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前    言

GB/T 24131《生橡胶　挥发分含量的测定》分为两个部分：

——第1部分：热辊法和烘箱法；

——第2部分：带红外线干燥单元的自动分析仪加热失重法。

本部分为GB/T 24131的第2部分。

本部分按照GB/T 1.1—2009给出的规则起草。

本部分等同采用ISO 248-2:2012《生橡胶　挥发分的含量测定　第2部分：带红外线干燥单元的自动分析仪加热失重法》（英文版）

本部分由中国石油和化学工业联合会提出。

本部分由全国橡胶与橡胶制品标准化技术委员会（SAC/TC 35）归口。
本部分起草单位：中国石油天然气股份有限公司石油化工研究院、中国石油天然气股份有限公司兰州石化公司、中国石油化工股份有限公司北京燕山分公司。

本部分主要起草人：

生橡胶  挥发分含量的测定 

第2部分：带红外线干燥单元的自动分析仪加热失重法
警告——使用本标准的人员应熟悉正规实验室的操作规程。本标准并未指出所有可能的安全问题。使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。

注意——本部分某些步骤中可能涉及使用的或生成的物质或产生的废弃物，对当地环境造成危害，试验后应按照相应文件进行安全处理和处置。

范围

本部分规定了采用带红外线干燥单元的自动分析仪测定生橡胶中水分和其他挥发性物质含量的两种加热失重法。 

本部分适用于测定列入GB/T 5576中的合成橡胶（SBR, NBR, BR, IR, CR, IIR, 卤化IIR及EPDM）的挥发分含量，橡胶形状可以是块状、片状、粒状、屑状、粉末状等。本部分也适用于其他类生橡胶，在这种情况下，应验证质量的改变仅是由于生橡胶中挥发性物质损失而不是橡胶降解所致。
该方法不适用于列入GB/T 15340的需要均匀化的生橡胶。
ISO 248-1:2011中规定的热辊法和烘箱法与本部分规定的方法不一定能得到相同的结果，因此，在有争议的情况下，ISO 248-1:2011烘箱法A为仲裁法。
当自动分析仪测定某类型或某等级生胶的挥发分条件已经确定时，两种方法均可用于日常检测，如：质量控制。
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。

GB/T 5576　橡胶和胶乳　命名法（GB/T 5576—2008，ISO 1629:1995，IDT）

GB/T 15340　天然、合成生胶取样及制样方法（GB/T 15340—2008，ISO 1795:2000，IDT）

ISO 248-1:2011 生橡胶—挥发分含量的测定—第1部分热辊法和烘箱法(Rubber, raw — Determination of volatile-matter content — Part 1: Hot-mill method and oven method

原理
使用带有红外线干燥单元的自动分析仪，通过加热失重法连续称量试样直至质量恒定，根据测定过程中的质量损失计算挥发分含量。
试剂
L－酒石酸钠盐二水合物：标准物质，纯度≥99%。
设备

自动分析仪
总则

自动分析仪应包括以下部分：
a) 红外线干燥单元(远红外线干燥单元或近红外线干燥单元)；
b) 天平，精度至少 1 mg；
c）微处理器，能够控制干燥条件，如温度及干燥终点，能连续计算干燥过程中质量损失（即挥发分含量）。
性能要求
    系统准确度应通过连续10次测定L-酒石酸钠盐二水合物(第4章)进行验证。10次测定结果的平均值应在（15.66 ± 0.5) %；相对标准差(RSD)应小于1.0%，按公式（1）计算：
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式中：

S ──标准差，用质量分数（%）表示。

w ──挥发分含量平均值，用质量分数（%）表示。

取样及试样制备

按照GB/T 15340的规定取出实验室样品，从实验室样品中取出质量为2g～15g试样。试样实际质量根据分析仪类型、挥发分估计值及样品形状而定。块状生橡胶，试样应切成体积小于约350mm3小块（理想的形状为边长约7mm的立方体）。此过程应尽可能快速完成以尽量不造成挥发分损失。
操作步骤

总则
如果自动分析仪提供选项，可选择方法A（预设干燥时间法）或方法B（预设质量损失速率法），试验条件示例参见附录A。测定不同类型或等级橡胶的挥发分，两种方法都应确定干燥终点。

方法A和方法B终点测定
取能代表橡胶类型或等级的典型样品，按照ISO 248-1:2011规定的方法之一测定并确定橡胶样品的挥发分含量。
对于方法A，称取2g～15g的试样，精确到1mg，按照仪器使用说明书操作自动分析仪，设置干燥温度（适宜温度为100 °C ～120 °C），得到干燥曲线[X轴：时间(min)，Y轴：挥发分含量(%)]。根据干燥曲线（见图1），确定自动分析仪测定的挥发分含量达到7.2.1测定的挥发分含量需要的时间，将该干燥时间定为方法A测定此类型或等级橡胶的干燥终点。
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方法A的干燥曲线及干燥终点
说明：
X ──时间，min；
Y ──试样挥发分含量， %；
1 ──ISO 248-1测定的挥发分含量；
2 ──干燥时间；
3 ──干燥终点。
对于方法B，称取2g～15g试样，精确到1mg，按照仪器使用说明书操作自动分析仪，设置干燥温度（适宜温度为100 °C ～120 °C），得到干燥曲线(X轴：时间，Y轴：质量)。根据干燥曲线（见图2），确定曲线上达到7.2.1测定的挥发分含量时，试样终点质量对应点的质量损失率。将该点的质量损失率定为方法B测定此类型或等级橡胶的干燥终点。

自动检测器程序能自动计算这个值。
按7.2.1与7.2.2或按7.2.1与7.2.3规定，对某种类型或等级的橡胶确定干燥终点。
[image: image4.emf]
方法B干燥曲线及干燥终点
说明：

X ──时间；
Y ──试样质量；
1 ──ISO 248-1测定挥发分含量时试样终点质量；
2 ──质量损失增量，mg；

3 ──测定质量的间隔时间，s；
4 ──干燥终点。
方法A（预设干燥时间法）

按照仪器使用说明书操作设备，一般步骤见7.3.2至7.3.7。
向微处理器中输入干燥温度及由7.2.2确定的预设干燥时间。
在指定位置放置一空样品盘，将天平归零。
称取试样质量，与7.2.2确定干燥曲线时所取试样质量大致相同（±10 %以内）。尽可能快速均匀地将试样平铺于样品盘中，按下开始按钮。开始干燥之前自动测定并记录初始试样质量(mA) 。干燥随即启动。
干燥时间到达预设值时，干燥自动停止。
仪器自动测定并记录干燥后的试样最终质量 (mB)。
挥发分含量按照7.5自动计算。
方法B（预设质量损失率法）
按照仪器使用说明书操作设备，一般步骤见7.4.2至7.4.8。
向微处理器中输入干燥温度及由7.2.3确定的预设质量损失率。
在指定位置放置一空样品盘，将天平归零。
称取试样，与7.2.3确定干燥曲线时所取试样质量大致相同（±10 %以内）。尽可能快速均匀地将样品平铺于样品盘中，按下开始按钮。开始干燥之前自动测定并记录初始试样质量(mA) 。干燥随即启动。
连续测量并记录样品质量，计算样品质量损失率。

质量损失率达到预设值时，干燥自动结束。
仪器自动测定并记录干燥后的试样最终质量 (mB)。
挥发分含量将按照7.5自动计算。
挥发分含量计算
挥发分含量w 用质量分数（%）表示，按公式（2）计算：
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式中：

mA ──干燥前试样质量，单位为克（g）；

mB ──干燥后试样质量，单位为克（g）。
精密度
参见附录B。
试验报告
试验报告应包括以下内容：

试验样品的全部信息；

试验方法：

本部分引用标准，
采用的方法（方法A或方法B），
设备及试验条件全部细节，
确定方法A干燥终点的预设干燥时间或确定方法B干燥终点的预设质量损失率，使用ISO 248-1:2011规定的那种方法；
与本部分的偏差：
1）与本部分不同的任何操作。

2）在试验过程中观察到的任何异常现象；

试验结果；
试验日期。

（资料性附录）
试验条件示例

总则
自动分析仪各有不同，有的带远红外线干燥单元，有的带近红外线干燥单元。只要满足5.1自动分析仪性能要求都可按照本部分对生橡胶挥发分含量进行测定。
条件示例
第7章所述方法A和方法B试验条件示例分别见表A.1和表A.2
方法A试验条件示例

	参数
	生橡胶样品

	
	SBR-1
	SBR-2
	BR-1
	EPDM-1
	NBR-1

	采用 ISO 248-1:2011a 测定挥发分含量，%
	0.15
	0.77
	0.07
	0.09
	0.35

	试样质量，g
	5
	5
	5
	5
	5

	干燥温度， °C
	110
	120
	110
	120
	120

	预设干燥时间b， min
	3.0 to 9.0
	6.0 to 23.0
	1.5 to 11.0
	1.0 to 5.0
	2.5 to 17.0

	a 热辊法B测定，详见ISO 248-1:2011。

b 由所用仪器决定的预设干燥时间。


方法B试验条件示例
	参数
	生胶样品

	
	SBR-1
	SBR-2
	BR-1
	EPDM-1
	NBR-1

	采用 ISO 248-1:2011a 测定的挥发分含量， %
	0.15
	0.77
	0.07
	0.09
	0.35

	试样质量，g
	5
	5
	5
	5
	5

	干燥温度，°C
	110
	120
	110
	120
	120

	预设质量损失率b，mg/s
	1/180 to 3/180
	1/180 to 3/180
	1/60 to 1/145
	1/45 to 2/120
	1/60 to 6/120

	a热辊法B测定，详见ISO 248-1:2011。

b由所用设备决定的预设质量损失率。



（资料性附录）
精密度
总则
按照实验室间试验程序(ITP)，2007年8月，在日本对本部分列出的采用自动分析仪的两种测试方法进行了实验室间精密度试验，根据ISO/TR 9272规定的1型试验精度进行评价。
ITP细则
按照ITP程序对5个生胶样品（SBR：2个水平，BR：1个水平，EPDM：1个水平，NBR：1个水）进行试验，在不同的三天进行挥发分含量测定，每天测定一个试验结果（挥发分含量是一次试验结果），为避免试验期间样品挥发分损失，三次试验每次间隔一天完成。
6家实验室参加了方法A试验，其中有2家实验室采用2种不同的分析仪测试，这2家实验室不同分析仪测试的结果按独立实验室进行统计。这样就相当于有8家实验室测试结果或8家准实验室测试结果。
4家实验室参加了方法B测试，其中1家实验室采用2种分析仪，这2种分析仪测试结果被看作2家独立实验室结果，这样就相当于5家实验室或5家准实验室参与方法B测试。
精密度结果
方法A精密度结果表列于表B.1，方法B精密度结果列入表B.2。精密度结果是按ISO/TR 9272规定剔除离群值得到的。
重复性限，对于表B.1或 B.2中的每种材料，测试方法的重复性为估计值。两个单个测试结果的差值大于表中所列r值（以测量单位表示）或（r）值（以百分数表示）时，被认为是可疑值，如来自不同的样本，应进行相应的研究。

再现性限，对于表B.1或 B.2中的每种材料，测试方法的再现性为估计值。两个单个测试结果差值大于表中所列R（以测量单位表示）或（R）（以百分数表示），被认为是可疑值，如来自不同的样本，应进行相应的研究。

如果没有这些精密度参数适用于被测试产品或材料的协议文件，该精密度值不能用于判断接受/拒绝材料或产品的依据。

A法的精密度

	材料
	平均值，%
	实验室内重复性
	实验室间再现性
	实验室数a

	
	
	sr
	r
	(r)
	sR
	R
	(R)
	

	SBR-1
	0.14
	0.018
	0.051
	37.0
	0.022
	0.063
	46.2
	6

	SBR-2
	0.75
	0.048
	0.137
	18.4
	0.059
	0.166
	22.2
	7

	BR-1
	0.08
	0.009
	0.027
	34.3
	0.010
	0.029
	36.8
	6

	EPDM-1
	0.11
	0.011
	0.032
	27.8
	0.013
	0.038
	32.8
	5

	NBR-1
	0.36
	0.037
	0.105
	29.3
	0.045
	0.128
	35.8
	8

	合并值
	0.38
	0.029
	0.083
	30.1
	0.035
	0.100
	35.6
	—

	各符号定义如下：
sr
 重复性标准偏差；
r
 重复性，以质量分数计；
(r) 
重复性,，以平均值的相对百分数计；
sR
 再现性标准偏差；
R
 再现性，以质量分数计；
(R)
 再现性，以平均值的相对百分数计。

	a是剔除离群值之后最终实验室数量。


表 B.2 　B法的精密度
	材料
	平均挥发

分含量，%
	实验室内重复性
	实验室间再现性
	实验室数a

	
	
	sr
	r
	(r)
	sR
	R
	(R)
	

	SBR-1
	0.13
	0.017
	0.048
	37.7
	0.016
	0.046
	35.9
	4

	SBR-2
	0.75
	0.024
	0.068
	9.1
	0.062
	0.177
	23.6
	4

	BR-1
	0.09
	0.011
	0.032
	36.2
	0.023
	0.064
	73.0
	5

	EPDM-1
	0.11
	0.012
	0.034
	30.6
	0.022
	0.062
	55.3
	5

	NBR-1
	0.38
	0.030
	0.086
	22.8
	0.059
	0.166
	44.0
	5

	合并值
values
	0.39
	0.020
	0.058
	29.2
	0.042
	0.118
	49.3
	—

	该表中各符号定义，见表 B.1。



	a是剔除离群值之后最终实验室数量。
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