
ICs 83.040.20
G 49

中 华 人 民 共 和 国 国 家 标 准

GB/T3780.1一砭015
代替 GB/T3780.1—⒛06

炭黑 第 1部分 :吸碘值试验方法
Carbon bIack-ˉ Part1:Test Inethod for iodiⅡ e adsorption number

⒛15-0s-15发布 201s-1O-01实 施

布发
局
会蚰员跚岍

瓣
管赧M

鲴
标脚眩

轶
国
中

中



GB/T3780.卜-2015

GB/T3780Kl炭黑》分为以下几个部分 :

——第 1部分 :吸碘值试验方法 ;
——第 2部分 :吸油值的测定 ;
——
第 4部分窍压缩试样吸油值的测定 ;

——第 5部分 :比表面积测定 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。
本部分为 GB/T3780的第 1部分。

本部分按照 GB/T1.1—⒛09给出的规则起草。

本部分代替 GB/T3780.1—⒛06《炭黑 第 1部分 :吸碘值试验方法》,与 GB/T3780.1—⒛06相
比 ,主要技术变化如下 :

——修改了
“
炭黑试样称样量

”(见表 1,⒛06年版表 D;
——增加了

“
碘溶液 ,c(1/2I2)=0.4730mol/L,配 制见 A。 1.1” (见 4。 D;

——删除了碘化汞(2006年版 4.D;

一 增加了
“
注 1” (见 4.2);

——增加了
“
注 2” (见 4.2);

——删除了上版
“
分析步骤

”
中的
“B法”(⒛06年版 8.3);

——修改了
“
分析步骤

”
中对
“
空白测试

”
的描述E见 8.5⊙ ,zO06年 版 8.2.4.1.5];

——删除了上版
“B法”对应的“计算结果”中的计算公式 (见 ⒛06年版 9.2);

——增加了
“
硫代硫酸钠标准溶液浓度的调节

”
和
“
碘溶液浓度的调节

”(见 A2.1.1.3、 A2.2.1.3);
——增加了

“
用标准参比炭黑进行校正

”
和
“
标准参比炭黑 INR吸碘值控制限”(见 A.3、 A.4、 表

A.1);

——删除了
“SRB6系列标准参比炭黑吸碘文献值”(⒛0o年版附录 C);

——增加了
“
碘化钾含量的测定

”(见附录 D。

本部分使用重新起草法参考 ASTM D1510△ 1《炭黑标准测试方法 吸碘值》编制。
本部分与 ASTM D151o11相 比在结构上有较多调整 ,附录 C中列出了本部分与 ASTM D1510-
11的章条对照一览表。

本部分与 ASTM D151011的技术性差异及其原因如下 :
——引用了与 ASTM D1510-11中 引用的 D狃 83、 D1799、 D1900、 D4821对应的我国国家标准
GB/T3778、 GB/T3782、 GB/T15338,增 力口了 GB/T8170,GB/T12805、 GB/T12806、

亠刖 亠〓曰
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GB/T12808,以 方便我国标准使用者 (见第 2章 );
——删除了

“
意义和用途

”
,不宜写在标准正文中(见 ASTM D151o11的第 4章 );

——删除了
“
重铬酸钾试剂

”
和
“
用重铬酸钾溶液标定硫代硫酸钠溶液

”
的方法 ,国 内几乎不使用

(ASTM D151011的 6.5、 7.1。 D;
——修改

“
碘溶液 rc(1/2I2)=(0.0473± 0.00003)mol/L” 为

“
碘溶液 :c(1/2I2)=(0∶ 0473±

0.000Dmol/L” ,在保证方法精密度水平基础上 ,增加可操作性 (见 A.2.2,ASTM D151011

的 7.2);

——增加了
“
试验条件

”
,以 防温度变化过大导致试验溶液浓度的变化 (见第 7章 );

——修改了
“
炭黑试样称样量

”
,为解决传统的吸碘值称量方法所引起的试验技术上的缺陷 ,同时增

加了乙炔炭黑称样量 (见表 1,ASTM D151011的 10.2);
——删除了

“
自动滴定仪的相关仪器

”
以及
“
用 自动滴定仪测试吸碘值的方法

”
,目前该方法不适用

(见第 11章 ,ASTM D151011的 5.16~5。 zO);
——
修改了
“
计算式
”
,用硫代硫酸钠标准溶液 的浓度代替碘溶液 的浓度 ,这样 的公式更科学 (见

9.1);

ˉ一修改了
“
碘酸钾基准溶液的配制方法

”
,以 防止碘酸钾基准溶液变黄 (见 A。 1.6,ASTM D1510-

11的 A.⒈ 6);
——将
“
标准参比炭黑 INR”替代

“SRB HT” ,目 前 ASTM标 准物质 INR已替代 SRB HT(见 A.3,
ASTM D1510△ 1的第 8章 );

——修改
“
炭黑吸碘值会随着放置时间的延长而降低。标准参比炭黑 INR随时间的放置 ,其吸碘

值稳定
”
为
“
普通炭黑吸碘值会随着放置时间的延长而降低。经特殊处理的标准参比炭黑 (如

INR)随时间的放置 ,其吸碘值稳定 ,可通过测试标准参比炭黑确定吸碘值的准确性
”
,描述更

加确切 (见 A。3.1,ASTM D151011的 8。 D;
——修改

“
当更换设各或新购大量的碘或硫代硫酸钠时 ,或者两种情况均发生时 ,回归方程应重新

确定
”
为
“
当更换设各或使用不同批次的碘或硫代硫酸钠或硫代硫酸钠溶液贮存达到 30d时 ,

应重新测试标准参比炭黑确认回归方程
”
,规定更全面和明确 (见 A。 3.6,ASTM D151011的

8.6);

——增加了
“
试验室可以选用有相同作用的其他标准参比炭黑

”
,以增加可操作性 (见 A。 3.2注 );

——增加了
“
标准参比炭黑 INR吸碘值控制限”,以方便标准使用者 (见 A。 4、表 A.D;

——增加了
“
本部分与 ASTM D1510△ 1的相比的结构变化情况”(见附录 C)。

本部分由中国石油和化学工业联合会提出。

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、宁波德泰化学有限公司、金能科技股份有限公司、

曲靖众一精细化工股份有限公司、龙星化工股份有限公司、山东联科新材料有限公司、四川理工学院。

本部分主要起草人 :聂素青、刘健、代传银、马伟伟、冯洁、蒋良强、侯贺钢、张友伟、金永中。

本标准所代替标准的历次版本发布情况为 :

———GB/T3780.⒈ -1983、 GB/T3780。⒈-1991、 GB/T3780.⒈ -1998、 GB/T3780。⒈-2006;
一 工 一

GB/T3781.⒎ -1983、 GB/T3781。 ⒎ -1993。
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炭黑 第 1部分 :吸碘值试验方法

晋告 :使用本标准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的本部分规定了测定橡胶用炭黑及乙炔炭黑吸碘值的方法。
本部分适用于各类橡胶用炭黑 (不包括 S系列、混气和天然气槽法炭黑)及乙炔炭黑。不适用于有

表面多孔性、挥发性和抽出物存在的炭黑。

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。

GB3778 橡胶用炭黑
GB/T3782 乙炔炭黑
GB/T8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定
GB/T12805-2011 实验室玻璃仪器 滴定管
GB/T12806~⒛ I1 实验室玻璃仪器 单标线容量瓶
GB/T12808—1991 实验室玻璃仪器 单标线吸量管
GB/T15338 炭黑 试验方法精密度和偏差的确认

3 原理

用规定浓度的碘溶液浸润定量的炭黑试样 ,并使其充分混合 ,达到吸附平衡后 ,用硫代硫酸钠标准

溶液滴定过量的碘 ,吸附的碘量与炭黑试样量的比值为吸碘值。

4 试剂

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的水或相当纯度的水。

4.1 碘溶液 ,c(1/2I2)=0.4730mol/L,配 制见 A。 1.1。            、

4.2 碘溶液 ,c(1/2I2)=0.0473mol/L,配 制见 A。 1.2,标定见 A.2.2。

注 1:吸碘值测试用碘溶液的浓度是 0.0473mo1/L,可 用固体直接配制或用较浓的碘溶液(见 4.1〉稀释 10倍来

制备。

注 2:溶液中碘化钾的含量会影响吸碘值的准确性 ,所配制的溶液宜按附录 B测试碘化钾的含量 ,含量达到(57±

o.5)g/L,溶液方可使用。

4.3 硫代硫酸钠标准溶液 ,c(Na2S203)=0.039茌 血ol/L,配制见 A.1.3,标定见 A。 2.1。

4.4 硫酸溶液 ,体积分数为 10%,配制见 A。 1.4。

4.5 可溶性淀粉溶液 ,质量分数为 1%,配制见 A。 1.5。
4.6 碘酸钾基准溶液,c(1/6KIO。 )=0。 0394m° l/L,配制见 A。 1.6。

i
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4,7 碘化钾溶液 ,质量分数为 20%,配制见 A.1.7。

4,8 水杨酸。

4,9 正戊醇。

5 仪器

5,1

5,2

5.3

5.4

5,5

5,6

5.7

5.8

5,9

5,10

5,11

分析天平 ,精度 0.1mg。

烘箱 ,重力对流型 ,可控温度为(125± 5)℃ 。

离心机 ,转速在 1000r/min以 上 。

振荡机 ,240次 /min。

具塞透明玻璃离心瓶

滴定管 ,可选用⒓

a) 数字滴定
b) 棕色玻

容量瓶 ,容

漏斗 ,大

碘量瓶

细口

干燥

6 采样

按 GB3

7 试验条件

在温度 (23± 2)

8 分析步骤

条件下进行。

炭黑试样 ,于温度为 125℃ 的烘箱中干8.1

燥 1

8.2

用一个大小合适的开口容器 ,盛不超

h,并置于干燥器中冷却至室温。

按表 1规定称取定量干燥炭黑试样于离心瓶中(精确到 0.1mg)。

表 1 炭黑试样称样量

mL,计数器增量为 0,01mL,可 调节至

了容量 25mL或 50mL,符合 GB/T12805-2011

(50± 5)%或温度(27± 2)℃ ,相对湿度 (

品种 吸碘值范围/(酽kg) 试样量/g 试样量与碘溶液体积比率/(酽 mD

N500~N900(N582除外 ) 0.0-59.9 0.5000 1 : 50

乙炔炭黑 彡≥80.0 0.5000 1 : 100

N100'~N300、 N582

(N115除外 )
60.0-161.9 0.2500 1 : 100

N115等 162'ˇ 647.9 0.1250 1 : 200
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表 1(续 )

8.3 吸取 25mL碘溶液 (乙炔炭黑吸取 50mL)于离心瓶中 ,加塞。在振荡机上振荡 2mh,立即离心
分离。粒状炭黑试样分离时间为 2mh,粉状为 3mh。
8.4 轻轻地倾出清液 ,若试样超过一个 ,应将清液倾人洁净、干燥的细口瓶中 ,并立即加塞。

8.5 吸取 ⒛ mL清液于 150mL碘量瓶中 ,用硫代硫酸钠标准溶液按下列 0或 b)进行滴定。
a) 用数字滴定管滴定 :

● 调开关至充液位置 ,使滴定管充满硫代硫酸钠标准溶液 ,用此溶液冲洗人口及输液管。
● 调至滴定位置 ,使计数器回零并用薄绢纸擦净管尖部。
● 以(4± 0.5)mL/mh用 硫代硫酸钠标准溶液滴定碘清液至浅黄色 ,用水冲洗滴定管尖部及
瓶壁。加 5滴淀粉溶液 ,继续滴加硫代硫酸钠标准溶液至蓝色近于消失时 ,再用水冲洗滴

定管尖部及瓶壁 ,调计数器 ,使其增量为 0.01mL/s~0.02mL/s,继 续滴加直至溶液刚刚

变为无色时即为终点。

● 记录滴定管读数 ,准至 0.01mL。
● 按 8.5ω 做双样空白试验。
b) 用玻璃滴定管滴定 :

● 将硫代硫酸钠标准溶液注于 25mL滴定管 ,调至零点 ,用薄绢纸擦净滴定管尖部 ,用硫代
硫酸钠标准溶液滴定碘清液至浅黄色 ,用水冲洗滴定管尖部及瓶壁。加 5滴淀粉溶液 ,继

续滴加硫代硫酸钠标准溶液至蓝色近于消失时 ,再用水冲洗滴定管尖部及瓶壁 ,继续滴加

直至溶液刚刚变为无色时即为终点。

● 记录滴定管读数 ,准至 0.01mL。
● 按 8.5c)做双样空白试验。
c) 空白试验 :

● 用移液管吸取 20mL的 0.0473mol/L碘 溶液于碘量瓶中 ,用 0.0394mol/L硫 代硫酸钠
标准溶液滴定。记录消耗硫代硫酸钠标准溶液的体积 ,以 mL计。
● 空白试验做平行测试 ,计算时取其平均值。
● 若硫代硫酸钠标准溶液 (见 A。 2.1)和碘溶液 (见 A.2.2)的浓度均在规定范围内 ,空 白滴定
体积应在 (24.00± 0.06)mL之 间。如果不在此范围内 ,则应对一种或两种溶液的浓度重

新调整和标定。

注:同一天若没有更换新的溶液,仅需进行一次空自试验。

9 结果计算

9.1 吸碘值以每千克炭黑吸附碘的质量 (以克计)表示(g/kg),结 果按式(1)进行计算。

3

品种 吸碘值范围/(酽kg) 试样量淹 试样量与碘溶液体积比率/(g/mL)

特殊品种 以 上 0.062 5 1:400

注 1:如果按预计的吸碘值所确定试样量的测定结果不在规定的范围之内 ,应以实测值按表 1中对应的试样量重

新试验。

注 2:粉状炭黑试样在干燥前应压实。

注 3:在符合表中规定的试样量与碘溶液体积比率的情况下 ,最大允许试样量为 1.0000g,随着试样量和对应溶

液体积的增加 ,应选用适当容量的离心瓶 ,以保证振摇效果。
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r=Y`开
氵
1× vOI× cs×

竿
⋯·⋯·⋯·⋯·⋯·⋯·⋯·⋯·⋯·⋯·(1)

式中:                                `
F ——吸碘值 ,单位为克每千克(g/kg);
V。
——滴定空白碘溶液所消耗的硫代硫酸钠标准溶液的体积 ,单位为毫升(mD;   ˉ

V1——滴定炭黑吸附后的碘清液所消耗的硫代硫酸钠标准溶液的体积 ,单位为毫升(mL);
Vm——吸取原始碘溶液的体积 ,单位为毫升(mL);

V1I——完成吸附后吸取碘清液的体积 ,单位为毫升(mD;
御 ——炭黑试样的质量 ,单位为克 (g)

cs——硫代硫酸钠标准溶
MI——碘原子的摩尔
9.2 计算结果比 GB37 果 ,取其平均值 ,然后

按 GB/T8170进行

10 精密度

10.1 重复

10.2 再现

ll 试验报

试验报

D 试
b) 本
o 试样
d) 加人碘
e) 空白试验

的体积 ;

硫酸钠标准溶液

试验结果 (均值

所用试验步骤及滴

试验中的异常现象 ;

试验日期。

D
g
)
ω

D



A,1 溶液的配制

A。 1.l 碘溶液 ,c(1/2△ )〓 0,4730mo1/L

A。 1.1.1 将盛有约 1⒛0g

器中冷却至室温备用。

A。 1.1.2 称取 (1140

A。 1.1.3 从 1000

A.1。 I.4 于 500

A,1.1.5 力日

A。 1.1.6 将

要较长的时

附 录 A
(规范性附录 )

溶液的配制、标定、校正

GB/T3780.1-2015

箱中充分干燥。取出放在干燥

个过程可能需

长时间冷却

2一御1)。

冲洗烧杯 ,重

A。 1.1.7

至室温 )。

A。 1.1.8

A.1.1.9

A。 1.1.10

复冲洗 3

A。 1.1.1l 包裹锥形瓶 ,

以避免因光

A。 1.1.12 用 瓶中。用500mL
KI溶液和搅拌棒烧杯中的 KI溶

于 2000mL容量
A.1.1.13 加水至容 min,以 使容量瓶壁的溶

液流下来 ,并重新调节刻

A。 1.1.14 用铝箔等材料包裹 拌棒放进容量瓶内 ,并将容量瓶

置于搅拌器上 ,以 中速连续搅拌 2h。

A.1.1.15 将容量瓶停放过夜 ,再搅拌 5min。

A.1.1.16 若需配制 ⒛ L的 0.0473mol/L碘 溶液 ,则按 A,1.2进行操作。
A.1.1.17 若需配制体积小于 ⒛ L的 0.0473mol/L碘溶液 ,则将容量瓶中的碘溶液转移至棕色细口

玻璃瓶中 ,并贮存于阴暗处。用移液管或容量瓶移取所需碘溶液 (0.4730mol/L)的 体积 ,按 1:10的
比例进行稀释。

A。 1.2 碘溶液 ,0。 0473moI/L

A.1.2.1 在搅拌器托盘上固定标有刻度的 ~90L细 口玻璃瓶。

A。 1.2.2 用漏斗将 2000mL容量瓶中的碘溶液 (见 A。 1.1)转移到带有刻度的 ⒛ L棕色细口玻璃瓶
中 ,转移过程中溶液应无损失。

A。 1.2.3 用量杯量取 1L水 ,向容量瓶中加入大约 ⒛0mL水 ,淌洗残留在容量瓶内壁上的碘溶液 ,将
全部淌洗液转移到 ⒛ L细 口玻璃瓶中 ,连续淌洗 ,直至容量瓶内壁上无颜色为止。

燥的 KI于 1 000mL烧杯中。
500mL烧杯中。取约 300g KI于

中加人适量水 (约 400 mD使 KI浸于水中。

碘溶液从 1000mL磨 口锥形瓶中转移至
碘溶液于容量瓶中。然后用水冲洗 500

容量瓶倒置一次或二次 ,并

称

形 氵
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A。 1.2.4 用 1L量杯向 ⒛ L细 口玻璃瓶中加水 ,每次量取 1L水 ,共加入 18L水 (含淌洗容量瓶内碘
溶液的水 )。

A.1.2.5 用铝箔等材料包裹细口玻璃瓶 ,以避免因光引起碘的损失。将大小适宜的搅拌棒放人细口玻

璃瓶中 ,中速搅拌至少 2h。 若刚搅拌时较困难 ,可用长的聚四氟乙烯或玻璃棒手工搅拌 ,但不要将附

着在玻璃棒上的碘溶液冲洗人瓶内。

A,1.2.6 将细口玻璃瓶放置过夜 ,再搅拌 30min,贮存在阴暗处。

A,1.3 硫代硫酸钠溶液 ,0。 0394mol/L

A.1.3.1 向置于磁力搅拌器上的 ⒛ L细 口玻璃瓶中(在 16L处 已校准),加 约 准L水 。
注:⒛ L细 口玻璃瓶的校准,可用重量法或带刻度的量筒每增加 2L进行校准。

A。 1.3.2 称取 156.5g硫代硫酸钠(N饧 S2O3· 5H20),通 过漏斗冲洗到 ⒛ L细 口玻璃瓶中。
A,1.3.3 搅拌至晶体全部溶解。

A.1.3.4 加 80mL正戊醇于细口玻璃瓶中。
A。 1.3.5 加水到 16L刻度处 ,搅拌 1h~2h。
A.1.3.6 放置 1d~2d,使用前再次搅拌 30mh。

A.1.4 硫酸溶液 ,体积分数为 10%

A。 1.4.1 用量筒量取 90mL水并转移到 250mL烧杯中。
A.1.4.2 用量筒或量杯量取大约 10mL浓硫酸。
A.1.4.3 小心地将浓硫酸倾人盛有 90mL水 的 250mL烧杯中 ,同时用玻璃棒慢慢搅动 ,用 已稀释的硫
酸清洗量筒或量杯。

A.1,4.4 冷却至室温后 ,装入试剂瓶中。

A.1.5 可溶性淀粉溶液 ,质量分数为 1%

A。 1.5.1 称取约 1g可溶性淀粉和 0.002g水杨酸于 100mL烧杯中。边加水边用玻璃搅拌棒搅拌使
其呈稀糊状。

A。 1.5.2 加约 100mL水于 250mL烧杯中并置于电加热板上加热至沸腾。加稀淀粉糊于沸水中搅拌
至沸腾 2mh~3min。 冷却后加 2g~3g碘化钾并搅拌至溶解。

A.1.6 碘酸钾基准溶液 ,c(〃6KIo3)〓 0.0394mol/L

A。 1.6.1 取适量的碘酸钾于温度为 125℃烘箱中干燥 1h,取出放人干燥器中冷却至室温。

A.1.6.2 称取 1.4054g碘酸钾于烧杯中,加水完全溶解后移人 1000mL容 量瓶中,加水至刻度并摇
匀 ,将溶液转人棕色试剂瓶中并置于干燥避光处 ,用于标定硫代硫酸钠标准溶液。

A。 1.7 碘化钾(KI)溶液 ,质量分数为⒛%

A.1.7.1 称取 ⒛ g碘化钾于烧杯中,准至 0.001g。

A.1.7.2 用水完全溶解后 ,移人到 100mL容量瓶中,加水至刻度并摇匀。
注:碘化钾溶液有可能被氧化释放出碘 ,如果观察到黄色 ,则应废弃 KI溶液。

A。2 溶液的标定

A.2.1 硫代硫酸钠标准溶液 :c(N饧 s203)〓 (0。 O394± 0.00008)mol/L

A。 2.1.1 用碘酸钾基准溶液标定

吸取 20mL碘酸钾基准溶液于 150mL碘量瓶 中 ,加约 5mL的 ⒛ %碘化钾溶液和约 5mL硫 酸
6
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溶液于碘量瓶中 ,立即加盖充分摇匀 ,按 A。 2.1.1.1或 A.2.1.1.2的 操作步骤进行滴定 ,计算硫代硫酸钠

标准溶液浓度。

A。2.1.1.1 数字滴定管滴定

用数字滴定管按下列步骤进行滴定 :

o 将数字滴定管调至充液位置 ,将未标定的硫代硫酸钠标准溶液充人储存器 ,冲洗入 口和输液
管 ,然后转换至滴定位置并将计数器田零 ;

b) 滴加硫代硫酸钠标准溶液直至碘量瓶中呈现浅黄色 ,用水冲洗滴定管尖部及瓶壁 ,加 5滴淀粉
溶液 ,继续滴加硫代硫酸钠标准 色近于消失 ,用水冲洗滴定管尖部及瓶壁 ,

调计数器至 0。01mL/ 液刚刚变为无色即为终点 ;

c) 记录所消耗的滴 按式(A.D计算硫代硫酸钠

标准溶液浓

A,1)

式中 :

V「——

C2

V

A。 2.1.1.2

用玻

a) 刻度线 ,滴定

到

钠

滴加硫代硫酸

直至溶液刚刚

A.2)

7

变为 mL,再重复测定
一次 ;

b) 按式 (A。 1

A。 2.1.1.3 硫代硫酸钠

如果浓度高于 0。 03948mo 度降低 0.000 o1mo1/L;如 果浓度

mol/L。低于 0.03932mol/L,加 入 0.0025g硫 溶液浓度升高 0.00001

A.2.2 碘溶液:c(〃2I2)=(0.0473± 0.0001)moI/L

A.2.2.1 用硫代硫酸钠标准溶液标定

A.2.2.1.1 吸取 20mL碘溶液于 250mL碘量瓶中 ,用 已标定过的硫代硫酸钠标准溶液滴定 ,滴定到碘
量瓶中溶液呈浅黄色 ,用水冲洗滴定管尖部及瓶壁 ,加 5滴淀粉溶液 ,继续滴加硫代硫酸钠标准溶液 ,直

至蓝色或紫色近于消失 ,用水冲洗滴定管尖部及瓶壁 ,继续滴加直至溶液刚刚变为无色即为终点 ,记录

所消耗的滴定硫代硫酸钠标准溶液体积 ,准至 0.01mL,再重复测定一次。
A。 2.2.1.2 按式 (A.2)计算碘溶液浓度 :

cs× Vs
C= v

hL/s的增量 ,继续

0.25mL水 可使 1

终点 ,记录所消耗的滴定硫代硫酸钠标准溶液体积 ,

酸钠标准溶液浓度。
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式中 :

c——碘溶液的浓度 ,单位为摩尔每升 (m。 l/L);
Vs——滴定消耗的硫代硫酸钠标准溶液的体积 ,单位为毫升(mL);      

′

cs——硫代硫酸钠标准溶液的浓度 ,单位为摩尔每升 (mol/L);

V— —取用碘溶液的体积 ,单位为毫升(mL)(V=⒛ )。               
ˉ

A。 2.2.1.3 碘溶液浓度的调节

如果浓度高于 0.0474mo1/L,加 入 0.21mL水 ,可使 1L溶液浓度降低 0.00001mol/L;如 果浓度
低于 0.0472mol/L,加 人 1.27mg碘 ,可使 1L碘溶液的浓度升高 0.00001mol/L。 也可以通过加浓碘
溶液 (见 4.D进行调节 ,一般 0.0235mL浓碘溶液可使 1L溶液浓度升高 0.00001mol/L。

A。3 用标准参比炭黑进行校正

A.3.1 普通炭黑吸碘值会随着放置时间的延长而降低。经特殊处理的标准参比炭黑 (如 INR)随 时间

的放置 ,其吸碘值稳定 ,可通过测试标准参比炭黑确定吸碘值的准确性。

A。 3.2 若测试 3个 INR中任何一个的吸碘值超出控制限(见表 A.1),则宜依据 GB/T15338查 找原因

并消除 ,若 3个 INR中 的任何一个吸碘值仍超出控制限 ,则宜按 A。 3.3~A.3.5对测试结果进行校正。
注:试验室可以选用有相同作用的其他标准参比炭黑。

A。 3.3 测试 3个 INR的吸碘值 ,每个测试 荃次。
A。 3.4 用标准值 (y值 )和测试值 (J值 )进行回归分析 ,建立回归方程。
A。 3.5 所有试样的校正值均使用回归方程进行校正 :校正值 =测量值×斜率+截距
A.3.6 当更换设各或使用不同批次的碘或硫代硫酸钠或硫代硫酸钠溶液贮存达到 30d时 ,应重新测
试标准参比炭黑确认回归方程。

A.4 标准参比炭黑 INR吸碘值控制限

见表 A。 1。

表 A.1 标准参比炭黑 INR吸碘值控制限 单位为克每千克

INR 平均值 sr 3Sr LCL UCL

A 0.82 40.6 42.2

B 90.8 0.89 89.9

C 125.9 0.72 125.2 126.6
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附 录 B
(资料性附录 )

碘化钾含量的测定

B.1 概述

本附录规定通过蒸发碘溶液中的水和碘 ,以测定碘化钾的含量。当新购碘化钾和碘时 ,宜进行碘化

钾含量的测定。只有正确的碘化钾或碘的浓度才能获得准确的吸碘值测试结果。本附录规定了碘溶液

中碘化钾浓度的范围为 (57± 0.5)g/L(见 4.2)。

B。2 仪器

B。2.1 烧杯 ,50mL或 150mL。
B。2.2 干燥器。

B.2.3 单标线移液管 ,25mL,符合 GB/T12808—1991中 A级规定。
B。 2.4 通风柜。

B。 2.5 调温加热板。

B.2.6 分析天平 ,精度 0.1mg。

B.3 分析步骤

B。3.1 将两只 50mL或 150mL烧杯置于 125℃ 的烘箱中干燥 1h。
B。3.2 将烧杯移人干燥器中冷却 30mh。

B。3.3 称量烧杯并记录其质量 (饥 3)。

B.3.4 分别于两个烧杯中移人 25mL碘溶液 (0.0473mol/L)。

B。3.5 在通风柜中 ,将烧杯放在调温加热板上 ,在沸点以下加热 ,除去水和碘。如果溶液飞溅造成损

失 ,则废弃并重新测试。

注:当蒸发接近结束时,残留的固体将从棕色(碘 )变为自色(碘化钾)。

B.3.6 当水和碘完全除去时 ,把烧杯放置在温度为 125℃ 的烘箱中干燥 1h。

B。3.7 将烧杯放置干燥器中冷却 30min。

B。 3.8 称量带残留固体的烧杯并记录其质量 (勿 4)。

B。4 结果计算

按式 (B。 1)计算碘化钾溶液的质量浓度 :

幻=‰产   ⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(Ⅱ )
式中 :

ρ灯
——碘化钾的含量 ,单位为克每升(g/D;

勿3——烧杯的质量 ,单位为克 (g);

印4——带残留物烧杯的质量 ,单位为克 (g);
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° V° I——用于本试验碘/碘化钾溶液的体积 ,单位为升(L×VOI=0.025)。

B。5 结果表示                               ′

碘化钾含量以每升碘溶液中所含碘化钾的质量表示 ,单位为克每升 (g/L),报告测定结果的平均

值 ,精确到 0.1g/L。
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附 录 C
(资料性附录)

本部分与 AsTM D1510-11相 比的结构变化情况     '

本部分与 ASTM D1510-11相 比在结构上有较多调整 ,具体章条编号对照情况见表 C。 1。

表 C.1 本部分与 AsTM D1510-11的 章条对照情况

本部分章条编号 对应的 ASTM D1510-11章 条编号

l l

2

4

6

5 5.1-5.15

5.16-5.20

9

7

11

A.1 A.1

A.2 7

A.3

A.3.2注

A.4、表 A.1

附录 B A.2

附录 C
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