塗料之揮發性物質含量檢測方法

中華民國103年12月26日環署檢字第1030109817號公告

自中華民國104年4月15日生效
NIEA A743.10C
一、方法概要

將適量之塗料樣品均勻地分散於鋁箔製秤盤中，置於110±5℃烘箱內，加熱60分鐘後（註1），測定其重量損失，計算樣品中揮發性物質之重量百分率。

二、適用範圍

本方法適用於溶劑型或水性塗料之揮發性物質含量測定（註2）。包括利用風乾、風乾氧化、熱固化乾燥之塗料及多成分組成塗料，如需計算揮發性物質含量，則需利用塗料相關標準檢測方法測定水分含量，再扣除之。

三、干擾

（略）
四、設備與材料

（一）分析天平：可精秤至 0.1 mg。

（二）秤盤：鋁箔製，直徑約58 mm ，高 18 mm，有一平面底部。使用前應先經110±5℃溫度下乾燥調理30分鐘，並置於乾燥器保存，使用鉗子或橡膠手套來拿取秤盤。

（三） 烘箱：循環送風式，附排氣設備，且可維持溫度 110 ± 5℃。（符合ASTM E145 Type IIA 或 Type IIB標準之烘箱，並依照該規範操作烘箱。）
（四）乾燥器。
（五）可棄式注射筒（不需針頭）：1 mL或適當容積。

（六）迴紋針。 

五、試劑

（一）試劑水：比電阻 ≧ 1 MΩ- cm 之純水。

（二）甲苯或其他適當的溶劑：分析級。

六、採樣與保存

（一）於採樣前先充分混合均勻樣品，採集代表性樣品。
（二）對於多成分之混合塗料，依照比例分別秤取適當量後置於一個可加蓋的容器中，經充分混合均勻，採集代表性樣品。操作時需將容器蓋子關緊，以防止揮發性物質的損失。
（三）樣品以褐色瓶盛裝，並於常溫下保存。

七、步驟

（一）將秤盤精秤至0.1 mg，並記錄其重量（W1）。為輔助分散樣品，可放置金屬迴紋針（部分展開）於秤盤中一起秤重（W1）：若使用迴紋針，整個程序中迴紋針都必須置於秤盤中。

（二）依據表1之分類，加入適當溶劑於秤重過的秤盤中。

（三）使用可棄式注射筒，吸取適量樣品。

（四）依據表1建議的取樣量，將樣品注射至秤盤中。如果秤盤中有使用溶劑，應將樣品逐滴加入盤中之溶劑上。可藉由秤盤中迴紋針將樣品均勻分布於盤中。若樣品有結塊無法分散之現象，則該樣品無法使用，重新準備新的樣品。如果沒有使用溶劑（見表1，方法E），仍藉由迴紋針平均地將樣品分布於盤中，應儘可能均勻的覆蓋整個盤底。

（五）樣品滴入秤盤後，精秤並記錄其重量至0.1 mg，此重量差為樣品重量（SA）。

（六）若是多種成分組成之混合塗料，樣品製備後，需先將樣品放置於室溫一段時間再進行後續分析，放置時間參照表1之建議。

（七）將樣品秤盤置於110±5℃烘箱中加熱60分鐘。

（八）自烘箱取出乾燥後之樣品秤盤，置於乾燥器中，待秤盤冷卻至室溫後，精秤並記錄重量至 0.1 mg（W2）。

（九）每個樣品須執行重複分析。

八、結果處理

（1） 揮發性物質重量分率：利用下式計算揮發性物質重量百分率V（%）。

V＝（VA＋VB）/2
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其中

VA:樣品揮發性物質重量百分率（%）。

W1：秤盤空重。

W2：加熱後秤盤與樣品之重量。

SA：樣品重量。
VB：重複分析之樣品揮發性物質重量百分率（%）。
以重複測定的平均值（V）出具樣品之檢驗報告。
（二）非揮發性物質重量分率：利用下式計算非揮發性物質重量百分率 N（%）。
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其中

NA = 100-VA
NB = 100-VB
九、品質管制

若樣品重複分析其相對差異百分比 ≦1.5%，則以2次測定的平均值（V）出具樣品之檢測報告。若相對差異百分大於1.5%，則需重新進行分析。固體物 >90% 之多成分塗料不適用相對差異百分1.5% 之規定。

十、精密度與準確度

（一）本方法設定於110±5℃加熱60分鐘，作為揮發性物質重量分率測定，其精密度是依據同一個操作者，在15間實驗室，分別利用兩個不同工作天，對揮發性物質含量介於35% ~ 72% 之市售7個水性塗料和8個溶劑型塗料進行二重複分析。實驗結果根據ASTM E180進行統計分析，統計結果在95%信賴區間，其中單一實驗室內，於自由度為213時，變異係數是0.5%，不同實驗室間，於自由度為198時，其變異係數是1.7%。

（二）重複性：若同一操作者在不同工作天，分別對同一樣品進行重複分析，若分別測得之平均值其差異應小於1.5%。
（三）對多成分塗料分析精密度，是依據同一操作者，在兩個不同工作天，分別於5間實驗室，對4個市售多成分水性塗料與溶劑型塗料進行二重複分析。實驗結果根據ASTM E180進行統計分析。結果如下：

1. 多成分溶劑型塗料重複性分析

	變異係數
	0.5%

	自由度
	6

	因子（95%信賴區間）
	3.46

	精密度
	1.74%


同一操作者在不同工作天，分別對同一樣品進行分析，若分別測得之平均值，其相對差異百分大於1.74%，則需重新進行分析。

2. 多成分溶劑型塗料再現性分析

	變異係數
	1.46%

	自由度
	5

	因子（95%信賴區間）
	3.46

	精密度
	5.31%


不同操作者，在不同實驗室，對同一樣品進行分析，若分別測得之平均值，其相對差異百分大於5.31%，則需重新進行分析。

3. 多成分水性塗料重複性分析

	變異係數
	0.53%

	自由度
	6

	因子（95%信賴區間）
	3.46

	精密度
	1.84%


同一操作者，在不同工作天，分別對同一樣品進行分析，若分別測得之平均值，其相對差異百分大於1.84%，則需重新進行分析。

4. 多成分水性塗料再現性分析

	變異係數
	0.94%

	自由度
	5

	因子（95%信賴區間）
	3.64

	精密度
	3.43%


不同操作者，在不同實驗室，對同一樣品進行分析，若分別測得之平均值，其相對差異百分大於3.43%，則需重新進行分析。
（四）固體物大於90% 之多成分塗料精密度: 此測試的準確度，係2009年針對分析方法E進行數據收集和分析。八個實驗室測試了5種固體物大於90% 之多成分塗料。每一個“測試結果”皆以重複測定的平均值表示。每個實驗室分析報告皆為3次重複測試結果。數據分析按照ASTM E691規範；詳細研究報告請參照ASTM 研究報告D01-1152。

1. 重複性限值（Repeatability Limit（r））：同一實驗室分別對同一種塗料進行重複分析，若分別測得之平均值其相差大於該塗料「r」值，則結果應被判斷為不一致。「r」值代表同一操作者，對同一種材料，使用相同的設備，在同一實驗室同一天所獲得測試結果的臨界差值。表2為不同材料的重複性限值。重複性限值說明詳見ASTM E177。

2. 再現性限值（Reproducibility Limit（R））：不同操作者在不同實驗室分別針對同一樣品進行分析，若分析測得之平均值其相差大於塗料”R”值，則各實驗室結果視為不一致。”R”值代表不同操作者，在不同實驗室所測，測試相同樣品所得臨界值。表2.為個測試樣品所得再現性限值。再現性限值詳細說明請見ASTM E177。
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註1：若加熱過程中塗料出現不尋常的分解或降解，需註明加熱溫度與時間。
註2：用於建築外牆防水之含矽烷，矽氧烷和矽烷 - 矽氧烷混合物塗料，其非揮發成分測定適用ASTM D5095；用於輻射物固化之塗料、油墨和黏著劑，其非揮發成分測定適用ASTM D5403；單紙和冷固捲筒膠印使用之油墨，其揮發性物質含量測定適用ASTM D6491。

表1 不同組成塗料建議分析條件
	塗料種類
	方法A – 

單一組成水性塗料
	方法B –

單一組成溶劑型塗料
	方法C –

多成分水性塗料
	方法D –

多成分溶劑型塗料
	方法E –

多成分塗料， 固體物>90 %

	溶劑種類和添加量
	3 ± 1 ml 試劑水
	3 ± 1 ml 溶劑 
	3 ± 1 ml 試劑水 
	3 ± 1 ml 溶劑 
	毋需溶劑

	取樣量（註A）
	0.3 ± 0.1 g 若樣品揮發成分預估小於等於 40%

0.5 ± 0.1 g 若樣品揮發成分預估大於 40%
	

	靜置時間
	毋需靜置
	毋需靜置
	1 小時 （註B）
	1 小時 （註B）
	24 hr


A:取樣量可參考塗料生產商所建議之最低塗布厚度來決定

B:靜置時間可參閱EPA Reference Method 24
表2固體物>90% 之多成分塗料精密度 （註A ）
	塗料種類
	平均值(註B)
V （%）
	重複性標準差

Sr
	再現性標準差

SR
	重複性限值
r
	再現性限值
R

	A
	3.25
	0.17
	1.15
	0.47
	3.21

	B
	1.87
	0.15
	0.34
	0.41
	0.95

	C
	2.67
	0.18
	1.59
	0.52
	4.46

	D
	0.64
	0.12
	0.20
	0.32
	0.56

	E
	0.15
	0.05
	0.11
	0.14
	0.30


註A：本研究不同塗料精密度的差異性主要來自於塗料特定配方和組成，而非塗料的特定化學性質。

註B：不同實驗室的平均結果。
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