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前  言

  本标准修改采用美国材料与试验协会标准ASTMD6042—2004《液相色谱测定均聚聚丙烯中酚类

抗氧剂和芥酸酰胺爽滑剂的试验方法》(英文版)。
本标准根据ASTMD6042—2004重新起草。在附录A中列出了本标准章条编号与ASTMD6042—

2004章条编号的对照一览表。在附录B中给出了这些技术性差异及其原因的一览表以供参考。
为便于使用,本标准做了下列编辑性修改:
———增加了国家标准的前言;
———修改了“规范性引用文件”。
本标准的附录A、附录B、附录C为资料性附录。
本标准由中国石油化工集团公司提出。
本标准由全国塑料标准化技术委员会石化塑料树脂产品分会(SAC/TC15/SC1)归口。
本标准负责起草单位:中国石油化工股份有限公司北京燕山分公司树脂应用研究所。
本标准参加起草单位:北京加成助剂研究所。
本标准主要起草人:邓郑祥、孙书适、李景清、王晓丽、杨春梅、吴彦瑾、杨黎黎、王灵肖。
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塑料 均聚聚丙烯(PP-H)中酚类抗氧剂
和芥酸酰胺爽滑剂的测定 液相色谱法

1 范围

本标准规定了用液相色谱法测定均聚聚丙烯(PP-H)中一些常用添加剂。这些添加剂用二氯甲烷/
环己烷混合溶剂回流萃取后,用液相色谱分离,在200nm波长下测定其紫外吸收,用内标法定量。

本标准适用于均聚聚丙烯中芥酸酰胺爽滑剂和酚类抗氧剂:α-生育酚或3,4-二氢-2,5,7,8-四甲基-
2-(4,8,12-三甲基十三基)-2H-1-苯并呋喃-6-酚乙酸酯(以下简称维生素E)、三(2,4-二叔丁苯基)亚磷

酸酯(以下简称抗氧剂168)、三(3,5-二叔丁基-4-羟基苯基)异氰尿酸酯(以下简称抗氧剂3114)、四[(3,

5-二叔丁基-4-羟基苯基)丙酸]季戊四醇酯(以下简称抗氧剂1010)和(3,5-二叔丁基-4-羟基苯基)丙酸

正十八碳醇酯(以下简称抗氧剂1076)含量的测定。本标准也可用于其他抗氧剂的检测,如抗氧剂

Ultranox626,抗氧剂Ethanox330,抗氧剂SantanoxR和抗氧剂BHT,但对于这些抗氧剂的适用性未

做研究。

在最佳检测条件下,酚类抗氧剂的检测限可达到2mg/kg。
注:能有效地将添加剂从塑料中萃取出来的其他方法包括薄膜萃取法、微波萃取法、超声波萃取法和超临界流体萃

取法。其他分离添加剂的有效方法包括超临界流体色谱法(SFC)和毛细管气相色谱法(GC)。

2 规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件,其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准,然而,鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件,其最新版本适用于本标准。

GB/T6682—2008 分析实验室用水规格和试验方法(ISO3696:1987,MOD)

GB/T12806—1991 实验室玻璃仪器 单标线容量瓶(eqvISO1042:1983)

GB/T12808—1991 实验室玻璃仪器 单标线吸量管(eqvISO648:1977)

3 方法提要

聚合物的使用性能和其组成相关,测定聚丙烯中的添加剂是必要的。由于PP-H不溶于液相色谱

常使用的溶剂,其中的添加剂能被溶剂有效萃取出来。将样品研磨成850μm(20目)~425μm(40目)
大小的颗粒,用二氯甲烷/环己烷(体积比为75/25)混合溶剂回流萃取。萃取液使用反相液相色谱进行

分离检测,紫外检测器200nm检测波长,内标法定量。

4 注意事项

4.1 洗脱时间与被测定的添加剂的保留时间相同或相近的任何物质,都会导致错误的结果。溶剂不纯

是影响因素的主要来源,应在使用前按7.1的条件在高效液相色谱(HPLC)系统中检验溶剂萃取所用

溶剂是否含被检测物质,将影响减到最小。

4.2 抗氧剂168的氧化产物有时会与保留时间处于抗氧剂1010和抗氧剂168之间组分产生色谱峰的

重叠,此情况下,测试已知的标准物质,确保欲分析的组分不与抗氧剂168的氧化产物发生共流出。

4.3 抗氧剂168是一种亚磷酸酯抗氧剂,亚磷酸酯既能发生氧化反应又能发生水解反应。由于抗氧剂
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