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天然橡胶中 Cu
和 Mn

的 火焰原子 吸收法测定

天然橡胶中 Cu 和 Mn
的火焰原子吸收法测定

潘延弟 吴建国

(辽宁进出 口商品检验局
.

大连 〕 1 6 01 0)

目前天然橡胶 (NR )中 Cu 和 Mn的测

定
,

一般是采用 I(S ) 标准— 二 乙基二硫代

氨基 甲酸锌光度法 仁̀〕及高碘酸钠光度法州
,

这些方法测定步骤繁琐
,

实验条件要求苛刻
。

本文探讨采用干法灰化样品
、

火焰原子 吸收

法进行测定
。

1 实验
L l 主要仪器和试剂

P
一

E 3 O3 OB 原子吸收分光光度计
;

铜
、

锰空心阴极灯
;

铜 标准储 备液
: l m g

·

( m I
J

犷
` .

溶解

1
·

0 0 0 0 9 高纯 金属 铜 于 少量 ( 1 + 1 ) H N ( )
3

中
,

用 1% ( V / V ) H N O
3

稀释至 I I
J ;

锰 标 准储备液
: l m g

·

( m l
一

厂
` ,

溶解

1
.

0 0 0 0 9 高纯 金 属锰 于 少 量 l( + 1) H N O
3

中
,

用 1% (V / V ) H N O
3

稀释至 I I
J 。

L Z 仪器工作条件

元素 C u M n

波长
, n m 3 2 4

.

8 2 7 9
.

二

光谱通带
, n m 0

.

7 0
.

2

灯电流
,

m A 1 0 1 5

乙炔量
,

L
·

m i n
一 ’ 2

.

5 2
.

5

空气量
,

L
·

rn i n
一 ’ 1 5 1 4

1
.

3 工作曲线

由 一m g
·

( m L )
一 1

的 C u ( M n ) 标准储备

液稀释配制成含 C u (M n )浓度为 O
,

O
·

5
,

l
·

O
,

1
.

5 和 2
.

o m g
·

( m l
一

)
一 `
的标准系列溶液

,

按

1
.

2 仪器工作条件进行测定
,

绘制工作曲线
。

1
.

4 样品分析

将天 然 橡胶 剪碎
,

称 取 10 9 (精确到

0
.

0 19 )样品置于瓷增锅中
,

放进高温炉
,

先在

2 5 0 (
`

下碳化 l h
,

然后升温至 5 5 o C
,

加热 l h

完全灰化 (注意开始灰化时不得打开炉 门
,

以

免 易挥发组分燃烧 )
。

取 出冷却后
.

用 10 环

H N O
3 3m I

J

+ 10 % H e l 1 5m l
矛

加热溶解
,

并把

N O
:

赶尽
。

冷却后移人 50 m L 容量瓶 中以去

离子水定容 (试液如有不溶物
·

应进行过滤 )
。

同时做空白液
。

将样品液及空白液按 1
.

2 条件与标准系

列溶液同时测量
。

2 结果与讨论

.2 1 干扰元素

天然橡胶 中金属元素含量都较低
,

本文

就常见的 Z n
,

P b
,

M g
,

F e 和 C a s 种元素匕3一 5二

进行试验
,

加人 50 0 倍的干扰元素
,

对 C u 和

M n 的测定结果无影响
,

结果见表 1
。

干扰元素

表 1 干扰元素的影响

C
u

加人量 ( M eI/ C u) 回收率
·

% 加人量 ( M
e
/ M n) 回收率

·

%

::
.

:
5 0 0

50 0

弓0 0

5 () 0

弓0 0

10 2
.

5

10 1
.

6

1 0 4
.

l ( ) 3
.

9 8
.

2

10 0
.

8
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2
.

2方法的精密度与准确度

对含 C u 0
.

6 29和 1
.

2 0俘 g
·

(mL )
一 1,

含

M n 0
.

3 6 9 和 0
.

7 4 0拌g
·

( rn L )
一 ’
的样品液进

行 n 次测量
,

结果如表 2 所示
。

铜的变动系

数 ( 〔下 ) 为 1
.

3%和 3
.

8 %
.

锰 的为 2
.

4% 和

1
.

2%
。

向样品液中加人 一定量的标准溶液
,

测

定回收率
.

结果 见表 3
。

从表中数据得 出
.

本

方法的回收率为 98 %一 1 02 %
。

表 2 方法精度

样品 测量值小g
·

( m )L
一 ’

平均值
·

” g
·

( m L犷
’ 标准偏差 变动系数

.

%

C u

1 0 6 2 7 0
.

6 3 0 0 6 3 6 0 6 2 9 0
.

6 2 9 0
.

0 0 8 1
.

3

0 6 18 0
.

6 4 5 0
.

6 2 5 0
.

6 3 4

0
.

6 2 0 0
.

6 2 3 0
.

6 3 3

2 1
.

15 1
.

17 1
.

1 8 1
.

2 3 1
.

2 0 (、
.

0 4 6 3
.

8

1
.

16 1
.

2 5 1
.

2 5 1
.

2 1

1
.

13 1
.

2 7 1
.

1 9

M n

1 0
.

3 5 4 0
.

3 6 8 0
.

3 8 2 0
.

3 7 5 0
.

3 6 9 (、
.

0 0 9 2
.

4

0
.

3 8 2 0
.

3 7 0 0
.

3 6 3 0
.

3 5 8

0
.

3 7 3 0
.

3 6 5 0
.

3 6 7

2 0
.

7 5 0 0
.

7 4 3 0
.

7 3 6 0
.

7 5 0 0
.

7 4 0 0
.

0 0 9 1
.

2

0
.

7 2 2 0
.

7 2 8 0
.

7 3 3 0
.

7 3 8

0
.

7 4 5 0
.

7 4 8 0
.

7 4 3

表 3 回收率实验数据

样品含量
,拌g

·

( m L ) 一 ’
加人量

.

r: g
·

( m L ) 一 ` 测量值
.

” g
·

( m L ) 一 ’ 回收率 (平均 ) 一才

C u 0
.

6

M n 0
.

4

0
.

3

0 5

0 3

0’. 5

0
.

9 3 0
.

8 9

1
.

0 8 1
.

1 3

0
.

7 1 0
.

6 8

0
.

8 7 0
.

9 0

0
.

9 2

1
.

0 7

0
.

7 2

0 8 8

0 9 1

1
.

0 5

0
.

6 9

0
.

8 9

{
.

{{

:
.

;:

10 2

9 8

10 2

9 8
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2
.

3 方法比较

表 4 列出了本法与文献 1 和 2 法的检测

数据
,

表 5 列 出以上 两种方法 的 F 检验和
t

检验数据
。

从表中数据可以看出
,

本法与化学

法的测定结果无显著差异
,

且测定精度较高
,

而 化学法的测 定步骤繁琐
,

精度也不理想
,

M n
的相对标准偏差 为 6

.

7 %
,

显然比本法

差
。

2
.

4 实样分析结果

在两个不同实验室对泰国胶和马来西亚

胶的 8 种样品用本法进行检测
。

实测数据见

表 6
,

表 7 列 出了两个不 同实验室数据的 F

检验及 t 检验数据
。

从表中数据可以看出
.

两

个不同实验室的测定误差在允许范围内
。

表 4 本法与文献 l 和 2 法的比较 拜 g
·
g 一 l

C u
M

n

次 数
-

丁丁一一丁下二
-

、
.

一下 了 二
一

二丁二- -

一 本法 文献 l 法 本法 文献 2 法

1 2
.

6 2 2
.

5 3 1 6 2 1 6 1

3

4

; )

平均

相对标准

偏差
.

%

:
.

::

2
.

4 8

2
.

3 7

2
.

4蕊

2
.

弓幼

2
.

4 了

竺
.

4 6

3
.

2 之
.

蕊 2
,

8 6
.

7

3 结语

从本方法的精密度
、

回收率与文献方法

的 比较结 果以及 F 和 t 检验数据看
,

本方法
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表5 本法及文献1 和2 法的 F 及 t 检验数据

C u

本法 文献1 法

方差 S子本〕 =0
.

0 0 61 5 5 产 : =0
.

0 0 3 7

M
n

本法

S 芒本〕 =0
.

0 0 20

文献2 法

52 :
一

=0
.

0 1 2 6

F 一

弊
一1

.

6 6

、 亡 l ]

_52 。

卜一
二 =亡头 一 6

.

0 3
b户士

,

.

甘月 ~

查 F 分布表
:

OF
.

0 5
.

;
.

; 一 6
.

39

F < F o
.

0 5
,

亏
.

成

两组数据共同标准差
:

S = 0
.

0 7 t = 0
.

4 0

F < F o 0 5
. 4

.

`

两组数据共同标准差
:

S一 0
.

0 8 5 t = 一 1
.

3 3

查 t
分布表

: to
.

。 5
.

: 一 2
.

31

t < t o
.

o s
.

s
< t 。 。 5

表 ` 实测数据 拼9
.

9

~~~ 。 ~ 。 C u
M

nnn

1 _
_ 。 、 _ e 。 M nnn

样样品编号号
{ 样

品编号 1 , , ,,

泰泰国国

…
马

鳄 狱 狱 袱 ::::111 2
.

6 2 2
.

6 7 1
.

1 2 1
.

1666
l

丫 “
.

“ U 艺
`

z艺 之
·

’ 8 2
·

2界界

222 2
.

44 2
.

5 4 ]
.

1 0 1
.

1444 } 吕 .2 29 .2 22 乙 28 象 3 333

333 2
.

4 4 2
.

5 6 1
.

2 2 1
.

2 88888

444 2
.

4 5 2
.

5 6 1
.

1 1 1
,

166666

注
: 工和 . 分别代表两个不同实验室

。

表 7 1 和 l 实验室的 F 及 t 检验值

橡胶产地
C u

M
n

泰国 S弓一 0
.

0 0 8 S几一 0
.

0 0 4 S几= 0
.

0 0 3 日几一 0
.

0 0 4

ì一
跳一斗

一一F

_ S气
七一 只下 ~ 艺

.

0 0
岛、

查 F 分布表
:
F回

:
.

3
. 3
二 9

.

2 8

F < F
o

.

0 5
. 3

.

3

两组数据共同标准差
:

S = 0
.

0 7 7 t 一 一 1
.

5 9

F < F
「

呱 3
.

3

两组数据共同标准差
:

S 一 0
.

0 6 O t 一 一 1
.

0 2

2
.

4 5

} t l < t 。 。:

马来西亚 S几= 0
.

0 6

查 t 分布表
: t(l 。 5

.

6
一

} t }< t o
.

。 。 6

S几= 0
.

0 24 S弓一 0
.

0 0 2 1 S飞= 0
.

0 0 1 7

F 一蒸一 4
.

。。

乙气

S 共
F 一

只 二二 一 1
.

24
岛、

查 F 分布表
:

OF
.

。 5 3
.

3 一 9
.

2 8

F < F
o

.

0 5 3 3

两组数据共同标准差
:

F < OF
.

0 5
.

0
.

两组数据共同标准差
:

S = 0
.

1 2 2 t 一 一 0
.

0 8 S = 0
.

0 4 4 一 〕
.

6

查 t
分布表

: to
.

。。
.

。一 2
.

45

{ t }< t o
.

。 :
.

6 { t l < t

能够满足天然橡胶中 C u 和 M n 的测定
,

且本

方法操作简便
、

快速
、

准确
,

是测定天然橡胶

中 C u 和 M n 的较理想的方法
。

参考文献
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浅谈胶管配方设计

徐桃源

( 上海橡胶制品公司上海橡胶总厂 20 0 04 0)

摘要 综述了胶管配方设计中橡胶 及其与其它高聚物 的配用
.

以及不同用途胶管胶料的配方设计

要点
。

列举出几种胶管的胶料配方实例

关键词 胶管
.

配方设计

近几年来
,

随着科学技术的不断发展
,

胶

管 的使用条件 (如使用环境
、

介质等 ) 愈来愈

苛刻
;
与此同时

,

许多新型原材料亦在不断出

现
。

因此
,

胶管用胶料的配方设计已成为一项

比较重要的技术工作
。

现就胶管配方设计中

橡胶及其与其它高聚物 的配用
,

以及不同用

途胶管胶料的配方设计要点作一浅述
。

1 橡胶及其与其它高聚物配用

制造胶管用的胶料
,

通常有单胶种配合
、

多胶种并用和橡胶与其它高聚物共混等
。

1
.

1 单胶种配合

对于 同品种胶管各部件 的胶料
,

可以采

用 同一胶种
。

一般来说
,

采用单胶种配合具有

管理方便
、

交叉因素少
,

以及有利于胶管的整

体结构等优点
。

其缺点是对某些特殊性能要

求的胶管往往难以适应
。

1
.

2 多胶种并用和橡胶与其它高聚物共混

该配合方法可以起到
“

取长补短
”

及
“

综

合特性
”

的 良好效果
,

弥补 了单胶种配合的缺

陷
。

在胶料配方中
,

不论是多胶种并用还是

橡胶与其它高聚物共混
,

都应考虑到并用效

果
。

一般地说
,

并用效果与分子结构
、

分子量

大小和分布状况以及结晶性能等一系列高分

子物理学 因素有关
,

这些因素影响到并用 体

系的
“

相容性
” 、

“

分散性
”

和
“

共硫化性
” 。

1
.

2
.

1 几种常用橡胶的并用比范围
、

特性及

主要用途

较 为常用的几种橡胶并用 比范围
、

特性

及主要用途 见表 1
。

1
.

2
.

2 橡胶与其它高聚物共混

通过橡胶与其它高聚物 的共混
,

可 以改

善胶料 的加工性能
,

同时能提高硫化胶的某

些物理机械性能和产品的使用性能
。

现将在胶管胶料配方中较为常用的橡塑

并用品种
、

特性和主要用途列于表 2
。

1
.

2
.

3 热塑性弹性体

近几年来
,

热塑性弹性体在胶 管工业 中

也不断得到应用
。

目前
,

用于胶管的热塑性弹

性体主要 有 S B S (苯 乙 烯
一

丁二 烯嵌段共聚

物 )
、

聚氨酷系热塑性弹性体及改性聚氯乙烯

(改性 PV C )等
。

2 配方设计要点

.2 1 普通胶管

普通胶管主要是指在常温条件下输送空

气 (或其它惰性气体 )和水 (或其它中性液体 )

等一般用途的胶管
·

俗称
“

风
、

水胶管
” 。

现按

不同部件分别予以叙述
。
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