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NO 吕

    本标准修改采用国际标准】SO 4097 : 2000《橡胶，乙烯一丙烯一双烯(EPDM)一评价方法》(英

文版)。

    为便于使用，本标准做了下列编辑性修改:

    a)“本国际标准”一词改为“本标准，’;

    b)删除国际标准的前言;

    c)引用的国际标准改为相应的国家标准;

    d)挥发分测定部分增加了更加详细的说明;

    e)删除了国际标准中的参考资料。

    本标准由中国石油化工股份有限公司提出。

    本标准由全国橡胶与橡胶制品标准化技术委员会合成橡胶分技术委员会归口(SAC/TC 35/SC 6) 0
    本标准起草单位:中国石油天然气股份有限公司兰州石化分公司石油化工研究院、中国石油天然

气股份有限公司吉林石化分公司有机合成厂。

    本标准主要起草人:吴毅、李莉、孙丽君、张惠春、赵承利。
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乙烯一丙烯一二烯烃橡胶(EPDM)评价方法

    .告:使用本标准的人员应熟悉正规实验室操作规程。本标准无意涉及因使用本标准可能出现的所有安全问题。

制定相应的安全和健康规程并确保符号国家法规是使用者的贵任。

1 范围

    本标准规定了:

    一一刊生胶的物理和化学试验;

    — 评价乙烯一丙烯一二烯烃(EPDM)橡胶(即三元乙丙橡胶)及其充油橡胶的硫化物性所用的标
准物质、标准试验配方、设备和操作步骤。

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 528-1998硫化橡胶或热塑性橡胶拉伸应力应变性能的测定(eqv ISO DIS 37:1994)

    GB/T 1231.2-2000未硫化橡胶用圆盘剪切粘度计进行测定 第1部分:门尼粘度的测定(neq
LSO 289-1:1994)

    GB/T 2941-1991橡胶试样环境调节和试验的标准温度、温度及时间(eqv ISO 471:1983和】，〕
1826:1981)

    GB/T 4498-1997 橡胶一灰分的测定(eqv ISO 247:1990)
    GB/T 6038-1993 橡胶试验胶料的配料、混炼和硫化设备及操作程序(eqv ISO/DIS 2393:1989)

    GB/T 6737-1997 生橡胶 挥发分含量的测定(eqv ISO 248:1991)
    GB/T 9869-1997 橡胶胶料硫化特性的测定(圆盘振荡硫化仪法)(idtISO 3417:1991)

    GB/T 15340-1994 天然、合成生胶取样及制样方法(idt ISO 1795:1992)

    GB/T 16584-1996橡胶 用无转子硫化仪测定硫化特性(eqv ISO 6502:1991)
    ISO/TR 9272:1986橡胶与橡胶制品— 试验方法标准的精密度测定

3 取样和制样

3.1按照GB/T 15340-1994的规定取样约1.5kgo
3.2按照GB/T 15340--1994的规定制备试样。

4 生胶的物理和化学试验

4.1 门尼粘度

    按照GB/T 1232.1-2000测定门尼粘度;试样制备见3.2(不过辊)。
    如必须过辊，应在辊筒表面温度为50℃士5℃的开炼机上过辊(如果是低门尼橡胶，辊筒温度应

为35'C t 59C)。如果过辊，应在试验报告中记录。
    测定结果以ML(1+4)125℃表示。其他试验温度(100℃或1501C)和/或试验时间(1十8) nunn，经

同意后可采用。

4.2 挥发分

    按照GB/T 6737-1997的规定测定挥发分含量。对于不宜过辊的橡胶，可以按照GB/T 6737-

                                                                                                                                                            l
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1997中5.2.2.4一5.2.3的规定，采用直接烘箱法进行测定。

4.3 灰分

    按照GB/T 4498-1997规定的A法或B法测定灰分含量。

5 评价用混炼胶试样的制备

5.1 标准试验配方

    标准试验配方见表to

    — 配方1适用于额定乙烯质量百分含量不大于67%的非充油EPDM;

    — 配方2适用于额定乙烯质量百分含量大于或等于67%的非充油EPDM;

    — 酉己方3适用于在 100份橡胶中含油量小于80份的充油EPDM;

    — 酉己方4适用于在100份橡胶中含油量大于或等于80份的充油EPDM,

    应使用国家或国际标准参比材料。如果无法获得标准参比材料，可使用有关团体双方认可的

材料。

    附录A列出了另一个可选择的非充油低门尼EPDM的配方。

5.2 操作程序

5.2.1 设备和程序

    试样制备、混炼和硫化所用的设备及程序应与GB/T 6038-1993相一致。

5.2.2 混炼程序

5.2.2.1 总则

    本标准规定了3种可供选择的混炼操作程序。

    方法A— 密炼机混炼;

方法B— 开炼机混炼;

方法C— 密炼机初混炼和开炼机终混炼。

    注:按标准试验配方用开炼机混炼乙烯一丙烯一二烯烃(EPDM)橡胶比馄炼其他橡胶更困难，用密炼机进行混炼

时可取得较好的效果。由于开炼机混炼乙烯一丙烯一二烯烃(EPDM)橡胶较为困难，所以，只有在没有密炼机的时候

才推荐使用方法 B,

                            表1 评价EPDM椒胶用标准试脸配方

材 料

试 验 配 方

1 2 3 4

质 量 份

目】DM 100.00 100.00 100.00+ r0 100.田+t6

硬脂酸
                                    .

1.00 1.00 1.00 1.00

工业参比炭黑c 即 .00 100.00 80.00 150.00

ASPM 103"油a 50.00 75.00 55.00一尹

氧化锌 5.00 5.00 5.00 5.00

硫磺 1.50 1.50 1.50 1.50

二硫化四甲基秋兰姆(TN" ), 1.00 1.00 1.00 1.00

琉基苯并唾哇(MBT) 0.50 0.50 0.50 0.50

总计 239.00 284.00
239.00+(y一50)

  如果 y>50
259.00+ z

““厂是充油胶中，每l00份基本胶料中油的质量份数。如Y大于5o但小于80，在配方3中就不必加油，这

  时，该配方的总质量份数要高于2390
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表 1(续)

材 料

试 验 配 方

1 2 3 4

质 量 份

  “z’’是最低油含量为80份的充油胶，每 t00份基本胶料中油的质量份数。

e应使用工业参比炭黑(IRB)o

a这种密度为0.92g/errr'的油，由Son Refining and Marketing公司生产，由R. E. Carro11股份有限公司((P.0.Box

  139, Trenton, NJ08601，美国)经销。国外用户可直接与 Sunoco Overseas股份有限公司(1801 Market Street,

  Philadelphia PA 19103，美国)接洽。其他可选用的油，例如Shellffex 724也是适用的，但结果稍有不同。ASIM

  103油有如下特性:

  — 动力粘度(100'C): 16.8-2/s士1.2mmz/s;

  — 粘度相对密度(比重)常数:0.889士0.0020

  根据37.8℃时Saybolt普适粘度和在15.59C/15.5℃时的相对密度(比重)计算粘度相对密度常数。根据测定的
  性能按下式计算粘度相对密度常数(VCC):

                  VCC - 10d - 107521g(v - 38).10-I g(v-38)
      式 中:

      d— 巧.59C/15.5℃的相对密度(比重);

      v- 37.8℃的Saybolt普适粘度(ASfM D 88/ASPM D2161) 0

e标准参比材料TMm 可以由Forcoven Prorhreta有限公司(P.0 Bar 1556, Humble Texas 77338，美国)提供，代号为】RMI.

5.2.2.2 方法A- 密炼

5.2.2.2.1 初混炼程序

保持时间 累积时间

    a)调节密炼机的初始温度，使终混炼温度在大约5min之内能达 0            0

到150̀C，关闭卸料口，设定转子速度为8rad/s(77r/min)时，开启电

机，升起上顶栓。

    b)装人橡胶、氧化锌、炭黑、油和硬脂酸。放下上顶栓。 0.5         0.5

    c)混炼胶料。 2.5         3.0

    d)升起上顶栓，清扫密炼机加料颈部和上顶栓顶部，放下上顶栓。 0.5         3.5

    e)当胶料温度达150℃或在5min后，满足其中一个条件即可卸 1.5(最多) 5.0

下胶 料。

                                                          总时间 5.0

    f)立即将胶料在辊距为2.5} ,辊温为50℃士5℃的实验室开炼机上薄通3次。检查胶料质量(见

GB/T 6038-1993)，如果胶料质量与理论值之差超过+0.5%或一1.5%，废弃此胶料，重新混炼。

    9)将混炼后胶料停放30min一24h，如有可能，应在GB/T 2941-1991规定的标准温度和湿度下进
行调节 。

5.2.2.2.2 终混炼程序

                                                                      保持时间 累积时间

    a)将密炼室温度和转子温度调节至40'C t 5̀C，并闭御料口，开

启电机，以Brad/s(77r/min)的速度启动转子，升起上顶栓。

    b)装人按5.2.2.2.1制备好的一半胶料、促进剂、硫磺和剩余的

胶料 。放下上顶栓 。

0.5 0.5
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保 持时间 累积时间

    c)混炼胶料直到温度达到110℃或总混炼时间达到2min,满足其 1.5(最多) 2.0

中一个条件即可卸料。

                                                          总时间 2.0

    d)立即将胶料在辊距为0. 8= ，辊温为50℃士5℃的实验室开炼机上薄通。

    e)纵向薄通6次。

    f)将胶料压成约6mm的厚度，检查胶料质量(见GB/T 6038-1993)。如果胶料质量与理论值之差

超过+0.5%或一1.5%，废弃此胶料，重新混炼。
    9)切取足够的胶料供硫化仪试验用。
    h)按照GB/T 528-1998的要求，将胶料压成约2.2mm的厚度，用于制备硫化试片;或者压成适

当厚度，用于制备环形试样。

    1)将混炼后胶料停放30rrmin一24h，如有可能，应在(:B/T 2941-1991规定的标准温度或湿度下进

行调节 。

5.2.2.3 方法B— 开炼

    标准实验室开炼机胶料质量(以9计)应为配方量的2倍。混炼过程中辊筒的表面温度应保持在
50% t 59C。在开始混炼前，将氧化锌、硬脂酸、油和炭黑放在合适的容器中混合。

    注:采用配方2和3时，留一部分油在步骤 C中添加。

    混炼期间，应保持辊筒间隙有适量的滚动堆积胶，如果按下面规定的辊距达不到这种要求，应对

辊距稍作调整。

                                                                  保持时间 累积时间

    a)设定辊温为 50̀C ,辊距为 0.7mm，将橡胶在快速辊上 1.0          1.0

包辊 。

    b)沿辊筒用刮刀均匀地加人油、炭黑、氧化锌和硬脂酸的混 13.0         14.0

合物。 [步骤b)+。)丁

    e)当加人约一半混合物时，将辊距调至 1.3nmm，从每边作3/4

割刀一次，然后加人剩余的混合物，再将辊距调节到1. 8mm。当全部

混合物加完后，从每边作3/4割刀两次。务必将掉人接料盘中的所有

物料加人混炼胶中。

    d)沿辊筒均匀地加人促进剂和硫磺，辊距保持在1.8mmo             3.0          17.0

    e)从每边作3/4割刀三次，每次间隔为15so                        2.0          19.0

    f)下片。辊距调节至0.8} ，将胶料打卷，从两端交替加人纵向 2.0      21.0

薄通6次。

                                                          总时间 21.0

    B)将胶料压成约6mm的厚度，检查胶料质量(见GB/T 6038-1993)，如果胶料质量与理论值之
差，超过十0.5%或一1.5%,废弃此胶料，重新混炼。

    h)切取足够的胶料供硫化仪试验用。

    1)将胶料压成约2.2} 的厚度，用于制备硫化试片;或者压成适当的厚度，用于制备环形

试样。

    J)将混炼后胶料停放2一24h，如有可能，应在GB/T 2941-1991规定的标准温度和温度下进行
调节。



SH/T 1743- 2004

5.2.2.4 方法C— 密炼机初混炼开炼机终混炼

5.2.2.4.1 步骤1— 初混炼程序

保持时间 累积时间

    a)调节密炼机的温度，使终混炼温度在大约5min之内能达到 0            0

1500C，关闭卸料口，设定转子速度为8iad/s(77r/min)，开启电机，

升起上顶栓。

    b)装人橡胶、氧化锌、炭黑、油和硬脂酸。放下上顶栓。 0.5          0.5

    。)混炼胶料。 2.5          3.0

    d)升起上顶栓，清扫密炼机加料颈部和上顶栓顶部，放下上顶栓。 0.5          3.5

    e)当a度达150℃或在5min后，满足其中一个条件即可卸下胶料。 1.5(最多) 5.0

                                                          总时间 5.0

    f)立即将胶料在辊距为2.5mm,辊温为50℃士5℃的实验室开炼机上薄通三次。检查胶料质量

(见GB/T 6038-1993)，如果胶料质量与理论值之差超过+0.5%或一1.5%，废弃此胶料。重新混炼。

    9)将混炼后胶料停放30min一24h，如有可能，应在GB/T 2941-1991规定的标准温度和湿度下进
行调节。

5.2.2.4.2 步骤2一 开炼机终混炼程序

    在混炼期间，应保持辊筒间隙有适量的滚动堆积胶，如果按下面规定的辊距达不到这种要求，应

对辊距稍作调整。

    标准实验室开炼机胶料质量(以9计)应为配方量的2倍。
                                                                      保持时间 累积时间

    a)设定辊温为500C 1 5C,` 辊距为1.5mm，将母炼胶在快速辊上 1.0          1.0

包辊并加人硫磺和促进剂，待其完全分散后，再割刀。务必将掉人接

料盘中的所有物料加人混炼胶中。

    b)每边作3/4割刀3次，每次间隔15s.                               2.0          3.0

    e)下片。辊距调节至0. 8= ，将胶料打卷，从两端交替加人纵 2.0          5.0

向薄通6次。

                                                          总时间 5.0

    d)将胶料压成约6mm的厚度，检查胶料质量(见GB/T 6038-1993)。如果胶料质量与理论值之差

超过+0.5%或一1.5%，废弃此胶料，重新混炼。
    e)切取足够的胶料供硫化仪试验用。

    f)将胶料压成约2.2mm的厚度，用于制备硫化试片;或者压成适当的厚度，用于制备环形试样。

    B)将混炼后胶料停放2一24h，如有可能，应在GB/T 2941-1991规定的标准温度和湿度下进行
调节 。

6 用硫化仪评价硫化特性

    奋告:硫化过程中，可能产生亚硝酸胺。

6.1 用圆盘振荡硫化仪测试

    测定下列标准试验参数:

    ML，规定时Inj的M�, Im, t',.(50)和c"(90) 0

    按GB/T 9869-1997，采用VA下试验条件:

    振荡频率 1.7Hz(100周/min)
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    振幅 10

    选择性 至少选择满量程的75%.

    注:对某些橡胶75%可能不合适。

    模腔温度 1印℃士0.3℃

    预热时间 无

6.2 用无转子硫化仪测试
    测定下列标准试验参数:

    F,,，规定时间的F-, tat, t',(50)和t"(90) a

按GB/T 16584-1996，采用以下试验条件:
    振荡频率 1.7Hz(100周/min )

振幅 0.50

选择性 至少选择Fm.满量程的75%
    注:对某些橡胶75%可能不合适

    模腔温度 1609C 1 0.390

    预热时间 无

7硫化胶拉伸应力一应变性能的评价

    替告:硫化过程中，可能产生亚硝酸胺。

    试片在160℃下硫化，从10min, 20nin, 30nun, 40min和50min的硫化点中选择3个硫化点，中

间的硫化点应选择上述几点中离t'o(90)最近的点。这3个硫化点应包括该实验条件下的欠硫、正硫
和过硫。

    硫化试片在标准温度下停放16一%h，如有可能，应在GB/T 2941-1界1规定的标准湿度下停放。
    按GB/T 528-1998规定测定应力一应变性能。

8 精密度

8.1 总则

    密炼机方法的精密度结果以ASTM D 3568-90的数据为基础，按ISO/TR 9272计算出重复性和再

现性。

8.2精密度细节
8.2.1 密炼

    本标准规定了使用圆盘振荡硫化仪测定硫化特性的2型(在实验室间)精密度。该精密度是用三种

不同的EPDM橡胶，由八个实验室各自在两天内使用国际参比炭黑NO.6(IRB NO.6)，按照密炼法(方

法A)混炼，精密度结果见表2.

8.2.2 开炼

    本标准规定了使用圆盘振荡硫化仪测定硫化特性的2型(在实验室间)精密度。该精密度是用一种

EPDM橡胶，由八个实验室在各自三天内按照开炼法(方法B)混炼，精密度结果见表30
8.3 精密度结果

    表2和表3给出了重复性和再现性的数值。

    在表2和表3中使用的符号定义如下:

    :=重复性，用测量单位表示。这是一个数值，在指定的概率下，实验室内两个实验结果的绝对

差应低于此值。

    (:)=相对重复性，用百分比表示。

    两个试验结果是在相同的试验条件下(同一实验室，同一操作者和同一仪器)，在规定的时间周期
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内，采用同一实验方法和相同试验材料所得到的。除非另有说明，概率为95%0

    R二再现性，用测量单位表示。这是一个数值，在指定的概率下，实验室之间的两个试验结果之

差的绝对值应低于此值。

    (R)二相对再现性，用百分比表示。

    两个试验结果的相对再现性是在不同的条件下(不同的实验室，不同的操作者和不同的仪器)，
在规定的时间周期内，采用同一试验方法和相同的试验材料得到的。除非另有说明，概率

为 95%0

表2 各种试验参数的2型精密度{密炼法)

参数 单位 数值范 围“

实验室内 实验室间

S, r (:) S, R (R)

M,, dN"M 6.7- 12.4 } 0.50 1.42 14.8 1.24 3.51 36.6

，。 一{dN-M 32.7-46.9 1.29 3.65 9.2 3.66 10.4 26.1

    一}nun         }一 。.11 }一 0.31 一一       }一 1.08 43.2

之'�(90) nU n 12.6一15.6  I一 。.。 }一 1.8， 一} 12.8 1.20 3.40 24.1

注:S,二重复性的标准偏差，以测量单位计。

    SR二再现性的标准偏差，以测量单位计。

.在温度为160t,频率为1.7H.，振幅为10时测量。用该范围的中值计算(r)和(R)o

表3 各种试验参数的2型精密度(开炼法)

参数 单位 均值水平合
实验室 内 实验室间

S, r (r) SR R (R)

MI, 一dN-M} 7.00 0.54 1.51 I   21.57 1.49 一} 59.86

MH }dN"M} 、.， } 1.06 2.96 一 6.42 一 6.74 14.62

亡滋 }而n} 2.23 } 0.05 } 一 一 。t25 0.69 30.94

心(50) m in 4.43 0.18 } 0.49 一 ，，.、 一 0.27 0.75 }16.93
6 }, (90) 们m n } 13.47 0.45 } ，25 一 一 0.95 2.67 19.82

注:S,=重复性的标准偏差，以测量单位计。

    SR二再现性的标准偏差，以测量单位计。

“在温度为160%,频率为 l.7Hz，振幅为10时侧量。用该范围的中值计算(:)和(R)o

9 试验报告

    试验报告包括以下内容:

    a)本标准的引用文件;

    b)关于样品的详细说明;
    。)测定门尼粘度的时间和温度，是否使用制样程序(如果有，注明参数);

    d)测定灰分使用的方法(GB/T 4498-1997中A法或B法);

    e)使用的标准试验配方;

    0使用的参比材料;

    g) 5.2.2中使用混炼方法;
    h) 5.2.2.2.1g)或5.2.2.2.2i)或5.2.2.3.])或5.2.2.4.1g)和5.2.2.4.2g)中使用的调节时间;
    1)第6章中:

        — 使用的硫化仪类型;

        — 引用标准;
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    —     M,或F二的时间;
    — 硫化试验使用的振幅;

J)第7章中使用的硫化时间;
k)测定过程中观察到的任何异常现象;

1)本标准或引用标准中未包括的任何自选操作;

m)分析结果和单位的表述;

h)试验日期。
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              附 录 A

          (资料性附录)

非 充油低 门尼 EPDMs的可选择 配方

对于非充油低门尼EPDM，经有关团体双方认可，可以使用表A.1配方。

                  表A.1 评价非充油低门尼EPDMs用标准试验配方

材 料 质 量 份

EPDM 100.00

硬脂 酸 1.00

工业参比碳黑“ 40.00

氧化 锌 5.00

硫磺 1.50

二硫化四甲基秋兰姆(TMTD)b 1.00

琉基苯并塞哇(MBT) 0.50

总 计 149.00

.使用通用工业参比炭黑。

b TM71〕标准参比材料可以由Forooven Products有限公司(P.O. Box 1556, Texas 77338，美国)提供，代号为IBM 10
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