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苯乙烯 -丙烯酸酯共聚乳液 (简称苯丙乳液 )是一种苯乙烯改性的丙烯酸酯系的共聚物乳液涂料。

它用苯乙烯全部或部分代替纯丙乳液中的甲基丙烯酸甲酯 , 由于引入了苯乙烯链段 , 从而可提高涂膜

的耐水性、耐候、耐碱性等 , 而且以水为介质 , 避免了传统油性涂料造成的环境污染和高成本 , 已广

泛用于建筑涂料、地面涂料、粘合剂和胶粘剂等 [ 1 - 2 ]。本文拟采用热脱附和热裂解气相色谱 -质谱

( GC - MS)联用技术测定苯丙乳液样品 , 分析残留单体和聚合物 , 为苯丙乳液提供一种鉴定方法。

1　实验部分

111　主要仪器及试剂

HP6890气相色谱仪 , 美国 Agilent公司产品 ; QUATTRO Ⅱ质谱仪 , 英国 M icromass公司产品 ;

PY - 2020 iD热裂解器 , 日本 Frontier公司产品。

112　实验部分

11211　热脱附及裂解　称取样品 3 mg于样品杯中 , 并将样品杯置于裂解器中。样品在 280 ℃脱附后

进行 GC - MS分析 , 剩余样品在 550 ℃裂解 , 将裂解物进行 GC - MS分析。

热脱附条件 : 起始温度 70 ℃, 以 30 ℃ /m in升至 280 ℃, 恒温 3 m in, 脱附时间 10 m in。

热裂解器条件 : 裂解温度 550 ℃。

11212　色谱条件　热脱附 : BPX - 35石英毛细柱 , 30 m ×0125 mm ×0125μm; 柱前压 20 kPa; 进样

口温度 280 ℃; 柱起始温度 40 ℃, 以 8 ℃ /m in升至 260 ℃, 恒温 30 m in; 分流比 30 ∶1。

热裂解 : 柱起始温度 60 ℃, 以 3 ℃ /m in升至 120 ℃, 再以 15 ℃ /m in升至 260 ℃, 恒温 30 m in;

分流比 30 ∶1。

11213　质谱条件　E I离子源 , 电子能量 70 eV, 离子源温度 200 ℃, 扫描范围 20～500 u, 传输线温

度 260 ℃。

2　结果与讨论

211　苯丙乳液热脱附物的分析

热脱附物总离子流图见图 1, 各峰的质谱图

经 N IST谱库检索确定可能的结构。定性结果

(略 )未检出苯乙烯和甲基丙烯酸甲酯等残留单

体 , 主要脱附物为丙烯酸长链烷烃酯类化合物 ,

如保留时间在 10153 m in的化合物为丙烯酸正辛

酯。从总离子流图强度可以推断脱附物的量很

少。从热脱附物的分析结果可知聚合反应完全 ,

残留单体少 , 且不存在易挥发的有毒单体。

212　苯丙乳液热裂解物的分析

热裂解物总离子流图如图 2所示。各峰的质

谱图经谱库检索及人工解析确定了可能的结构 ,

分析结果见表 1。苯丙乳液裂解产物中除苯乙

烯、甲基丙烯酸甲酯等物质的特征峰外 , 还含有

一系列的酯类和烃类化合物 , 如丙烯酸辛酯、辛
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烯等。本实验为该高分子材料的鉴定提供了很好的依据。

表 1　苯丙乳液热裂解物的分析结果

序号 保留时间 t /m in 可能的化合物 相似度 相对强度 /%

1 1122 异丁烯 81 0169

2 1134 丁烯 22 78 2180

3 1186 22甲基丙烯酸甲酯 90 46102

4 2105 辛烯 85 6148

5 3187 丙烯酸丁酯 91 1149

6 4128 苯乙烯 94 14184

7 14180 丙烯酸辛酯 92 10119

8 25176 戊二酸二丁酯 88 0152

9 25196 42苯基丁酸丁酯 80 0185

10 30113 2, 22二甲基二异丁酯 谱图解析 2154

11 30143 异辛酸异辛酯 75 4105

12 31178 12苯基丙酸苯甲酸甲酯 谱图解析 2104

13 32108 12苯基 222硝基二环戊酮 82 4108

14 32177 苯乙烯三聚体 谱图解析 314

213　结　论

采用热脱附 /GC - MS和热裂解 /GC - MS技术测定了苯丙乳液样品 , 此法快速、简便 , 一次进样即

可分析残留单体、添加剂 , 又可分析裂解产物 , 为高分子材料的鉴定及产品质量控制提供了依据。
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Analysis of Styrene Acrylate Copolymers by Pyrolysis

Chromatography - Mass Spectrometry

ZHANG Ying , L IL in
(Beijing Research Institute of Chem ical Industry, China Petroleum and Chem ical Corporation, Beijing　100013, China)

Ab s trac t: The p roducts of thermal desorp tion were generated under the temperature of 280 ℃ and were ana2
lyzed by gas chromatography - mass spectrometry with cap illary column, the residual monomer styrene was no

detected1 The p roducts of pyrolysis were generated under the temperature of 550 ℃ and were analyzed by chro2
matography - mass spectrometry, 14 compounds were detected1
Key wo rd s: mass spectrometry; styrene acrylate copolymers; thermal desorp tion; pyrolysis chromatography -

mass spectrometry
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