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月U 吕

    本行业标准是在收集国内外有关双一「丙基三乙氧基硅烷}四硫化物硅烷偶联剂信息及生产企业标

准的基础上制定的。

    本标准附录A为规范性附录。

    本标准由中国石油和化学工业协会提出。

    本标准由全国橡胶与橡胶制品标准化技术委员会化学助剂分技术委员会归口。

    本标准起草单位:南京曙光化工集团有限公司。

    本标准主要起草人:陶再山、李春华、万筱云。
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双一〔丙基三乙氧基硅烷}四硫化物硅烷偶联剂

1 范 围

    本标准规定了双一〔丙基三乙氧基硅烷}四硫化物硅烷偶联剂的要求、试验方法、检验规则及标志、

包装、运输和贮存。

    本标准适用于以7-氯丙基三乙氧基硅烷、硫氢化钠、硫磺、工业合成乙醇等为原料合成的双汇丙基

三乙氧基硅烷}四硫化物硅烷偶联剂。

    分子式:Ce Ha2 S12 Os S<

    结构式:(C Hs O) 3-Si-CH2 CH2 CH:一氏-CH2 CH2 CH2-Si-(OC Hs) 3

    相对分子质量:538.95(按1999年国际相对原子质量)

2 规范性引用文件

    下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

    GB/T 1250 极限数值的表示方法和判定方法

    GB/T 1671 增塑剂闪点的测定 克利夫兰德开口杯法

    GB/T 3051-2000 无机化工产品中氯化物含量测定的通用方法 汞量法

    GB/T 4472-1984 化工产品密度、相对密度测定通则

    GB/T 4497-1984 硫化橡胶全硫含量的测定 氧瓶燃烧法
    GB/T 6680 液体化工产品采样通则

    GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法

3 要求

    双一[丙基三乙氧基硅烷}四硫化物硅烷偶联剂应符合表I所示的技术要求。

                  表1 双一〔丙基三乙妞基硅烷}四硫化物硅烷偶联剂的技术要求

项 目 指 标

外 观 黄色透明液体

密度(20'C),g/cm' 1.080- 1.090

闪点，℃ ) 100

总硫含量，% 22. 7士0.8

抓含量，% ( 0.4

杂质含量，% C 4.0

4 试验方法

    本标准试验方法中除特殊注明外，所用试剂均为分析纯的试剂，实验室用水应符合GB/T 6682三

级水的规定。

    检验结果的判定应符合GB/T 1250中修约值比较法的规定。
                                                                              (31)                                                      1



HG/T 3742-2004

4.1 外观

    在自然光下目测。

4.2 密度的测定

    按GB/T 4472-1984中2. 3.3密度计法的规定进行测定。
4.3 闪点的测定

    按GB/T 1671的规定进行测定。
4.4 总硫含f的测定

4.4. 1 试样处理方法。

    称取试样0. 013 g-0. 015 g(精确到。. 000 1 g)滴人小胶囊中的滤纸条上，小胶囊用透明的胶带(宽

12 mm-13 mm)制成，然后用滤纸包裹好，制法见附录A

4.4.2 燃烧分解。

    在燃烧瓶中加人过氧化氢溶液10 mL，然后通人氧气约30 s，点燃滤纸尾部，立即插人燃烧瓶中，按

紧瓶塞，小心倾斜燃烧瓶。燃烧示意图见附录A，此时样品与滤纸在铂催化下充分燃烧(温度可达

1 Ooo0C以上)，燃烧完毕后，充分振摇燃烧瓶，加水封，放置30 min至烟消失，然后打开瓶塞。用少量蒸

馏水冲洗瓶塞及铂丝。加热溶液浓缩至5 mL左右。

4.4.3 其余按GB/T 4497-1984的规定进行测定。

4.5 级含f的测定

4.5. 1 试样 处理方法 。

    称取试样。. 013 ĝ-0. 015 g(精确到。. 000 1 g)滴人小胶囊中的滤纸条上，小胶囊用透明的胶带

(12 mm-13 mm宽)制成，然后用滤纸包裹好，制法见附录A.

4.5.2 燃烧分解。

    在燃烧瓶中加氢氧化钠水溶液10 mL,3滴一6滴过氧化氢，通人氧气约30 s，点燃滤纸尾部后立即

插人燃烧瓶中，按紧瓶塞，小心倾斜燃烧瓶，燃烧示意图见附录A，此时样品与滤纸在铂催化下充分燃烧

(温度可达1 000℃以上)，燃烧完毕后，充分振摇燃烧瓶，加水封，放置30 min至烟消失，然后打开瓶塞。

用少量蒸馏水冲洗瓶塞及铂丝

4.5.3 其余按GB/T 3051-200。的规定进行测定。

4.6 杂质含f的测定

    采用气相色谱法测定。

4.6. 1试剂

    甲苯 。

4.6.2 仪器

4.6.2. 1 气相色谱仪。

4.6.2.2 色谱柱:HP-5(0.32 mmX30 mXO. 25 y.m)。

4.6.2.3 检测器:FID.

4.6.2.4 记录仪:色谱数据处理机。

4.6.2.5 微量进样器:10 KL,

4.6.3 色谱操作条件

    如表 2规定 。
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表2 色谱操作条件

载气 高纯氮(纯度)99- 98%)

流速 2. 0 mL/min

氢气流速 30 mL/min

空气流速 300 ml-/min

分流 比 1 } 100

检测器温度 2600C

进样 口温度 260"C

初温 45'C

程序升温速度 6. 50C/min

终止温度 2600C

终 止时间 10 mm

注射体积 0. 2 pL

4. 6. 4 标准试样的制备

    称取乙醇、丙基三乙氧基硅烷, Y-氯丙基三乙氧基硅烷三个标准物质加到一个预先准备好的10 ml -

容量瓶中，用甲苯稀释至刻度。

4.6.5 分析步骤

    当仪器在表2给出的初始条件下达到平衡时，用微量注射器吸取0.2tL标准试样注入色谱柱中，

待色谱峰全部流出后，再用注射器吸取。.2 1e1双一[丙基三乙氧基硅烷}四硫化物硅烷偶联剂注人色谱

柱中，待组分全部流出(约50 min)，用外标法进行计算。

4.6.6 典型色谱图

    见图 1 o
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      1. 065 min— 乙醇;

      8. 485 min— 丙基三乙氧基硅烷;

      14. 059 min- y-抓丙基三乙氧基硅烷。

                图 1 双一〔丙基三乙妞基硅烷}四硫化物硅烷偶联荆的典型色谱图

4.6.7 结果计算

    杂质含量为试样中乙醇、丙基三乙氧基硅烷、Y-氯丙基三乙氧基硅烷三种杂质含量之和。

    以杂质的质量分数X 计，数值以%表示，按式(1)计算:

      _ A
A. = 七，二二- 。.··········· 。。·······，···········。。，...⋯ ⋯ n 、

          八 E

式中 :

E— 标准试样中组分i的含量;

A— 试样中组分￡的峰面积;

AE— 标准试样中组分i的峰面积。

5 检验规则

5.1 检验分类

    表1中全部项目为出厂检验项目。

5.2 生产厂检 验

    本产品应由生产厂的质量监督部门按本标准检验合格后方可出厂，并应附有一定格式的质量证明

书，其内容包括:生产厂名、商标、产品名称、标准号、批号、检验员代号。

5.3 组批规则

    本产品以同等质量的均匀产品为一批。

5.4 取样

    按GB/T 668。中的规定取样，取样量不少于500 g，取得样品装人两个清洁干燥的塑料瓶中，贴标
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签并注明产品名称、取样日期、批号、取样人代号，一瓶样品检验，一瓶样品保留以备待查。

5.5 复验

    检验结果中如有一项指标不符合本标准要求时，应从同批产品中取两倍量的样品进行复验。复验

结果中即使只有一项不符合本标准要求，则判该批产品不合格。

6 标志、包装、运输和贮存

6.1 标 志

    外包装容器上应有清晰牢固的标志，内容包括:产品名称、生产厂名、厂址、批号、商标、净含量、标准

号、贮存期。

6.2 包装

    该产品的包装方式如下:

6. 2. 1  5 kg聚乙烯白色塑料桶包装，每桶净含量5 kg，每两桶用纸箱外包装。

6. 2. 2  5o kg铁塑桶包装，每桶净含量50 kg,

6.2.3 若需其他包装方式，则按照合同执行。

6.3 运输

    产品可用一般运输工具运输。在运输过程中应防止日晒和雨淋，严防倒置和碰撞。

6.4 贮存

6.4. 1 该产品应存放在通风、干燥的仓库中，避免阳光直射。

6.4.2 在符合本标准规定的运输、贮存条件下，自生产之日起贮存期为一年。
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附 录 A

                                        (规范性附录)

                    液体样品称样用小胶班制法、滤纸制作方法、燃烧分解示意图

A. 1 液体样品称样用小胶班制法

    液体样品称样用小胶囊制法见图A. 1

二 一气夕一 簇熟1
1- 滤纸。

图A. 1 液体样品称样用小胶班制法

A. 2 滤纸制作方法

    滤纸制作方法见图A.

肇 列
决知

林 决沐
4

图A. 2 滤纸制作方法

A.3 嫩烧分解示意图

    燃烧分解示意图见图A.3

1- 铂金丝 向.5mm  ,

2— 燃烧瓶;

3— 分解时示意图.

图 A. 3 燃烧分解示 意图

称样方法:首先称取小胶囊(透明胶带制成)和预先制作好的滤纸(’、旗子)的质量，再将试样滴人小
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胶囊中，用定性滤纸吸取多余的试样，然后用预先制作好的滤纸(小旗子)包裹小胶囊，具体操作顺序按

图A. 2进行，再称量包裹好的小胶囊，计算试样的质量。


