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混凝土减水剂分子量测试方法
[bookmark: _Toc529994699][bookmark: _Toc49599534]范围
本文件规定了混凝土减水剂分子量测试方法相关的术语和定义、方法原理、试剂和材料、仪器和设备、试验步骤、试验数据处理和试验报告。
本文件适用于在混凝土中用聚羧酸系高性能减水剂和脂肪族高效减水剂。
[bookmark: _Toc529994700][bookmark: _Toc529994672][bookmark: _Toc49599535][bookmark: _Toc529994701]规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；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。
GB/T 6682  分析实验室用水规格和试验方法
JJG 342  凝胶渗透色谱仪检定规程
[bookmark: _Toc529994702][bookmark: _Toc49599536]术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。

凝胶渗透色谱法（GPC） gel permeation chromatography 
基于聚合物分子尺寸，以水或缓冲溶液作流动相，使聚合物的不同组分得以分开的一种液相色谱分离技术。
[bookmark: _Toc529994703]
[bookmark: _Hlk10143862][bookmark: _Hlk10143881]数均分子量（） number-average molecular weight
按分子数统计的平均分子量，。
[bookmark: _Toc529994711]
重均分子量（） weight-average molecular weight  
[bookmark: _Toc529994712]按质量统计的平均分子量，。

峰位分子量（） peak molecular weight
最高峰处的分子量。

Z均分子量（） Z-average molecular weight
按照Z值统计平均的分子量，。

[bookmark: _Hlk49438822]多分散系数（PDI） polydispersity
表示分子量分布分散程度的指数，由重均分子量和数均分子量的比值表示。其值越大，表明分子量分布越宽，多分散性程度越大。

面积百分比 area percentage
所选色谱峰面积占色谱峰总面积的百分比。

标准物质 standard substance 
已知分子量的窄分布聚合物标准样品，用于校正待测物的分子量。

流动相 mobile phase
凝胶渗透色谱过程中携带待测组分向前移动的水溶性物质。
[bookmark: _Toc529994714][bookmark: _Toc49599537]方法原理
基于聚合物的分子尺寸不同，可将聚合物的分子组分按照分子体积（分子量）的大小在凝胶渗透色谱柱中分离，样品中分子尺寸大的组分优先被流动相洗脱出来。通过合适的检测器测试各分离分子组分的浓度，通过相同测试条件下校正标准物质的保留时间-分子量对数校正曲线，计算出待测混凝土减水剂的各种相对平均分子量和多分散系数。
[bookmark: _Toc49599538]试剂和材料
试剂
硝酸钠：分析纯。
超纯水：应符合GB/T 6682中一级水的规定。
标准物质：聚乙二醇（PEG）和聚氧化乙烯(PEO)。
材料
水性过滤膜：滤膜尺寸≤0.45 µm。
针式过滤器：材质为聚醚砜（PES），直径13 mm，孔径0.45 µm。
[bookmark: _Toc49599539]仪器和设备
凝胶渗透色谱仪：应符合JJG 342的要求。
分析天平：精度为0.0001 g。
超声波清洗器。
抽滤装置：滤杯（300 mL或500 mL）、三角集液瓶（1 L或2 L）、砂芯过滤头、水性滤膜（直径50 mm，孔径0.45 µm）、固定铝夹和软管。
容量瓶：规格为1000 mL。
[bookmark: _Toc49599540]试验步骤
试样制备
流动相制备：称取8.5 g的硝酸钠，精确至0.0001 g，以超纯水溶解后，转移到1000 mL的容量瓶中，定容，摇匀；采用含有水性过滤膜的抽滤装置进行抽滤，然后用超声波清洗器超声≥30 min后，静置至室温备用。流动相需临用现配。
标准物质溶液制备：以流动相为溶剂，称取5～10个不同分子量的标准物质，根据标准物质推荐浓度配制标准物质溶液，轻微振荡，静置12 h以上使其充分溶解备用。标准物质溶液需临用现配。
样品溶液制备：以流动相为溶剂，将混凝土减水剂配制成浓度为（1.0～10.0）g/L的样品溶液备用。样品溶液需临用现配。
仪器参考条件
以下为参考条件，可根据不同品牌仪器和不同样品等实际情况进行调整，参照本仪器条件测得的色谱图及分子量参数见附录A。
[bookmark: _Hlk49523072]色谱柱：根据聚合物样品特性选择使用单根色谱柱或多根色谱柱联用，色谱柱的量程应与待测物分子量分布范围相匹配。柱子填充物的孔径大小以单位埃（1 Å=10-10 m）表示，填料为羟基化聚异丁烯酸酯凝胶颗粒，柱子内径7.8 mm，长300 mm，依据所分析物的分子量范围选择孔径大小,推荐参数：
孔径大小为120 Å、250 Å和500 Å的色谱柱串联。
pH范围2～12。
分子量范围100～400000。
流动相：0.1 mol/L硝酸钠溶液。
流速：0.6 mL/min～1.0 mL/min。
检测器：示差检测器。
柱温：35 ℃～40 ℃。
检测器温度：35 ℃～40 ℃。
检测器灵敏度：8～32。
进样量：20 µL。
仪器校正
采取与7.2同样的色谱条件，取制备好的标准物质溶液，经过水性过滤膜过滤后进样，由数据采集与处理系统记录每个标准物质溶液对应的峰高、峰面积和保留时间等，利用凝胶渗透色谱仪所配套的计算机软件建立校正曲线，并进行线性拟合，线性相关系数R值应不小于0.9995，仪器校正周期不超过3个月。
样品测试
采取与7.2同样的色谱条件，取制备的样品溶液过滤后进行测试。
[bookmark: _Toc49599541]试验数据处理
[bookmark: _Hlk47554660]利用凝胶渗透色谱仪相配套的计算机软件进行数据分析。根据校正曲线计算混凝土减水剂的数均分子量、重均分子量、峰位分子量、Z均分子量、分散系数和面积百分比。
[bookmark: _Toc49591157][bookmark: _Toc49591133][bookmark: _Toc49546592][bookmark: _Toc49591145][bookmark: _Toc49524003][bookmark: _Toc49599542]试验报告
凝胶渗透色谱法测试混凝土减水剂的分子量结果以报告的形式呈现，报告应包括以下信息：
样品相关信息；
仪器系统类型和型号；
检测器类型和型号；
测试基本参数，包括柱温、流动相、流速、进样浓度、进样体积等。
校正标准物质；
[bookmark: _Toc529994721]计算得出的数均分子量、重均分子量、峰位分子量、Z均分子量、分散系数和面积百分比；
分析日期。
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[bookmark: _Toc49599544]（资料性附录）
[bookmark: _Hlk49521927][bookmark: _Toc49599545]用仪器软件计算分子量参数
通则
按照7条规定试验步骤得到的校正曲线和表征聚合物特性的GPC谱图，仪器软件可完成相关分子量参数的计算。
色谱图采集
设置色谱图采集参数，并开始进行样品色谱采集。在运行过程中，计算机屏幕上实时显示GPC曲线。样品测试完毕后，得到一张完整的色谱图，见图A.1。
仪器参数设置如下：
a)	流动相：0.1 mol/L硝酸钠溶液。
b)	流速：0.8 mL/min。
c)	检测器：示差检测器。
d)	柱温：40 ℃。
e)	检测器温度：40 ℃。
f)	检测器灵敏度：8。
g)	进样量：20 µL。
 [image: ]
图A.1 GPC谱图
谱图分析
依据现有的方法对色谱图进行积分并校正，如图A.2所示。
[image: ]
A.2 积分色谱图
GPC分析结果
最终的GPC分析结果见表A.2。
表A.2 GPC分析结果
	序号
	参数
	数值

	1
	数均分子量
	34517

	2
	重均分子量
	76585

	3
	峰位分子量
	50128

	4
	Z均分子量
	180268

	5
	分散系数
	2.22

	6
	面积百分比
	85.42%
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