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气相二氧化硅羟基含量测定方法

1 范围

本文件规定了气相二氧化硅（俗称气相法白炭黑）硅羟基测试的试验方法，包括原理、仪器、步骤

的相关规定。

本文件适用于热重分析法测试未改性的气相二氧化硅的总羟基含量。

本文件不适合在测试温度下有挥发性物质的二氧化硅。

2 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 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定

ISO 18473-3 特殊用途的功能颜料和填充剂 第 3 部分: 硅橡胶用气相二氧化硅（Functional
pigments and extenders for special application — Part 3: Fumed silica for silicone rubber application）

3 术语和定义

3.1 术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

3.1.1

气相二氧化硅 Fumed silica

由卤硅烷在高温火焰中水解而生成的非晶质二氧化硅，表面和内部含有硅羟基。

[来源：ISO 18473-3:2018,3.1]

4 试验方法

4.1 原理

本文件测试原理基于气相二氧化硅含有的硅羟基（Si-OH）可以在升温过程中发生脱羟基化反应产

生水蒸汽，两分子硅羟基缩合产生一分子水，根据在测试温度下的失重曲线可定量出水蒸汽含量，从而

计算出Si-OH的含量。
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4.2 试验条件

实验室标准试验条件为：温度（25±2℃。

4.3 仪器

4.3.1 分析天平：精确至0.1 mg

4.3.2 粉末压片机：压力范围0 MPa~40 MPa

4.3.3 热重分析仪：测试温度为室温至800℃以上。

4.4 样品准备

称取适量的样品，放入粉末压片机，在10 MPa~20 MPa压力下压制约30 s制成薄片，用镊子夹起无

落粉薄片待测，以避免热重分析测试时通有气流吹落粉末状SiO2样品，造成测试结果不准确。

4.5 分析步骤

热重分析仪开机并去皮，称取大于10 mg（根据仪器所配坩埚，尽量多称取样品）的气相二氧化硅

样品（4.3），加入坩埚并放入热重分析仪中，参照下列条件设置气氛氛围、升温程序，然后开始测量。

用同样的操作和测试条件进行空白测定,计算结果的时候予以扣除。

4.5.1 气氛氛围

干燥氮气；平衡流量40 mL/min。

4.5.2 升温程序

从标准试验温度以10℃/min升温至105℃，恒温10 min，去除物理吸附水。继续以20℃/min，从105℃
升温至800℃，进行硅羟基测试。

5 结果计算与表示

气相二氧化硅中硅羟基含量通过式（1）和式（2）计算，
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式中，

OH
为样品的硅羟基数量，无量纲；

2OH T（ ） 分为总的和 T2时的硅羟基个数[1,2]，单位为个每平方纳米（个/nm2），
2OH T（ ） =1个/nm2；

SSA为比表面积，单位为平方米每克（m2/g）；

1T
wt 、

2T
wt 分别为扣除空白后 T1和 T2时的质量，单位为克（g），其中 T1=105 ℃，T2=800 ℃；
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2H OMW 为水的相对分子质量，
2H OMW =18.015 g/mol，；

NA为阿伏伽德罗常数，6.023×1023/mol；

OHMW 为羟基的相对分子质量，17.008 g/mol，；

%( )wt OH 为 Si-OH含量，单位为质量百分比（%）。

计算两次次测定结果的平均值，报告结果按GB/T 8170规定修约到小数点后两位。两次平行测试结

果的相对偏差（RSD）不大于15%。

6 方法检测限

本文件的羟基含量检出限（MDL）为0.03 mg；羟基含量定量检测限（LQD）为0.10 mg。若测试结果

接近上述限值，则需要增加样品质量，以获得准确的结果。

7 测试报告

测试报告应至少包括下列内容：

（1）实验方法，应注明是参照本文件；

（2）所检测产品的特征；

（3）检测结果；

（4）实验日期；

（5）本标准中未规定或可选的任何细节以及可能影响结果的任何因素。
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附录 A

（资料性）

气相二氧化硅的典型热失重曲线

A.1 气相二氧化硅的典型热失重曲线
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图 A.1 气相二氧化硅的典型热失重曲线
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