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ガ ラ ス 転移領 域 で の 比 熱変化 を用 い た ポ リジメ チ ル

シ ロ キ サ ン の定量

国　谷 譲　治
＊

（198B年 10月 15 日受 理 ）

　室温 状態 の ポ リ ジ メ チ ル シ ロ キ サ ン （PDMS ） を ，

− 160℃ で 急 冷 し，ガ ラ ス 転 移 領 域 で の 比 熱 変化

量 （ACp）を 示差走査熱量計 を用 い て 測定 し た．急冷後 の 放置時間を 5 分，昇温速度 を 10℃／min と し

て ，関係式，ACp ； （O．0895 ± 0．0006）x ＋ （0．OS79 ± 0．003B）を得 た，た だ し単位 は
t

△Cp は W
，　 x は

PDMS 量 で g で あ る ．こ の 関係式 を用 い て ，　 PDMS 組成物中の PDMS 量 を求 め た と こ ろ，　 IR に よ る

測 定値 と 良 い
一

致 を示 した，そ の 結果，ガ ラ ス 転移領域 で の △C
．

を用 い た本法 は ，PDMS 組成物中 の

PDMS の 定量分析法 と し て 有用 で あ る こ と が 分 か っ た ．

1 緒 口

　 高分子物質 の 温度変化 に 伴 う挙動 は複離 で ，典型的 な

結 晶性高分子 物質 で は，温度 の 上 昇 と共 に ，ガ ラ ス 転

移 ，結晶化，結晶 の 融解 そ し て 熱分解 が観 察 さ れ る．熱

分解 は 重量変化 と して 検 出す る こ と もで き る た め ，熱重

量測定 に よ り求め られ る こ と が 多 く，ゴ ム を は じめ と し

て ，高分 子 物質 に 種 々 の 充 て ん 剤 や 添加剤 を 配合 し た 高

分子組成物 の 組成分析 に 多用 さ れ て い る
t｝．

　 さ て ，一
般 に 使用 さ れ る 高分子組成物 は ，種 々 の 物理

性質 を要求 さ れ る た め ，種 々 の 単量体 の 共重合系 や 数種

類 の 高分子 物質を混合 し た系 を用 い る こ とが多 く，個 々

の 高分子 組成物 に よ っ て そ の 熱挙動 は 大 き く異 な る ．

　 又 ，高分 子 物質 は ，重合度 の 大小，温 度履歴，放置時

間 な ど に よ っ て も 物理 性質 が 人 き く変化 す る．す な わ ち，

ガ ラ ス 転移 や 結晶 の 融解 な どを示 す 温度 や 熱量 は ，高分

子 物質 そ の もの や 高分 子 物 質 が 置 か れ た 環 境 に よ っ て 大

き く変化し ，
こ れ ら の 値を安定 に求め る こ と は 困 難 で あ

る．こ の た め，熱 分 解以外 の 挙動 を利用 して ，熱分析法

に よ り高分 子 組成中の 高分 子 物質 を定量 的 に 分析 す る こ

と は ほ と ん ど な い ．

　仮 に ，対象 と す る 高 分 子 物質が 直鎖 状 で ，ホ モ ポ リ

マ ー
で あ れ ば，ガ ラ ス 転 移 温 度 （以 下 ，Tg と 略 記 す

る ）や Tg 領域で の 比 熱変化 （以 ト，△Cp と略記す る）

は，あ る 範囲 以上 の 重合度 で は一定値 を 示 す も の と 考 え

ら れ る
2）．又 ，

こ の よ う な 高分 子 物 質が 他 の 高分子物質

＊

　日産 自動車（株｝中央研 究所 ： 237　神奈川県 横須賀市夏

　 島町 1

や 充 て ん 剤，添加剤 な ど と 極 め て 弱 い 相互作用 し か 持

た な け れ ば，高 分 子 組成物中 で の 高 分 子 物質 の Tg や Tg

領 域 で の ACp が 大 き く変化 す る こ と は な い と考 え ら れ

る．こ め よ う な 系 で あ れ ば，組成物中 の 高分子物質 を定

量 的 に 求 め 得 る と 予 想 さ れ る が ，こ の よ う な 手法 を 試 み

た報告は見 当 た ら な い ．

　そ こ で ，分子 間 の 相互作用 が 小 さ く，TE が低 い 高分

子 物 質 と し て ポ リ ジ メ チ ル シ ロ キ サ ン （以 下，PDMS

と略記）を選 び ， そ の Tg領域 に お け る AC
，

を示差走査

熱 量 計 （以 下 ，DSC と略記 ） を用 い て 測定 した，こ こ

で ，PDMS の 構造式 は ，

　　　CHs 　　 CHs　　 CH3

・HB −
÷・
一

・fl・
一のrl・H ・H3

　　　CH3 　　 CH3　　　 CH3

で 示 さ れ る ．

　そ の 結果，二 酸 化 ケ イ素 と PDMS の 混 合 物 で あ る 液

状及 び ペ ー
ス ト状の PDMS 組成物中の PDMS 量 を ，

Tg 領域 で の ACp か ら求め ら れ る こ と が 分 か っ た．

2　実 験

　2 ・1 試　料

　PDMS は ，市販 の 粘度 が （1．0 × 10
− 6 − 1）m2 　s

− 1
の 範

囲 の もの を，何 ら前処理 せ ず に そ の ま ま使用 し た．

　液 状及 び ペ ース ト状 の PDMS 組成物 は ，市販 の も の

を，そ の ま ま又 は へ らな ど で 十 分 混 合 して 使用 し た．
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　 2 ・2　装置及 び 測定方法

　 Tg 領域 で の ACp の 測定 に は，　 DuPent 製 の 910 型

DSC を 用いた．こ の DSC は，同社製 の 9900 型 デ ータ

処理 装置 に 接続 され て お り，測 定 及 び デ ータ 処理 はす べ

て こ の 装置 を 介 し て 行 っ た．

　試料容器 に は，DuP ・ nt 製 の 密封 型 の ア ル ミニ ウ ム 製

の 容器 とふ た を単独又 は組 み 同わ せ て 用 い た．こ れ らの

試料容器 の 容量 は い ず れ も 10 μ1 で ，そ の 重 量 は，容器

が 45mg 前後 ， ふ た が 】3mg 前後 で あ っ た．3・3 の 測

定 で は容器 と ふ た を組 み 合わ せ て ，3 ・4 の 一部の 測定で

は 容器 だ け を用 い た が，そ れ 以外 の 測定 で は す べ て ふ た

を試料容器 と して 用 い た．

　DSC の 温度は イ ン ジ ウ ム と 亜 鉛 を 用 い て ，比 熱は サ

フ ァ イア を 用 い て ，そ れ ぞ れ 補正 した．

　Tg 及 び Tg 領域 で の ACp は，す べ て の 試料 に つ い て

3 回測定 し，そ れ ら の 平均値と して 求め た．

　赤外分光法 （以下，IR と 略記 ）に よ る 測定 に は，厚

み 30　ym の 液体 セ ル （窓材 は NaCl ） を用 い ，日本分光

工 業製 の A −102 型 赤外分 光光度計 を 使 用 した．

3　実験結果及 び考察

粟
国
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亳電

，

ー
o

毛
国

　，’一
モ
… 層

丁
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　3 ・1PDMS の 示 差熱 分 析 曲線

　PDMS の 温 度変 化 に 対 す る挙動 を 観察す る た め，あ

らか じめ 一160℃ に 冷却 し た DSC の セ ル 中に ，室温状

態 の 5× lr3m2 　s
− 1

の PDMS を 投 入 し て
一160℃ で

急冷 さ せ た後 ，

一
且60℃ 以下 で 5 分 間放置 し た．そ の

後，− 180℃ か ら 50℃ ま で 任意 の 速度で 昇 温 し，そ の

示 差 熱 分 析 曲線 を観 察 した，そ の 結果，こ れ らの 示 差 熱

分析曲線 か ら，急 冷状 態 の PDMS は．− 123℃ 付 近 に

ガ ラ ス 転移 に よ る 吸熱変化 を，− 90
°〜− 70℃ に 結晶化

に よ る 発熱 ピーク を，− 60
°〜− 30℃ に 結晶 の 融解 に よ

る 吸熱 ピーク を そ れ ぞ れ 持 ち，文 献
3）＋）と 類似 の 挙動 を

示し た．

　又 ， 昇 温 速 度 の 異 な る 示 差 熱 分 析 曲線 を 比 較 し た 結

果 ， 5℃ ／min 以下 で は Tg 領域で の ACp が 小さ く ， 定

量 を行 う に は 感度 が 十 分 で な い こ と，15℃ ／min 以上 で

は PDMS の 結 晶 の 融 解 挙 動 が 昇 温 速度 に 追従 で き ず，

示差熱分 析曲線 を詳細 に比 較す る に は 不十 分 で あ る こ と

が分 か っ た．

　こ れ らの 結果 か ら ， 以 後 の 実 験 で は，昇 温 速 度 は主 と

して 10℃ ／min を用 い た．又 ，　Tg 及 び Tg 領域 で の ACp

は ．Fig．1 に 示 した 処理 方法 に よ っ て 求め た．

．S 。2　Tg領域 で の A ら に 及 ぼ す放置時間 の 影響

Tg 領域 で の △ Cp は．　 Tg そ の も の が 動 力 学的挙動 で

（half　of △CP）

Fig．1　Diagram 　f（）r 　the　 cvaluation 　of 　glass　transi−
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F五g．2　Effect　 of 　annealing 　 time 　 below − 160℃ on

　　　 the　ACp 　of 　PDMS

　　　 DSC 　 conditiens
− Measurment 　range ：

− 180℃

　　　 to　 50℃ ； Heating 　 ratc ；IO℃ ／min ； SampLe　 size ：

　　　 8〜10mg ；　 Qucnching　 temperature ：
一

且60℃ ；

　　　 PDMS 　v 五csosity ； 5 × 10
−sm2

　s
− 1

あ る た め ，試料処 理 時間 の 影響 を受け や す い ．そ こ で ，

3・1 で 使用 し た PDMS を用 い て ，　 DSC セ ル 中 で 任 意 時

間，冷却放置 し，そ の 時間効果 を 観 察 した． こ の 結果

を，Fig．2 に 示 し た．

　Fjg．2 か ら，　 Tg 領 域 で の AC
，

は．放置 時 間 が 5 分 間

程度 ま で は 変化 は な い が ，そ れ 以後 は 時間 と 共 に徐 々 に

減少す る こ とが 分 か っ た．こ の 理由 は
， 室温 に 放置 され

て い た PDMS が 急速 に
一160

°C ま で 冷 却 さ れ た た め

（自然 冷却 の た め ， 冷却速 度 は 等速 で は な か っ た が ，

− 130℃ ま で は 40DO ℃ ／min ，
− 160 ℃ ま で は 1000

°

C ／min 程 度 で あ っ た ），　 PDMS の 内 部 に 過 剰 の エ ネ ル

ギーが 残存 し ， 冷却放置中 に PDMS の 局 所運動 な どに

よ り ， そ れ が 徐 々 に 減少 し た た め と推測 した．
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　こ の 実験 で 求 め た Tg は，放置時間 に は依存 せ ず，− 121

± O．3℃ を示 し，文献値
4）と よ く一致 し た．

　3・1 及 び こ の 実験結果 か ら，AC
，

の 測定 に は，昇温

速度 を 10℃ ／min ，− 160℃ 以 下 で の 放置 時 間 を 5 分間

と す る こ と と した．

　3・3　Tg 領域 での ACp に 及ぼ す分子量 の 影響

　Tg 領域 で ACp が 大 き く変 化 す る原 因 は，　 Tg 領域 で

高分 子 物質 の 主鎖が ミ ク ロ ブ ラ ウ ン 運動 を開始 し，体積

が 急激 に 増加 す る た め で あ る．PDMS の 場合 も分 子

量 ， す な わ ち 粘度 が変化 す れ ば △ Cp も 変化 す る と考 え

ら れ る ．

　PDMS の 粘 度 が （LO × 10
−

6− 　1）　m2 　s
−

1
ま で の 試料

に つ い て 測定 し た △ Cp を Fig．3 に 示 し た ．　 Fig．3 か

ら ACP は，10
− 5m2

　s
− 1

程 度 ま で は 粘度 の 増 加 と 共 に

急激 に 減少す る が ，そ れ 以 上 の 粘度 で は
一

定値 を示 す こ

と が 分 か っ た．

　こ こ で
，

Fig．3 で 求 め た 5× 10
−
3m2

　s
− 1

の PDMS

の ACp と Fig．2 で 求 め た そ れ の 冷却後放置 時間 5 分

の AC
，

を 比 較 す る と，　 Fig．3 の AC
，

は Fig．2 の そ れ

よ り も約 2％低 い こ と が 分 か っ た．こ の 理 由 は ，Fig．3

で 用 い た 試料容器 が Fig．2 で 用 い た そ れ と 比較 し て 熱

容量 が 大 き か っ た た め に ，PDMS の 冷 却速度 が Fig．2

の 場合 よ り もわ ずか に 小 さ く な っ た た め と考 え られ る．

す な わ ち，Fig．3 で は粘度 の 低 い PDMS の 揮散 を 防止

す る た め，2・2 で 述 べ た 試料容器 と ふ た を組 み合わ せ て

（
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Fig．3　Dependence 　of 　 viscosity 　on 　the　AC
， 　of

　 　 　 PDMS ．

DSG 　conditions 　were 　as 　 in　Fig．2、　 Quenching
tempe ・atu ・c ・

− 160℃ ；Annea 且ing　time ：5min・η ：

・ i・c ・ sity （10
− fi　m2 ・

下1
）

用 い て い る の に 対 し，Fig．2 で は ふ た を 試料容器 と し て

用 い て い る ．そ の 結果，Fig．3 で は 試料容 器 の 重量 は

57　mg 前後 と な り，　 Fig．2 の そ れ の 13mg 前後 と 比較

す る と 約 4 倍 の 重 量 と な る ．こ の た め ，Fig．3 で は 試

料容器 の 重量 の 増加分 だ け熱 容量 が 増加 し ，
PDMS の

冷却速度 が 小 さ く な っ て ，非晶質部分 の 生成割合が Fig．

2 の 場合 に 比較 し て 約 2％低下 し た た め と考 え ら れ る ．

　以上 の 実 験結果 か ら，PDMS の 粘度 が 5× lO
− 5m2s − 1

以上 で あ れ ば，PDMS の 感度 は 粘度に よ ら ず一
定 で あ

る こ と が 分 か っ た．又 ，PDMS の 定 量 に は 冷却 速 度 の

大 き い ふ た を用 い る こ と と し た．

　3 ・4　4郵 に 与 え る 試 料 量 及 び 昇 温 速 度 の 影響

　 こ れ ま で の 実験結果 を も と に ，3・1 で 用 い た PDMS

を O〜且2mg の 範囲 で 変化 さ せ た 場合 の ACp の 応答性

を 観察 し た ．又，DSC の 応 答 性 も観察 す る た め，昇温

速度 を 10，15 及 び 20℃ ／min と し た 場合 の ACp の 変

化 も観察 した．

　こ の 結果 ，
Fig．4 に し た よ う に ，上 述 の 試 料範 囲 で 昇

温速度 を 10℃ ／min と し た 場合，△Cp は 試料量 に 比例

し て 増加 し，ACp 値 と PDMS 量 は 直線関係 に あ る こ と

が 分 か っ た ．又 ，
こ の 試料 量 範囲 で

，
15 及 び 20℃ ／皿 洫

と した 場合 で も直線関係 が 得 ら れ た ．こ れ ら の 昇温速度

O．25

0．20

510≧
∈

ご

0．1

0．05

0024681012

　　　　　　　　 PDMS 　weight 〆mg

Fig．4 　Effects　of 　PDMS 　weigh ［ and 　heating　rate 　on

　　　 the △Cp・

　　　 PDMS 　viscosity ：5Xl 『
3m2

　s
一
  Qucn匸hing　tem −

　　　 perature 二
一160℃ l　An 皿 eali 皿 g　 time

・5min ；H 巳 a 卜

　　　 ing　rate ： 10DC／min （● ）715
℃ ／mjn （○ ） z 皿 d

　　　 20DC ／mi 皿 （○ ）

、
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で 得 ら れ た こ う配 は，そ れ ぞ れ，10℃ ／min の 場合 の

1．5及 び 2．0 倍 と な り ， DSC の 信号 量 が 昇温 速 度 に 比 例

す る と い う事実 と一．・致 し た．こ れ ら の 結果 か ら，PDMS

量 が O−一　12　rng の 範囲 で は，　 ACp は PDMS 量 に対 して

直線的 に 応答 し，
い ず れ の 昇 温 速度でも AC

，
を定量 的

に 求 め られ る こ とが 分 か っ た．

　又 ， 試料容器 と し て 用 い た ふ た で は
， PDMS を 12

mg 以上採取 で き な い た め ， 13mg 以上 の PDMS を密

封型 の ア ル ミ ニ ウ ム 容器 に 採取 し て AC
，

を測定 し た．

そ の 結果 ，
PDMS 量 が 15mg 以上 で は

，　 ACp は PDMS

量 の 増加 と共 に しだ い に 直線関係 か らの ず れ が 大 き く な

り，低 い AC
，
値 を与 え る こ と が 分か っ た ．

　以上 の 実験結果か ら，試料量 は 10mg 前後 と し た ．

　又，昇温速度 が 10℃ ／min で の 実験結 果 か ら ，　 ACp ＝

（0．0895 ± 0．0006）x ＋ （0．0379 ± 0．0038） の 関係 を 得 た ．

た だ し，ACp は W （ワ ッ ト），　x は PDMS 量 で g （グ ラ

ム ） で あ る．
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　 3 ・5　PDMS 組成物 の 測定

　 こ れ ま で の 検討結果 を も と に ，PDMS に 無機 系 の 酸

化物 が 充 て ん 剤 と し て 配 合 さ れ て い る 10 種類 の 市販 の

PDMS 組 成物 （組成物 A − J）の 測定を行 っ た ．

　 こ こ で ，10 種類の 組成物中の PDMS の 粘度 は 個 々 の

組 成 物 に よ っ て 異 な っ て い た が ，い ず れ の 組成 物 も

PDMS の 粘度 は （1× 10
− 4 − 1 × 10

− i
）m2 　s

．−1
の 範 囲 で

あ っ た．又，充て ん剤 と・し て 配合 さ れ て い る無機系 の 酸

化物に は，組成物 D と E 及 び 組成物 A と J で は 二 酸

化 ケ イ素の ほ か に
，

そ れ ぞ れ 少量 の 二 酸 化 チ タ ン 及 び 酸

化鉄（III）が 用 い ら れ て い た が ，他 の 組成物 で は 二 酸化

ケイ素以外の 物質 は 用 い ら れ て い な か っ た ．又，い ずれ

の 組成物 に も PDMS 以外 の 高分 子 物質 や 有機化合物 は

含ま れ て い な か っ た．

　な お
， 組成物 A 〜J は Fig．5 に 示 し た 組成物 の 記号

で あ る．

　こ れ ら組成物 の 小 差熱分析曲線 か ら 求 め た Tg 領域 で

の ACp 値 は ，個 々 の 組 成物 で ぱ 大 き な 差 は な く，±

3％ 以 内 で あ っ た．又 ，組成物中 の PDMS の Tg は い

ず れ も
一126− 122℃ の 範 囲 に 存在 し，個 々 の 組成物 の

Tg 領域 の ば らつ き は ± 0．2℃ 以 内 で あ っ た．

　組成物中 の PDMS 量 は ，そ れ ぞ れ の 組 成 物 の 示 差 熱

分析曲線 か ら得 ら れ た ACp 値 を Fig．4 で 示 し た昇 温 速

度 10℃ ／min で の 検量線 を 用 い て PDMS 量 に 換算 し，

組成物 の 採取量 で 割 っ た 後，重 量 百 分 率 と して 求 め た．

00
　　　　　20　　　　　40　　　　　60　　　　　80　　　　100

　　　PDMS 　 content ，　 wt ％ 〔by △Cp）

Fig．5Comparison 　of 　PDMS 　content 　in　thc 　PDMS

　　　 composites 　dctermined　by △ Op　and 　IR

　 　 　 Compositcs 　A − Fwere 　liquid　likc，　 composites 　G 〜

　 　 　 Hwere 　pastcs　and 　composite 　J　was 　putty．　 DSC

　 　 　 cunditions 　 and 　 treaLment 　 of 　 samples 　 were 　 as 　 in

　 　 　 Fig．3．

’
3 ・6　Tg領 域 で の AC

．
か ら 求め た PDMS 量 の 検証

　3・5 で 求 め た PDMS 量 を検証す る た め，標準物質 と

して 3・1 で 用 い た PDMS を O〜3．Og の 範囲 で ，　 PDMS

組 成 物 は 3．Og を そ れ ぞ れ ベ ン ゼ ン に 溶 解 し，50ml と

し た 後，IR を 用 い て 組成物中の PDMS 量 を 求 め，　 AC
，

か ら求 め た値 と 比較 し た．

　PDMS の 定 量 に は ，　 Si−CH
，

の 1260　cm
− 1

の 吸収 を

用 い
， 組成物中の 微細 な二 酸化 ケ イ素 が わ ず か に 吸収 を

持 つ た め，1210 及 び 1290　cm
−

1
を用 い た ベ ー

ス ラ イ ン

法 を使 用 し た．測定 は 2 回 行 っ た．

　組成物中の PDMS 量 は
， 得 ら れ た 吸光度か ら求 め た

PDMS 量 を試料採取量 3．Og で 割 り，重 量 百 分率 と して

求 め た．

　DSC を用 い た Tg 領域 で の △ Cp 及 び IR か ら求め た

PDMS 含有量 を Fig．5 に 示 し た．こ れ ら の プロ ッ トか

ら，IR に よ り得 ら れ た PDMS 含 有 量 を 基準 と し，　 ACp

か ら得 ら れ た PDMS 含有量 を検定 し た，

　そ の 結果，こ れ ら の プロ ッ トの 相関係数 は 0．993， 標

準偏差 は PDMS の 重 量 ％ で 2．1，相対標準偏差 は 3，0

と な り
，

そ れ ぞ れ の 手法 で 求 め た PDMS 含有量 は よ く

一
致 して い る こ と が 分 か っ た．

　以 上，一般 に ，PDMS 組 成 物 中 の PDMS の 定 量 分 析

に は，IR や NMR な ど の 分 光法 を 使用 す る こ と が 多
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く，こ れ らの 手法 で は，測 定 に 伴 う前 処 理 を 必 要 と す る

場 合 が 多 い ．又 ， 熱重 量 法 を用 い て ，PDMS 組成物 を

分析 す る 場合 に は ，加熱 に よ っ て PDMS が 分 解 ，散逸

し て し ま っ た り ， 難 燃 性 の 組 成 物系 で は 含 有 す る

PDMS 量 に 相当 した 重量減少が観察 さ れ な い な ど，欠

点 が 多 い ，　　　　　 　　
・

　 こ れ に 対 し て
，

DSC を 用 い た 本法 は
， 前処 理 を 全 く

必要 と し な い ．淇1」定温度範囲 が室温以下 の
．
Tg領域 で あ

る た め 難燃性添加剤 の 影響 を受 け 難い ，又 ，試料 も全量

回収 で き る な ど
， 他 の 手法 に 比 し て 利点が 多 く

， 有益 な

手法 で あ る こ と が 分 か っ た ，
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　Delε rmination 　of 　polydimethy 且siloxane 　using 　heat
capacity 　change 　in　a 　g且ass 　transi重ion　region ・　Jyoji
KuNlv へ （Nissan　 Motor 　 Co ．　 Ltd．，　 Central　 Engincering

Laboratories，1，Natsu 曲 ima−cho
，
　Yokosuka −shi ，　Kanaga 一

wa 　237）

　Heat　capacity 　change （AC ，）behavior　in　a 　glass　transi −

tion　rcglen 　of 　polydimethylsilqxane （PDMS ）was 　studied

by　a 　differential　 scanning 　calorimeter 　（DSC ）．△ （rp

values 　 of 　PDMS 　 which 　 was 　 quenched 　 at
− 160 ℃ de−

creased 　 gradually　 with 　increasing　 annealing 　 time 　below
− 160DCL ムCp　values 　decreased　steeply 　with 　increa吊血 g
viscosity

．
of 　PDMS 　up 　to　about 　10

− sm2
　s
− 1，　 However ，

ACp　 values 　 were 　 constant 　 above 　10
−
sn

き
2
　s
−

1．　Under
conditions 　 of 　5　min 　 for　 annealing 　 time 　 bc且ow − 160DC
after 　quenching 　and 　lO

°C！min 　for　heating 　rate ，　the　rela ．

tionship
，　AC

．　
＝

　（0．0895 十 〇．0006）x 十 （0．0379 十 D．0038），
was 　obtained ，　where △（］p　isしhe　enthalpy 　Change 　in　watts
and 　 x 　is　the　 sample 　 weigh ［ of 　PDMS 　in　grams ．　 From

this　relationship ，　PDMS 　 content 　was 　deしermined 　in　lO
kinds　 of 　 commercia 且ly　 available 　 PDMS 　 co 皿 pos且tes．
Infrared　 spectrometry （IR ）using 　the　key　band 　at 　1260
cm

− lwas
　 used 　 to　confirm 　PDMS 　 conten 【．　 The 　PDMS

content 　obtaincd 　from　the　ACp 　was 　in　good　 agreement

with 　that 　determined　by　IR．、The 　results 　indicated　thal

the　DSC 　 method 　describcd　 zbove 　 wzs 　 more 　 useful 　for　de・

termination 　 of 　PDMS 　 content 　 in　 composites 　 compared

wjth 　 other 　 mcthods 　 such 　 as　 IR
，
　 NMR 　 and 　therrnogra −

Vlme しry ・

　　　　　　　　　　　　（Received　October　l5，1988）
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