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摘 要:利用差示扫描量热法(DSC)分别测定了PET纤维、PBT纤维及两者混合物的DSC曲线,通过比较他们各自

的特点与两者之间的差异,对两种纤维进行了定性分析。同时研究了热效应峰的热焓与样品组成的线性关系,建立了

PET纤维和PBT纤维混合物的定量分析函数模型。试验表明,差示扫描量热法可以准确有效地对PET纤维和PBT纤

维进行定性定量分析。
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  聚酯纤维是由有机二元酸和二元醇缩聚而成的合

成纤维,是目前使用最广泛的合成纤维,其中聚对苯二

甲酸乙二酯(PET)纤维是最常见的。随着生产技术和

工艺的进步,聚酯纤维家族中另外一种聚酯纤维聚对

苯二甲酸丁二酯(PBT)纤维的应用也日益增多。然而

由于PET与PBT同属于芳香族聚酯,分子结构、化学

性质都非常相似,所以要对这两种聚酯纤维进行定性

定量分析,用现在常用的分析法方法存在着一定的困

难。
差示扫描量热法(DSC)是使样品处于程序控制的

温度下,观察样品和参比物之间的热流差随温度或时

间变化的函数的一种方法,可精确测定材料的熔融与

结晶过程、玻璃化转变温度、反应热、特征温度、相转变

等特性[1]。因此,DSC在对各类聚合物定性或定量分

析领域有着广泛的应用[2-5]。利用差示扫描量热法测

试并研究了PET与PBT的DSC曲线,建立了这两种

聚酯纤维的定性鉴别方法。测定了PET与PBT混合

物的DSC曲线并通过研究DSC曲线上各个热效应峰

的峰面积(热焓)与混合物组成比例的线性关系建立定

量分析函数模型,对PET与PBT混合物混纺制品进

行快速、准确的定量分析。

1 试验部分

1.1 材料与仪器

材料:聚对苯二甲酸乙二酯纤维(PET)纤维,聚对

苯二甲酸丁二酯(PBT)纤维。
仪器:耐驰(Netzsch)STA449F3Jupiter同步热

分析仪、铝坩埚、高纯氮气、哈氏切片器等。

1.2 定性分析方法

用哈氏切片器将PET纤维、PBT纤维或两者的混

合物切成粉末制成样品。用氮气作为保护气,气体流

量为20ml/min。称取3~5mg样品置于铝坩埚内,
初始温度设为50℃,以10℃/min的速率升温至300
℃并保持5min,记录样品的第一次升温曲线。将装有

样品的坩埚取出并立即投入冷水中淬冷,再次将样品

从初始温度50℃,以10℃/min的速率升温至300
℃,记录样品的第二次升温曲线。

1.3 定量分析方法

1.3.1 建模样品的制备

用哈氏切片器将PET纤维、PBT纤维分别切成粉

末,取PBT样品粉末置于铝坩埚内,利用同步热分析

仪的内部天平称重,然后加PET纤维样品粉末再次称

重,同时将样品总质量控制在3~5mg之间,通过改变

两种纤维的质量比制备出一系列不同比例的PBT/

PET混合试样。

1.3.2 建模样品测试

以氮气作保护气,气体流量20ml/min,初始温度

为50℃,10℃/min的速率升温至300℃并保持5
min,将装有样品的坩埚取出并立即投入冷水中淬火以

使各个试样具有相同的热历史。再次以初始温度50
℃,10℃/min的速率升温至300℃,记录样品的DSC
曲线。

1.3.3 定量函数模型的建立

利用分析软件计算出已知比例合成纤维混合样品

中各组分的熔融热焓或结晶热焓,用最小二乘法求出

二次拟合曲线,从而得到PBT/PET混合物中各组分

的热焓与质量分数关系的函数模型。
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1.3.4 函数模型的验证

取已知比例的PBT/PET混纺面料或复合纤维样

品进行DSC测试并将结果代入函数模型对函数模型

进行验证。

2 结果与讨论

2.1 定性分析

图1和图2分别为PET纤维及PBT纤维的第一

次和第二次升温曲线。第一次升温曲线上两种纤维都

仅有一个熔融吸热峰,峰值温度分别为252.0℃与

222.7℃。可见通过 DSC曲线能够比较容易的将

PET纤维与 PBT 纤维区 分 开 来。而 PET 纤 维 与

PBT纤维经过熔融淬冷处理后的第二次升温曲线上,
两者的特征显得更为鲜明:PBT纤维淬冷后熔融峰的

峰形由淬冷前的单峰变为双峰,峰值温度分别为220.5
℃和226.0℃。这种现象是由于PBT经过淬冷处理

后存在的不够完善的晶区熔化-再结晶或结晶的重组

所导致的多重熔融行为[6]。而PET则由于在淬冷过

程中应当结晶的部分受结晶温度和时间限制未能完全

结晶,当温度高于玻璃化转变温度后未完全结晶部分

的分子链又具有足够的运动能力重新排列成新的晶

区,从而在DSC曲线上产生了冷结晶放热峰,峰值温

度在139.0℃左右。而由于PBT纤维的结晶能力比

PET纤维大[7],他们在相同的淬冷条件下的结晶完善

程度比PET纤维高,因此未出现冷结晶峰。
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图1 PBT和PET的第一次升温曲线

图3和图4分别为PBT/PET混合物的第一次和

第二次升温曲线。PBT/PET 混合样品淬冷前后的

DSC曲线均反映出了PBT和PET各自的热效应峰。
第一次升温曲线上224.9℃和257.8℃两个吸热峰,
分别对应PBT和PET的熔融吸热峰;第二次升温曲

线上135.1℃的放热峰对应PET的冷结晶峰,221.5
℃和227.3℃的吸热峰对应PBT淬冷后产生的熔融

双峰,255.6℃的吸热峰为PET的熔融吸热峰。
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图2 PBT和PET的第二次升温曲线
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图3 PBT/PET混合物的第一次升温曲线
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图4 PBT/PET混合物的第二次升温曲线

上述实验结果表明,通过 DSC测试可以对PBT
纤维、PET纤维及PBT/PET混合物进行定性鉴别。

2.2 定量分析

2.2.1 函数模型的建立

用DSC进行定量分析时需要样品具有统一的热

历史,因此定量分析函数模型基于二次升温的测试结

果建立。由于PBT/PET混合物的二次升温曲线上出

现熔融双峰且与PET的熔融峰之间略有重叠,不利于

精确计算PBT及PET各自的熔融热焓。PET的冷结
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晶峰处于144℃,而此处PBT没有热效应。因此,以

PET的冷结晶峰建立其热焓与混合物组成比的函数

模型,如图5所示。
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图5 PET质量分数及PET结晶热焓的二次拟合曲线

表1是PBT/PET混合物建模样品的测试结果,
对其中PET的百分含量及其结晶热焓的数据点进行

二次拟合,得到了PET结晶热焓与样品含量关系的函

数模型:

A=0.0071X2-2.6506X +2.1176
B=100-A
(R2=0.9984)

式中,A 为PET的百分含量(%);X 为混合物中PET
的结晶热焓(J/g);B 为PBT的百分含量(%)。

表1 PBT/PTT混合物的DSC测试结果

序 号 PBT含量/% PET含量/% △HC (PET)/J·g-1

1 100 0 0
2 94.9 5.1 -1.343
3 84.2 15.8 -4.152
4 80 20 -6.309
5 69.1 30.9 -10.12
6 60.1 39.9 -13.78
7 49.8 50.2 -17.66
8 37.5 62.5 -22.29
9 29.7 70.3 -24.15
10 18.7 81.3 -27.57
11 6.6 93.4 -31.65
12 0 100 -33.72

2.2.2 函数模型的验证

取由上述几种合成纤维组成已知比例的两组分混

纺面料及复合纤维样品进行DSC测试并按上述函数

模型计算样品的组分含量,结果见表2。

表2 验证试验的测试结果

序 号 样品组成/% DSC测试结果/% 偏差/%

1 PBT27.4 PET72.6 PBT25.2 PET74.8 PBT-2.2 PET2.2
2 PBT35.1 PET64.9 PBT35.7 PBT64.3 PBT0.6 PET-0.6
3 PBT44.0 PET56.0 PBT42.1 PET57.9 PBT-1.9 PET1.9
4 PBT69.3 PET30.7 PBT67.8 PET32.2 PBT-1.5 PET1.5
5 PBT80.8 PET19.2 PBT82.1 PET17.9 PBT1.3 PET-1.3

  验证试验表明,各组试验中DSC定量分析结果的

最大误差为2.2%,符合 GB/T29862-2013《纺织品

纤维含量的标识》中规定的纤维含量允差的要求[8],因
此上述合成纤维定量分析函数模型是准确有效的。

3 结语

差示扫描量热法能够有效地对PET纤维和PBT
纤维进行定性鉴别。对于PBT/PTT混合物,可根据

DSC曲线建立定量分析函数模型。经实际样品的测试

对比,得出的定量函数模型的测试结果符合国家相关

标准对纺织品纤维含量允差的要求,可以用于相关产

品的定量分析测试。
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ResearchonQualitativeandQuantitativeAnalysisofPET,
PBTFibersMixturebyDifferentialScanningCalorimetry

DAIJing,RONGFei
(ShanghaiInstituteofQualityInspectionandTechnicalResearch,Shanghai,200040,China)

  Abstract:TheDSCcurvesofPETfiber,PBTfiberandtheirmixturesweredeterminedbydifferentialscanningcalorimetry,two
kindsoffiberswerequalitativelyanalyzedbycomparingtheircharacteristicsanddifferences.Thequantitativeanalyticmodelsofthe
mixtureofPETfiberandPBTfiberwasestablishedthroughtheinvestigationofthelinearrelationsbetweenenthalpyofheateffect

peakandcompositionofthesamples.Theexperimentalresultsshowedthatdifferentialscanningcalorimetrycouldbeusedforquanti-
tativeanalysisofthemixturesofPETfiberandPBTfiberaccurately.

Keywords:differentialscanningcalorimetry;qualitativeanalysis;quantitativeanalysis;PET;PBT
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微生物细胞带动随湿度变化反应运动服的开发

  美国研究人员开发出一种透气训练用运动服,透

过内衬活体微生物细胞的透气袋盖,可以因应湿度变

化而收缩与膨胀,进而维持穿着者的凉爽与乾燥。
据麻省理工学院(MIT)科学家团队表示,这些微

生物细胞作为微小感应器与促动器,当运动员流汗时

便会驱使袋盖打开,并在身体冷却时关上。
在自然界中,生物学家已经观察到,当湿度发生变

化时,生物及其组成(从松果鳞片到微生物细胞,甚至

特定蛋白质)都能改变其结构或体 积。MIT团 队 预

测,自然形体转换者如酵母、细菌及其他微生物细胞,
可能被用作製造对湿度产生反应的构件。

研究人员首先对大肠桿菌最常见的非致病菌株进

行研究,发现其会随着湿度变化而发生膨胀与收缩。
之后该细胞被设计用来显现绿色萤光蛋白质,使细胞

感受到潮湿条件而发光,并在使用细胞印刷方法将大

肠桿菌印製到粗糙的天然乳胶片上。
然后将这种生物布料製成可穿戴的成衣,其中衬

裡的乳胶袋盖在背面形成图案,且每个袋盖按照其开

启程度并根据预先设定身体产生热能与汗水的分布,
进行位置调整。

运动5min后,在参与者感受到热气与流汗的时

候,该运动服的袋盖便开始打开。根据感应器的数据,
袋盖能有效从身体上排除汗水并降低皮肤温度,比穿

着类似却无功能性袋盖的跑步服时来说,可更好地排

除汗水与降温。
研究人员表示,对水分敏感的细胞不需要额外的

元素来感测与回应湿度。他们所使用的微生物细胞经

证明是可安全触碰甚至消耗的。此外,研究团队表示,
藉由现在可使用的新基因工程工具,可快速并大量将

细胞準备好,以表现除了对水分有反应以外的多种功

能。
为了展示这最后一点,研究人员设计製造了对水

分敏感的细胞,不仅可以打开袋盖,也可以在潮湿情况

下发光。
同时,研究员还将湿度反应型布料整合至跑布鞋

的初始塬型中,内层有类似的细胞衬裡袋盖,以便气体

排出与吸收水分。
就跟运动服一样,当研究员增加环境中的湿度,并

在乾燥条件下使灯光变暗或关掉,跑布鞋上的袋盖就

会打开并发亮。
展望未来,研发团队希望与运动服装公司合作,将

其设计商品化。 (摘自:亚洲纺织联盟)

6月全国纺织品服装出口同比增长1.42%

  据统计,2017年6月我国出口纺织品服装约243.
54亿美元,同比增长1.42%,环比增长4.05%。其中

出口纺织纱线、织物及制品96.62亿美元,同比增长5.
96%,环比下降7.15%;出口服装及衣着附件146.93
亿美元,同比下降1.36%,环比增长13.02%。

2017年1-6月我国累计出口纺织品服装1240.53
亿美元,同比增长2.16%。其中出口纺织纱线、织物及

制品531.20亿美元,同比增长3.13%;出口服装及衣

着附件709.33亿美元,同比增长1.44%。
(来源:中国海关总署)
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