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聚丙烯腈基碳纤维原丝结构和形态的测定

１　范围

本标准规定了聚丙烯腈（ＰＡＮ）基碳纤维原丝结构和形态的测定。

本标准适用于测定聚丙烯腈（ＰＡＮ）基碳纤维原丝（以下简称原丝）的平均分子量及分子量分布、共

聚组成、立构规整性、晶区取向函数、表面元素组成、表面形貌及表面粗糙度、微孔洞缺陷、玻璃化转变温

度、预氧化热效应和热失重。也适用于测定聚丙烯腈基碳纤维表面元素组成、表面形貌及表面粗糙度和

微孔洞缺陷。

２　聚丙烯腈基碳纤维原丝分子量及分子量分布宽度指数的测定　凝胶渗透色谱法

２．１　方法概述

根据分子的尺寸大小，在色谱柱中的保留时间的长短，用示差折光检测器测出其淋出液的浓度，得

到被测物质分子量从大到小分布的凝胶渗透色谱曲线。

根据已知分子量标样的淋出体积犞ｅ与分子量犕 之间关系式及各参数的定义式分别计算出数均分

子量、重均分子量以及分子量分布宽度指数等数值。

２．２　试剂和材料

２．２．１　Ｎ，Ｎ二甲基甲酰胺（ＤＭＦ），分析纯；

２．２．２　溴化锂（ＬｉＢｒ），分析纯；

２．２．３　有机溶剂过滤膜，孔径为０．４５μｍ。

２．３　仪器和设备

２．３．１　凝胶渗透色谱仪：主要包括色谱柱、柱温箱、输液泵、进样装置、示差折光检测器测、计算机及相

应数据处理软件；

２．３．２　分析天平：感量０．１ｍｇ；

２．３．３　样品瓶：玻璃材质，１ｍＬ；

２．３．４　超声波清洗器；

２．３．５　注射器：不小于１μＬ。

２．４　试样制备

将溴化锂与Ｎ，Ｎ二甲基甲酰胺配制成０．０５ｍｏｌ／Ｌ的混合溶剂，用有机溶剂过滤膜在室温下过滤

后备用。取原丝样品３ｍｇ～７ｍｇ放入上述溶剂中，配制成质量分数为０．３％～０．７％的样品液，在

４０℃～５０℃下充分溶解样品，再用有机溶剂过滤膜过滤样品液置于样品瓶中。

２．５　操作步骤

２．５．１　将按２．４配制好的溶剂经超声脱泡处理后，倒入凝胶渗透色谱仪储剂瓶中，该溶剂流经色谱柱

时的流速为１．０ｍＬ／ｍｉｎ．，色谱柱的柱温为５０℃±５℃。

２．５．２　选用不少于３个已知重均分子量（分子量范围在１０
３
～１０

６ 之间），窄分布（不大于３）的聚丙烯腈

样品作为标样，分别通过示差折光检测器得到其淋出体积浓度变化曲线，根据公式（１）及渐进拟合获得

聚丙烯腈的标定曲线。用该标定曲线计算聚丙烯腈碳纤维原丝试样的分子量及分子量分布宽度指数。

ｌｇ犕 ＝犃－犅犞ｅ …………………………（１）

　　式中：

犕———分子量；取整数；

犞ｅ———淋出体积，单位为毫升（ｍＬ）；
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