶瓷液体色料发色性能
	样品与比对样烧制后，△E应不大于1.5

	pH值
	pH值范围应在4～10内（仅对水溶型陶瓷液体色料有要求，特殊类型产品除外）

	110℃挥发性总有机物
	不大于3%


5.2　 渗花型陶瓷液体色料技术要求
表2 渗花型陶瓷液体色料技术要求

	检测项目
	技术要求

	外观质量
	不得有沉淀或可见杂质，特殊产品除外

	粘度
	40℃时，应在供应商提供的粘度数值±3mPa·s内，且范围应在8mPa·s～40mPa·s

	表面张力
	40℃时，应在供应商提供的表面张力数值±3 mN·m-1内，且范围应在20mN·m-1～35mN·m-1

	密度
	40℃时，应在供应商提供的密度数值±0.05g/mL内

	陶瓷色料含量
	应不小于10%

	可溶性铅、镉含量
	制造商应提供陶瓷液体色料可溶性铅、镉含量的报告

	放射性核素限量
	制造商应提供陶瓷液体色料放射性核素限量水平的报告。

	陶瓷液体色料发色性能
	样品与比对样烧制后，△E应不大于1.5

	pH值
	pH值范围应在4～10内（仅对水溶型陶瓷液体色料有要求，特殊类型产品除外）

	110℃挥发性总有机物
	不大于3%


6　 试验方法
6.1　 外观质量

6.1.1　 仪器及材料

纳氏比色管：50mL的玻璃纳氏比色管。

6.1.2　 检验程序和结果

将样品摇匀后，装入纳氏比色管中，静置15分钟后在自然光下目视观察外观。

6.2　 粘度

按GB/T 13217.4-2008第4章旋转粘度计法的规定方法进行测量。

6.3　 表面张力 

按GB/T 27842-2011规定的方法进行测量。
6.4　 密度
按GB/T 6750-2007规定的方法进行测量。

6.5　 粒度分布

6.5.1　 仪器及材料

6.5.1.1　 激光粒度分析仪

应符合GB/T 19077-2016中的规定。

6.5.1.2　 分散介质

可以用无水乙醇作为分散介质，无水乙醇中乙醇含量应大于99.5%；如果采用无水乙醇无法获得有效的分散效果，则可以使用其他分散介质，但所选的分散介质应满足GB/T 19077-2016中附录C的要求。

6.5.1.3　 稀释剂
当陶瓷液体色料使用的溶剂与分散介质发生互不混溶时，可将样品使用稀释剂多次稀释后，将陶瓷液体色料使用的溶剂替换成稀释剂。
一般可使用四氯化碳作为稀释剂使用，也可使用其他既能与样品溶剂混溶，也可以与分散介质混溶的溶液作为稀释剂使用。
6.5.2　 检验程序和结果

6.5.2.1　 样品前处理

用合适的分散介质，将样品制成浓度合适的悬浮液。
若发生互不混溶时，可将样品与稀释剂以1:20的比例稀释，震荡摇匀后用滴灌吸取下层陶瓷色料，进行测定。若混溶效果不好，可多次进行稀释。直至能与分散介质无分层现象发生。
6.5.2.2　 检测方法

按GB/T 19077-2016第6章规定的操作程序进行测量。 

6.6　 陶瓷色料含量

6.6.1　 仪器及材料

6.6.1.1　 马弗炉：最高使用温度大于800℃。 

6.6.1.2　 电子天平：天平的称量精度为0.0001g。

6.6.1.3　 电阻炉。

6.6.2　 检测方法

将坩埚和坩埚盖置于高温炉中，加热温度至800℃灼烧60min。取出稍冷后移至干燥器中，冷却至室温后取出称量，重复上述步骤直至坩埚及坩埚盖恒重，记录坩埚及坩埚盖的质量（m1）。在坩埚中加入约5g试样，记录加入样品的质量（m2）。将装有试样的坩埚置于电阻炉上，盖上坩埚盖，使坩埚与坩埚盖间留有缝隙。将电阻炉的功率逐渐升高，对试样进行灰化，加热直至没有烟、异味气体生成。

将经过灰化处理装有试样的坩埚置于马弗炉中，盖上坩埚盖，使坩埚与坩埚盖间留有缝隙。将马弗炉从室温升温至800℃，并在该温度下灼烧60min。取出坩埚和坩埚盖，稍冷后移至干燥器中，冷却至室温，称量坩埚、坩埚盖及灼烧后样品的总质量（m3）
6.6.3　 结果计算

按下式计算固含量ω(％)：
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式中：
m1—于800℃灼烧后坩埚及盖的质量，单位为克（g）；

m2—在坩埚中加入试样的质量，单位为克（g）；

m3—于800℃灼烧后盛有试样的坩埚及盖的质量，单位为克（g）。
6.7　 储存稳定性
6.7.1　 仪器及材料
6.7.1.1　 恒温箱
6.7.1.2　 微量移液器

6.7.1.3　 可见光分光光度计
6.7.1.4　 乙二醇单丁醚或其他溶剂
6.7.2　 检测方法
将待检测的陶瓷液体色料摇匀后，用微量进样器吸取0.5mL,用乙二醇单丁醚或其他溶剂将样品稀释100倍后,用可见光分光光度计测定其最大吸收波长λ，及该波长分散液的吸光度A0。
将陶瓷液体色料倒入标准50mL的纳氏比色管中，放入25±2℃（25℃）或70±2℃（70℃）的恒温箱中，静置7天。到达第7天时，在距离液面下2cm处,用微量进样器吸取0.5mL。取样过程不可摇动试样，破坏其分层。用乙二醇单丁醚或其他溶剂将样品稀释100倍后,用可见光分光光度计测定λ波长处分散液的吸光度Ai。
6.7.3　 结果计算

按下式计算比吸光度R
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式中：
A0—原陶瓷液体色料稀释后最大吸收波长吸光度值；

Ai—模拟放置一段时间后陶瓷液体色料稀释后最大吸收波长吸光度值。
6.8　 可溶性铅、镉含量
6.8.1　 仪器及材料

6.8.1.1　 马弗炉：最高使用温度大于800℃。
6.8.1.2　 高温烘箱。

6.8.1.3　 电阻炉。

6.8.1.4　 离心机。
6.8.1.5　 原子吸收分光光度计。

6.8.2　 样品前处理

取适量陶瓷液体色料样品放入离心管中，用离心机将样品的有机溶剂和固体部分分离。取固体部分，放入100ml的坩埚内，将坩埚置于电阻炉上，缓慢加热。加热燃烧至试样没有烟、异味气体生成。再移入马弗炉以800℃保温60min。取出坩埚放入干燥器内冷却至室温待测。
6.8.3　 检验程序和结果
测试方法按HJ/T 297-2006的规定进行。取经过灼烧或干燥处理过样品固体进行可溶性铅、镉含量的测试。
6.9　 放射性核素限量

6.9.1　 仪器及材料

6.9.1.1　 底本底多道γ能谱仪。

6.9.1.2　 天平：感量0.1g。

6.9.2　 检测方法

    将陶瓷液体色料样品摇匀后，放入与标准样品几何形态一致的样品盒中，称重（精确至0.1g）、密封。当样品中天然放射性衰变链基本达到平衡后（通常需要4天时间），在与标准样品测量条件相同情况下，采用低本底多道γ能谱仪对其镭-226、钍-232、钾-40比活度测量。

6.9.3　 结果计算

    镭-226、钍-232、钾-40比活度直接从仪器上读数，单位为贝克每千克（Bq·kg-1）。内照射指数和外照射指数按GB 6566-2010 中第4章4.4计算规定方法计算。
6.10　 陶瓷液体色料发色性能
6.10.1　 仪器及材料
6.10.1.1　 马弗炉
6.10.1.2　 表面平整的氧化铝陶瓷薄板或指定的陶瓷砖胚
6.10.1.3　 可见光分光光度计
6.10.1.4　 涂膜器
6.10.1.5　 指定的陶瓷发色釉料
6.10.1.6　 色差仪
6.10.2　 试样制备
将指定的陶瓷发色釉料研磨成细粉，过325目筛。加入适量清水或确定的其他介质，制成釉浆。用胶头滴管吸取少量釉浆，滴至表面平整的氧化铝陶瓷薄板或指定的陶瓷砖胚上，用涂膜厚度为200um的涂膜器将釉浆在表面平整的氧化铝陶瓷薄板或指定的陶瓷砖胚表面涂膜。按照厂家提供的烧制温度烧制后，冷却待用。（若能提供烧制好未喷墨的砖胚，可省略过该步骤）
用胶头滴管吸取少量陶瓷液体色料，滴至上一步制好的砖胚上，用涂膜厚度为150um的涂膜器将混合物在表面涂膜。
将比对样以上述步骤在相同砖胚上涂膜，将涂有陶瓷液体色料的砖胚放入马弗炉中烧制。烧成温度与气氛等参数由陶瓷液体色料厂家提供。
6.10.3　 色差值的测量
按照JC/T 1046.1-2007中6.5.2色差的测量，用色差仪测定烧制后涂膜中心位置处的色度值及计算色差值。
6.11　 pH值
6.11.1　 仪器及材料
6.11.1.1　 pH计。
6.11.1.2　 温度计。
6.11.2　 pH值的测量
在室温下进行两份试样的平行实验，用pH计测定陶瓷液体色料的pH值，记录pH值，精确到0.1单位，结果取两份平行试样的平均值。记录试样温度。当两份平行试样的结果相差大于0.3时，应重新测定。
6.12　 110℃挥发性总有机物
6.12.1　 仪器及材料
6.12.1.1　 电子天平：天平的称量精度为0.0001g。

6.12.1.2　 烘箱：循环送风式，并附带排气设备。

6.12.2　 110℃挥发性总有机物的测量
首先确认试样中不含水分，若厂商能够提供试样的原料及加工过程中不含水分的证据，可不测定水分。否则，按GB 18582-2008附录B测定试样的水分含量ww。
称量预先干燥至恒重的瓷坩埚，记录瓷坩埚质量（m1），在坩埚中加入约3g试样，记录加入样品的质量（m2）。将装有试样的坩埚放入已预热110℃±5℃的烘箱中，加热60min±5min。将坩埚取出放入干燥器中，冷却至室温，称量坩埚及加热后样品的总质量（m3）
6.12.3　 结果计算

按下式计算110℃挥发性总有机物wv(％)：
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式中：
wv—110℃挥发性总有机物，单位为（%）
m1—干燥后坩埚的质量，单位为克（g）；

m2—在坩埚中加入试样的质量，单位为克（g）；

m3—于110℃加热后盛有试样的坩埚的质量，单位为克（g）；
ww—试样的水分含量。
7　 抽样、判定和检验规则
7.1　 抽样

同一批原料﹑同一类别﹑同一条生产线的产品为一个生产批。样本的抽样按GB/T 3186-2006的规定进行，取样总量不少于2kg。

7.2　 判定

检验的各项目中如有一项不合格，则需要进行两次复检（复检应取两倍的样品），复检仍不合格的，则判该批产品不合格。
7.3　 检验规则

7.3.1　 出厂检验
陶瓷液体色料的出厂检验项目为5.1～5.7规定项目。每批产品必须经制造厂检验部门检验合格后方可出厂，出厂产品应附有证明产品质量合格的标识或文件。
7.3.2　 型式检验

型式检验项目为本标准技术要求的全部内容，型式检验每年进行一次，遇有下列情况之一时，应进行型式检验。

a) 新产品定型鉴定；

b) 正常生产产品在原料、配方、工艺有较大改变时；

c) 停产3个月及以上，恢复生产时；

d) 出厂检验结果与上一次型式检验结果有较大差异时；

e) 上级质量监督机构提出进行型式检验的要求时。

注：型式检验的样本应从规定周期内制造的，并经生产厂检验部门检验合格的批次中随机抽取。
8　 标志、包装、运输、贮存

8.1　 标志

应符合GB/T 191-2008的规定，产品包装上应注明：

a） 注册商标；

b） 产品名称；

c） 型号；

d） 净含量；

e） 生产批号、生产日期、有效期；

f） 执行标准号；

g） 质量检验合格标示；

h） 制造厂名、地址、电话；

i） 危险性说明和防范性说明。

8.2　 包装、运输

产品应该密封保存。产品包装、运输按购销合同执行，运输过程中应轻装轻卸，防止日晒雨淋，严禁尖锐物撞击或划破包装。

8.3　 贮存

产品应保存在通风良好、干燥、防暴晒、温度适宜的仓库中，避免包装风化损坏。
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