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前 言
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                 汽车零部件—内饰材料—挥发性有机化合物

                      （VOC）放散测定方法
          Road vehicles-interior parts and materials-measurement methods of diffused volatile organic compounds(VOC)

1 适用范围

  本规格对使用采样袋检测汽车内饰材料放散出的挥发性有机化合物（VOC）、甲醛及其他羰化合物的测定方法进行规定。

  本测定方法适用于座椅、仪表板、顶棚等。

2引用标准
 下列标准由于被引用在本标准里而成为本标准的一部分。这些引用标准，适用于其最新版（包括其补充）。

JIS A 1962 室内空气中的甲醛及其他羰化合物的定量分析—采样袋

JIS A 1966吸附捕集/加热脱离/气相色谱法对室内空气中的挥发性有机化合物（VOC）的采样分析—采样泵采样

ISO 16000-6 Indoor air Part 6: Determination of volatile organic compounds in indoor and test chamber air by active sampling on Tenax TA sorbent, thermal desorption and gas chromatogaraphy MS/TID

3术语及定义

本标准里使用的主要术语及定义如下。

3.1

汽车内饰材料
 用于汽车内饰的零部件、材料。

3.2

试验开始

采样袋放入恒温箱的时间。

3.3

采样袋

用于检测从汽车内饰材料放散的VOC、甲醛及其他羰化合物，容积10L树脂制的带子。
3.4
试验浓度

把样品放入采样袋加热一定时间后，捕集检测采样袋里的气体中特定的VOC、甲醛及其他羰化合物的浓度。
3.5
空白浓度

对没有放入样品的采样袋加热一定时间后，捕集、检测采样袋里的气体中特定的VOC、甲醛及其他羰化合物的浓度。

3.6
回收率

从采样袋里捕集的VOC、甲醛、及其他羰化合物的总量除以加入采样袋里的VOC、甲醛、及其他羰化合物的总量。

3.7

采样袋值

由于每个试验片放散VOC、甲醛及其他羰化合物而升高的采样袋里的对象物质的浓度，乘以封入采样袋里的气体量。

3.8

试验片

为进行试验而从汽车内饰材料提取的一部分，作为试验对象。

3.9

挥发性有机化合物（VOC）
从试验片上挥发到采样袋而检测出的有机化合物中，甲醛及其他羰化合物以外的有机化合物。

 注释：本标准中规定的VOC成分如下，它们总称为挥发性有机化合物（或，对象VOC）。

        甲苯、二甲苯、乙苯、苯乙烯。

3.10
挥发性有机化合物（TVOC）

在气相色谱中测出的从正己烷到十六烷之间的VOC。在本标准中，使用峰面积总和换算成甲苯算出的值。

 注释：使用气相色谱（GC/MS）时，用全离子检测器（TIM）测定，采用从全离子色谱（TIC）算出的VOC值（参照JIS K 0123）。

3.11

甲醛及其他羰化合物

试验片放散到采样袋后，测出的甲醛及其他羰化合物（醛类及酮）。

注释：下列物质为对象。

      甲醛及乙醛

4 原理

本试验是通过对作为试验对象的汽车内饰材料中放散的VOC、甲醛及其他羰化合物的采样袋值算出来方法（参照第十条）。

5 器具及气体

5.1 一般

检测从汽车内饰材料中放散的VOC、甲醛及其他羰化合物的采样袋值时，所需要的主要器具及气体如下。
· 采样袋

· 氮气

· 恒温箱

· 泵类

· 积算流量计

· 分析装置

· 捕集管

5.2 采样袋

5.2.1 一般

适用于本标准的采样袋的一般型号及要求事项见5.2.2，5.2.3，5.2.4。

5.2.2材质、容积

对采样袋的材质没有特别规定，希望能用弗系树脂[PVF 4弗化乙烯-6弗化丙烯共重合体]。容积为10L。

5.2.3气密性

为了使采样袋不与外部气体通气，使用胶带或封条可以确保气密性。
5.2.4 空白浓度

由于加热采样袋而产生的空白浓度，不对放散试验产生影响。

5.3氮气

封入采样袋的氮气中含有的VOC、甲醛及其他羰化合物的浓度，不对放散试验产生影响。

5.4恒温箱

可以达到对温度进行均匀控制的恒温箱。

5.5泵类

使用真空泵或可以使采样袋内部的气体充分脱气的仪器。

5.6积算流量计

气体捕集量的测定，通过积算流量计进行。

注释：也可以使用与积算流量计有同等或以上性能的装置。
5.7分析装置
VOC的分析，使用带氢化物发生器的气相色谱（GC/FID），或带质量分析器的气相色谱（GC/MS）。甲醛和其他羰化合物的分析，使用高效液相色谱（HPLC）。

注释：分析装置根据JIS A 1962，JIS A 1966及ISO 16000-6的规定，但是也可以使用同等或以上精度的装置。

5.8 捕集管

VOC的捕集分析，使用Tenax-TA，Tenax-GR等捕集管。甲醛及其他羰化合物的捕集、分析，使用DNPH管。
注释：捕集管根据JIS A 1962，JIS A 1966及ISO 16000-6的规定。

6试验条件

6.1一般

试验条件见6.2~6.6。试验室必须进行充分的换气，以避免空白的影响。

6.2试验片的大小

试验片的大小，一般为100cm2（比如：10cm×10cm）。试验片的厚度，没有规定。

注释：试验片的切口，不要封。

6.3试验片的养生条件（保管时间及保管状态）

试验片的保管期限：试验片制造后2周以内。试验片要分开妥善的包装后保管，以避免化学物质的污染，或受热、湿气的影响。
6.4 加热温度

采样袋的加热温度为65℃。

注释：对于其他的温度，可由当事者之间商谈决定。

6.5加热时间

采样袋的加热时间为2小时。

6.6气体封入量

采样袋里封入的氮气量为5L。

7 试验条件的验证

7.1检测加热温度并记录。

测定器的温度精度：±0.5℃。

7.2回收率

对象VOC、甲醛及其他羰化合物的回收率，使用对象成分的标准气体测定。采样袋的平均回收率，甲醛要达到60%以上，甲苯要达到70%以上。
注释：有降低现象、漏、或教正精度低的情况时，将很难达到试验所要求的最低精度。降低现象及吸附特性，与放散的VOC、甲醛及其他羰化合物的种类有密切的关系。为把握这些影响，可以适用不同分子量或极性的对VOC、甲醛及其他羰化合物进行追加的回收率试验（参照附B）。
8 试验方法

8.1试验装置

图1列出了试验装置的概要。

8.2试验准备

8.2.1采样袋的老化

在试验开始前，要进行采样袋的老化。在采样袋的出口连接上特氟隆管，封入氮气后，用泵全部吸出气体。重复此操作3次。

注释：为减少空白的浓度，也可以提前对采样袋进行加热处理。

8.2.2采样袋的准备

把老化后的采样袋的一端剪掉，放入试验片。把采样袋的一端折好，用封条（胶带）密封。
也可以用热封。在采样袋里封入氮气，用泵全部吸出。然后，在采样袋里充入一定量（5L）的氮气。对没有装入试验片的采样袋，也进行同样的操作，把它作为空白。

8.3 放散试验

把装有试验片的采样袋放入设定在一定温度（参照6.4）的恒温箱里，连接在出口的特氟隆管从恒温箱的开口部伸出。空白带也同样地放入恒温箱，进行一定温度（65℃）的加热。
8.4捕集气体

经过一定时间（参照6.5），确认恒温箱的温度处于稳定状态后，连接上在5.8里规定的捕集管进行气体的捕集。同时进行空白袋的气体捕集。捕集量要进行温度的校正，VOC为1L，甲醛及其他羰化合物为3L。根据需要，也可以进行备用的VOC捕集。
9 分析方法

9.1 VOC的分析

把VOC捕集管（参照5.8）安装到加热脱附装置上，通过加热让VOC脱离。VOC的分析方法参照JIS A 1966及ISO 16000-6。求得试验浓度和空白浓度。

9.2甲醛及其他羰化合物的分析

DNPH管内的羰化合物DNPH衍生化，用乙腈溶解脱离。甲醛及其他的羰化合物的分析方法，根据JIS A 1962。求得试验浓度及空白浓度 。

10 采样袋值得计算

试验片的采样袋值，由以下的公式求得。

这里，Cs：试验浓度（μg/ｍ３）
　　　Cb：空白浓度（μg/ｍ３）
      Vs：气体封入量（ｍ３）

      W： 采样袋值（μg/个）

      μ：试验片的个数（个）

11 报告书

试验报告书里，一般记载下列内容（参照附B）。

a）试验机构

-试验机构的名称及地址

-试验负责人名

b）汽车内饰材料的种类

-汽车内饰材料的种类（如可能的话，写上商品名）

-试验片的选择程序（如抽样等）

-汽车内饰材料的经历（制造年月日、货号、到达试验机构日期、从包装中取出日期时间、保管条件及试验片的准备日期时间等）

c）结果

-对象VOC，甲醛及其他羰化合物，及TVOC的采样袋值

d）实验条件

-采样袋条件（温度、时间、氮气量）

-试验片面积

-对象VOC、甲醛及其他羰化合物的气体捕集的有关信息（使用的捕集管、气体捕集量等）

e）检测机构

-使用器具及方法的有关信息（采用袋、密封材料、恒温箱、泵类、分析装置

f）品质管理/品质保证

-对象VOC、甲醛及其他羰化合物的空白浓度

-为评估对象VOC、甲醛及其他羰化合物的减低效果而做的回收率数据

-测定次数

-温度的精度 
报告书的样本见表1  
附A
（参考）

有关试验片提取保存的程序概要

序文

   本附文是对有关试验片的提取及保存程序概论的记载，不是标准的一部分。这些内容，随着将来累计的新的知识以及基于这些新知识上的国际评估工作的进展，如果需要，应该有所变更。

A．1产品的采样方法及试验片的运输保管

A．1.1一般

   要计算使用采样袋检测汽车内饰材料中放散的VOC及醛类的采样袋值时，要在试验前和试验中准确处理该产品。本方法只适用于新制造的、组装前的汽车内饰材料。本标准中，对作为试验对象的产品的采样方法及试验片的提取运输方法规定如下。
A．1.2产品的采样方法

作为试验对象的产品，以通常的方法制造、包装、及处理。从试验对象产品中任意抽出产品，采样的试验片，立即包装，迅速送到检测机构。
A．1．3试验片的包装及运输

 保护好试验片，以免被化学物质污染、或受热、湿气等的影响。对试验片分别用铝箔或（光泽面朝外的）铝加工的包装材料包裹，用聚乙烯或衬有透明聚乙烯氟系加工的胶片密封。

  注释：提取的试验片，根据运输状况，有可能对试验片的放松特性造成影响。特别，应该考虑到温度对其影响的可能性。

A．1.4试验开始之前的试验片的保管

 试验片的放散试验要求送到检测机构后立即检测。在检测开始前、需要在检测机构保存试验片时，为防止劣化，在保管期间（通常2周内）用上述包装材料报纸密封状态。
A．2 其他

有关试验片的提取及保管程序如上，但是考虑到试验片的材料类型、制造工序，当事者之间可以商定。

                                  附B

                                  （参考）
有关报告书及回收率的补充

序文

  本附文，是对试验报告书ji回收率的补充，不是标准的一部分。这些内容，随着将来累计的新的知识以及基于这些新知识上的国际评估工作的进展，如果需要，应该有所变更。

B．1试验报告书及回收率

关于试验报告书及回收率，本标准有所规定，但是当事者之间可以商定。

