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　　摘要:用气相/质谱连用仪辅助红外光谱对橡胶进行定性分析研究。结果表明 , 当 NR 和 SBR 并用胶中

NR质量分数小于 0.1时 ,红外谱图上的信息很微小 ,无法确定其存在 , 可用气相/质谱连用仪对并用胶进行提

取离子法扫描 ,以进一步确定 NR的存在。
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　　红外光谱仪多用于物质的定性分析 ,但当

物质的质量分数小于 0.1时 ,红外光谱仪很难

确定其存在 ,只能借助于其它方法 ,如核磁共

振 、紫外分光光度仪 、气相/质谱连用仪等 。本

工作就是针对并用胶中 NR质量分数小于 0.1

时 ,在红外光谱仪不能分辨的情况下 ,用气相/

质谱连用仪中的提取离子方法(SIM)进行检

测 ,以确定其存在。

1　实验

1.1　试验仪器

红外光谱仪 , IR-460 型 ,美国尼高力公司

产品;气相色谱仪 ,HP-GC6890型 ,美国惠普公

司产品;HP-5 毛细管柱 , Ф250 mm ×30 m ×

0.25μm ,美国惠普公司产品;SGE 裂解器 ,澳

大利亚产品;质谱仪 ,HP-MS5973型 ,美国惠普

公司产品 。

1.2　试验条件

裂解温度为 450 ℃,进样口温度为 50 ℃,

柱温为 40 ～ 100 ℃,升温速率为 6 ℃·min
-1
。

1.3　试验方法

(1)样品前处理:将约 2 g 的未知胶料剪成

细长条 ,放入抽提虹吸器杯中 ,加入一定量的溶

剂 ,在水浴中抽提8 h ,置于约80 ℃的恒温箱内
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烘 1 h ,然后在 200 ℃烘箱中进行低温裂解 ,裂

解时间为 10 min。取出冷却后 ,加入一定量的

溶剂提取裂解产物。

(2)红外分析:将裂解产物用滴管滴在溴化

钾盐片上 ,放入红外干燥箱中烘干 ,再置于红外

样品室中扫描。

(3)气相/质谱分析:取已抽提好的样品 ,置

于裂解器中裂解做全扫描(SCA),得总离子图

和质谱图。

2　结果与讨论

未知样品的红外谱图见图 1 。由图 1 可

以看出 ,未知胶样基本上是SBR和BR ,由于在

图 1　未知胶样的红外谱图
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835 cm-1上有一个小峰 ,推测可能有 NR。按

NR/SBR的并用比为 10/90配制已知并用胶 ,

并作红外分析 ,红外谱图见图 2。将图 1 和 2

进行对比可以看出 ,未知胶样中 NR的质量分

数不大于 0.1。

未知胶样的全扫描总离子图见图 3。由图

3可以看出 , 1.82 min处有一个峰 ,对其进行标

准谱图检索 ,得出是丁二烯 ,它旁边有一个肩

峰 ,检索为异戊二烯 。由于其信号很弱 ,同时丁

二烯的信号太大 ,为了能更好地确定异戊二烯

的存在 ,在原来的基础上 ,做了提取离子方法

(SIM),输入相对分子质量为15 , 53 , 67 ,68和

图 2　所配胶样的红外谱图

图 3　未知胶样的全扫描总离子图

69的 5种 NR碎片离子 ,扫描后得到了总离子

图(见图 4)和质谱图(见图 5),确定了异戊二烯

的存在 。说明并用胶中确有少量 NR存在。

图 4　未知胶样提取离子法的总离子图

图 5　未知胶样的提取离子法质谱图

3　结语

红外光谱可对未知物初步定性。当红外谱

图上信息微弱时 ,可用气相色谱/质谱进行旁

证 。从利用气相色谱/质谱法对 SBR , BR 与

NR并用胶进行分析表明 ,气相色谱/质谱在研

究高聚物的结构和定性方面是一个有力的工

具 。故在红外光谱中信息很弱 、甚至不能检测

出来的物质 ,可用气相色谱/质谱来辅助鉴定 ,

两种方法相互补充 ,可使我们对未知样品有一

个比较全面的认识。
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