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前  言

本标准按照GB/T1.1-2009给出的规则起草。

本标准由福建省产品质量检验研究院提出。

本标准由福建省塑料及其制品标准化技术委员会归口。

本标准起草单位：福建省产品质量检验研究院。
本标准主要起草人：
标准名称

1　 范围
本标准规定了用热重技术对添加炭黑的聚烯烃类制品中炭黑含量进行分析的一般方法。
本标准适用于固体样品的分析，固体样品可分为片状、粒状或粉末状，纤维状样品制成合适的尺寸也可用于本方法分析。
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，仅所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/T 2918-1998 塑料试样状态调节和试验的标准环境
ISO 11358：1997塑料 高聚物的热重分析法(TG) 一般原则（Plastic-Thermogravimetry（TG）of polymers-General principles）
3　 术语和定义

本标准中的术语和定义如下：

3.1　 热重法 thermogravimetry（TG）
程序控温下，测量试样的质量随温度或时间关系的一种技术。

3.2　 热重曲线 TG curve
由热重分析法得到的曲线，以试样质量为纵坐标（y轴），温度T或时间t为横坐标（x轴）。
4　 原理
程序控温条件下，将试样以恒定的速率升温，试样在特定温度下，惰性气氛中发生热裂解反应，切换氧气气氛，试样中炭黑组分被氧化至恒重。通常，分解反应、氧化反应会引起试样的质量变化，以TG曲线记录质量变化，得到试样中炭黑含量。

5　 仪器设备
5.1　 热重分析仪
符合ISO 11385:1997中5的要求。
5.2　 天平

可以测量试样的初始重量，精度为0.01mg。
5.3　 气源

试验气体：氮气、氧气，高纯级，流量为10mL/min～150mL/min。
6　 试样准备
6.1　 试样制备
用切片机或刀片将样品切成适宜试样坩埚的尺寸。

样品尺寸和形状通常与样品坩埚有关。表面积会影响总的结果，例如表面积大的试样与表面积较小的试样相比，若两者质量相同的，则较小表面积试样的变化速率通常较慢。

6.2　 试样状态调节

除非规定了其他条件，参照GB/T 2918-1998，测量试样前在（23±2）℃和相对湿度（50±5）%的条件下进行状态调节。或参照其他方法指定的条件。
6.3　 试样质量

除非产品标准明确规定热重法试验样品重量，试样量应在10mg以上。
7　 校准

7.1　 质量校准

按ISO 11358:1997中7.1的规定对仪器进行质量校准。
7.2　 温度校准

按ISO 11358:1997中7.2的规定对仪器进行温度校准。
8　 试验步骤

8.1　 取样

按仪器制造商的说明书和6.3条所述参数，称取样品适量。

8.2　 装样

将装载有试样的坩埚置于热天平上。设定氮气气体流速，通入氮气吹扫至少5min，确保获得无氧气氛，等待天平稳定记录样品初始质量。

8.3　 样品热解
在氮气气氛下，以20℃/min的速率从室温升温至550℃，恒温15min，使得试样充分热解。

8.4　 样品氧化

在550℃恒温后，切换氧气气氛，以20℃/min的速率升温至900℃，使得炭黑充分氧化。

8.5　 记录曲线

由仪器记录试验记录热重曲线，处理数据，得到试样炭黑含量。
9　 结果表述

9.1　 图示

以质量变化量或质量分数变化量与时间或温度关系曲线的形式显示热重数据。按以下步骤确定TG曲线的炭黑含量。

9.2　 确定炭黑质量

根据曲线确定炭黑质量（图1为典型的曲线示例）。

图1 聚烯烃炭黑含量TG曲线示例

从TG曲线可以得到测试过程中三个阶段试样的重量分别为起始质量m0、热解后质量m1、终止质量m2。

按公式（1）计算以百分率表示炭黑含量Mb。
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式中：

m0-试样升温前起始质量，单位mg；

m1-试样热解后恒温段时质量，单位mg；

m2-试样终止温度时质量，单位mg。

9.3　 试验数量

从制品不同部位分别选取具有代表性3个试样进行试验，取三次试验算术平均作为试验结果。
10　 试验报告

试验报告包括如下内容：

a) 注明参照本标准；

b) 试样名称、样品描述及相关信息；

c) 仪器名称及类型；

d) 试样的质量；

e) 试验前试样状态调节；

f) 样品坩埚的尺寸及材质；

g) 程序温度参数、气氛参数；

h) 用于温度校准的标样信息；

i) 按9.2计算炭黑含量的结果；

j) 试验日期、试样人员。
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