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《橡胶防老剂  2-巯基苯并咪唑（MBI）》
行业标准编制说明
一  任务来源及产品概况
1  任务来源
全国橡标委化学助剂分委会根据中石化联合会2015年上报化工行业标准编制计划的有关要求及国内相关企业的提议上报了《橡胶防老剂  2-巯基苯并咪唑(MBI)》行业标准的制定项目，该项目已经列入工信厅科[2015]115号文的正式计划中，计划编号为： 2015-0895T-HG制定工作应于2016年以前完成，负责起草单位为鹤壁元昊化工有限公司，参加起草单位为同行业主要生产企业，技术归口单位为全国橡标委化学助剂分委会。
2 产品概况

本产品为白色粉末。密度1.42。无臭、但有苦昧。溶于乙醇、丙酮和乙酸乙酯，难溶于石油醚，不溶于四氯化碳、苯及水中。本品在橡胶中易分散、贮存稳定性良好，为不污染的防老剂。本品用作天然橡胶、二烯类合成橡胶及胶乳的抗氧剂，也可用于聚乙烯。对氧、大气老化及静态老化等具有防护效能，也能有效的防护铜害，还能克服制品过硫所致的性能下降。国内主要生产企业有鹤壁元昊化工有限公司、宁波硫华聚合物有限公司等，国内现具有年产1000吨的生产能力，产品质量比较稳定，可满足国内和国际高端客户的需求。
二  标准制定的意义

目前，橡胶防老剂MBI没有统一的国家标准或行业标准，在生产和流通领域中，各企业执行的是各自的企业标准，造成该产品在质量控制方面不够规范。随着生产规模的扩大和市场需求的不断增加，为促进产品质量提高，规范安全生产，加强产品技术沟通和贸易，有必要制定一个统一的标准对该产品的质量进行控制，以满足国内外客户的需求。
三  标准制定工作的简要过程

接到任务后，全国橡标委化学助剂分委会会同标准的负责起草单位首先着手于国内外标准资料的搜集工作。2016年3月，化学助剂分委会下发了标准制定工作征求意见调查函，进行行标制定意见及国外公司标准的调查搜集工作，国内有两个企业提供了他们的企业标准，分别是：鹤壁元昊化工有限公司、宁波硫华聚合物有限公司。国外公司标准搜集到了德国朗盛的技术指标。2016年6月，在山西太原由化学助剂分委会主持召开了橡胶防老剂MBI行业标准制定工作会议。到会的国内主要生产厂家就该标准制定的采标依据、项目设置和试验方法展开了认真、充分的讨论。根据国内、外生产厂家及用户对产品质量的要求，会议确定了本行标以德国朗盛公司技术指标为采标依据，产品设置如下检测项目：外观、加热减量、灰分、筛余物（150(m、 63(m）、纯度，确定了各检测项目的试验方法。确定了试验验证工作的内容和各阶段标准制定工作的进度，并安排了试验验证所需的统一样品寄送工作。决定由鹤壁元昊化工有限公司、宁波硫华聚合物有限公司参与试验验证工作。在上述一系列工作的基础上，2016年8月由鹤壁元昊化工有限公司提出了标准的征求意见稿、编制说明并发送到相关的生产和使用单位进行意见征求，随后对反馈的意见进行汇总处理，并对征求意见稿进行进一步的修改，提出标准送审稿，经2016年标准审查会上分委会委员及参会的生产、用户厂家代表认真审查修改后，最终提出标准的报批稿。
四  标准主要技术内容的确定

1 项目设置的确定
国内主要生产企业企标及德国朗盛公司技术指标对比见表1

表1  国内企标与德国朗盛公司标准技术指标对比表
	    公司名称

项目
	鹤壁元昊
	宁波硫华
	连连化学
	德国朗盛

	外观
	白色粉末
	白色粉末
	淡黄色或白色粉状结晶（颗粒）
	白色粉末

	初熔点/℃              ≥
	——
	292.0
	285.0
	——

	加热减量/%             ≤
	0.30
	0.30
	0.50
	0.30

	灰分/%                 ≤
	0.30
	0.25
	0.50
	0.30

	筛余物
	（150(m）/%   ≤
	0.10
	0.10
	0.1
	——

	
	（63(m）/%    ≤
	0.50
	0.50
	——
	——

	纯度/%                 ≥
	98.0
	——
	——
	98.0

	不溶物（NaOH）/%       ≤
	——
	——
	——
	0.30


根据以上材料及工作会于会代表的充分讨论和用户的需求 ，确定本行标设置如下检测项目：外观、加热减量、灰分、筛余物（63(m、150(m）、纯度。
2 试验方法的确定

经工作会于会代表充分讨论，加热减量，灰分、筛余物采用GB/T 11409-2008《橡胶防老剂、硫化促进剂试验方法》，纯度采用高效液相色谱法，具体如下：

2.1  外观的测定

在自然光线下目测。

2.2  加热减量的测定

按GB/T 11409-2008《橡胶防老剂、硫化促进剂试验方法》中3.4的规定进行测定。烘干温度电热恒温干燥箱的温度控制在100℃±2℃，试样量约3g，精确至0.0001g，干燥时间2h。平行测定两个结果的绝对差值不得大于0.04%，取平行测定两个结果的算术平均值作为测定结果。
2.3  灰分的测定

按GB/T 11409—2008《橡胶防老剂、硫化促进剂试验方法》中3.7的规定进行测定，称样量2g～3g，精确至0.0001g，高温炉温度为800℃±25℃。
2.4  筛余物的测定

按11409-2008《橡胶防老剂、硫化促进剂试验方法》中3.5.3的规定进行测定。平行测定两个结果的绝对差值不大于0.02％，取平行测定两个结果的算术平均值作为测定结果。
2.5 纯度的测定
 试样用甲醇溶解，以甲醇：水=60：40为流动相，使用以C18为填料的不锈钢柱和紫外检测器（305nm），对试样MBI进行反相高效液相色谱分离和测定，计算方法采用面积归一化法。

3 技术指标值的确定

标准中技术指标的最终确定，是根据国内生产企业的实际生产状况、用户的实际需求、统一样品的试验验证结果、主要起草单位及参与起草单位连续20批次的累积实验数据确定的（见附表1、附表2），确定橡胶防老剂MBI的技术指标如表2：
表2 《橡胶防老剂  2-巯基苯并咪唑（MBI）》技术指标
	项目
	指标
	

	外观
	白色粉末
	

	加热减量(100℃±2℃)/%           ≤
	0.30
	

	灰分(800℃±25℃)/%              ≤
	0.30
	

	筛余物
	（150(m）/%           ≤
	0.10
	

	
	（63(m）/%            ≤
	0.50
	

	纯度/%                           ≥
	98.0
	


五  标准技术指标与国外技术指标的比较
《橡胶防老剂  2-巯基苯并咪唑（MBI）》行标是在参考国外先进公司的标准和国内各主要生产企业实际情况相结合的基础上，经参加起草单位进行样品验证及积累试验数据后制定的，加热减量、灰分、纯度指标的指标值均达到德国朗盛公司的技术指标，并根据客户实际需求增设了筛余物（63(m、150(m）指标，标准达到国际先进水平。具体见表3

          表3  本标准技术指标与德国朗盛公司技术指标对比表
	项目
	本标准
	      德国朗盛公司

	外观
	白色粉末
	白色粉末

	加热减量/%               ≤
	0.30
	0.3

	灰分/%                   ≤
	0.30
	0.3

	筛余物
	（150(m）/%     ≤
	0.10
	——

	
	（63(m）/%      ≤
	0.50
	——

	纯度/%                   ≥
	98.0
	98.0

	不溶物（NaOH）/%         ≤
	——
	0.3


六  贯彻标准的要求和措施建议
《橡胶防老剂  2-巯基苯并咪唑（MBI）》行业标准是在参考国内各主要生产企业实际情况的基础上，参照国外公司先进的技术指标，经样品验证及累积试验数据后制定的，具有相当的代表性、统一性、可行性、适宜性和一定的前瞻性。推荐橡胶防老剂2-巯基苯并咪唑（MBI）的生产企业贯彻执行，更推荐橡胶防老剂2-巯基苯并咪唑（MBI）用户以此行标作为原料验收标准来推动其进一步发展，从而不断提升橡胶防老剂2-巯基苯并咪唑（MBI）的整体质量水平来满足我国橡胶行业飞速发展的需要。

    建议技术归口单位在该标准推出后能及时组织生产企业和用户学习和宣贯本标准，以便更好地参与国际市场竞争，服务于广大用户。

二零一六年九月

附表1  橡胶防老剂 2-巯基苯并咪唑（MBI）统一样品
验证试验数据汇总表

	样品编号
	   项 目
试验单位
	外观
	加热减量%
	灰分%
	筛余物（150µm）%
	筛余物（63µm）%
	纯度，%

	
	
	
	1
	2
	1
	2
	1
	2
	1
	2
	1
	2

	A
	鹤壁元昊
	白色粉末
	0.10
	0.09
	0.10
	0.10
	0.01
	0.01
	0.10
	0.13
	99.95
	99.95
	

	
	宁波硫华
	白色粉末
	0.09
	0.09
	0.07
	0.07
	0
	0
	0.10
	0.10
	——
	——
	

	B
	鹤壁元昊
	白色粉末
	0.11
	0.11
	0.10
	0.11
	0.01
	0.01
	0.09
	0.08
	99.93
	99.94
	

	
	宁波硫华
	白色粉末
	0.11
	0.11
	0.11
	0.13
	0
	0
	0.12
	0.12
	——
	——
	


附表2—1   橡胶防老剂 2-巯基苯并咪唑（MBI）累积

数据试验结果报告单

外观：白色粉末                            试验时间：2016.8
	   项目
批次
	加热减量（％）
	灰分（%）
	筛余物 (%)
	纯度（%）

	
	1
	2
	1
	2
	63(m
	150(m
	1
	2

	1
	0.04
	0.04
	0.05
	0.05
	0.14
	0.04
	99.91
	99.91

	2
	0.04
	0.04
	0.08
	0.08
	0.14
	0.04
	99.95
	99.94

	3
	0.03
	0.03
	0.05
	0.05
	0.14
	0.04
	99.93
	99.93

	4
	0.02
	0.02
	0.07
	0.07
	0.14
	0.04
	99.95
	99.93

	5
	0.05
	0.05
	0.05
	0.05
	0.15
	0.05
	99.76
	99.82

	6
	0.10
	0.09
	0.05
	0.05
	0.14
	0.05
	99.56
	99.70

	7
	0.07
	0.07
	0.05
	0.05
	0.14
	0.04
	99.87
	99.88

	8
	0.05
	0.05
	0.08
	0.07
	0.14
	0.04
	99.94
	99.94

	9
	0.09
	0.10
	0.11
	0.10
	0.14
	0.04
	99.93
	99.94

	10
	0.05
	0.05
	0.05
	0.05
	0.14
	0.05
	99.93
	99.94

	11
	0.09
	0.10
	0.08
	0.08
	0.14
	0.03
	99.94
	99.92

	12
	0.25
	0.24
	0.06
	0.06
	0.14
	0.05
	99.95
	99.94

	13
	0.05
	0.05
	0.08
	0.08
	0.10
	0.04
	99.94
	99.94

	14
	0.08
	0.08
	0.05
	0.07
	0.10
	0.05
	99.94
	99.95

	15
	0.17
	0.15
	0.06
	0.06
	0.13
	0.03
	99.95
	99.95

	16
	0.04
	0.04
	0.07
	0.07
	0.14
	0.04
	99.95
	99.95

	17
	0.06
	0.06
	0.06
	0.06
	0.14
	0.05
	99.94
	99.94

	18
	0.04
	0.04
	0.08
	0.08
	0.14
	0.04
	99.94
	99.95

	19
	0.06
	0.06
	0.15
	0.14
	0.14
	0.04
	99.94
	99.94

	20
	0.05
	0.05
	0.05
	0.05
	0.13
	0.03
	99.94
	99.94


质检负责人：訾守云             试验单位：鹤壁元昊化工有限公司  

附表2—2  橡胶防老剂 2-巯基苯并咪唑（MBI）累积

数据试验结果报告单

                                          试验时间：2016.8
	    项目

批次
	外观
	加热减量%
	灰分%
	筛余物
	纯度%

	
	
	1
	2
	1
	2
	63(m
	150(m
	

	1
	白色粉末
	0.07
	0.07
	0.19
	0.18
	0.10
	0.00
	——

	2
	白色粉末
	0.09
	0.08
	0.15
	0.14
	0.10
	0.00
	——

	3
	白色粉末
	0.04
	0.05
	0.15
	0.15
	0.10
	0.00
	——

	4
	白色粉末
	0.05
	0.05
	0.03
	0.04
	0.10
	0.00
	——

	5
	白色粉末
	0.07
	0.07
	0.05
	0.07
	0.11
	0.00
	——

	6
	白色粉末
	0.07
	0.06
	0.04
	0.04
	0.10
	0.00
	——

	7
	白色粉末
	0.08
	0.08
	0.13
	0.12
	0.11
	0.00
	——

	8
	白色粉末
	0.09
	0.09
	0.12
	0.11
	0.11
	0.00
	——

	9
	白色粉末
	0.09
	0.10
	0.12
	0.12
	0.11
	0.00
	——

	10
	白色粉末
	0.09
	0.10
	0.04
	0.04
	0.10
	0.00
	——

	11
	白色粉末
	0.09
	0.09
	0.10
	0.11
	0.11
	0.00
	——

	12
	白色粉末
	0.09
	0.10
	0.07
	0.07
	0.10
	0.00
	——

	13
	白色粉末
	0.10
	0.10
	0.13
	0.11
	0.11
	0.00
	——

	14
	白色粉末
	0.11
	0.11
	0.10
	0.11
	0.10
	0.00
	——

	15
	白色粉末
	0.10
	0.11
	0.07
	0.06
	0.10
	0.00
	——

	16
	白色粉末
	0.12
	0.12
	0.05
	0.04
	0.10
	0.00
	——

	17
	白色粉末
	0.11
	0.11
	0.07
	0.06
	0.10
	0.00
	——

	18
	白色粉末
	0.13
	0.12
	0.05
	0.07
	0.11
	0.00
	——

	19
	白色粉末
	0.12
	0.14
	0.09
	0.10
	0.10
	0.00
	——

	20
	白色粉末
	0.12
	0.14
	0.09
	0.10
	0.10
	0.00
	——


质检负责人： 王岚                  试验单位：宁波硫华聚合物有限公司
