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丁基橡胶/三元乙丙橡胶共混物芥子气防护时间
测试标准物质的制备及均匀性和稳定性研究

杨子芹，温晓红，杨　光，丁松涛，王春宇，杨小兵

（国民核生化灾害防护国家重点实验室，北京　100191）

摘要：采用丁基橡胶（IIR）和三元乙丙橡胶（EPDM）共混硫化制备芥子气防护时间测试标准物质，并研究其均匀性和

稳定性。通过配方设计和制备工艺的优化获得芥子气防护时间为130 min左右的IIR/EPDM共混物胶片。方差分析和线

性拟合结果显示所制样品的均匀性优异，12个月内特性值的稳定性良好，可以用作芥子气防护时间测试标准物质。
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标准物质是一种已经充分确定了其一个或多

个特性值的物质或材料。作为分析测量中的“量

具”，标准物质在检定和校准测量仪器、评价分析

测试方法、测试过程质量控制和确定材料特性量

值等方面起着不可或缺的重要作用[1-3]。

在对个体防护装备的防护能力评价中，防护

材料对芥子气的防护性能是重要指标之一。在防

护材料芥子气防护性能的测试中，如果不采用标

准物质作为质量控制手段，就容易导致不同实验

室和不同时间的测试结果存在较大差异，数据的

可信度和可比性较低，给防护装备的研制和生产

带来了很大的困扰。

本工作以丁基橡胶（IIR）和三元乙丙橡胶

（EPDM）共混制备芥子气防护时间测试标准物质，

并按照标准要求[4-6]进行均匀性和稳定性研究。

1　实验

1. 1　主要原材料

IIR，牌号Polysar 301，门尼粘度[ML（1＋8）
125 ℃]为51，德国朗盛公司产品；EPDM，牌号

Esprene 301，DCPD型，门尼粘度[ML（1＋4）100 
℃]为55，日本住友化学公司产品；纳米氧化锌，荣

成恒力纳米材料有限公司产品；气相法白炭黑，山

西天一纳米材料科技有限公司产品；芥子气，纯度

97%，防化研究院提供。

1. 2　试验设备

XLSOB-160型两辊开炼机，上海橡胶机械厂

产品；P3555C2型盘式硫化仪，北京环峰化工机械

实验厂产品；XLB-O 350×350型平板硫化机，浙

江湖州东方机械有限公司产品；SPX-80型恒温箱，

宁波江南仪器厂产品。

1. 3　标准物质配方

IIR/EPDM　100，白炭黑　10，氧化锌　5，硬
脂酸　2，防老剂4426　1，防老剂DLTP　0. 5，硫
黄　1. 5，促进剂TMTD　1. 5，促进剂M　0. 5。
1. 4　模具

模具采用高碳钢加工而成（如图1所示），样品

槽深为0. 4 mm，偏差不大于0. 01 mm，直径为120 
mm，抛光处理。为了使多余胶料及时流到导胶

槽，保证制备的共混胶样片厚度均匀性，导气槽设

计为连通样品槽和导胶槽。

1. 5　制备工艺

将不同配比的IIR和EPDM在两辊开炼机上充

图1　IIR/EPDM混合试样制作模具
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分混炼均匀。然后通过割刀混炼加料先后加入氧

化锌、硬脂酸、促进剂和防老剂，打10个三角包，最

后加入硫黄，打10个三角包，薄通下片。得到的共

混胶采用盘式硫化仪在160 ℃下测试硫化特性和

正硫化时间，然后在160 ℃下按正硫化时间在平板

硫化机上硫化出片。

1. 6　均匀性和稳定性测试

样品芥子气防护时间均匀性和稳定性采用

GJB 535—1988[7]进行测试。测试步骤：将试样和

刚果红-氯胺指示纸夹在专用夹具中，于36 ℃恒温

箱中预热20 min后，取出布毒，滴加32 µL芥子气1
滴，记录时间。然后盖上玻璃片，再盖上盖子，拧

紧放入36 ℃恒温箱中进行测试。监测指示纸变色

时间，以刚果红-氯胺指示纸由红变蓝作为芥子气

透过判据。

2　结果与讨论

2. 1　样品制备影响因素

2. 1. 1　硫化压力

共混物胶片厚度对芥子气防护时间有直接影

响，因此控制胶片厚度的均匀性至关重要。硫化

压力分别为10和15 MPa时，共混胶片厚度的相对

偏差分别为2. 75%和1. 65%，可见较高的硫化压力

可提高胶片厚度的均匀性。

2. 1. 2　填胶量

填胶量分别为7，6，5. 5和5 g时，胶片厚度分别

为0. 49，0. 46，0. 42和0. 42 mm。可见，随着填胶量

的减小，胶片厚度随之减小，从所制样品厚度均匀

性来看，填胶量较小时所制样品厚度较均匀，由于

理论计算填胶量为4. 5 g，如果填胶量太小，易造成

样品缺胶，因此填胶量以5. 5 g为宜。

2. 1. 3　 IIR/EPDM配比

IIR和EPDM都是非极性橡胶，两种橡胶的

相容性很好。IIR具有优异的气液阻隔性能，而

EPDM的阻隔性较差，选用 IIR和EPDM按不同

比例共混可以制备不同防护时间的样品。IIR/
EPDM并用比分别为50/50，55/45，60/40，70/30，
75/25，80/20，85/15，90/10和100/0时，芥子气防

护时间分别为100，131，186，214，286，307，370，
411和521 min。可见，随着IIR用量的增大，共混胶

样品的芥子气防护时间延长。由于隔绝式防护装

备（防毒衣、防毒手套等）要求所用防护材料对芥

子气防护时间至少应达到130 min以上，因此确定

IIR/EPDM配比为55/45。
2. 2　均匀性

为了检验样品的均匀性，根据国家计量技术规

范JJF 1343—2012《标准物质定值的通用原则及统

计学原理》的有关规定，按照样本量小于200个、抽

样量不少于11个的原则，在50个所制样品中随机抽

取11个，然后在每个样品中取3个直径为50 mm的

圆形样片，根据GJB 535—1988方法进行芥子气防

护时间的测试，用方差分析法进行均匀性判断。

样品均匀性测试结果见表1，数据统计如下。
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式中，xi 为每个样品测定结果的平均值，x 为所有

样品测试结果的总平均值，m为样品数量，N为总测

定次数。

查表F0. 05（10，22）=3. 26，因为F＜F0. 05（10，

                                                           表1　样品芥子气防护时间均匀性测试结果　　　　　　　　　　　　　　　min

项　　目
样品编号

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11
第1次测试结果 132. 0 135. 0 130. 0 129. 0 131. 0 130. 0 133. 0 132. 0 125. 0 135. 0 140. 0
第2次测试结果 130. 0 133. 0 135. 0 129. 0 130. 0 130. 0 135. 0 132. 0 133. 0 129. 0 131. 0
第3次测试结果 130. 0 135. 0 130. 0 125. 0 135. 0 130. 0 130. 0 132. 0 125. 0 129. 0 131. 0
xi 130. 7 134. 3 131. 7 127. 7 132. 0 130. 0 132. 7 132. 0 127. 7 131. 0 134. 0
x x- －0. 6 3. 0 0. 4 －3. 6 0. 7 －1. 3 1. 4 0. 7 －3. 6 －0. 3 2. 7
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22），说明所制样品是均匀的。

2. 3　稳定性

不透气防护材料标准物质因为在配方中加入

了耐空气和紫外线老化的防老剂4426和DLTP，其
在干燥、常温和避光等环境条件下稳定性较好。

对不透气防护材料标准物质的长期稳定性考察按

照时间间隔前密后疏的抽样原则，分别按照下列

时间抽样：1天、1月、2月、3月、4月、6月、8月、10月、

12月。随机抽样，每个试样截取2个试片采用指示

纸法进行测试，结果见表2。参照GB/T 15000. 3—

2008和ISO Guide 35—2006中推荐的对长期稳定

性趋势分析的统计方法，以时间为x轴，以 xi为y轴，

拟合成一条直线，则斜率（b1）的估计值为
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式中， . ,y x130 2 5= = 。
截距（b0）的估计值由下式计算：

. ( . ) .b y b x 130 2 0 012 95 5 130 10 1 #= - = - =

直线的标准偏差（S2）可由下式计算：

                                                                  表2　样品长期稳定性测试结果　　　　　　　　　　　　　　　　　　min

项　　目
时间/月

01） 1 2 3 4 6 8 10 12
第1次测试结果 132. 0 129. 0 130. 0 130. 0 135. 0 130. 0 129. 0 134. 0 130. 0
第2次测试结果 130. 0 129. 0 126. 0 132. 0 131. 0 134. 0 125. 0 128. 0 130. 0
平均值 131. 0 129. 0 128. 0 131. 0 133. 0 132. 0 127. 0 131. 0 130. 0
标准偏差 1. 4 0 2. 8 1. 4 2. 8 2. 8 2. 8 4. 2 0

注：1）时间为1天。
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取其平方根s=2. 17，斜率b1的标准偏差[S（b1）]

用下式计算：
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查 表 得 到 t分 布 的 临 界 值 t0. 05（7）=2. 37， 

t0. 05（7）·S（b1）=0. 436，由于|b1|＜t0. 05（7）·S（b1）， 
因此斜率是不显著的，因而试验中未观测到不稳 
定性。

3　结论

采用IIR和EPDM共混硫化制备了芥子气防

护时间测试标准物质，通过配方设计和制备工艺

的优化获得了芥子气防护时间为130 min左右的 
IIR/EPDM共混物样品。采用指示纸法对所制 
样品的芥子气防护时间进行了测试，方差分析法

对所制样品芥子气防护时间均匀性的统计结果 
显示样品的均匀性优异，线性拟合对所制样品 
长期稳定性趋势分析显示样品在12个月内稳定 
性良好，可以用作芥子气防护时间测试标准 
物质。
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