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热水循环管内壁的老化的观察(1)

释放气体分析, 添加剂, 抗氧化剂, Irganox 1076, Irgafox 168, 交联聚乙烯, 老化

添加物分析
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[背景] 为了了解树脂产品的劣化机制，重要的是评价物理性能和化学结构的变化。释放气体分析(EGA)是和热重量分析(TGA)

同样能得到高分子材料热性质相关信息的分析方法。EGA-MS法是由样品释放的气体引入质谱仪，除了热性质外也能获得化

学结构的信息。在本报告中，对热水循环式地暖用树脂管(由硅烷交联聚乙烯制成，PE-Xb)的内壁进行了EGA-MS测量，重点

研究了树脂因老化而发生的变化。

[方法] 管切割并展开后，从露出的管内壁刮下约0.2 mg的PE-Xb表面层用作测量样品收集在样品杯中。使用多功能热裂解器

直接连接GC/MS进样口，去活性化金属毛细管与GC/MS免放空接口连接进样口与MS的系统进行EGA-MS测量。

裂解炉温度: 100 – 700 ºC ( 20 ºC/min ), GC柱箱温度: 300 ºC, 
EGA 管: 去活化金属毛细管, L=2.5 m, i.d.=0.15 mm, 
柱流量: 1 mL/min He, 分流比: 1/50, 样品量: 约 0.2 mg

Fig. 1 样品的EGA热谱图
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Fig. 2 使用前后PE-Xb样品的EGA热谱图 (100 – 400 ºC)和通过提取离子的热谱图

裂解炉温度: 100 – 400 ºC ( 20 ºC/min ), GC柱箱温度: 300 ºC, EGA 管: 去活化毛细管, L=2.5 m, i.d.=0.15 mm, 
柱流量: 1 mL/min He, 分流比: 1/10, 样品量: 约 1 mg.
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[结果] 如Fig. 1所示从使用前后的管采取的样品EGA-MS热谱图。

热分析图上仅确认了PE的热裂解峰，并且使用前后的样品峰顶温

度相差6 oC。表明聚合物主链的结构发生变化。

接下来为了注重分析添加剂，将样品量增加到1 mg，分流比设置

为1/10并且加热到400 oC为止进行EGA-MS测量。热谱图如Fig.

2所示。使用前的样品中，PE裂解峰稍前位置的是可认为源自添

加剂的峰(300-350 oC)。在提取特征碎片离子的热谱图中，检测

到Irganox 1076(m/z 530)和Irgafos 168碎片离子(m/z 441)。而使

用后的样品中检测不到这些峰。

通过EGA-MS测定，可获得树脂老化引起的高分子链结构变化和

添加剂组成的变化信息。
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