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　　硫黄是生产轮胎的重要原材料之一 ,使

用可溶性硫黄 ,胶料易喷硫且粘合性能较差 ,

而采用不溶性硫黄则可改善胶料的粘合性

能。但是 ,不溶性硫黄的性质不稳定 ,易转变

为可溶性硫黄 ,因此测定不溶性硫黄的稳定

性非常重要。本文介绍一种采用甲苯过滤测

定高温下不溶性硫黄稳定性的方法 。

1　实验

1.1　主要原材料

不溶性硫黄:1#样品型号为 IS70-20 ,阿

克苏公司产品 ,2#样品型号为 IS60-33 ,河北

保定轶莱恩厂产品 , 3#样品型号为 IS60-33 ,

洛阳市富华化工厂产品;甲苯 ,分析纯试剂。

1.2　测试仪器

恒温浴 ,可控制温度为(105±0.02)℃;

G-4型砂芯坩锅;电热鼓风干燥箱 ,可控制温

度为(60±2)℃;秒表;玻璃试管:Ⅰ长约 160

mm 、直径约 40 mm , Ⅱ长约 110 mm 、直径约

25 mm;抽滤器 。

1.3　测试方法及步骤

将不溶性硫黄悬浮于液体石蜡中 , 在

105 ℃温度下加热 15 min ,冷却后将不溶于

甲苯的部分过滤出来 ,干燥 、称量 ,将甲苯不

溶物与未经高温处理的不溶性硫黄进行对

比 ,以此得出不溶性硫黄的稳定性 。

测试步骤如下:

(1)称取约 10 g(精确至 0.001 g)的试样

装入试管Ⅱ中 ,在试管 Ⅰ中加入 30.0 mL 液

体石蜡 ,并放入恒温浴中 ,至少浸入 10 cm ,

用玻璃棒搅拌;

(2)搅拌 15 min±5 s后 ,迅速将试管 Ⅱ

中的试样倒入试管Ⅰ中 ,并连续搅拌 15 min

±5 s(注意不要粘试管壁),然后把试管Ⅰ从

恒温浴中取出后立即放入冰水混合液中 ,试

管要打旋 、摇动 ,以使试管底部与试管壁冷却

一致 ,搅拌约 1 min;

(3)在通风橱内 ,加入 50 mL 甲苯 ,用玻

璃棒搅拌 3 min ,用 60 ℃下已恒重的砂芯坩

锅在抽滤器上过滤 ,每次用 20 mL 甲苯溶液

清洗试管 ,直至试管中的硫黄全部移至砂芯

坩锅为止 ,调节抽吸速率 ,使整个过程(包括

过滤和清洗)在约 10 ～ 15 min内完成;

(4)将试样尽量抽干 ,移入鼓风干燥箱中

烘 1 h ,取出后放入干燥器中冷却至室温 ,称

量 ,再继续烘干 、冷却 、称量 ,直至恒重。

2　结果与讨论

2.1　测试条件的选择

(1)温度

由于不溶性硫黄在贮存 、配料及加工使

用时 ,温度一般不超过 105 ℃,因此选择在

105 ℃下测定不溶性硫黄的稳定性。

(2)溶剂

不溶性硫黄不溶于甲苯和二硫化碳 。由

于二硫化碳在贮藏时必须在液面上加水以保

持液体稳定 ,容器须密封 ,且要求单独贮存 ,

隔绝热源火种 ,贮存过久会变质 ,因此测定未

处理的不溶性硫黄质量分数时选用甲苯作溶

剂。为了便于比较 ,高温下不溶性硫黄稳定

性的测定也选用甲苯作溶剂。

2.2　测试结果的表述

以质量分数 X 1 表示高温下不溶性硫黄

的稳定性 ,按下式计算:
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X 1 =
m 1

m 2

式中　m 1 ———样品经 105 ℃×15 min热处

理的剩余质量 , g;

　　 m 2 ———样品中元素硫的总质量 , g 。

2.3　测定方法的精密度及实测结果

取 6次平行测定结果的算术平均值为测

定结果 ,平行测定结果的绝对差值不大于

0.50%。测试结果见表 1。

由 3个厂家产品的测试结果可以看出:

表 1　高温下不溶性硫黄稳定性的

测定值及精密度

样品

编号
6次平行测定值 平均值

标准

偏差

变异

因数

1# 0.878 4 , 0.880 0 , 0.881 4 0.882 6 0.32 0.36

0.884 5 , 0.886 5 , 0.885 1

2# 0.846 9 , 0.845 3 , 0.840 9 0.842 3 0.33 0.39

0.842 2 , 0.840 6 , 0.837 9

3# 0.765 2 , 0.773 9 , 0.767 8 0.768 3 0.39 0.51

0.772 3 , 0.765 8 , 0.764 9

　　(1)3个厂家的不溶性硫黄经在 105 ℃

高温处理后 ,不溶性硫黄的质量分数减小 ,说

明不溶性硫黄是不稳定的 ,易转变为可溶性

硫黄 。

(2)此项目的测定结果为确定不溶性硫

黄贮存 、胶料加工时适宜的使用温度提供了

参考 。

(3)3个厂家不溶性硫黄的稳定性是不

相同的 ,当不溶性硫黄的价格相近时 ,选用稳

定性好的不溶性硫黄 ,可以降低轮胎生产成

本。

3　结语

采用甲苯过滤测定高温下不溶性硫黄稳

定性的方法具有原理可靠 、操作简便 、测定快

速 、结果准确等特点 ,此测定方法适用于工业

分析 ,对确定产品使用条件及质量监测具有

一定的参考价值。
收稿日期　1997-08-05

上海轮胎橡胶机械模具有限公司

正式挂牌成立

　　以资产为纽带 、发挥组合优势 ,上海三家

大型化工企业联手组建了上海轮胎橡胶机械

模具有限公司。1997年 8月底 ,公司正式挂

牌成立。

　　该公司是由上海华谊(集团)公司 、上海

轮胎橡胶(集团)股份有限公司 、上海轮胎橡

胶(集团)股份有限公司轮胎研究所三方面出

资 ,上海轮胎橡胶(集团)股份有限公司控股 ,

将原上海橡胶机械一厂 、上海橡胶模具厂 、上

海气门嘴厂三家上海轮胎橡胶(集团)股份有

限公司代管企业和上海轮胎橡胶(集团)股份

有限公司机械制造厂等轮胎工业专业化配套

企业组建而成。其中上海橡胶机械一厂创建

于 1927年 ,产品包括开炼 、挤出 、成型 、压延 、

硫化五大系列及硫化测试设备和其它辅助设

备。上海橡胶模具厂建于 1960年 ,主要生产

全钢子午线轮胎模具 、钢刻花两半模模具及

各种模型橡胶制品模具。上海气门嘴厂是一

家有着 50多年历史的轮胎气门嘴 、力车轮胎

气门嘴专业生产厂家 ,曾有过小小产品遍地

走的美誉 。上海轮胎橡胶(集团)股份有限公

司机械制造厂建于 1932 年 ,生产的六大类

30种产品遍布全国 ,1984年获国家银质奖的

LJD系列接头机 ,国内市场占有率达 95%以

上。

　　“九五”期间 ,该公司将发展成为年产值

1.5亿元 ,且在国内机模行业中产品规格 、技

术水平 、市场占有率和经济效益等方面领先

的企业 ,到 2010年 ,公司将建成年产值 4亿

元 ,具有国内一流水平的轮胎橡胶机模生产

企业 。

(摘自《中国化工报》 , 1997-09-23)
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