
( 2) 采用 PEG220M 交联柱测定甲醇、汽油和

丁醇三组份, 汽油和甲醇已基本完全分离, 是较理想

的分析柱。
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Abstract

In th is paper, the ana lysis of m ethano l, gaso line, bu thano l and w ater in som e chem ica l p roducts is d is2
cu ssed1Tw o gas ch rom atograph s are invo lved in th is m ethod1O ne is fo r the determ ina t ion of w ater con2
ten t, and the o ther fo r the determ ina t ion of m ethano l, gaso line and bu thano l1T he ex terna l standard m ethod

and the regression stra igh t line equat ion are u sed fo r the fo rm er ana lysis1T h is m ethod is fea tu red by sim p le

opera t ion, qu ick respon se, good separa t ion and sa t isfacto ry resu lts1
Keywords: so lven t recovery, m ethano l, gaso line, bu tano l, w ater, gas ch rom atography, regression stra igh t

line equat ion

红外法测定 PE、EVA 塑料中光稳定剂的含量

张　怡
(上海石油化工股份公司塑料厂研究所, 上海 200540)

　　
李建军　钱玉萍

(上海石油化工股份公司催化研究所, 上海 200540)

摘要　利用红外光谱法测定了 PE、EVA 塑料中光稳定剂 (BA SF 5050) 的含量。试验中采用外标法, 即制备标准样品,

根据浓度曲线确定工艺样品中光稳定剂的含量, 结果表明标准曲线线性关系良好, 相关系数达到01998, 回收试验数据

表明回收率平均在100% ±20% 以内。此法可以用于塑料及其它聚合物中添加剂测定的中控方法。

关键词　红外光谱　塑料　PE　EVA 　光稳定剂

　　受阻胺光稳定剂是过去几年发展起来的一种新

型光稳定剂[ 1 ] , 在 PE、EVA 塑料中加入一定量的该

光稳定剂, 可大大增加其薄膜在空气中的使用寿命,

因此该产品有着十分广泛的市场前景。工业生产中

是在塑料母粒中混入一定量的添加剂, 经装置工艺

过程成膜。产品膜中添加剂量多少对其质量有很大

的影响, 因此建立一种快速有效的定量分析添加剂

含量的方法对生产中控有重要意义。目前对于塑料

树脂中这类添加剂的测定没有固定的方法[ 2～ 4 ], 通

常需要生产厂家实验室自行解决。我们在以前工作

基础上[ 5 ] , 对 PE、EVA 塑料中光稳定剂定量分析进

行了较为细致的研究, 确立了红外光谱测定方法, 对

产品质量控制起到了很好的作用。

1　试验部分

111　试验仪器及样品

红外光谱仪: B io2R ad FT S240 (美国博乐公司

生产) ; 压膜仪。PE (EVA )母粒和添加剂均由上海石

收稿日期: 1998203226。
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油化工股份公司塑料厂提供。

112　标样的制备

分别称取 5 gPE (EVA ) 母粒于六只50 m l 磨口

三角烧瓶中, 再分别称取 5 m g、715 m g、10m g、

1215 m g、1510 m g、2010 m g 光稳定剂, 分别加入到

六只三角烧瓶中, 每只烧瓶中都加入约 30 m l 分析

纯苯溶剂, 然后样品瓶放在电加热板上, 调节温度约

80 ℃加热, 20 m in 后溶液开始鼓泡, 保持这种状态2

h 以上 (注意瓶塞不要太紧, 以防暴沸) , 一部分母粒

开始溶解, 用玻璃棒搅拌, 使瓶底母粒粘状物脱离瓶

底溶在溶液中, 继续加热并重复上述步骤, 直到瓶中

溶液变清透明, 无任何粒状物存在 (整个过程约

5 h)。从加热板移去样瓶, 室温下进行冷却, 溶液逐

渐变浊, 静置30 m in 后, 将烧瓶中粘状物转移至表

面皿中, 红外灯下烘干 (约 5 h) , 得白色粉状固体,

回收率在90 % 以上。固状物经专用压膜装置制成厚

215 mm 和 715 mm 的薄片, 供标准曲线测试用。

113　工业产品制样

工业产品母粒直接经由112的制备步骤压膜装

置压成 215 mm 和 715 mm 的薄片, 供测试用。

114　样品测试

PE (EVA )标样薄片用红外光谱仪扫描 (分辨率

为4, 扫描次数16) , 运用差谱技术扣除纯 PE (EVA )

空 白 及 厚 度 差 别, 得 到 光 稳 定 剂 的 主 峰

(1 702 cm - 1) , 记录峰面积, 作峰面积～ 光稳定剂关

系曲线, 求得线性回归方程。工业产品薄膜同法测

定, 由线性回归方程和未知样峰面积求出产品中光

稳定剂含量。

115　回收试验

工业产品中光稳定剂含量求出后, 按照112的制

备方法, 加入一定量的光稳定剂, 同法制成膜片, 通

过测定峰面积求出光稳定剂含量和回收率。

2　结果和讨论

211　标样测定

确定标样中光稳定剂的红外特征峰。图1是光稳

定剂纯物质的红外谱图, 我们选定1 702 cm - 1峰作

为定量基准峰。

由于光稳定剂在 PE (EVA ) 塑料中的含量比较

低, 质量分数为011%～ 015% , 再加上塑料本底峰

的影响, 从标样扫描图上看不出1 702 cm - 1峰, 需由

差谱技术来解决, 图2、图3给出了有关谱图和差

谱图。　　　　　

图1　光稳定剂的 IR 谱图

图2　PE 样品 IR 谱图

图3　EVA 样品 IR 谱图

　　在进行差谱时选用2 500～ 1 800 cm - 1波段为基

础, 以差谱后这个波段谱线最平滑为标准, 确定差谱

因子。从图2、图3可看出, 差谱后光稳定剂的特征谱

峰十分明显。对 PE 标样来说, 差谱后的光稳定剂峰

比较完整规范, 峰面积定量也就比较容易。但对

EVA 来说, 由于其本底羰基峰的影响, 使差谱后光

稳定剂峰呈不对称状, 峰的左基线点不确定, 峰面积

不易确定, 对此我们选择该峰的左半边为基准 (即自

峰最高处至右基线位区间的峰面积, 再乘2)。表1和

表2分别为 PE、EVA 标样的定量数据。
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表1　PE 标样定量数据

峰面积 1180 2176 3126 4154 5140 6189

质量分数ö% 0110 0115 012 0125 013 014

表2　EVA 标样定量数据

峰面积 1161 2163 3153 4189 5152 7130

质量分数ö% 0110 0115 012 0125 0130 0140

　　将表1、表2数据线性回归, 得 PE 标样线性方程

y 1= 1714x 1+ 0104, 相关系数为01998; EVA 标样线

性方程为 y 2 = 1817x 2 - 011, 相关系数为01998。其

中, x 为质量分数, y 为峰面积。这个结果表明定量

线性关系较好。

212　工业产品的测定及回收试验

工业产品薄片同样用红外扫描, 差谱扣除背景,

得到光稳定剂特征峰1 702 cm - 1面积, 根据标样回

归方程, 求得光稳定剂含量, 结果见表3。

表3　工业产品中光稳定剂的含量

样品 峰面积
稳定剂的质量分数ö%

理论值 实际值

PE1

PE2

PE3

EVA 1

EVA 2

EVA 3

1168

4155

7131

1143

2168

7127

0110

0130

0150

0110

0130

0150

0109

0126

0142

0108

0115

0140

表4　工业产品回收的试验结果

样品

回收前实

测的质量

分数ö%

加入量

回收后实

测的质量

分数ö%

回收率ö%

PE1

PE2

EVA 1

EVA 2

0109

0126

0108

0115

5 g 样+ 10 m g 5050

5 g 样+ 5 m g 5050

5 g 样+ 10 m g 5050

5 g 样+ 5 m g 5050

0128

0137

0125

0127

95

110

85

120

　　从表3看出, 有些产品的理论值与实际值相差甚

大, 为保险起见, 我们又进行了回收试验。选择 PE1、

PE2、EVA 1、EVA 2四个样品分别加入一定量光稳

定剂, 使其质量分数分别为013%、014%、013%、

014% , 按照标样制备过程制成薄片同法测定, 结果

见表4。

从表4的回收率来看, 试验方法比较准确, 同时

工业产品制造中光稳定剂的添加量也是不准确的

(或是工艺过程的缘故)。

213　试验误差来源及对策

试验误差主要有两个, 一是天平称量误差, 二是

制备膜片过程中带来的误差。试验中使用的天平为

电子天平, 最小单位为 011 m g, 最后一位不是很稳

定, 在样品量较小情况下 (如 5 m g) , 这种波动可能

造成±10% 的误差, 该误差比较难克服。第二种误差

就是制好的膜片上光稳定剂分布不均所致, 表5是同

一样品不同位置的测试结果。

表5　同一样品不同位置峰面积的测试结果

位置　 1 2 3 4 平均值

峰面积 4146 4145 4175 4163 4157

　　这种不均匀性不论是标样膜片还是工艺膜片都

有, 可能的原因是在压膜机升温压制过程中, 由于光

稳定剂与 PE (EVA ) 本体物理性质的差异 (如熔点、

流动性等) , 这会造成光稳定剂分布发生变化, 对此

可采用多点扫描平均数据, 力求准确。此外, 由于差

谱的缘故, 红外谱峰会发生一些变异现象, 这也会给

峰面积计算带来一些误差。

3　结论

本文利用红外光谱的外标法测定了 PE、EVA

塑料中光稳定剂的含量。该方法快速、准确、方便, 可

作为生产中控的测试方法。同时, 该方法也可推广到

其它聚合物中添加剂含量的测定。
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D eterm ina tion of L ight Stab il iser in PE and EVA Pla st ics by IR Spectrom etry
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Abstract

T he con ten t of BA SF 5050 addit ive in PE and EVA p last ics are m easu red by IR spectrom etry1T he

resu lts show tha t the standard sam p le cu rves are very good in linearity1T he co rrela t ion coefficien t reaches

019981T he ra te of recovery fa lls w ith in 100% ±20% 1T h is m ethod also can be app lied to o ther po lym er

system s

Keywords: IR spectrum , p last ic, PE, EVA , ligh t stab iliser

第六届太平洋地区高分子大会
太平洋地区高分子联合会 (PPF)成立于1987年, 现有17个成员组织组成。PPF 的主要职能是组织

两年一届成系列的太平洋地区高分子大会 (PPC)。自1989年以来, 已经举办了五届 PPC。PPC26是本

世纪最后一次, 也是第一次在我国举办的大会, 将于1999年12月在广州举行。

大会组委会诚挚地欢迎大家参加大会。这是在新世纪前夕对高分子科学和技术领域中新思想、新

成果和新发展前景进行交流与讨论的国际论坛。

学术讨论主题: 1)高分子反应与合成; 2)聚合物结构与特性; 3)聚合物共混物与复合材料; 4)功能

高分子; 5)生物和医用高分子; 6)聚合物工程与加工。

征文截止日期: 1999年6月31日。联系地址: 北京市海淀, 中国科学院化学研究所 PPC26秘书处, 邮

编100080。联系人: 何嘉松, 电话010262613251, 传真01026252417, 电子信箱 hejs @ sk lep. icas. ac. cn

第三届全国催化剂制备科学与技术研讨会征文通知
经中国化学会催化专业委员会同意和授权, 第三届全国催化剂制备科学与技术研讨会拟定于

1999年7～ 8月在山东省召开 (青岛、烟台或威海) , 此次会议由中科院山西煤炭化学研究所联合齐鲁石

化公司研究院、浙江省应用化学重点研究实验室筹办, 由齐鲁石化公司研究院具体承办。现开始征文,

欢迎同仁们踊跃投稿。

会议主题及领域: 1) 催化剂制备的物理化学基础和原理; 2) 催化新材料包括无机膜、超细粒子、

非晶态等的制备技术、规律和表征; 3) 负载金属催化剂氧化物催化剂的新制备技术和规律; 4) 分子

筛催化剂的制备和应用; 5) 环境友好的催化剂制备过程和技术; 6) 催化剂制备工程与专用设备的研

究发展; 7) 与催化剂制备相关的其它领域。

征文截止日期: 征文截止日期1999年3月31日。联系地址: 山东省淄博市临淄区迎宾路42号齐鲁石

化公司研究院, 邮编255400。联系人: 达建文, 张新堂, 电话: 053327581903, 7542076, 传　真05332
7582131, 电子信箱: y jyshy@pub lic. zbp t t. sd. cn
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