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    本标准代替GB/T 8828-1988《防老剂4010NA)).

    本标准与日本工业标准JIS K 6220-3:2001《橡胶用配合剂 试验方法 第3部分:防老剂》的一致

性程度为非等效。

    本标准与 JIS K 6220-3:2001的主要差异及原因如下 :

    — 经试验验证，本标准关于纯度测定的试验方法仅采用了毛细管柱气相色谱法，纯度测定操作条

        件与日本工业标准略有差异(JIS K 6220-3:2001的7. 4;本标准的5.2);

    — 为了使加热温度的控制更加严格，本标准关于加热减量测定的加热温度控制范围与日本工业

        标准不同(JIS K 6220-3:2001的 10.4. 2;本标准的 5.3);

    — 为了有利于产品的市场销售本标准规定的技术指标分等分级(Jls K 6220-3;2001的附录3;本

        标准的3.2).

    本标 准与 GB/T 8828-1988的主要差异如下 :

    — 关于试验方法的规定引用了相应的国家标准(1988年版的第2章;本版的第5章);

    — 增加了纯度的测定(本版的5.2);

    — 将产品的外观由“灰紫色至紫褐色片状”改为“灰紫色至紫褐色片状或粒状，'(1988年版的1.1;

        本版的3.1);

    — 产品的技术指标分等分级(1988年版的1. 1;本版的3.2)0

    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:中国石化集团南京化工厂

    本标准主要起草人:钱迎春、杜建国。

    本标准于1988年首次发布，本次为第一次修订。
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防老剂4010NA

范 围

本标准规定了防老剂401oNA的要求、采样、试验方法、检验规则以及标志、包装、运输和贮存。

本标准适用于由RT培司(4一氨基二苯胺)与丙酮缩合而制得的防老剂401oNA。

化学名称:N一异丙基一N产一苯基对苯二胺

分子式:cl5H，:N:
结构式 :

/一 、 护~飞 _ _/
众 众-NHse长 谷一NH一UH
飞 岁 、一 / \

CH:

CH

相对分子质量:226 32(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/T191 包装储运图示标志(GB/T191一2000，eqvISO78o:1997)

    GB/T125。 极限数值的表示方法和判定方法

    GB/T9722一1988 化学试剂 气相色谱通则

    GB/Tll4O9.1 橡胶防老剂、硫化促进剂熔点测定方法

    GB/Tll4og.4 橡胶防老剂、硫化促进剂加热减量的测定方法

    GB/Tll4O97 橡胶防老剂、硫化促进剂灰分的测定方法

3 要求

3.1 外观:灰紫色至紫褐色片状或粒状。

3.2 防老剂401oNA应符合表1所示的技术要求。

                                  表 1 防老荆 401ONA的技术要求

项 目

指 标
�一

优等品 一等品

纯度/%(面积归一) ) 95.0 92.0

熔点/℃ ) 71，0 70.0

加热减最/% ( 0，50

灰分/% ( 0.30

4 采样

    以批为单位采样，生产厂以一次混合均匀的产品为一批。所采产品的包装必须完好，采样时勿使外

界杂物落人产品中。由每批交付总数中随机抽取10%，小批时不能少于5袋。用不锈钢取样器自袋中
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产品的上、中、下层取样，将其充分混匀，从中取出约500 g试样，分装两个清洁、干燥的塑料袋或磨口瓶

中，粘贴标签，注明:生产厂名称、产品名称、批号、取样日期、及取样人姓名，一份由检验部门检验，一份

保存备查 。

试验 方法

    除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂。

5.1 外观

    用目视法判断。

52 纯度的测定

5.2.1 方法提要:用气相色谱法进行测定，检测器用氢火焰离子化检测器，计算方法采用面积归一法。

5.2.2 试剂:二氯甲烷[75-09-21.

5.2.3 仪器

5.2.3.1 气相色谱仪:仪器灵敏度及稳定性应符合GB/T 9722-1988的规定。

5.2.3.2 检测器:氢火焰离子化检测器。

5.2.3.3 色谱柱:毛细管色谱柱，固定相为SE-30.

5.2.3.4 注射器:10 pL微量注射器。

5.2.4 色谱操作条件

    色谱操作条件如表2所示(仪器以安捷伦6890为例)。

                                        表 2 色谱操作条件

柱子尺寸，长度X内径X膜厚 30 -X0.25 -.X0.25 dam

载气 氮气

载气流量/ (ml,/min) 1,2

检测 器温度/℃ 300

汽化室温度/℃ 300

燃烧气(氢气)流量/.L/min 30

助燃气(空气)流量/mL/min 300

补偿气 氮气

补偿气流量/ml-/min 29

分流 比 80:I

升温程 序

初始往温/℃ 80

保持时间/min O

升温速率/0C /min 10

最终温度/℃ 300

终温保持时间/mm 8

定量方法 面积 归一 法

积分参数设置 最小峰面积的设置需低于主峰的。I%

    根据不同仪器，选取其最佳操作条件。

5，2.5 分析步骤

    称取防老剂4010NA试料0. 10 ĝ 0. 15 g,精确到1 mg，于10 MI清洁、干燥的容量瓶中，用二氯

甲烷溶解并稀释至刻度，摇匀。启动仪器，待仪器各项操作条件稳定后，进样1 uL，出峰完毕后，由数据
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处理机或工作站测量各组分的峰面积，并给出防老剂4010NA的面积分数w，数值以%表示。或进行

下列结果计算。

5.2.6 结果计算:

    纯度以防老剂4010NA的面积分数w计，数值以%表示，按下列公式计算:

w一李x 100
        H 丁

    式中 :

    Ac— 防老剂4010NA的峰面积，单位为平方毫米(mm') ;

    AT— 总的峰面积，单位为平方毫米(mm').

    两次平行测定结果之差不大于。.3%，取其算术平均值作为测定结果。

5.2.7 仍‘谱 图
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                                  图 1 防老剂 4010NA的色谱 图

5.3 加热减量的测定

    按GB/T 11409. 4的规定，测定防老剂4010NA的加热减量。电热恒温干燥箱的温度控制在

500C -550C，试料量约3g(精确至0. 001 g)，干燥时间3 h,

    两次平行测定结果之差不大于0.04 ，取其算术平均值作为测定结果。

5.4 熔点的测定

    将测定加热减量后的试料按GB/T 11409. 1的规定，测定防老剂4010NA的熔点。

    两次平行测定结果之差不大于0. 4 0C，取其算术平均值作为测定结果。

5.5 灰分的测定

    按GB/T 11409. 7的规定，测定防老剂4010NA的灰分。高温炉的温度控制在(75。士25)0C，试料

量1. 5 ĝ-2 g(精确至0. 001 g)，灼烧时间2 he

    两次平行测定结果之差不大于。.04%，取其算术平均值作为测定结果。

检验规则

6.1 出厂检验

    本标准第3章中规定的全部项目为出厂检验项目。

6.2 复检

    检验结果的判定按GB/T 125。规定的修约值比较法执行，结果的最终表示应和要求的指标值的位

数一致。检验结果中若有一项指标不符合本标准要求时，应重新加倍采取样品进行检验，重新检验的结

果即使只有一项指标不符合本标准 的要求 ，则整批产 品为不合格 。
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7 标志、包装、运输和贮存

71 标志

    防老剂4010NA包装容器上应涂刷牢固的、明显的标志，其内容包括:生产厂名称、厂址、产品名称、

商标、净含量，并按GB/T 191的规定，标明“禁用手钩”、“怕雨”标志。包装件上应附有标签，标明批号、

生产日期、净含量、等级及标准编号。与包装袋上重复的内容，可以省略。

7.2 包装

    防老剂4010NA用内衬塑料袋的编织袋或纸塑复合袋包装，每袋净含量25 kg.

    也可以根据用户要求采用其他包装

7.3 运输

    应装于清洁、有顶篷的车辆内运输。

7.4 贮存

    装有防老剂4010NA的包装袋应贮存在干燥的房屋内。


