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刖吾HG／T2525--2011本标准按照GB／T1．12009给出的规则起草。本标准代替HG／T25251993《橡胶用不溶性硫磺》，本标准与HG／T25251993相比，除编辑性修改外主要技术变化如下：——删除了对型号为Is7020和Is60一33的要求，增加了对型号为IS-HS70—20和ISr-HS60—33的要求(见第3章，1993年版的第4章)；——修改了不同型号的产品对检测项目的要求(见第3章，1993年版的第4章)；修改了橡胶用不溶性硫磺中筛余物(150pm)质量分数的指标值(见第3章，1993年版的第4章)；——增加了橡胶用不溶性硫磺热稳定性(105℃)的要求及试验方法(见第3章和4．6)。本标准由中国石油和化学工业联合会提出。本标准由全国化学标准化技术委员会硫和硫酸分技术委员会(SAC／TC63／SC7)归口。本标准起草单位：南化集团研究院、江西恒兴源化工有限公司、河南省开仑化工有限责任公司、北京龙盛融和化工有限公司、东营铭丰化工有限责任公司、泰安市泰山精细化工实业总公司。本标准主要起草人：张汝爱、王奎亮、徐玉福、安松渠、刘兆波、邹薇、冯俊婷。本标准于1993年9月首次发布，本次为第一次修订。
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橡胶用不溶性硫磺HG／T2525--2011警告——本标准中使用的部分试剂具有毒性或腐蚀性．部分操作具有危险性。本标准并未揭示所有可能的安全问题，使用者应严格按照有关规定正确使用．并有责任采取适当的安全和健康措施。1范围本标准规定了橡胶用不溶性硫磺的要求、试验方法、检验规则及标志、包装、运输、贮存和安全。本标准适用于橡胶硫化剂非充油型和充油型不溶性硫磺。2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，仅所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。GB190危险货物包装标志6B／T191包装储运图示标志GB／T601化学试剂标准滴定溶液的制备GB／T603化学试剂试验方法中所用制剂及制品的制备GB／T6003．1金属丝编织网试验筛GB／T6678化工产品采样总则GB／T6679固体化工产品采样通则GB／T6682分析实验室用水规格和试验方法GB／T8170数值修约规则与极限数值的表示和判定GB／T8946塑料编织袋3要求橡胶用不溶性硫磺分为非充油型和充油型两类，其技术指标应符合表l的规定。表1技术指标非充油型充油型项目IS60IS90IS_HS7020Is_HS6033IS6010IS60一05外观黄色粉末黄色不飞扬粉末元素硫的质量分数／％≥99．5099．5079．0066．0089．OO94．OO不溶性硫的质量分数／％≥60．0090．OO70．0060．0054．0057．00油的质量分数／“19．00～21．0032．00～34．009．00～11．004．00～6．00热稳定性(105℃)／％≥75．0750酸度(以H2SOn计)的质量分数／％≤O．050．050．05O．050．050．05加热减量的质量分数／％≤0．500．500．500．50O．500．50灰分的质量分数／％≤O．300．300．300．30O．300．30筛余物(150pm)的质量分数／％≤1．01．01．01．01．01．O注：指标中的“”表示该类别产品的技术要求中没有此项目。
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HG／T2525--20114试验方法4．1通则本标准中所用的试剂和水，在没有注明其他要求时，均指分析纯试剂和符合GB／T6682规定的三级水。试验中所用标准滴定溶液、制剂及制品，在没有注明其他要求时，均按GB／T601、GB／T603的规定制备。4．2外观的测定通过目视确定。4．3元素硫质量分数的测定4．3．1非充油型橡胶用不溶性硫磺中元素硫质量分数的测定43．1．1原理通过扣除杂质(酸度、加热减量和灰分)的质量分数总和的方法，计算出非充油型橡胶用不溶性硫磺中元素硫的质量分数。4．3．12结果计算非充油型橡胶用不溶性硫磺中元素硫的质量分数Ⅲ1，数值以％表示，按公式(1)计算：Wl一100一(w6+”7十Ⅵ8)⋯⋯·⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯·⋯⋯⋯·(1)式中：Ws按4．7测得的酸度的质量分数的数值，以％表示；”，按4．8测得的加热减量的质量分数的数值，以％表示；”s按4．9测得的灰分的质量分数的数值，以％表示。43．2充油型橡胶用不溶性硫磺中元素硫质量分数的测定4．321原理试料以硫磺饱和的正己烷作溶剂，经过滤、洗涤，分离出产品中的油组分，干燥后称量剩余硫磺的质量。4．32．2试剂硫磺饱和的正己烷溶液：取一定量的正己烷，按每升正己烷加3g硫磺的比例向其中加入可溶性硫磺，充分搅拌，静置24h，备用。该溶液使用前需过滤。4．3．23仪器4．3．231电热鼓风干燥箱：可控制温度80℃±2℃。4．3．2．3．2玻璃砂芯坩埚：3号，容积30mL。4．3．2．4分析步骤称取约5g试样，精确至0．001g，置于已于80℃±2℃恒重的玻璃砂芯坩埚中，在通风橱内，将盛试料的玻璃砂芯坩埚安装在抽滤瓶上，加20mL硫磺饱和的正己烷溶液，盖上表面皿，浸泡5rain，抽滤。再用100mL硫磺饱和的正己烷溶液分数次洗涤，调节抽吸速度，使其在约5min完成。最后尽量将试料抽干，再移入温度为80℃土2℃的恒温鼓风干燥箱(4．3．2．3．1)中干燥1h，取出放在干燥器中冷却至室温，称量，精确至0．0001g。继续干燥、冷却、称量，直至恒重。4．3．2．5结果计算充油型橡胶用不溶性硫磺中元素硫的质量分数W2，数值以％表示，按公式(2)计算：w，一／1／2D'／1×100．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．(2)坩埚和坩埚中剩余物的质量的数值，单位为克(g)坩埚的质量的数值，单位为克(g)；试料的质量的数值，单位为克(g)。中式mmm2
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HG／T2525--2011取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果。两次平行测定结果的绝对差值应不大于0·50％。4．4不溶性硫质量分数的测定4．4．1原理非充油型或充油型橡胶用不溶性硫磺，均以二硫化碳为溶剂分离出试料中的可溶性硫磺和油组分，剩余物的质量即为不溶性硫的质量。4．4．2试剂二硫化碳。4．4．3仪器4．4．3．1电热鼓风干燥箱：可控制温度80℃±2℃。4．4．3．2玻璃砂芯坩埚：3号，容积30mL。4．4．4分析步骤称取约5g试样，精确至0．001g，置于已于80℃士2℃恒重的玻璃砂芯坩埚中，在通风橱内，将盛试料的玻璃砂芯坩埚安装在抽滤瓶上，加20mL二硫化碳，盖上表面皿，浸泡5rain，抽滤。再用100mL二硫化碳分数次洗涤，调节抽吸速度，使其在约5rain完成。最后尽量将试料抽干，再移入温度为80℃±2℃的恒温鼓风干燥箱(4．4．3．1)中干燥1h，取出放在干燥器中冷却至室温，称量，精确至o．0001g。继续干燥、冷却、称量，直至恒重。4．4．5结果计算不溶性硫的质量分数w。，数值以％表示，按公式(3)计算：W，一丝二里×100⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯-(3)mn式中：m。——坩埚和坩埚中剩余物的质量的数值，单位为克(g)；m1一坩埚的质量的数值，单位为克(g)；m。——试料的质量的数值，单位为克(g)。取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果。两次平行测定结果的绝对差值应不大于0·45％。4．5油质量分数的测定4．5．1原理以硫磺饱和的正己烷作溶剂，分离出试料中的油组分，用减量法计算油含量。4．5．2试剂同4．3．2．2。4．5．3仪器同4．3．2．3。4．5．4分析步骤同4．3．2．4。45．5结果计算充油型橡胶用不溶性硫磺中油的质量分数Z04，数值以％表示，按公式(4)计算：m—o+—ml-～m—2×100mO(4)式中：m——坩埚的质量的数值，单位为克(g)；m2一坩埚和坩埚中剩余物的质量的数值，单位为克(g)；m。一试料的质量的数值，单位为克(g)。取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果。两次平行测定结果的绝对差值应不大于0．50％。
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HG／T2525--20114．6热稳定性(105℃)的测定46．1原理试料在液体石蜡中于105℃加热15min，然后迅速冷却，测定处理后剩余的不溶性硫的质量，以不溶性硫占元素硫的质量分数表示橡胶用不溶性硫磺的热稳定性。4．6．2试剂4．62．1二硫化碳(或甲苯)。4．6．2．2液体石蜡：化学纯。4．6．3仪器4．6．31恒温浴：内充硅油，具磁力搅拌器，可控制温度105℃4-0．2℃。装置示意图如图1所示。4．6．3．2恒温鼓风干燥箱：可控制温度80℃±2℃。4．6．3．3秒表。4．6．3．4玻璃试管：长20cm，内径42mlTl，具螺旋帽或玻璃塞。4．6．3．5磁力搅拌器。4．6．3．6冰水浴：内装碎冰。4．6．3．7玻璃砂芯坩埚：3号，容积30mL。4．6．38抽滤瓶。l实验支架；2磁搅拌器；3液体石蜡；4硅油。图1恒温浴装置示意图4．6．4分析步骤向玻璃试管(4．6．3．4)中倒人30mL液体石蜡(4．6．2．2)，加入磁力搅拌棒。将试管浸入105℃±0．2℃的恒温浴(4．6．3．1)中，浸入深度至少10cm，并与磁力搅拌器同心。试管放入恒温浴中15rain后，迅速加入194-0．05g不溶性硫磺，精确至0，000lg。立即启动秒表(4．6．3．3)，15mind=5s后，从恒温浴中取出试管，立即放人冰水浴(4．6．3．6)中，搅拌1rain。向试管中加入50mL二硫化碳(4．6．2．1)，把试管置于磁力搅拌器上，搅拌3rain。将已于80℃士2℃干燥至恒重的玻璃砂芯坩埚(4．6．3．7)安装在抽滤瓶(4．6．3．8)上，一边抽吸一边倒人石蜡一溶剂硫混合物。用每份20mL二硫化碳(4．6．2．1)洗涤5次。在最后一次洗涤后，尽可能将坩埚抽干。将抽干的坩埚置于恒温鼓风干燥箱(4．6．3．2)内，于80℃土2℃干燥1h，取出放在干燥器中冷却至室温，称4
标准分享网 www.bzfxw.com 免费下载



HG／T2525—2011量，精确至0．0001g。注：在最后一次洗涤之前，勿将坩埚中的溶液抽干，以防不溶性硫磺因凝结而返原。4．6．5结果计算橡胶用不溶性硫磺的热稳定性(105℃)以试料经过105℃加热15rain的处理后，不溶性硫占元素硫的质量分数w5计，数值以％表示，按公式(5)计算：”s一慕淼×i00W2／⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯“5)mn^luu式中：mz坩埚和坩埚中剩余物的质量的数值，单位为克(g)；m-坩埚的质量的数值，单位为克(g)；mo试料的质量的数值，单位为克(g)；”2按4．3测得的元素硫的质量分数的数值，以％表示。取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果。两次平行测定结果的绝对差值应不大于0．50％。4．7酸度的质量分数的测定4．7．1原理用含有少量乙醇的水萃取试料中的酸性物质，以溴百里香酚蓝为指示剂，用氢氧化钠标准滴定溶液进行滴定。47．2试剂47．2．1无水乙醇。4．722氢氧化钠标准滴定溶液：c(NaOH)一0．1mol／L。4．7．2．3氢氧化钠标准滴定溶液：f(NaOH)一0．02mol／L。量取20．00mL氢氧化钠标准滴定溶液(4．7．2．2)置于100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。此溶液使用时配制。4．72．4溴百里香酚蓝指示液：1g／i。。4．73分析步骤称取约lOg试样，精确至0．01g，置于400mL烧杯中，加入15mL无水乙醇(4．7．2．1)，搅匀，使试料充分润湿，再加人200mL水，充分搅拌2min～3rain，放置5min后加入10滴溴百里香酚蓝指示液(4．7．2．4)，用氢氧化钠标准滴定溶液(4．7．2．3)滴定至溶液为蓝绿色为终点。同时做空白试验。4．7．4结果计算酸度的质量分数以硫酸(HzSOa)的质量分数ws计，数值以％表示，按公式(6)计算：(V一--Vo)cM／2000×1007110(V--Vo)‘．M⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯．．．⋯⋯(6)20mo式中：v测定所消耗的氢氧化钠标准滴定溶液(4．7．2．3)的体积的数值，单位为毫升(mL)；v。空白试验所消耗的氢氧化钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；c氢氧化钠标准滴定溶液的实际浓度的准确数值，单位为摩尔每升(tool／L)；m。试料的质量的数值，单位为克(g)；M硫酸的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g／m01)(M--98．08)。取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果。两次平行测定结果的绝对差值应不大于0．01％。48加热减量质量分数的测定48．1原理将试料在80℃干燥后，减少的质量即为试料中湿气和挥发物的质量。5
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HG／T2525—20114．82仪器4．8．2．1恒温鼓风干燥箱：可控制温度80℃±2℃。4．8．2．2称量瓶：70mrnX35mm。4．8．3分析步骤称取约5g试样，精确至0．001g，置于已于80℃±2℃恒重的称重瓶14．8．2．2)中，放人温度控制在80℃±2℃的恒温鼓风干燥箱(4．8．2．1)内干燥4h，取出放在干燥器中冷却至室温，称量，精确至0．0001g。将称量瓶放回恒温鼓风干燥箱中干燥1h，重复操作，直至恒重。4．8．4结果计算加热减量的质量分数w，，数值以％表示，按公式17)计算："一7Yll--Y／'12×100⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯．⋯．．⋯⋯⋯⋯⋯(7)优n式中：m1——加热前称量瓶和试料的质量的数值，单位为克(g)；D12——加热后称量瓶和试料的质量的数值，单位为克(g)；mo试料的质量的数值，单位为克(g)。取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果。两次平行铡定结果的绝对差值应不大于o．02％。4．9灰分的质量分数的测定4．9．1原理将橡胶用不溶性硫磺试料碳化后灼烧至恒重，称量剩余物的质量。4．9．2仪器4．9．2．1石英蒸发皿(或瓷坩埚)：容积50mL。4．9．2．2密闭式电炉。4．9．2．3高温箱式电热炉：可控制温度750℃±25℃。4．9．3分析步骤称取约5g试样，精确至0．01g，置于已于750℃±25℃恒重的石英蒸发皿(4．9．2．1)中，在密闭式电炉(4．9．2．2)上缓缓加热至完全碳化后，放人750℃±25℃的高温箱式电热炉(4．9．2．3)内，灼烧30min，取出稍冷后放在干燥器中冷却至室温，称量，精确至0．0001g。继续灼烧、冷却、称量，直至恒重。4．9．4结果计算灰分的质量分数”8，数值以％表示，按公式(8)计算：wR—D12--／Y／1×100⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯．⋯．⋯⋯⋯．18)mn式中：m2石英蒸发皿和灼烧后剩余物的质量的数值，单位为克(g)；D11石英蒸发皿的质量的数值，单位为克(g)；lye0试料的质量的数值，单位为克(g)。取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果。两次平行测定结果的绝对差值应不大于o．02％。4．10筛余物(150I‘m)质量分数的测定4．10．1原理将已知质量的试料，通过150pm试验筛，称量其筛上物。对于非充油型橡胶用不溶性硫磺采用干法测定，对于充油型橡胶用不溶性硫磺采用湿法测定。4．10．2试剂无水乙醇。6
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4．10．3仪器410．3．1试验筛：孔径为150pm，符合GB／T6003．1中R40／3的要求。4．10．3．2表面皿：直径80mm。4．1033毛刷。4．10．3．4湿法过筛装置。装置示意图如图2所示。4．10．3．5恒温鼓风干燥箱：可控制温度105℃±2℃。图2湿法过筛装置示意图HG／T2525—20114．10．4分析步骤4．10．4．1千法称取约10g试样，精确至0．01g，置于试验筛(4．10．3．1)内，振筛并用软毛刷反复轻刷，将筛上物转移到已知质量的表面皿(4．10．3．2)中称量。4．10．4．2湿法装试料前，按图2开阔A、B，同时关闭阀c、D，用水冲洗过滤器2min。然后关闭阀B，轻轻开启阀C，让水流出，通过减压阀调整水压为0．210MPa土0．035MPa。安装好过筛装置，用水冲洗并确认无杂质后，称取50g试样，精确至0．01g，放人600mL烧杯中，加入少许无水乙醇，充分润湿，加200mL水搅拌，使润湿的试料分散均匀。在将调好压力的水流通过筛网的同时，慢慢将已润湿分散的试料定量转入筛内，注意不要填满筛网。接着开阀D，使橡皮管中的水成细流，不断冲洗筛网和筛壁上试料，直到冲不下为止。取下筛，用手指轻轻摩擦，将未过筛的剩余物压碎，脱离筛网，不致粘住(勿用湿润的纸摩擦)。经清理后的筛再装到过筛装置上，冲洗2rain。取下筛，将筛置于105℃±2℃的恒温鼓风干燥箱(4．10．3．5)内干燥1h，取出放在干燥器中冷却至室温，将筛上剩余物转移到已知质量的表面皿(4．10．3．2)中称量。4．10．5结果计算筛余物(150pm)的质量分数W9，数值以％表示，按公式(9)计算：w4一m2--’"qI×100．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．(9)／7‘t0式中：m2表面皿和筛上物的质量的数值，单位为克(g)；77lI表面皿的质量的数值，单位为克(g)；m。试料的质量的数值，单位为克(g)。取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果。两次平行测定结果的绝对差值应不大于o．05％。5检验规则5．1橡胶用不溶性硫磺应由生产企业的质量监督检验部门检验，每批产品以稳定生产的日产量或班产7
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EIG／T2525--2011量为一批，生产企业应保证每批出厂的产品各项指标符合本标准的要求。每批产品都应附有质量证明书，其内容包括：产品名称、产品型号、生产企业名称、生产企业地址、商标、批号、生产El期、净含量、本标准编号等。5．2使用单位有权按照本标准的规定对所收到的橡胶用不溶性硫磺进行验收，核准其质量指标是否符合本标准的要求。当供需双方对产品质量发生异议时，应由有资质的第三方检验机构仲裁检验。5．3检验用的样品，由质检部门专人随机采样。采样按GB／T6678和GB／T6679的规定进行。取样总量不得少于lkg。将取得的样品混合均匀，用四分法缩分至500g左右，立即装人两个清洁、干燥、具磨121塞的玻璃瓶中，瓶上应贴有标签，注明产品名称、生产企业名称、批号、采样日期、采样者姓名等。一瓶用于检验，另一瓶作为保留样。5．4检验结果按GB／T8170中规定的修约值比较法判定是否符合本标准。若检验结果有一项指标不符合本标准的要求，应重新取两倍量的样品作为实验室样品进行复验，复验结果即使有一项指标不符合本标准的要求，则整批产品为不合格。6标志、包装、运输和贮存6．1橡胶用不溶性硫磺产品的包装袋上应有明显、牢固的标志，内容包括：产品名称、产品型号、生产企业名称、生产企业地址、商标、批号、生产日期、净含量、本标准编号和符合GB／T191规定的“怕雨”标志；非充油型橡胶用不溶性硫磺包装袋上还应有符合GB190规定的“易燃固体”标志。6．2橡胶用不溶性硫磺产品用内衬塑料袋的塑料编织袋包装，塑料编织袋应符合GB／T8946的要求。内衬塑料袋的袋厚为0．18mm～o．25mm，袋的容积应大于外包装。内袋的袋口双层扎口，外袋折叠后用机械缝合，针距不大于10mm。每袋净含量25kg，或根据用户要求确定包装量。6．3橡胶用不溶性硫磺在运输过程中应加遮篷，不得与碱性物混装，注意防火、防热、防潮，以免产品变质。6．4橡胶用不溶性硫磺应贮存在干燥、通风、阴凉的库房内，贮存场地应注意防火、防热、防潮，贮存温度不能超过45℃。不溶性硫磺不能接近碱性物质，且要防止受压结块。自生产之日起，贮存期不超过1年。7安全7．1橡胶用不溶性硫磺无毒、可燃，堆放场所和仓库应设置专门的灭火器材，严禁明火。7．2从事橡胶用不溶性硫磺生产、运输、贮存及加工的工作人员。操作时应使用必要的防护用品。8
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