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ОПРЕДЕЛЕНИЕ ВЛАГИ В ПОЛИМЕРНЫХ МАТЕРИАЛАХ
E. HEINSOO. Aili KOGERMAN. O. KIRRET. NIISKUSE MÄÄRAMINE POLOMEERSETES

MATERJALIDES
E. HEINSOO, Aili KOGERMAN, 0. KIRRET. DETERMINATION OF MOISTURE IN THE POLY-

MER MATERIALS

Определение влажности полимеров представляет собой весьма важную
и сложную проблему. Для этой цели применяют сложные и дорогостоя-
щие аппараты (напр., масс-спектрометры), выдано немало патентов
и авторских свидетельств на автоматические анализаторы влаги.
Однако в практической работе чаще пользуются классическим весо-
вым методом. Навеску полимера высушивают при 105 °С до постоян-
ного веса, взвешивая ее через каждые несколько часов. Этот метод
точный, но занимает много времени (10—12 ч).

Нами предлагается простой и быстрый метод определения влаж-
ности полимеров, основанный на применении принципов и аппаратуры
ступенчатой пиролизной газовой хроматографии (СПГХ) |Д. - ■

Аппаратура состоит из пиролизатора, газового хроматографа и же-
лательно еще интегратора. Колонка хроматографа может быть любой,
главное к ней требование симметричность пика воды (в наших опы-
тах использован полимерный сорбент «Сепарон CHN»).

Образец массой s—lo5 —10 мг помещают в пиролизатор и подвергают
импульсному нагреву при температуре 100° и хроматографически опре-
деляют количество воды. Далее температуру поднимают на 10° и про-
водят новый анализ. Эту процедуру повторяют до исчезновения пика
воды на хроматограмме. Обычно для этого достаточно 6—B нагрева-
ний (температура последнего импульса 160—180°). Появление на хро-
матограмме какого-нибудь другого пика наряду с пиком воды указы-
вает на начало термодеструкции полимера. В таком случае следует
повторить анализ, ступенчато поднимая температуру не ,на 10°, а мень-
ше, например, на 5° или на 2°. Таким способом достигается полное
высушивание материала при более низкой температуре. Если извёстна
температура начала термодеструкции полимера, можно все импульсные
нагревы проводить и при одной температуре на 30—40° ниже начала
разложения полимера.

Данные таблицы показывают, что метод СПГХ позволяет получить
довольно хорошо репродуцируемые и сопоставимые с весовым методом
результаты. Две серии опытов с шерстью были проведены в разные
дни в целях выяснения, насколько влажность воздуха влияет на содер-
жание влаги в полимерах.

Однопиковая хроматограмма допускает использование довольно
коротких хроматографических колонок, позволяющих проводить нагре-
вы через каждые 2—2,5 мин. Общее время анализа не превышает
15—20 мин,
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Выделение воды из вискозы (У), шерсти ( 2 ), хлопка ( 3 ) и капрона (4 )

Методом СПГХ можно определять содержание воды не только в
полимерных, но и в других твердых материалах например, в расти-
тельных и животных тканях, в горных породах и т. д.

Предлагаемый метод особенно удобен при исследовании термо-
деструкции различных материалов. Так, можно одновременно опреде-
лить первоначальное содержание влаги в материале и высушить его
(см. рисунок), чтобы вода не искажала результатов исследования
пиролиза.

В полимерных материалах можно определять таким способом не
только влажность, но и содержание остаточных непрореагировавших
мономеров, температуры кипения которых обычно явно ниже темпера-
тур начала термодеструкций соответствующих полимеров.
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