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摘 要:分别采用氧瓶燃烧法和氧弹燃烧法处理环氧树脂样品，然后以离子色谱分析技术，测定环氧树脂中 N

元素的含量。通过比较两种样品处理方法的测定结果，发现用氧弹法处理样品11 时‘，燃烧更为充分、有效，且测

定结果接近实际值。因此，氧弹燃烧法可以作为一种环氧树脂中 N 元素分析有效手段，该方法目前国内外尚未

见报道。
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The nitrogen contents of epoxy resins were determined the method of oxygen 如omb com四

bustion , followed ion chromato旦 The results showed that the oxygen bomb combustion 

was more effective and accurate with the oxygen bottle combustion. 
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环氧树脂是一类具有良好耐腐蚀性、绝缘、高

强度性能的热固性高分子合成材料?因其同时具有

耐化学药品性和尺寸稳定性好、无挥发物、收缩率

低、和结强度高、综合性能优异、价格适宜等优点

而得到广泛的应用。但是普通环氧树脂的氧指数

(L01)仅为 20 左右 9 属于易燃物质，应用于 PCB

的基础树脂时，必须进行阻燃处理罗通常采用反应

型四澳双盼 A 等含卤化合物作为环氧树脂阻燃剂。

欧盟自 2003 年 2 月颁布了关于《限制有害物质指

令~ (RoHS) 之后?含澳阻燃剂的使用受到了很

大的冲击[IJ 。目前多数无卤阻燃环氧树脂材料使

用的是燃烧时几乎不产生有害气体的磷系阻燃剂?

或者采用含氮元素等具有特殊化学结构的物质直接
制备阻燃型环氧树脂[2 -3J 。

传统的环氧树脂中的卤素元素分析是用氧瓶燃
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烧法处理样品?再利用离子色谱测定元素含量。但

是氧瓶燃烧法在测定元素氮时?因燃烧不完全?导

致结果严重偏低。目前国内外还没有建立起一种有

效的检测手段能测定环氧树脂中氮元素的含量，

文采用氧弹热量计与传统的氧瓶装置进行了比较 9

发现用氧弹法处理样品?能使氮元素充分燃烧?经

碱液吸收后生成阴离子产物而被离子色谱检测?测

定结果满意0

2 实验言. ~-

2. 1 主要仪器与试剂 离子色谱仪， DX 600 型?

美国 Dionex 公司;电子分析天平， BT25 S 型 9

SartorÌus 公司;氧弹及其附件(充氧装置、镇丝)罗

湖南长沙仪器厂;石英士时塌 5 mL; 高纯氧 ， W

99.999 5% ，广州气体厂;N町、 N03- 标准溶液 9

均为 1 000 mg/L , Merck 公司，使用时稀释成所需

浓度; NaO日，优级纯?广州化学试剂厂;实验用
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水为去离子交换水，电阻率大于 18 MO 0 cm o 

2.2 离子色谱测定条件 色谱柱， AG14 + AS14 

(美国 Dionex 公司) ;流动相， 3. 5 mmoVL Na2 C03 

十 1. 0 mmoVL NaHC03 ，流速 1.2 mL/min; 抑制

器， ASRS-ULTRA II (美国 Dionex 公司) ; 

检测器， CD25 电导检测器;进样量， 25μ 

2. 3 样品前处理步骤

2. 3. 1 氧瓶法样品前处理 于洗净的燃烧瓶中，

预先加入 20 日lL 0.009 moνL NaOH 吸收液。样品

粉碎后，准确称取 50 mg (精确至 0.01 mg) ，用无

灰定量滤纸包好并固定于燃烧瓶瓶塞下的铀丝网

上，用导管向燃烧瓶通入氧气，排出空气。 3 ~ 5 

mln 后，待瓶壁微起雾，表明燃烧瓶充满氧气。拔

出导管，立即点燃包样滤纸的尖端，塞入燃烧瓶

中，并按紧燃烧瓶。待样品完全燃烧后?稍待片

刻，摇动燃烧瓶 使生成的白烟能被吸收液充分吸

收。静置不少于 60 min 后 将吸收液转移至 50 mL 

容量瓶中 9 用吸收液仔细洗涤氧瓶壁和铀网?合并

所有溶液?定容。同时?用空白无灰滤纸重复相同

步骤， 1i故空白实验。

2.3. 氧弹法样品前处理 准确称取试样 50 mg , 

用无灰定量滤纸包好?置于石英啃锅中?再将增锅

放入氧弹内环中。于氧弹底部加入 20 mL 0.000 9 

日lOVL NaOH 作为吸收液 9 盖上弹盖 9 拧紧，再慢

慢向氧弹内充氧至1. 8 MPa。检查是否漏气?然后

接通电源点火。点燃后放置 60 min ，再打开放气阀

慢慢放气(放气时间为 5 min) ，放出的气体用水

吸收。

打开氧弹盖，观察石英杯内及氧弹底部是否有

渣，若有渣表明此次燃烧失败需要重做。将氧弹内

吸收液和氧弹外吸收液转移到 50 mL 容量瓶中?用

吸收液仔细洗涤氧弹的各部件，合并所有溶液，定

容。同时，用空白无灰滤纸重复相同步骤 9 做空白

实验。

按照 2. 3 节所述方法?分别采用氧瓶法与氧弹

法处理两种树脂样品?其离子色谱分析图如图 1 和

图 2 所示。从图 l 的离子色谱结果可见 9 最高峰为

，即该离子浓度最高，而最高价的阴离

N03- 浓度并不高。这表明?用氧瓶燃烧灰化样品
时?氮元素经燃烧并用碱液吸收后并没有全部转化

为最高价态?即燃烧不完全。这可能是因为，含氮

有机化合物中 N 元素转化为氧化物时需要温度较

高，或者?氧瓶中氧气量不足?大部分 NO 不能转

化为 N02 ，而 NO 用空气作载气时吸收效率会大大
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图 I 氧瓶法处理两种树脂的离子色谱图

Fig. 1 Ion chromatograms of two epoxy resins combusted 

by oxygen bottle method 
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图 2 氧弹法处理两种树脂的离子色谱图

Fig. 2 lon chromatograms of two epoxy resins combusted 

by oxygen bottle method 

降低，从而导致含氮有机化合物氮元素的测量结果

偏低。

与氧瓶法处理所获得的离子色谱不同，氧弹法

处理树脂所得到的色谱图结果显示(图 2) 罗最高

峰为 N03- ，即该离子浓度最高，而-浓度相对
较小。这表明?因为氧弹法良好的密闭性保证了样

品中非金属元素不易损失，待测物的吸收更加完

;同时?也由于氧弹法反应器中氧气含量更高。

可使氮元素完全燃烧生成高价产物，经碱液吸收后

生成阴离子以 N03- 为主的待测溶液。
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分别采用氧瓶法与氧弹法处理两种环氧树脂样

品?经离子色谱分析其氮含量 分析结果如表 1 所

刀亏。

表 1 两种方法处理环氧树脂样品

后 N 含量的测定结果 1)

Table 1 Analytical result for nitrogen content in epoxy 

resin samples using oxygen bottle and oxygen bomb 

method , respectively 

平均值/% (n=9) 
样品

氧瓶法 氧弹法

6313# (6) 

2186# 

。.04 5.60 

5.32 19. 57 

1) ( )内数值为该样品实际 N 质量分数

从表 1 中发现，无论采用氧瓶法或氧弹法测定

N 含量分别为 6% 和 20% 的两种树脂，均可获得良

好的测量精密度。然而 采用氧瓶法所获得的两种

树脂中 N 含量分别为 0.04% 和 5.329毛?均远低于

两种树脂样品 6% 和 20% 的实际 N 含量;而采用氧

弹法处理两种树脂样品所获得的测量结果非常接近

样品实际的含 N 景?这表明氧弹法是测量树脂中

含氮量的非常有效的方法。

对于氮元素的测定 9 氧弹燃烧灰化法比传统的

氧瓶法更为有效。能使氮元素充分燃烧?经碱液吸

收后生成阴离子产物而被离子色谱检测，测量结果

接近实际值。该方法简便?快速，重现性好?可以

成为一种有效的检测手段来检测环氧树脂中氮元素

的含量。
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