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摘 要:采取燃烧法、显微镜法、化学溶解法、熔点法和红外吸收光谱法对聚苯硫醚纤维进行定性鉴别。试验表明聚

苯硫醚纤维的燃烧特征为在接近火焰时收缩,在火焰中熔融燃烧,冒些许黑烟,离开火焰不延燃,有臭味,残渣为黑褐色硬

块;该纤维的横截面 形 态 为 圆 形 或 近 似 圆 形,其 纵 向 形 态 为 表 面 平 滑;纤 维 溶 解 于 沸 腾 的 硫 酸(95%~98%)和 硝 酸

(65%),溶液颜色分别呈现黑色和黄色;纤维的熔点为284℃;观察1090.69cm-1特征峰是判断聚苯硫醚结晶度的一种

方法,通过红外谱图和谱带的分布可以有效鉴别聚苯硫醚纤维。
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  聚苯硫醚纤维(polyphenylenesulfidefiber)具有

优良的耐热性能、耐化学性能、阻燃性能、电学性能和

力学性能[1],因而聚苯硫醚纤维在高温、化学腐蚀环境

等领域得到广泛应用。分析燃烧法、显微镜法、化学溶

解法、熔点法和红外吸收光谱法对聚苯硫醚纤维进行

定性鉴别。

1 试样

试验材料为进口聚苯硫醚纤维,2.75dtex×51
mm。

2 试验方法和结果

2.1 燃烧法

燃烧法是依据纤维接近火焰时、在火焰中和离开

火焰后的不同燃烧状态和熔融情况,燃烧时散发的气

味以及燃烧剩余物的颜色、形状、硬度等来鉴别纤

维[2]。聚苯硫醚纤维的燃烧特征见表1所示。
表1 聚苯硫醚纤维的燃烧特征

步 骤 现 象

接近火焰时 收 缩

在火焰中 熔融燃烧,冒些许黑烟

离开火焰 不延燃

燃烧剩余物形态 黑褐色硬块

气 味 臭 味

  结果表明,聚苯硫醚纤维的燃烧特征与大部分的

合成纤维类似,鉴别时需要操作人员具有丰富的工作

经验。

2.2 显微镜法

显微镜法是通过显微镜分别观察纤维横截面和纵

向形态,从而来鉴别纤维的种类。聚苯硫醚纤维的截

面切片制作使用Y172型哈式切片器,需将聚苯硫醚纤

维切成薄而均匀、10~30μm的横截面薄片,纵向制片

则需将纤维梳理整齐,然后用剪刀将纤维剪成2~3
mm的片段。再利用CU-Ⅰ型纤维细度仪观察聚苯硫

醚纤维的横截面和纵向形态特征,聚苯硫醚纤维的横

截面和纵向微细结构形态特征见图1。

(a)横截面形态

(b)纵向形态

图1 聚苯硫醚纤维的纵、横向微细结构形态特征
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从图1可以看出,聚苯硫醚纤维的横截面形态为圆形

或近似圆形,其纵向形态为表面平滑,形态结构跟多数合

成纤维类似,故显微镜法无法准确鉴别该纤维。

2.3 化学溶解法

化学溶解法是利用各种纤维的化学组成不同,在
各种化学溶液中溶解性能各异的原理来鉴别纤维[3]。

在试验时,必须严格控制测试条件,按照规定的溶液浓

度、溶液温度和作用时间来处理。选用的6种化学试

剂对聚苯硫醚纤维的溶解试验结果见表2。
从表2中可以看出,聚苯硫醚纤维溶解于沸腾的

硫酸(95%~98%)和硝酸(65%),溶液颜色分别呈现

黑色和黄色。
表2 聚苯硫醚纤维的溶解性能

盐酸(37%) 硫酸(95%~98%) 氢氧化钠(5%) 甲酸(88%) 99%N-二甲基甲酰胺 硝酸(65%)
常温 沸 常温 沸 常温 沸 常温 沸 常温 沸 常温 沸

I I I S黑色 I I I I I I I S黄色

 注:S溶解;P部分溶解;I不溶解。

2.4 熔点法

高聚物内晶体完全消失时的温度,即晶体熔化时

的温度称为熔点。熔点法一般适用于鉴别熔点特征明

显的合成纤维,因为合成纤维在高温作用下,大分子链

接结构发生变化,先软化而熔融;熔点法不适用于天然

纤维素纤维、再生纤维素纤维和蛋白质纤维,这是因为

它们的熔点高于分解点,在高温作用下不熔融而分解

或炭化。经测试,聚苯硫醚纤维的熔点为284℃,熔点

法适用于纯聚苯硫醚纤维鉴别,不适用于混纺产品。

2.5 红外吸收光谱法

当一定波长的红外光照射到被测样品上时,该物

质分子中某个基团的振动频率和它一样,两者就会发

生共振,此时光的能量通过分子偶极矩的变化传递给

分子,这个基团就会吸收该频率的红外光而发生振动

能级的跃迁,产生红外吸收峰。红外光谱法鉴别纤维

是根据组成纤维分子的各种化学基团,无论存在于何

种化合物中都有自己特定的红外吸收带的位置,不同

纤维有不同的红外吸收谱图,将测得试样的红外光谱

图与已知纤维的红外光谱图核对比较,就可以推断出

纤维含有哪种基团和化学键以及各自数量的多少,以
此来鉴别纤维的种类。红外光谱的波长范围大约为

0.75~1000μm,通常将红外光谱分为近红外区、中红

外区和远红外三个区域,其波长、波数之间的关系见表

3。
表3 红外光谱波长、波数之间的关系

波 段 波 长/μm 波 数/cm-1

近红外区 0.75~2.5 13330~4000
中红外区 2.5~25 4000~400
远红外区 25~1000 400~10

  一般近红外光谱是由分子的倍频、合频产生的,中
红外光谱属于分子的基频振动光谱,远红外光谱则属

于分子的转动光谱和某些基团的振动光谱。由于绝大

多数有机物和无机物的基频吸收带都出现在中红外

区,因此中红外区是研究和应用最多的区域,通常所说

的红外光谱即指中红外光谱。
用NicoletiS10型傅里叶红外光谱仪(美国赛默飞

世尔科技公司)和iTR附件(晶体板为硒化锌ZnSe),
扫描次数32,分辨率4cm-1,波数范围4000~400
cm-1,镜速0.6329cm·s-1[4]。聚苯硫醚纤维的红外

光谱吸收图谱如图2所示。
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图2 聚苯硫醚纤维的红外光谱吸收图谱

在1571.83cm-1出现苯环C-C双键的伸缩振

动吸收峰,1469.80cm-1和1385.39cm-1是苯环骨

架振动吸收峰,1090.69cm-1和1073.49cm-1是C=
CH苯环面内弯曲振动吸收峰,805.61cm-1强峰是苯

环对位取代质子特征峰,是面外弯曲振动吸收峰[5]。
在聚苯硫醚纤维的几个特征峰中,1090.69cm-1

和1073.49cm-1是苯环面内对称和不对称的伸缩振

动峰,最能代表无定形结构和结晶度的特征峰。但是

1073.49cm-1特征峰的强度同时受结晶部分和无定

形部分影响,而1090.69cm-1特征峰的强度仅受无定
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形部分控制。因此,观察1090.69cm-1特征峰是判断

聚苯硫醚结晶度的一种有效手段。故通过红外吸收光

谱法可以快速准确鉴别聚苯硫醚纤维,但该法使用的

仪器昂贵,操作复杂,成本较高,适用于仲裁性试验。

3 结论

(1)聚苯硫醚纤维在接近火焰时收缩,在火焰中熔

融燃烧,冒些许黑烟,离开火焰不延燃,有臭味,残渣为

黑褐色硬块。
(2)聚苯硫醚纤维的横截面形态为圆形或近似圆

形,其纵向形态为表面平滑,与大部分合成纤维类似。
(3)聚苯硫醚纤维溶解于沸腾的硫酸(95%~

98%)和硝酸(65%),溶液颜色分别呈现黑色和黄色。
(4)聚苯硫醚纤维的熔点为284℃。
(5)观察1090.69cm-1特征峰是判断聚苯硫醚结

晶度的一种方法,故通过红外谱图和谱带的分布可以

有效鉴别聚苯硫醚纤维。
(6)聚苯硫醚纤维的系统鉴别法为:首先通过燃烧

法确定纤维的类别,即合成纤维,然后通过化学溶解法

以及熔点法最终确定纤维的种类。而红外吸收光谱法

可以对纯聚苯硫醚纤维进一步的确认,适用于仲裁性

试验。
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  Abstract:Polyphenylenesulfidefiberwasidentifiedbyburning,microscope,dissolution,meltingpointandinfraredabsorption

spectrummethod.Theresultsshowedthatpolyphenylenesulfidefibersshrinkedwhentheywereclosetotheflame,meltedandburn-

edintheflameandhadsomeblacksmoke,self-extinguishedafterleavingtheflame,hadfrowziness,residuewasdarkbrownlumps;

Crosssectionshapeofthefiberwasroundorapproximateround,surfaceofthefiberwassmooth.Thefiberdissolvedinboilingsulfu-

ricacid(95%~98%)andnitricacid(65%),thecolorofsolutionwasblackandyellow,respectively.Themeltingpointofthefiber

was284℃.Itwasakindofmethodtojudgethecrystallinityofpolyphenylenesulfidebyobservingthecharacteristicpeakof1090.69

cm-1.Thepolyphenylenesulfidefibercouldbeeffectivelyidentifiedbytheinfraredspectrumandthedistributionoftheband.

Keywords:polyphenylenesulfidefiber;burningmethod;microscopemethod;dissolutionmethod;meltingpointmethod;infra-

redabsorptionspectrummethod
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新型多功能有机-无机混合阻燃剂

  环氧树脂(EP)是一种性能优越的热固性聚合物,
广泛应用于各个领域。但其在燃烧过程中耐火性差和

产生大量烟雾的特性极大地限制了在电气、电子设备

中的应用。近年来,不同的含聚磷酸铵(APP)的填充

剂被用来提高EP的阻燃性能,但是APP不仅会弱化

机械性能、与聚合物相容性较差,还对湿度十分敏感,
使用期间容易吸收和渗出水,导致聚合物材料的阻燃

性降低。
中国科技大学 QiuShuilai团队和香港城市大学

合作合成了一种新型多功能有机-无机杂化、含三聚

氰胺的聚磷酸铵多磷酸铵(PZMA@APP)(研究成果

发表在Journalofhazardousmaterials上),在EP复合

材料中表现出高阻燃效率和对烟气抑制作用。添加

10.0wt%的PZMA@APP的样品通过UL-94V-0
评级,可显著降低EP的火灾危险(峰值放热率最大降

低75.6%,总放热量最大减少65.9%,同时烟气产生

率较低)。
(来源:纺织导报)
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