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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

1  任务来源

    根据中国石油和化学工业联合会2015年第二批国家标准制定计划，由中国石油天然气股份有限公司石油化工研究院（简称“石化院”）负责制定GB/T 24131-2《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》，计划编号为20151901-T-606。由全国橡胶和橡胶制品标准化技术委员会负责归口，起止时间为2015年～2016年。

2  目的和意义

生橡胶在生产过程中因聚合、凝聚（或凝固）、干燥等过程胶内会残存一部分轻组分、水分，称为挥发分。生胶中挥发分能使橡胶制品内部产生瑕疵，使用时瑕疵处容易产生应力集中而遭到破坏，直接影响到橡胶制品的质量，因此，挥发分含量是橡胶生产单位和用户非常关注的产品性能参数之一，是生橡胶产品标准中必检项目，制定准确、快速测定生橡胶挥发分含量的方法标准是非常必要的。

我国测定合成生橡胶挥发分含量的标准为GB/T 24131－2009《生橡胶  挥发分含量的测定》，是修改ISO 248：2005制定，目前ISO 248分为两部分，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》(ISO 248：2005的修订版)和ISO 248－2:2012《生橡胶 挥发分含量测定 第2部分：红外线干燥法》。

第2部分是根据科学技术的发展，近几年新开发的方法。具有操作简单，重复性好，节省时间等优点，可快速测定生橡胶中挥发分含量，检测效率高，适用于生产单位产品质量控制。带红外干燥单元的自动分析仪目前已被国内合成橡胶生产单位应用，为满足国内橡胶生产单位和用户需求，完善我国的标准化体系，和国际标准接轨，尽快将ISO 248-2:2012制定为我国国家标准是非常适时的，也是非常必要的。

3  制定本标准的依据

    根据国家有关采标的规定，依据国际标准ISO 248-2:2012《生橡胶挥发分含量的测定　第2部分 带红外干燥单元的自动分析仪加热失重法》制定GB/T 24131.2。
4  制定本标准的过程及主要工作内容

根据中国石油和化学工业联合会2015年第二批国家标准制定计划，起草单位于2015年初制定了工作方案，并按工作方案先后开展了下列工作： 

2015年1~2月，翻译校对ISO 248-2:2012《生橡胶挥发分含量的测定　第2部分 带红外干燥单元的自动分析仪加热失重法》。按照ISO 248-2:2012要求对仪器准确性进行了验证。

2015年3~4月，收集3个不同水平挥发分含量生橡胶，进行了条件实验。考察了试样质量、干燥温度等对挥发分含量测定结果的影响，起草单位进行了实验室内精密度验证试验。

2015年5~6月，上海梅特勒公司、中国石油化工股份有限公司北京燕山分公司（简称“燕山分公司”（赛多利斯仪器）、石化院三家实验室，开展了实验室间精密度验证试验，精密度试验结果可达到ISO248-2：2012的要求。

2015年7~10月，完成了试验工作。

2016年1~4月，完成标准文本和编制说明的编写草案。

2016年6月，在全国橡胶与橡胶制品标准化技术委员会组织的工作会上汇报了该项目的工作进展。

5  试验工作

5.1  设备及材料

设备: 水分测定仪（梅特勒）。

标准样品：L-酒石酸钠盐二水合物。

试验样品: BR 9000-1#、BR 9000-2#、BR 9000-3#，SBR 1502、EPDM3092E、NBR3308E。

5.2  试验步骤

    本方法规定可选择方法A（预设干燥时间法）或方法B（预设质量损失速率法）测定橡胶样品的挥发分含量。
    按照这两种方法规定，取能代表测试橡胶类型或等级的典型样品，按照ISO 248-1:2011规定方法之一结合干燥曲线，确定出预设干燥终点。

5.2.1  干燥终点的确定

5.2.1.1  方法A 终点确定

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）确定干燥时间，由自动分析仪测定的挥发分含量达到ISO 248-1:2011规定的方法之一测定的挥发分含量时对应的干燥时间，将此干燥时间确定为方法A测试此类型或等级橡胶的预设干燥时间。
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图1　 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。
5.2.1.2  方法B终点确定

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)，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干燥终点。
注：5.2.1.1、5.2.1.2均需分别对每种类型或等级的橡胶进行测定。
[image: image2.emf]
图2　 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 ──损失质量的增量，mg；
3 ──测定质量间隔时间，s；
4 ──干燥终点。
5.2.2  试验方法

5.2.2.1  方法A（预设干燥时间法）

5.2.2.1.1  按照仪器使用说明书操作设备，一般步骤见5.2.2.1.2至5.2.2.1.7。
5.2.2.1.2  向微处理器中输入干燥温度及由5.2.1.1确定的预设干燥时间。

5.2.2.1.3  在指定位置放置一空样品盘，将天平归零。
5.2.2.1.4  称取试样质量，与5.2.1.1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。自动测量并记录初始试样质量(mA)，干燥随即启动。
5.2.2.1.5  干燥时间到达预设值，干燥将自动停止。
5.2.2.1.6  干燥后的样品最终质量 (mB)会自动测定并记录。
5.2.2.1.7 按照5.2.3计算挥发分含量。
5.2.2.2  方法B（预设质量损失率法）

5.2.2.2.1  按照仪器使用说明书操作设备，一般步骤见5.2.2.2.2至5.2.2.2.8。
5.2.2.2.2  向微处理器中输入干燥温度及由5.2.1.2确定的预设质量损失率。
5.2.2.2.3  在指定位置放置一空样品盘，将天平归零。
5.2.2.2.4  称取试样，与5.2.1.2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样品平铺于样品盘中，按下开始按钮。自动测量并记录初始样品质量(mA)，干燥随即启动。
5.2.2.2.5  连续测量并记录样品质量，计算样品质量损失率。
5.2.2.2.6  质量损失率达到预设值，干燥自动结束。
5.2.2.2.7  干燥后的样品最终质量 (mB)会自动测量并记录下来。
5.2.2.2.8  按照5.2.3计算挥发分含量。
5.2.3  挥发分含量计算

挥发分含量按下式计算：
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式中：

w ──挥发分含量，用质量分数（%）表示；

mA ──干燥前试样初始质量，单位为克（g）；

   mB ──干燥终点试样质量，单位为克（g）。

5.3  仪器准确性验证试验

    连续10次测定L-酒石酸钠盐二水合物的水含量。10次测量结果的平均值应在（15.66 ± 0.5)，即在（15.16~16.16）%之间；相对标准偏差应小于1.0%。测定结果见表1，由表1可以看出，仪器准确性能达到ISO 248-2：2012的要求。

表1  L-酒石酸钠盐二水合物水含量测定结果
	重复次数
	水含量，%

	1
	15.661

	2
	15.736

	3
	15.738

	4
	15.653

	5
	15.705

	6
	15.712

	7
	15.693

	8
	15.706

	9
	15.722

	10
	15.631

	平均值w，%
	15.70

	标准偏差S， %
	0.04

	相对标准偏差RSD，%
	0.23


5.4  条件试验

5.4.1  方法A（预设干燥时间法）条件试验

5.4.1.1  干燥终点时间的确定

按照5.2.2.1规定，取质量约为3g的BR 9000-3#试样，快速切成小块，设定干燥温度为120℃，当挥发分含量达到ISO 248-1烘箱法A测定值0.40%时，干燥时间15min即为干燥终点的时间。

注1：确定干燥终点应用烘箱法和热辊法测定有代表的典型样品，按本方法经过多次的试验得到。

5.4.1.2  试样质量对挥发分含量测定的影响
 分别从BR 9000-3#样品中取出约2g、2.7g、3 g、3.3g、5g的橡胶试样，快速切成小块。设置干燥温度为120 °C，预设干燥时间为15min（见5.4.1.1），测定挥发分含量，测定结果见表2。
表2 试样质量对测定结果的影响
	试样质量，g
	挥发分含量，%
	平均值，%

	1.9989
	0.446
	0.448

	2.0200
	0.450
	

	2.0161
	0.448
	

	2.7012
	0.405
	0.421

	2.7147
	0.398
	

	2.7188
	0.390
	

	3.0889
	0.409
	0.407

	3.0423
	0.405
	

	3.0056
	0.408
	

	3.3088
	0.385
	0.386

	3.3012
	0.387
	

	3.3001
	0.380
	

	5.0133
	0.209
	0.206

	5.0458
	0.207
	

	5.0625
	0.202
	


从表2看出，当干燥温度和干燥时间确定后，随着试样质量增多，挥发分含量减小，试样质量约为3克，测定结果与ISO 248-1烘箱法A测定值0.40%大致相当。
5.4.1.3  干燥温度对挥发分含量测定的影响
从BR 9000-3#样品中取出约3g橡胶试样，快速切成小块，分别设定干燥温度为100°C、110°C、120°C、130°C，干燥温度加热15min，挥发分含量测定结果见表3。
表3  干燥温度对测定结果的影响 

	干燥温度，°C
	重复次数
	挥发分含量，%
	平均值，%

	100
	1
	0.305
	0.287

	
	2
	0.300
	

	
	3
	0.306
	

	110
	1
	0.307
	0.370

	
	2
	0.302
	

	
	3
	0.300
	

	120
	1
	0.300
	0.412

	
	2
	0.306
	

	
	3
	0.310
	

	130
	1
	0.306
	0.480

	
	2
	0.300
	

	
	3
	0.301
	


从表3看出，当试样质量确定后，在相同时间内，温度越高，挥发分含量越高。如果使用较高温度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。

5.4.1.4  预设干燥时间对挥发分含量测定的影响
从BR 9000-3#中取出约3g的试样，快速切成小块，设定干燥温度为120°C，预设干燥时间为10min、15 min、30min，测定挥发分含量，测定结果见表4。

表4 预设干燥时间对测定结果的影响
	预设干燥时间，min
	重复次数
	挥发分含量，%
	平均值，%

	10
	1
	0.308
	0.355

	
	2
	0.305
	

	
	3
	0.302
	

	15
	1
	0.300
	0.413

	
	2
	0.302
	

	
	3
	0.306
	

	30
	1
	0.306
	0.540

	
	2
	0.302
	

	
	3
	0.302
	


从表3看出，当试样质量、干燥温度确定后，干燥时间时间长，测定的挥发分含量越高。
5.4.2  方法B（预设质量损失率法）条件试验
5.4.2.1  干燥终点质量损失率的确定

按照5.2.1.2规定，从BR 9000-3#样品中取出约3g试样，快速切成小块，设定干燥温度为120°C，当挥发分含量达到ISO 248-1烘箱法测定值0.40%时，即试样减少到1.992[3.000×(1-0.40%)]g时，质量损失率10 mg /300s即为干燥终点的质量损失率。

5.4.2.2  预设质量损失率对测定结果的影响

从BR 9000-3#样品中取出约3g试样，快速切成小块，设定干燥温度为120°C，预设质量损失率为1mg/20 s、1 mg /50s、1 mg /90s，测定挥发分含量，测定结果见表5。
表5  预设质量损失速率对测定结果的影响
	预设质量损失速率，mg/s
	重复次数
	挥发分含量，%
	平均值，%

	1/20
	1
	0.327
	0.320

	
	2
	0.310
	

	
	3
	0.322
	

	1 /50
	1
	0.337
	0.331

	
	2
	0.331
	

	
	3
	0.324
	

	1 /90
	1
	0.352
	0.348

	
	2
	0.347
	

	
	3
	0.345
	

	1/140
	1
	0.367
	0.396

	
	2
	0.370
	

	
	3
	0.361
	


从表5看出，干燥终点试样质量失去1mg挥发分所用时间越长，测定的挥发分挥发分含量越大。

5.5  验证试验

5.5.1 方法A（预设干燥时间法）验证试验

起草单位对BR 9000-1#、SBR 1502，EPDM3902E 、NBR3308E分别取250.00g试样，按ISO 1795:2007中7.2.1条规定，在辊距1.69±0.17mm，辊筒表面约30°C下过辊6次，混合均匀。按照ISO248-2:2012附录Ａ推荐的试验条件（见表6），对每一个样品重复3次，测定结果及统计值见表7 。

表6  方法A测试条件
	参数
	生橡胶样品

	
	BR 9000-1#
	SBR 1502
	EPDM3092E
	NBR3308E

	ISO 248-1:2011a 测定挥发分含量，%
	0.07
	0.16
	0.10
	0.40

	试样质量，g
	5
	5
	5
	5

	干燥温度，°C
	110
	110
	120
	120

	预设干燥时间b，min
	1.5 
	11
	2.3
	7

	a 烘箱法A测定，详见ISO 248-1:2011。

b 由所用仪器决定的预设干燥时间。


表7  实验室内方法A挥发分含量测定结果及统计值

单位：%

	重复次数
	BR 9000-1#
	SBR 1502
	EPDM3092E
	NBR3308E

	1
	0.068
	0.156
	0.088
	0.387

	2
	0.068
	0.152
	0.098
	0.399

	3
	0.082
	0.158
	0.086
	0.401

	平均值
	0.072
	0.155
	0.091
	0.400

	极差
	0.014
	0.006
	0.012
	0.014

	标准规定r
	0.027
	0.051
	0.032
	0.105


从表7看出，三次重复结果测定的差值均小于ISO248-2:2012两次重复测定结果的r值（三次重复结果测定的极差大于两次重复测定结果的差值），表明测定结果的重复性能达到ISO248-2:2012的规定。

5.5.2 方法B（预设质量损失率法）验证试验

起草单位从BR 9000-1#、SBR 1502，EPDM3092E、NBR3308E样品中，分别取250.00g试样，按ISO 1795:2007中7.2.1条规定，在辊距1.69±0.17mm，辊筒表面约30°C下过辊6次，混合均匀。按照ISO248-2:2012附录Ａ推荐的试验条件（见表８），对每一个样品重复3次，测定结果及统计值见表8。

表8  方法B测试条件
	参数
	生胶样品

	
	BR9000-1#
	SBR1502
	EPDM3092E
	NBR3308E

	ISO 248-1:2011a 测定的挥发分含量， %
	0.07
	0.16
	0.10
	0.40

	试样质量，g
	5
	5
	5
	5

	干燥温度，°C
	110
	110
	120
	120

	预设质量损失率b，mg/s
	1/90
	3/180
	1/50
	1/140

	a烘箱法A测定，详见ISO 248-1:2011。

b由所用设备决定的预设质量损失率。


表9  实验室内方法B挥发分含量测定结果及统计值

单位：%

	重复次数
	BR 9000-1#
	SBR 1502
	EPDM3092E
	NBR3308E

	1
	0.086
	0.158
	0.092
	0.383

	2
	0.086
	0.154
	0.106
	0.397

	3
	0.072
	0.144
	0.098
	0.403

	平均值
	0.081
	0.152
	0.100
	0.394

	极差
	0.014
	0.044
	0.014
	0.020

	标准规定r
	0.027
	0.051
	0.034
	0.086


从表9看出，三次重复结果测定的差值均小于ISO 248-2:2012两次重复测定结果的r值（三次重复结果测定的极差大于两次重复测定结果的差值），表明测定结果的重复性能达到ISO 248-2:2012的规定。

5.6  精密度试验

5.6.1  方法A（预设干燥时间法）精密度试验

5.6.1.1  实验方案
从BR 9000-1#、BR 9000-2#、BR 9000-3#样品中分别取250.00g试样，按照ISO 1795:2007中7.2.1条规定，在辊距1.69±0.17mm，辊筒表面约30°C下过辊6次，混合均匀；分配到上海梅特勒公司、燕山分公司（赛多利斯仪器）、石化院（梅特勒仪器）三家实验室。
按照确定的试验方法，国内3家实验室对每一个样品重复5次。每家实验室在规定五天时间内对挥发分含量不同的样品进行测定，方法A测试条件见表10。 

表10  方法A测试条件
	参数
	生橡胶样品

	
	BR 9000-1#
	BR 9000-2#
	BR 9000-3#

	ISO 248-1:2011a 测定挥发分含量，%
	0.07
	0.24
	0.40 

	试样质量，g
	3
	3
	3

	干燥温度， °C
	105
	120
	120

	预设干燥时间b， min
	2.0 to 9.0
	5.0 to 11.0
	6.0 to 20.0

	a 烘箱法A测定，详见ISO 248-1:2011。

b 由所用仪器决定的预设干燥时间。


5.6.1.2  室内精密度实验结果
3家实验室对BR 9000-1#、BR 9000-2#、BR 9000-3#样品测定，结果及统计值见表11~表13。
表11  实验室内BR9000-1#样品挥发分含量测定结果及统计值

单位：%

	重复次数
	上海梅特勒公司
	燕山分公司
	石化院

	1
	0.058
	0.060
	0.073

	2
	0.090
	0.060
	0.086

	3
	0.064
	0.070
	0.056

	4
	0.070
	0.080
	0.073

	5
	0.072
	0.080
	0.07

	平均值
	0.071
	0.070
	0.072

	极差
	0.032
	0.020
	0.030

	标准规定sr
	0.029
	0.029
	0.029

	f(n)
	3.9
	3.9
	3.9

	CR 0.95（n）= f(n) sr
	0.113
	0.113
	0.113

	注： n=5。计算公式见GB/T 6379.6－2009中5.2.2.1条。


表12  实验室内BR9000-2#样品挥发分含量测定结果及统计值

单位：%

	重复次数
	上海梅特勒公司
	燕山分公司
	石化院

	1
	0.174
	0.220
	0.243

	2
	0.210
	0.260
	0.257

	3
	0.205
	0.300
	0.236

	4
	0.199
	0.250
	0.230

	5
	0.217
	0.320
	0.233

	平均值
	0.201
	0.270
	0.240

	极差
	0.043
	0.100
	0.027

	标准规定sr
	0.029
	0.029
	0.029

	f(n)
	3.9
	3.9
	3.9

	CR 0.95（n）= f(n) sr
	0.113
	0.113
	0.113

	注： n=5，计算公式见GB/T 6379.6－2009中5.2.2.1条。


表13  实验室内BR9000-3#样品挥发分含量测定结果及统计值

单位：%

	重复次数
	上海梅特勒公司
	燕山分公司
	石化院

	1
	0.352
	0.360
	0.409

	2
	0.360
	0.440
	0.405

	3
	0.394
	0.400
	0.408

	4
	0.390
	0.450
	0.406

	5
	0.388
	0.360
	0.405

	平均值
	0.377
	0.402
	0.403

	极差
	0.042
	0.090
	0.006

	标准规定sr
	0.029
	0.029
	0.029

	f(n)
	3.9
	3.9
	3.9

	CR 0.95（n）= f(n) sr
	0.113
	0.113
	0.113

	注： n=5，计算公式见GB/T 6379.6－2009中5.2.2.1条。


从表11～13看出，实验室内精密度试验结果，5次重复测定的极差小于规定的极限值CR 0.95（n），符合ISO 248-2:2012的要求。
5.6.1.3  室间精密度实验结果
对表11～表13中各实验室的平均值进行统计，得到方法A实验室间精密度数据，见表14。
表14  实验室间方法A精密度试验结果
	试验单位
	BR 9000-1#
	BR 9000-2#
	BR 9000-3#

	上海梅特勒公司
	0.071
	0.200
	0.377

	燕山分公司
	0.070
	0.270
	0.402

	石化院
	0.072
	0.240
	0.407

	平均值
	0.071
	0.240
	0.395

	极差
	0.001
	0.070
	0.030

	标准规定R
	0.100


从表14看出，3家实验室间试验结果极差小于标准规定的实验室间允许差的极限值R，符合ISO 248-2:2012的要求。
5.6.2  方法B（预设质量损失率法）精密度试验

5.6.2.1  实验方案

从BR 9000-1#、BR 9000-2#、BR 9000-3#样品中分别取250.00g试样，按照ISO 1795:2007中7.2.1条规定，在辊距1.69±0.17mm，辊筒表面约30°C下过辊6次，混合均匀，分配到上海梅特勒公司、燕山分公司、石化院三家实验室。其中上海梅特勒仪器公司、燕山分公司（赛多利斯仪器）、石化院（梅特勒仪器）。
按照确定的试验方法，国内3家实验室对每一个样品重复5次。每家实验室在规定五天时间内对挥发分含量不同的样品进行测定，方法B测试条件见表15。 

表15  方法B测试条件
	参数
	生胶样品

	
	BR 9000-1#
	BR 9000-2#
	BR 9000-3#

	ISO 248-1:2011a 测定的挥发分含量， %
	0.070
	0.240
	0.400 

	试样质量，g
	3
	3
	3

	干燥温度，°C
	105
	120
	120

	预设质量损失率b，mg/s
	1/50 to1/140
	1/50 to1/180
	1/300 to 10/300

	a烘箱法A测定，详见ISO 248-1:2011。

b由所用设备决定的预设质量损失率。


5.6.2.2  室内精密度实验结果
3家实验室对BR 9000-1#、BR 9000-2#、BR 9000-3#测定结果及统计值见表16～表18。
表16 实验室内BR 9000-1#挥发分含量测定结果及统计值

	重复次数
	上海梅特勒公司
	燕山分公司
	石化院

	1
	0.056
	0.050
	0.077

	2
	0.076
	0.060
	0.048

	3
	0.061
	0.080
	0.081

	4
	0.062
	0.060
	0.073

	5
	0.068
	0.080
	0.088

	平均值
	0.064
	0.070
	0.073

	极差
	0.020
	0.034
	0.040

	标准规定sr
	0.020
	0.020
	0.020

	f(n)
	3.9
	3.9
	3.9

	CR 0.95（n）= f(n) sr
	0.078
	0.078
	0.078

	注： n=5。计算公式见GB/T 6379.6－2009中5.2.2.1条。


表17  实验室内BR 9000-2#挥发分含量测定结果及统计值

	重复次数
	上海梅特勒公司
	燕山分公司
	石化院

	1
	0.198
	0.210
	0.230

	2
	0.208
	0.210
	0.229

	3
	0.221
	0.220
	0.251

	4
	0.219
	0.280
	0.260

	5
	0.225
	0.260
	0.230

	平均值
	0.214
	0.236
	0.234

	极差
	0.027
	0.070
	0.022

	标准规定sr
	0.020
	0.020
	0.020

	f(n)
	3.9
	3.9
	3.9

	CR 0.95（n）= f(n) sr
	0.078
	0.078
	0.078

	注： n=5，计算公式见GB/T 6379.6－2009中5.2.2.1条。


表18  实验室内BR 9000-3#挥发分含量测定结果及统计值

	重复次数
	上海梅特勒公司
	燕山分公司
	石化院

	1
	0.379
	0.370
	0.392

	2
	0.388
	0.350
	0.400

	3
	0.377
	0.330
	0.389

	4
	0.435
	0.420
	0.408

	5
	0.370
	0.400
	0.368

	平均值
	0.390
	0.374
	0.391

	极差
	0.065
	0.070
	0.040

	标准规定sr
	0.020
	0.020
	0.020

	f(n)
	3.9
	3.9
	3.9

	CR 0.95（n）= f(n) sr
	0.078
	0.078
	0.078

	注： n=5，计算公式见GB/T 6379.6－2009中5.2.2.1条。


从表16~表18看出，实验室内精密度试验结果，5次重复测定的极差小于规定的极限值CR 0.95（n），符合ISO 248-2:2012的要求。
5.6.2.3  室间精密度实验结果
对表19~表21中各实验室的平均值进行统计，得到方法B实验室间精密度数据，见表22。
表22  实验室间方法B精密度试验结果
	试验单位
	BR 9000-1#
	BR 9000-2#
	BR 9000-3#

	上海梅特勒公司
	0.064
	0.210
	0.389

	燕山分公司
	0.066
	0.236
	0.374

	石化院
	0.073
	0.230
	0.391

	平均值
	0.068
	0.225
	0.385

	极差
	0.009
	0.026
	0.017

	标准规定R
	0.118


从表22看出，3家实验室间试验结果极差小于标准规定的实验室间允许差的极限值R，符合ISO  248-2:2012的要求。
5.7  结果与讨论
5.7.1  对于方法A（预设干燥时间法 ），试样质量、干燥温度、干燥时间对挥发分含量测定结果均有影响，对于某类型或等级的橡胶，应根据仪器的功能确定干燥程序，确定测定试样质量、干燥温度及干燥终点的时间。试验条件应尽量与确定干燥终点试验条件相同或大致相同。
5.7.2  对于方法B（预设质量损失率法），试样质量、干燥温度、预设的质量损失率对挥发分含量测定结果均有影响，对于某类型或等级的橡胶，应根据仪器的功能确定干燥程序，确定测定试样质量、干燥温度及干燥终点的质量损失率。试验条件应尽量与确定干燥终点试验条件相同或大致相同。
5.7.3  两种试验方法精密度试验结果均达到ISO248-2:2012的要求。

6  关于标准内容的说明

本标准内容与ISO 248-2:2012《生橡胶挥发分含量的测定　第2部分 带红外干燥单元的自动分析仪加热失重法》一致。
7  本标准经济效果评价

本标准等同采用国际标准制定，技术内容先进，达到了国际先进水平。本标准的制定将为合成橡胶生产厂、用户及科研机构提供一个统一、可靠的挥发分含量的快速便捷测定方法，为产品贸易或质量监督提供检测依据，有利于促进国内外技术交流，提高产品质量。
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