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前  言

  GB/T3780《炭黑》分为如下几个部分:
———第1部分:吸碘值试验方法;
———第2部分:吸油值的测定;
———第4部分:压缩试样吸油值的测定;
———第5部分:比表面积的测定 CTAB法;
———第6部分:着色强度的测定;
———第7部分:pH值的测定;
———第8部分:加热减量的测定;
———第10部分:灰分的测定;
———第12部分:杂质的检查;
———第14部分:硫含量的测定;
———第15部分:甲苯抽出物透光率的测定;
———第17部分:粒径的间接测定 反射率法;
———第18部分:在天然橡胶(NR)中的鉴定方法;
———第21部分:橡胶配合剂筛余物的测定 水冲洗法。
本部分是GB/T3780的第14部分。
本部分修改采用ISO1138:2007《橡胶配合剂 炭黑 硫含量的测定》(英文版),ISO15671:2000

《橡胶和橡胶添加剂 自动分析仪法测定总硫含量》(英文版)。
本部分根据ISO1138:2007和ISO15671:2000重新起草。在附录 A中列出了本部分章、条与

ISO1138:2007和ISO15671:2000章、条编号的对照一览表。
考虑到我国国情,在采用ISO1138:2007和ISO15671:2000时,本部分做了一些修改。本部分与

ISO1138:2007和ISO15671:2000的主要差异如下:
———将ISO1138:2007与ISO15671:2000的范围进行了合并(本部分的1);
———增加了GB3778、GB/T3780.8、GB/T8170,以符合我国国情(本部分的2);
———增加了硝酸银溶液,方便标准使用者(本部分3.2.4);
———增加“耐压至少3MPa”,增加可操作性(ISO1138:2007的3.3.1;本部分的3.3.1);
———增加了“采样”,提高本部分可操作性(本部分的3.4、4.4、5.4);
———将烘箱的可控温度由(105±2)℃修改为(125±1)℃,为了统一操作(ISO1138:2007的4.3.9;

本版的3.3.4、4.3.9);
———增加了“干燥器”,提高本部分可操作性(本部分的3.3.7);
———增加了“图1 氧弹式量热计构造简图”、“图2 氧弹剖视图”和“图3 燃烧炉法仪器装置

图”,方便标准使用者(本部分的图1、图2、图3);
———增加“尺寸应符合燃烧管规格”,增加可操作性(ISO1138:2007的4.3.3;本部分的4.3.3);
———修改“精确至1mg”为“精确至0.1mg”,以提高测试精度(ISO1138:2007的4.4.1;本部分的

4.5.1);
———将ISO1138:2007的6分解为本部分的5.5.1“仪器的准备”和5.5.2“仪器的校准”,并将此两

部分归入本部分5.5的分析步骤,同时增加本部分的5.5.3“试样的测定”,使标准结构更

清晰;
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———增加了计算测试结果的取值方法,规范结果取值(本部分的3.6.2、4.6.2、5.6.2);
———A、B法增加了精密度的规定,提高标准的严谨性(本部分的6.1.1);
———删除了ISO1138:2007的5“C法:自动分析仪法”,此部分对应于ISO15671:2000;
———删除了ISO15671:2000的2“术语和定义”,另有国家标准进行规定;
———删除了ISO15671:2000中第9章对精密度和偏差的具体描述,只保留了精密度的规定,精密

度另有国家标准进行规定(本部分的6.1.2、6.2)。
为便于使用,本部分还做了下列编辑性修改:

a) 删除了ISO前言,增加了本部分前言,符合我国国家标准格式要求;

b) “本国际标准”一词改为“本部分”;

c) 采用国际单位制单位;

d) 增加了资料性附录A“本部分章条编号与ISO1138:2007和ISO15671:2000章条编号对照”;

e) 用小数点“.”代替作为小数点的符号“,”。
本部分代替GB/T3780.14—1995《炭黑硫含量的测定》。
本部分与GB/T3780.14—1995相比主要变化如下:

a) 修改了标准名称;

b) 增加了硝酸银溶液(本版的3.2.4);

c) 将烘箱的可控温度由(105±2)℃修改为(125±1)℃,并增加了“重力对流型”(1995版的5.4、

13.9;本版的3.3.4、4.3.9);

d) 增加了“图1 氧弹式量热计构造简图”、“图2 氧弹剖视图”和“图3 燃烧炉法仪器装置图”
(本版的图1、图2、图3);

e) 增加了“装有有效干燥剂”(1995版的5.7;本版的3.3.7);

f) 对硫含量的计算公式进行了修改[1995版的8.1式(1);本版的3.6.1式(1)];

g) 将“采样”进行了重新规定(本版的3.4、4.4);

h) 增加了“自动分析仪法(C法)”(本版的5)。
本部分的附录A为资料性附录。
本部分由中国石油和化学工业协会提出。
本部分由全国橡胶与橡胶制品标准化技术委员会炭黑分技术委员会(SAC/TC35/SC5)归口。
本部分起草单位:中橡集团炭黑工业研究设计院、青州市博奥炭黑有限责任公司。
本部分主要起草人:聂素青、贾翠萍、钟磊。
本标准所代替标准的历次版本发布情况为:
———GB/T3780.14—1983、GB/T3780.14—1995。
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炭黑 第14部分:硫含量的测定

  警告:使用GB/T3780本部分的人员应有正规实验室工作的实践经验。本部分并未指出所有可能

的安全问题。使用者有责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。

1 范围

GB/T3780的本部分规定了氧弹式量热计法(A法)、燃烧炉法(B法)和自动分析仪法(C法)测定

炭黑总硫含量的方法。
本部分适用于橡胶用炭黑。

2 规范性引用文件

下列文件中的条款通过GB/T3780的本部分的引用而成为本部分的条款。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部分,然而,鼓励根据本部分达成

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

部分。

GB3778 橡胶用炭黑

GB/T3780.8 炭黑 第8部分:加热减量的测定(GB/T3780.8—2008,ISO1126:2006,Rubber
compoundingingredients—Carbonblack—Determinationoflossonheating,MOD)

GB/T8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定

3 氧弹式量热计法(A法)

3.1 原理

称取适量经干燥的炭黑试样于氧弹式量热计内点燃。燃烧后将氧弹打开,用水冲洗其内表面,用烧

杯收集洗涤物,收集和称量在洗涤物中以硫酸钡形式沉淀的硫,计算出硫的百分含量。

3.2 试剂与材料

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。

3.2.1 氯化钡溶液:100g/L,溶解100g氯化钡(BaCl2·2H2O)于水中并稀释至1000mL。

3.2.2 盐酸,ρ20=1.19g/mL。
3.2.3 2,4,6-三硝基苯酚(苦味酸)饱和溶液:将适量的苦味酸加到装有水的具塞玻璃瓶中。充分摇动

瓶子,溶解苦味酸使溶液达到饱和。饱和后,溶液中应留有少许苦味酸晶体。

3.2.4 硝酸银溶液:17g/L,溶解17g硝酸银(AgNO3)于水中并稀释至1000mL。

3.2.5 氧气,工业用钢瓶贮装的足够纯度(不含硫化合物)的氧气。

3.3 仪器

3.3.1 氧弹式量热计(见图1、图2),耐压至少3MPa,带有点火变压器,点火丝,带燃料容器的坩埚,椭
圆形桶,量热计套,氧弹式量热计周围水循环用的电动搅拌器,以及量程为(19~35)℃,精度0.02℃的

量热温度计。

3.3.2 氧气瓶,带有与氧弹式量热计相连的连接器和调节器。

3.3.3 瓷坩埚,容积30mL。

3.3.4 烘箱,重力对流型,温度可调节在(125±1)℃。

3.3.5 高温炉,可控温度在(925±25)℃。

3.3.6 过滤漏斗,本生(Bunsen)式长管过滤漏斗,有60°的角槽。
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