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前 言

    本标准是修改采用国际标准ISO 9028:1989((橡胶 酸消化溶解法》制定的。

    本标准根据ISO 9028:1989重新起草，其技术性差异及原因如下:

    a)本标准增加了在消化操作过程中防止飞溅的措施。在操作程序上稍作修改即可防止飞溅出现，

      避免事故的发生;

    b)本标准适用对象由生胶、橡胶制品改为生胶、胶乳、混炼胶及硫化胶。因为硫化胶包含橡胶制

        品，使适用范围更全面;

    c)本标准将橡胶制品的取样改为硫化胶的取样方法及混炼胶参照硫化胶的取样方法进行取样。

      因为适用对象的改变，取样方法也作相应调整。同时在引用标准时也比ISO 9028:1989多引用
        了GB/T 17783《硫化橡胶样品和试样的制备 化学试验》和ISO 123.

    d)本标准7.1.1中，“称取约2g(精确到0. 1 mg)- --",ISO 9028:1989为精确到2 mg，这样做可操

        作性强 。

    e)本标准7.1.1中对消化过程的现象描述与ISO 9028:1989有所不同，本标准更直观合理。为便

      于使用，本标准还做了下列编辑性修改:

    a)体积单位由cm“改为mLe

    本标准由原国家石油和化学工业局提出。

    本标准由全国橡胶与橡胶制品标准化技术委员会通用化学试验方法分技术委员会(TC35/SC11)
归口。

    本标准起草单位:青岛黄海橡胶集团、东风金狮轮胎有限公司。

    本标准主要起草人:刘爱芹、胡绪方、崔淑芳。
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    .告:使用本标准的人员应有正规实验室工作的实践经验。本标准并未指出所有可能的安全问题。

使用者有资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。

范围

    本标准规定了用硝酸或硝酸和硫酸的混合酸消化胶乳、生胶、混炼胶、硫化橡胶的方法。

    本标准适用于橡胶和橡胶制品的消化溶解。由于本标准操作中温度较低，可减少某些潜在挥发性

元素或挥发性元素的组合(如As,Sb,Bi和Zn十Cl, Cu+Cl及Pb+Cl)的挥发损失，当试样中存在这些

潜在挥发性元素或挥发性元素的组合时，可采用本标准。

    如果GB/T 4498((橡胶 灰分的测定》不适用，建议使用本方法制备待测金属离子的溶液(如作为

微量分析用)。本方法可以防止挥发性金属衍生物的损失或不溶性金属硅酸盐的形成(在干法灰化含锌

的卤化橡胶或含有二氧化硅的试样时，可能出现这种情况)。

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 4498 橡胶 灰分的测定(eqv ISO 247)

    GB/T 8298 浓缩天然胶乳 总固体含量的测定(eqv ISO 124)

    GB/T 15340 天然、合成生胶取样及制样方法(idt ISO 1795)

    GB/T 17783 硫化橡胶样品和试样的制备 化学试验(idt ISO 4661-2)

    SH/T 1154 合成橡胶胶乳总固物含量的测定(eqv ISO 124)

    ISO 123 橡胶乳胶 取样

    ISO 1042 实验室玻璃器具类 单标线容量瓶

原理

3.1 方法 A

    在敞口烧瓶中，试样用硫酸消化后再用硝酸氧化。

    如果有硅或硅酸盐存在，为了使所有的硅都以硅的氟化物形式挥发掉，并生成金属硫酸盐，应用硫

酸和氢氟酸处理。

3.2 方法 B

    在内衬聚四氟乙烯的压力容器中，用硝酸消化溶解橡胶。

    如果有硅或硅酸盐存在，为了使所有的硅都以硅的氟化物形式挥发掉，并生成金属硫酸盐，应用硫

酸和氢氟酸处理。

试荆

    除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸馏水或去离子水或相当纯度的水。

4. 1硫酸(p=1. 84 g/mL)
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4.2 盐酸(p=1. 18 g/ml)
4.3 盐酸溶液〔1+2(V, +V2))

4.4 氢氟酸咖=1. 12 g/mL)(质量分数为38%-40%)

4.5 硝酸(p=1.42 g/mI)
4.6 过氧化氢(质量分数为30%)

5 仪器

    实验室常用仪器以及

5. 1 天平:分度值为。.1 mg;

5.2 容量瓶:100 ml，与ISO 1042中A类的要求相符合;

5.3 铂柑涡:50 mL;

54 铂棒 ;

55 电热加热器;

5.6 凯氏烧瓶250 mL,500 mL

57 漏斗 ;

5.8 移液管:分别为I mL,5 mL,10 mL,20 mL，其中5 ml移液管是塑料的，用来吸氢氟酸;

5.9 压力容器:由非磁性的高强度的不锈钢制成，容积20 mL-50 mL，内衬聚四氟乙烯，并附带由聚

四氟乙烯包裹的磁力搅拌棒和温度计;

5. 10 带加热装w 的电磁搅 拌器

6 取样

    在整个样品制备过程中，应不要污染样品。

6. 1 胶乳:按GB/T 8298,SH/T 1154,1SO 123规定执行。

6.2 生胶:按GB/T 1534。规定执行。

6.3 混炼胶:参照GB/T 17783规定执行。

6. 4 硫化胶:按GB/T 17783规定执行。

7 操作步骤

    消化反应应在通风橱内或消化架上进行，以免酸雾进人实验室空间。

7. 1 方法 A

    在敞口烧瓶中消化

7. 1. 1 称取约2 g(精确到。. 1 mg)剪碎的试样，置于250 mL凯氏烧瓶中，加10 MI,硫酸，在凯氏烧瓶

上放一个小漏斗，在电热板或调温电炉上缓慢加热至试样完全裂解，冷却至室温，小心加人5 mL硝酸

如果反应过于剧烈，则应将凯氏烧瓶放人盛冷水的烧杯中冷却，并在室温下放置至少2h以后再重新

加热 。

    有些品种的橡胶能引起明显的飞溅，如果出现这种情况，应换一个500 ml的凯氏烧瓶重新进行试

验，用硫酸降解，冷却后再加硝酸。且加人硝酸后应放置更长时间(例如:放置过夜)，然后再加热。

    一旦初始反应平静下来，再缓慢加热混合物直至不再发生激烈反应，即没有大量棕红色气体逸出，

然后升高温度至有少量白色烟雾冒出。冷却，加 1 mL硝酸，缓慢加热直至不再发生激烈反应，然后升

高温度至有少量白色烟雾冒出 重复上述操作，直至消化液变成无色或浅黄色，进一步升高温度，直至

消化液颜色不再变深或变黑为止。

    如果消化操作时间较长，需再加约1 mL硫酸，以防止凯氏烧瓶内的反应物析出。

7.1.2 如果消化液中没有不溶物，冷却，加0. 5 m工过氧化氢和2滴硝酸并加热至有少量白色烟雾冒
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出。重复上述操作直至溶液的颜色不再褪色为止。冷却，加10 mL水稀释，再加热至有少量白色烟雾

冒出。冷却溶液，加20 mL盐酸溶液。

    将酸消化液转移到100 mL容量瓶中，用水洗涤凯氏烧瓶三次，每次用5 m1，洗涤液并人容量瓶

中，并用水稀释至刻度。

7.1.3 如果消化液中含有不溶物，冷却，将消化液连同残渣转移到铂柑祸中，用水洗涤凯氏烧瓶三次，

每次用5 mL,洗涤液并人铂柑祸中，并在电热板或调温电炉上小心蒸发至干，然后提高加热温度，直到

所有的炭消耗掉为止。

    某些元素如汞和砷有可能因挥发而损失，如果试样中含有这些元素，则最后不能完全加热至干。

    冷却，加几滴硫酸润湿残渣，加人5 mL氢氟酸，在电热板或电炉上用铂棒搅拌并蒸发至干，重复这

一操作二次。冷却柑祸和残余物，加人20 mL盐酸溶液。如果溶液是澄清的，则将溶液转移到100 mL

容量瓶中，用水洗涤柑竭三次，每次用5 mL,洗涤液并人容量瓶中，用水稀释至刻度;如果溶液是浑浊

的，则将溶液过滤到100 mL容量瓶中，用水洗涤柑祸五次，每次用5 mL，将洗涤液也过滤到容量瓶中，

然后用水稀释至刻度。

7.2 方法 B

    在压力容器中消化

    苦告:在操作过程中，压力容器应该安里在合适的保护屏后面。

7.2. 1 称取约100 mg试样(精确到。. 2 mg)，放人压力容器中，放人磁搅拌棒，加人5 mL硫酸、3 mL

硝酸，按照压力容器的操作要求，关闭压力容器，插人温度计，把压力容器放在带加热装置的磁力搅拌器

上，当加热到135'C-145℃时，开始搅拌，并在该温度下连续搅拌2h，然后，将压力容器冷却至室温，擦

干压力容器，打开。

7.2.2 在大多数情况下，试样将被完全消化溶解。但如果试样没有全部溶解，则继续按7.1.3给出的

步骤在敞口铂柑涡中进行操作。


