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本标准主要起草人：
β晶型聚丙烯管材和管件中β晶含量的测定（X射线衍射法）     
范围

本标准规定了用X射线衍射法对聚丙烯管道产品中β晶含量测试分析的一般方法。

本标准适用于β成核剂改性的聚丙烯管材、管件。其他可得到平整测试平面的β成核剂改性聚丙烯固体样品也可用于本方法分析。

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，仅所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。

GB/T 2918-2018  塑料 试样状态调节和试验的标准环境

JJG 629-2014  X射线衍射仪 技术条件

术语和定义

本标准中的术语和定义如下：

β-PP
含有β晶型的聚丙烯，β晶体结构为六方结构，X射线衍射花样中对应（300）、（310）晶面衍射峰。一般是在聚丙烯聚合或成型加工过程中添加一定量的β成核剂，或通过施加剪切、压力等方式获得。

PP中β晶含量

β晶在PP结晶部分中所占的比例。

原理

一种物相的X射线衍射图谱是该物相的晶体结构特征表征。β-PP材料一般同时存在β晶、α晶型。采用X射线衍射测量试样的衍射图谱后，对β晶和α晶的主要结晶衍射峰运用积分程序计算其积分强度，β晶相含量可以按Turner-Jones公式计算：
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 EMBED Equation.3  [image: image3.wmf]
(1)

式中，Iβ(300)、Iα(110)、Iα(040)和Iα(130)分别为β晶(300)、α晶(110)、(040)和(130)晶面的衍射峰积分强度，Kβ为β晶含量，%。
仪器设备

X射线衍射仪
技术规格参见附录A。

切割设备
能够将试样切割或截取所需测试大小，且切割过程不可局部过热。

试样准备
试样制备
利用切割设备从β-PP试样上截取长15mm的小段，然后在小段试样的外层（或内层）径向上切取宽度约为10mm的试样，将切割面依次使用400#、600#、800#金相砂纸进行研磨。研磨后的平面作为样品X射线衍射的测试面（见示意图1），测试面厚度不小于1mm。

切割或研磨切割或研磨过程避免因局部过热导致样品表面晶型转化而造成测试误差。
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试样制备示意图
试样状态调节
除非规定了其他条件，参照GB/T 2918-2018，测量试样前在（23±2）℃和相对湿度（50±5）%的条件下进行状态调节。

试验步骤
取样

依据6.1条所述的方法，在样品上随机制取3个平行试样，试样表面应尽量平滑。

装样

用橡皮泥或石蜡从背面将制备的试样固定在中空铝试样板内。应注意固定在窗孔内的样品测试面应与试样板保持在同一平面内，并且固定用的橡皮泥或石蜡不得暴露与测试面上。

测试样品

利用附录A中的测试条件对样品进行测试。

记录曲线

保存试样的X射线衍射图谱曲线，运用X射线衍射分析软件对图谱中β晶和α晶主要衍射峰进行分峰拟合，获取β晶（300）、α晶(110)、(040)和(130)晶面的衍射峰积分强度。

结果表述

图示

以扫描角度（2θ）与衍射峰强度关系曲线的形式显示样品X射线衍射谱图（典型图例见图2）。
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典型β-PP产品X射线衍射谱图
计算

运用X射线衍射分析图谱分析软件获取β晶（300）、α晶(110)、(040)和(130)晶面的衍射峰积分强度。利用公式（1）计算出β晶含量。

试验数量及结果表示

取三次试验算术平均作为试验结果，保留两位有效数字。
试验报告

试验报告包括如下内容：

a)注明参照本标准；

b)试样名称、样品描述及测试面尺寸相关信息；

c)仪器名称及类型；

d)试验前试样状态调节；

e) X射线衍射仪工作管电压、管电流、角度范围、扫描速度、狭缝参数；

f) 按公式(1)计算β晶含量的结果；

g) 试验日期、试验人员。


（规范性附录）
X射线衍射仪技术要求和测试条件

X射线衍射仪技术要求
检定方法按JJG 629进行。

测试仪测角度准确度优于0.02°（2θ）。

仪器分辨率优于60%。

综合稳定率优于±1%。

X射线衍射仪测定β-PP的测试条件

本标准可参照的X射线衍射仪的技术参数示例见表A.1，X射线衍射仪采用铜靶。
X射线衍射仪测定β-PP的技术条件

	工作电压/kV
	30～40
	接收狭缝/mm
	4

	工作电流/mA
	30～40
	扫描速度（2θ）/[（°）/min]
	0.5～4

	发散狭缝/（°）
	0.5
	数据点间隔（2θ）/(°)
	0.02

	防散射狭缝/（°）
	0.5
	扫描范围（2θ）/（°）
	5～35


实验室也可根据所使用的仪器性能，选择合适的满足要求的技术参数。
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