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1范围热重分析仪失重和剩余量的试验方法GB／T27761—2011本标准规定了通过热重分析仪(TGA)来确认失重和剩余量的程序，并建立起基于失重和剩余量试验的分析方法。本标准适用于确认热重分析仪性能参数，包括失重和剩余量的重复性(精密度)、检测限、定量限、线性与偏差，技术说明和规章符合性。本标准不包括与其使用相关的所有安全问题。在使用本标准方法之前，使用者有责任建立适当的安全与健康规范，并确认规范的适用性。2规范性引用文件下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本(包括所有的修改单)适用于本文件。OB／T6425热分析术语ASTME177在ASTM测试方法中术语精密度和偏差的使用(StandardpracticeforuseofthetermsprecisionandbiasinASTMtestmethods)ASTME473热分析相关标准术语(Standardterminologyrelatingtothermalanalysisandthe—ology)ASTME1142与热物理性能相关的标准术语(Standardterminologyrelatingtothermophysiealproperties)ASTME1582热重分析法温度校准的标准规范(Standardpracticeforcalibrationoftemperaturescaleforthermogravimetry)ASTME1970热分析数据统计处理的标准规范(Standardpracticeforstatisticaltreatmentofthermoanalyticaldata)ASTME2040热重分析仪质量校准的标准测试方法(Standardtestmethodformassscalecall—brationofthermogravimetricanalyzers)ASTME2161热分析中与性能验证相关的标准术语(Standardterminologyrelatingtoperform—ancevalidationinthermalanalysis)3术语和定义GB／T6425、ASTME473、ASTME177、ASTME1142和AsTME2161中界定的以及下列术语和定义适用于本文件。为了便于使用，以下重复列出了其中的一些术语和定义。3．1热重分析thermogravimetricanalysis(TGA)在程序控温和一定气氛下，测量试样的质量与温度或时间关系的技术。1
标准分享网 www.bzfxw.com 免费下载



GB／T27761—20113．2动态质量变化测量dynamicmass-changedetermination在程序升、降温和一定气氛下，测量试样质量M随温度T变化的技术。3．3热重曲线(TG曲线)thermogravimetriccurve(TGcurve)由热重法测得的数据以质量(或质量分数)随温度或时间变化的形式表示的曲线。曲线的纵坐标为质量m(或质量分数)，向上表示质量增加，向下表示质量减少；横坐标为温度T或时间t，自左向右表示温度升高或时间增长。3．4微商热重曲线derivativethermogravimetriccurve(DTGcurve)由热天平测得的数据，以质量变化速率与温度或时间的关系图示。当试样质量增加时，DTG曲线峰向上；质量减小时，峰应向下。3．5热天平thermobalance在程序控温和一定气氛下，连续称量试样质量的仪器，是实施热重法的仪器。3．6程序控温controlledtemperatureprogramme按预定的程序进行温度控制。当所测试的温度范围参比物未发生任何转变或反应时，程序温度(programtemperature)等于参比坩埚的温度。3．7高挥发性物质hi曲lyvolatilematter沸点在200℃以下的材料(如水、塑化剂、残余溶剂等)。3．8中挥发性物质mediumvolatilematter沸点在(200～400)℃范围内的材料(如油、聚合物降解产物)。3．9剩余量residue在挥发性组分挥发以后剩余材料的质量。3．10失重平台masslossplateau热重曲线上质量相对稳定的区域(即质量对时间的一阶导数最小极值处)。3．11热分析实验数据的质量标志3．11．7重复性repeatability在相同条件下，对同一被测量进行多次测量所得结果之间的一致性。3．11．2检测限detectionlimit被分析物可确切检知的最小量。3．11．3定量限quantitativelimit可定量的最小量，并具有可接受的准确度和精密度。2
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GB／T27761—20113．11．4线性linearity满量程输出得到的最优线性曲线上，从输出点到线性曲线的最大偏差，不包括异常值。3．11．5偏差bias被分析物实验值与已知参考值之差。4符号下列符号适用于本文件。Bias：偏差。DL：失重检测限。L：线性。QL：失重定量限。R：剩余量。r：失重重复性。5试验方法概述5．1在使用TGA测量时，质量是其主要的变量，温度或时间是其主要的自变量。5．2选用已知挥发量的标准物质作分析物，在指定的温度范围内使用热重装置直接测量其失重和剩余量并确认。5．3也可以使用特定的试样作为分析物进行失重和剩余量的热重方法确认。5．4三个或更多试样(试样的失重名义上可以反映本文件适用范围的最大、中等和最小值)，每个试样至少进行三次实验。不含有分析物的四号空白试样同样进行至少三次实验。5．4．1失重、剩余量的线性和偏差通过对三个或多个试样的实验结果进行最佳线性拟合来确定。5．4．2失重、剩余量的检测限及定量限通过空白试样测量结果的标准偏差来确定。5．4．3失重、剩余量的重复性通过对三个或多个试样进行重复性实验来确定。5．5本标准方法依赖于待测组分特定的热稳定性范围。因此，不具有明确热稳定性范围的杂质或其他材料，或其热稳定性与其他组分相同时，将会产生干扰。6仪器6．1热重分析仪(TGA)——本标准方法要求使用的热重分析仪至少需要以下设备。6．1．1热天平，包括以下内容。6．1．1．1炉子：能够以(5～25)℃／min恒定速率将试样均匀加热到恒定温度400℃。6．1．1．2温度传感器：用来显示样品／炉子温度，灵敏度为土0．1℃。6．1．1．3连续记录天平：最小检测质量100mg，灵敏度土10／lg。6．1．1．4可控惰性气氛装置：惰性载气纯度为99．9％以上、流量为(50--100)mL／min士5mL／min。洼：避免过快的吹扫速率，否则将会产生湍流效应和温度梯度等干扰。6．1．2温度控制器：能够在选定的温度区间内执行特定的温度程序，其温度变化速率为(5--25)℃／rain3
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温度波动在士0．5℃／rain以内。

6．1．3记录装置：能够记录和显示任何试样质量信号、噪声信号随温度及噪声的变化(TGA曲线)。

6．1．4容器(坩埚等)：不与试样发生反应，且能在直至450℃的温度下保持质量稳定。

6．2带刻度的微量移液管：容量为(20～40)pL，偏差为±1 pL。

7试剂与材料

7．1失重标准物质，最好选择在(25～200)℃内失重能够覆盖2％、50％和98％的有证标准物质。也可

以使用具有其他失重数值的材料，但应给予说明。若在实验进行过程中，试样产生有害气体且从装置中

排出，要使用通风设备，确保实验者不暴露在有害气体中。

注：查阅失重标准物质各组分的材料安全数据表(MSDS)，以获取更多安全信息。

7．2纯度高于99．9％的氮气(或其他惰性载气)。

8仪器校准

8．1 电源开启后，在进行任何实验之前，仪器需平衡至少一个小时。

8．2按照操作手册中制造商描述的程序对仪器进行清洁和校准。

8．3如果未事先进行温度和质量校准，则应在与确认实验相同的载气、流量和加热速率(10℃／rain)条

件下，分别根据方法ASTM E 1582和ASTM E 2040对仪器进行温度和质量校准。

9参数测定

9．1实验过程对空白试样及至少三个有失重的试样分别进行三次重复测试，失重试样的性能经过确

认，至少能够代表最小、中等和最大失重。

注：本标准中的空白试样为空容器。

9．2每个标准物质／样品至少准备150 mg，覆盖实验失重范围，失重标称值分别为2％、50％和98％。

所选试样的质量值应该接近预期的失重范围。其他的失重值和质量范围也可以使用但应给予说明。

9．3称量空容器的质量(见图1)。

4

图1空容器的失重确认
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9．4使用微型移液管，将最大失重试样(例如，失重98％的标准样品／物质)取(20～40)pL，置于样品容

器中。启动仪器，准备进行实验。称量并记录试样的质量M。(1)。在整个实验过程中，一直用干燥的氮

气(或其他惰性载气)以(50～100)mL／min的流量吹扫样品室。也可以取其他体积量的样品，但应给予

说明。

9．5以10℃／min的升温速率将试样从25℃加热至400℃，并记录加热曲线。也可以使用其他的加

热速率，但应给予说明。

注：较高的升温速率会降低介于高挥发性和中挥发性之间成分的分辨率，从而导致较差的检测限和定量限。

9．6冷却试样至25℃。此时不需要记录热重曲线。

9．7在9．5中得到的热失重曲线上第一个失重平台前后各选择一点，两点对应的温度分别为T1和

Tz。记录这两点的质量分别为M。(1)和M：(1)(见图2)。

注1：微商曲线的波谷对识别丁2点很有用，这是介于低温(高挥发性)和高温(中挥发性)失重区域之间的最大分辨

率点。

注2：一般情况下选择L为室温，觚(1)即为Mo(1)。

E

＼
蚓
蝗

温度／℃

p

E

＼
爵
留
恻
求

图2 中等失重试样的失重确认

9．8根据式(2)确定Mt(1)和Mz(1)之间的失重△M一(1)。

9．9对中等、最小失重试样和空白试样重复9．3～9．8的步骤，使用由9．7确定的相同测试范围

(T·和Tz)，记录失重△M。，a(1)、△M⋯(1)，并以毫克(rag)为单位记录空白试样的剩余量M，(1)。

注：观察和记录M。值的符号。它可能是正值(表观质量增重)，也可能为负值(表观质量减少)。

9．10对最大、中等、最小失重试样和空白试样按照9．3～9．8的步骤各重复两次实验，记录失重值为

△朋rm。(2)、△M。Ⅱ(3)、△M删d(2)、△M。m(3)、△～k。(2)、△M～(3)、Mr(2)和M。(3)。

9．11依据得到的三次空白试样和失重试样的数据(见ASTM E 1970)，分别计算失重的平均值(M，和

aM)和标准偏差5。这些值分别记录为M。，△M。。，△M。H，△Mm^，s一，s“，s一。
9．12使用在9．11中确定的空白试样失重标准偏差∞根据式(3)和式(4)分别确定并给出失重值、失

重检测限(DL)及定量限(QL)。

9．13根据在9．11中得到的s⋯5一，5。。，计算失重的合成相对标准偏差(见ASTM E 1970)。将该数

值记作失重重复性r，以质量分数表示。

9．14以9．2中得到的失重值为自变量X、9．11中得到的失重平均数值为因变量y作图，利用最小二
5
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乘法拟合得到斜率m和截距6的最佳值(见ASTM E 1970)。

9．15根据9．14中的数值利用式(5)来计算线性L。

9．16给出测量偏差Bias(失重)，单位毫克(mg)。测量偏差也可以表示成质量分数，便于使用式(6)与

其他的参数进行对比。

10计算

10．1在进行计算时，保留测试值以及中间运算值的所有有效数字。

10．2剩余量用式(1)计算：

R一麓×100％
式中：

R——剩余量，以质量分数表示；

M。——高温(T。)时的样品质量，单位为毫克(mg)；

Mo——实验开始时样品质量，单位为毫克(mg)。

10．3某一温度区间内的失重用式(2)计算：

AM—Mt Mn--M幽×100％
式中：

AM——失重，以质量分数表示；

M-——低温(T，)时的样品质量，单位为毫克(rag)。

10．4失重检测限用式(3)计算：

DL一3．35，

式中：

DL——失重检测限，单位为毫克(mg)；

矗——空白样失重标准偏差，单位为毫克(rag)。

10．5失重定量限用式(4)计算：

QL—lOs，

式中：

QL——失重定量限，单位为毫克(mg)。

10．6线性用式(5)计算：

L=Il。mI l×arg五e。st：SY十16]l
X 100％

最后的结果要保留3位有效数字。

式中：

L～—线性；

m——斜率(源自9．14)；

b——截距(源自9．14)，以质量分数表示，

x一——最大失重标准物质中已知的挥发性物质失重值，以质量分数表示；
llargestSYI——由最佳线性拟合得到的最大偏差的绝对值。

10．7剩余量偏差与失重偏差大小相等，符号相反。Mf为空白试样失重均值。偏差Bias可以用式

(6)，以相对于初始质量的百分数表示。

Bias(失重)一一篑×100％
6



Bias(剩余量)一篆×100％
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10．8失重检测限(DL)和失重定量限(QL)也可以表示为实验开始时试样质量的百分数，用式(7)和式

(8)计算。

11报告

DL=13．盯3s,X 100％

QL=面10s,×100％

11．1 TGA设备的制造商和型号。

11．2本方法中所测试的部分或全部性能参数，包括

11．2．1

11．2．2

11．2．3

11．2．4

11．2．5

11．2．6

范围(△M。到△M一)。
失重检测限(DL)。

失重定量限(QL)。

线性(L)。

Bias(失重)和Bias(剩余量)。

失重重复性(r)。

11．3本标准的标准号和年号。

7
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A·1 示例中利用下面所示的数据进行计算

附录A

(资料性附景)

计算示例

Mo=40．0 mg

△M眦=99．075％

△M。“一49．645％

△M⋯=2．544％

Mr=0．012 27 mg{0．030 68％

n～==3

Ttmm一3

m～一3

no=3

s。。一0．032 0％

s“一0．261 4％

s一一0．142 4％

5r一0．003 04 mgj 0．007 60％

X。。一98．76％

X。k一50．25％

X。。=2．30％

其中：

一——重复测量次数；

x——失重标准物质中已知的挥发性物质失重值。

A．2失重检测限计算示例

DL
一3·3XO．003 04 mg 一0．010 0 mg

≥3．3X0．007 60％一0．025 1％

A．3失重定量限计算示例

QL
。lO×0．003 04 mg

{10×0．007 60％=O

A．4重复性计算示例

8

—0．030 4mg

076 0％

趵．ro

蛇加以朋×∞十0铲舛眦伽吼7×娟+吼旷+量}㈣
吼∞％拟咖mⅨH吼

一

一

=



A．5线性计算示例

GB／T 27761—201 1

A．5．1 根据最大、中等、低失重待测试样的测量值，确定最佳拟合值(见ASTM E 1970)

m一1．000 jfll 53f

b一一0．054 247 100％

A．5．2根据最佳线性拟合得

8ym；一△M．u一(m×X～+6)一(99．075—98．782)％一0．293％

8y“一△M。id一(m×X。Ⅲ+6)一(49．645—50．235)％一一0．590％

6Y⋯=AM。。一(m×X～+6)一(2．544—2．248)％一0．296％

式中：

x。，——最大失重标准物质中已知的挥发性物质失重值，以质量分数表示；

x“——中等失重标准物质中已知的挥发性物质失重值，以质量分数表示；

x一——最小失重标准物质中已知的挥发性物质失重值，以质量分数表示；
8y。，厂_最佳线性拟合得到的最大偏差。

A．5．3线性计算得

L—L器×100％一o．597％
A．6偏差计算示例

Bias(失重)一--0．012 27 mg，或一100％×0．012 27 mg／40．0 mg=--0．030 7％

Bias(剩余量)一0．012 27 mg，或0．030 7％
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附录B

(资料性附录)

本标准章条编号与ASTM E 2402--2005章条编号对照

表B．1给出了本标准章条编号与ASTM E 2402--2005章条编号对照。

表B．1 本标准章条编号与ASTM E 2402--2005章条编号对照表

本标准章条编号 对应的国外标准章条编号

1 1

1．1

1．2

1．3

1．4

1．5

2 2

2．1

2 2

3 3

3 1

3 2

3．1 3．2．1

3．2 3．2．2

3．3 3．2．3

3．4 3．2．4

4

5 4

5．1 4．1

5．2 4．2

5．3 4．3

5．4 4．4

5．4．1 4．4．1

5 4．2 4．4．2

5 4．3 4．4．3

5

5．1

5．2

5．3

10



表B．1(续)

GB／T 27761—20”

本标准章条编号 对应的国外标准章条编号

5．4

6

5．5 6．i

6 7

6．1 7 1

6．1．1 7．1．1

6．1．2 7．1．2

6．i．3 7．I．3

6．1．4 7 1．4

6．2 7．2

7 8

7．I 8．1

7．2 8．2

9

9．1

9．2

8 Io

8．1 10．1

8．2 10．2

8．3 Io．3

9 11

9．1 11．1

9．2 11．2

9．3 11．3

9．4 11．4

9．5 11．5

9．6 11．6

9．7 11．7

9．8 11．8

9．9 1I．9。Ii．iI

9．10 11．12。11．1 5

9．11 1i．16

9．12 11．17

9．13 11．18

9．14 11．19

11
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表B．1(续)

本标准章条编号 对应的国外标准章条编号

9．15 11_20

9．16 11．2l

20 12

10．1 12．1

10．2 12．2

10．3 12．3

lo．4 12．4

10．5 12．5

10．6 12．6

10．7 12．7

10．8 12．8

12．9

12．9．1

12．9．2

12．9．3

lZ．9．4

12．9．5

12．9．6

11 13

11．1 13．1

11．2 13．2

11．2．1 13．2．1

11．2．2 13．2．2

11．2．3 13．2 3

11．2．4 13．2．4

11．2．5 13．2．5

11．2．6 13．2．6

11．3 13．3

14

14．1

15

15．1

附录A

附录B
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