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天然胶乳中尿素的快速检测方法

杨映华，刀建华，郑向前，魏用林，李保卫

（西双版纳州质量技术监督综合检测中心，云南 景洪　666100）

摘要：建立了两种胶乳中尿素的快速检测方法，并分别确定了最佳试验条件。对二甲氨基苯甲醛显色法：显色剂中

对二甲氨基苯甲醛质量浓度　30 g·L-1，盐酸浓度　4. 8 mol·L-1，方法检测下限　0. 25 g·L-1；亚硝酸盐-格里斯试剂

显色法：亚硝酸盐溶液质量浓度　0.05 g·L-1，介质盐酸/水体积比　1∶4，反应时间　10 min，方法检测下限　1 g·L-1。两

种方法简单、快速，适用于胶乳中尿素的实时检测。
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目前天然胶乳收购多以干胶含量作为质量标

准和交易议价指标。近年来一些产胶区出现了胶

乳掺杂现象，通过掺入尿素、蔗糖、淀粉、腻子粉和

滑石粉等物质，提高干胶含量测定值，从中谋取暴

利。以掺杂胶乳为原料加工而得的天然橡胶可能

出现夹生、发粘、杂质和灰分含量高、塑性值和塑

性保持率偏低、机械强度差以及加工难度大等现

象，给生产企业造成巨大的经济损失，甚至影响下

游橡胶制品的生产质量。

尿素又称碳酰胺，是一种简单的有机小分子

化合物。尿素可作为保存剂添加至胶乳中[1]，质量

分数通常低于0. 02。尿素因价格便宜、溶解度大，

掺入后胶乳性状稳定，短时间内不发生凝固、沉

降、变色等现象，是最常见的胶乳掺杂物质之一，

危害性较大。因此，建立鲜胶乳或氨保存胶乳中

掺入尿素的快速检测方法，对于在胶乳收购环节

有效识别掺杂胶乳具有重要意义。

尿素的快速检测多采用可见分光光度法，基

于显色剂与尿素反应生成有色化合物，根据颜色

深浅进行尿素的检测。采用较多的有丁二酮肟

或二乙酰一肟显色法[2]、亚硝酸盐-格里斯试剂显

色法 [3-5]和对二甲氨基苯甲醛（PDAB）显色法 [6-8]

等。丁二酮肟或二乙酰一肟显色法需在强酸条件

下沸水浴加热，操作繁琐、耗时较长，难以满足胶

乳快速检测的需要。本工作对亚硝酸盐-格里斯

试剂显色法和PDAB显色法的影响因素进行探讨，

优选操作条件，建立简便、灵敏的胶乳中尿素的快

速检测方法。

1　实验

1. 1　原料及试剂

鲜胶乳及测试样品由橡胶加工企业提供；尿

素为优级纯，PDAB、亚硝酸钠、对氨基苯磺酸、盐

酸萘乙二胺、浓盐酸和无水乙醇均为分析纯，市

售；试验用水为去离子水。

PDAB显色剂：称取4. 0 g PDAB溶于50 mL无

水乙醇和40 mL盐酸混合溶液中，用去离子水定容

至100 mL。

质量浓度为0. 05 g·L-1的亚硝酸钠-盐酸溶

液：准确称取50 mg亚硝酸钠，用盐酸溶液（盐酸/

水体积比为1∶4，下同）溶解并定容至100 mL，吸

取10 mL用盐酸溶液稀释10倍，使用时临时配制。

格里斯试剂：A液（质量浓度为4 g·L-1的对氨

基苯磺酸溶液），准确称取对氨基苯磺酸400 mg，
用盐酸溶液溶解并定容至100 mL；B液（质量浓度

为2 g·L-1的盐酸萘乙二胺溶液），准确称取盐酸

萘乙二胺200 mg，用去离子水溶解并定容至100 
mL。溶液均保存于棕色滴瓶中。

1. 2　原理

1. 2. 1　PDAB显色法

酸性条件下，PDAB与尿素反应生成黄色物质
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对二甲氨基苯甲醛脲。以空白胶乳为参照，根据颜

色变化可定性检测胶乳中是否掺入尿素。在一定

浓度范围内，随尿素含量的增大，颜色随之变深，根

据颜色的深浅可半定量检测掺入尿素的含量。

1. 2. 2　亚硝酸盐-格里斯试剂显色法

尿素与亚硝酸盐在酸性条件下能发生反应生

成氮气和二氧化碳，而格里斯试剂能与亚硝酸盐

发生偶氮反应，形成紫红色偶氮染料。以空白胶

乳为参照，掺入尿素的胶乳由于亚硝酸盐的消耗

而不会显色，空白胶乳则显紫红色。

1. 3　测定方法

1. 3. 1　PDAB显色法

取待检测胶乳样品和空白胶乳各2 mL于试管

中，分别加入PDAB显色剂1 mL，充分振摇，观察乳

清层的显色情况。

1. 3. 2　亚硝酸盐-格里斯试剂显色法

取待检测胶乳样品和空白胶乳各2 mL于试管

中，分别加入质量浓度为0. 05 g·L-1的亚硝酸钠-

盐酸溶液1 mL，振摇10 min后加入格里斯试剂A液

2滴，摇匀后加入格里斯试剂B液5滴，观察乳清层

的显色情况。

2　结果与讨论

2. 1　PDAB显色法条件确定

2. 1. 1　显色剂中PDAB的质量浓度

以尿素质量浓度为1和10 g·L-1的胶乳和空

白胶乳为试验对象，考察显色剂中PDAB质量浓

度对显色结果的影响，控制显色剂中盐酸浓度为6 
mol·L-1，选择不同PDAB质量浓度的显色剂进行

试验，结果见表1。
加入显色剂后，含尿素胶乳乳清层发生显色，

表1　不同PDAB质量浓度显色剂乳清层显色情况

PDAB质量浓
度/（g·L-1）

尿素质量浓度/（g·L-1）

0（空白） 1 10
　　　0 白 白 白

　　　5 白 浅黄 浅黄

　　　10 稍显浅黄 浅黄 黄

　　　20 稍显浅黄 黄 黄

　　　30 稍显浅黄 深黄 深黄

　　　40 稍显浅黄 深黄 深黄

　　　50 浅黄 深黄 深黄

　　　75 浅黄 深黄 深黄

　　　100 浅黄 深黄 深黄

随着显色剂中PDAB含量的增大，颜色呈逐渐加

深趋势。由于PDAB显色剂本身为浅黄色，随着

PDAB含量的增大显色剂本底颜色亦加深。PDAB
质量浓度为30 g·L-1时，含尿素胶乳与空白胶乳

颜色差别明显，因此本试验确定显色剂中PDAB的

质量浓度为30 g·L-1。

2. 1. 2　显色剂中盐酸浓度

酸性条件有利于PDAB与尿素反应，控制显色

剂中PDAB质量浓度为30 g·L-1，以尿素质量浓度

为1和10 g·L-1的胶乳和空白胶乳为试验对象，考

察显色剂中盐酸浓度对显色结果的影响，结果见

表2。

表2　不同盐酸浓度PDAB显色剂乳清层显色情况

盐酸浓度/
（mol·L-1）

尿素质量浓度/（g·L-1）

0（空白） 1 10
0. 6 稍显浅黄 黄 黄

1. 2 稍显浅黄 黄 黄

2. 4 稍显浅黄 黄 黄

3. 6 稍显浅黄 黄 黄

4. 8 稍显浅黄 黄 黄

6. 0 稍显浅黄 黄 黄

加入显色剂后，含尿素胶乳均迅速变色。由

于胶乳保存过程中可能加入一定量的氨，消耗显

色剂中的盐酸，使乳清酸度较低，因此本试验选

择较大的盐酸用量，确定显色剂中盐酸浓度为4. 8 
mol·L-1。

2. 1. 3　胶乳中氨含量

胶乳采收后为防止自然凝固，通常需加氨

保鲜。以氨质量分数为0，0. 001，0. 002，0. 005，
0. 008和0. 01的空白胶乳和掺尿素胶乳（尿素质

量浓度为1和10 g·L-1）为试验对象，考察胶乳中

氨含量对显色的影响。结果表明，氨质量分数为

0～0. 01时掺尿素胶乳正常显色。

2. 1. 4　检测下限

考察掺入尿素胶乳在尿素质量浓度为0. 05，
0. 10，0. 25，0. 40，0. 50，0. 75和1. 0 g·L-1的显色

情况。结果表明，随尿素含量增大，显色呈渐深

趋势，与空白胶乳对照，胶乳中尿素质量浓度达到

0. 25 g·L-1显色明显易辨。

2. 2　亚硝酸盐-格里斯试剂显色法条件确定

2. 2. 1　酸用量

酸性条件有利于亚硝酸钠与尿素快速反应，
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也利于格里斯试剂与残留亚硝酸盐的显色反应。

使用盐酸调节酸度，为简化操作步骤，将盐酸与亚

硝酸钠配制在一起同时加入。以掺尿素胶乳（尿

素质量浓度为5 g·L-1）和空白胶乳为试验对象，

固定亚硝酸钠质量浓度为2 g·L-1，反应时间为10 
min，考察以不同浓度盐酸为介质的显色情况，结

果见表3。

表3　不同盐酸浓度亚硝酸盐-格里斯试剂

显色剂乳清显色情况

盐酸/水体积比
尿素质量浓度/（g·L-1）

0（空白） 5
　　　1∶19 红 浅红

　　　1∶9 红 无变色

　　　3∶17 红 无变色

　　　1∶4 红 无变色

　　　3∶7 红 无变色

　　　2∶3 红 无变色

从表3可以看出，盐酸/水体积比为1∶9时，尿

素与亚硝酸钠即可反应完全，考虑到胶乳保存过

程中可能加入氨，会消耗一定量盐酸，因此本试验

选择盐酸/水体积比为1∶4的盐酸溶液为酸度调

节剂。

2. 2. 2　亚硝酸钠用量

试验时样品中的尿素先与亚硝酸盐反应，如

反应完全，亚硝酸盐被完全消耗，滴加格里斯试剂

后样品不显色；如样品中尿素含量过低，加入的亚

硝酸盐未被完全消耗，可与格里斯试剂发生显色

反应，使乳清层显紫红色。因此亚硝酸盐加入量

决定了方法检测下限和灵敏度。在2 mL空白胶乳

中加入质量浓度为0. 05，0. 1，0. 2，0. 4，1. 0，1. 6和
2. 0 g·L-1的亚硝酸钠溶液（介质为盐酸/水体积

比为1∶4的盐酸溶液）1 mL，空白胶乳乳清层均显

紫红色，表明亚硝酸钠质量浓度为0. 05 g·L-1即

可明显显色，因此确定此浓度为亚硝酸钠-盐酸溶

液的使用浓度。

2. 2. 3　反应时间

在2 mL掺尿素胶乳（尿素质量浓度为1和5 
g·L-1）中加入质量浓度为0. 05 g·L-1的亚硝酸

钠-盐酸溶液1 mL，摇匀，放置若干分钟后滴加格

里斯试剂，现象见表4。通过对反应时间的考察，

选择反应时间为10 min。

表4　反应时间对乳清层显色的影响

反应时间/min
尿素质量浓度/（g·L-1）

1 5
　　　　2 紫红 浅紫红

　　　　5 浅紫红 无变色

　　　　10 无变色 无变色

　　　　15 无变色 无变色

　　　　20 无变色 无变色

　　　　25 无变色 无变色

　　　　30 无变色 无变色

2. 2. 4　胶乳中氨含量

以 氨 质 量 分 数 为0，0. 001，0. 002，0. 005，
0. 008和0. 01的空白胶乳和掺尿素胶乳（尿素质

量浓度为1和5 g·L-1）为试验对象，考察胶乳中氨

含量对显色的影响。结果表明，空白胶乳组均显

紫红色，掺尿素胶乳均未显色，说明氨质量分数为

0～0. 01对本方法无干扰。

2. 2. 5　检测下限

本方法的检测下限取决于亚硝酸盐加入量，

当硝酸钠质量浓度为0. 05 g·L-1时，方法检测下

限为1 g·L-1。

2. 3　方法实用性试验

2. 3. 1　错检率及漏检率

分别以上述两种方法测试空白胶乳样品和尿

素质量分数为0. 005～0. 15的胶乳样品。结果显

示：30个空白胶乳样品均未检出尿素，无错检；30
个添加尿素胶乳样品均检出尿素，该浓度水平的

尿素无漏检。

2. 3. 2　样品检测

取样品77个分别用两种方法测试，样品均来

自西双版纳和红河地区，包括鲜胶乳样品（氨质量

分数低于0. 001 5）46个、浓缩天然胶乳样品7个、凝

固过程产生的乳清样品24个。其中19个样品检出

尿素，两种方法测试结果一致。

3　结论

通过对显色条件的考察，确定了定性检测胶

乳中掺入尿素的最佳条件。PDAB显色法：显色

剂中PDAB质量浓度　30 g·L-1，盐酸浓度　4.8 
mol·L-1，方法检测下限　0.25 g·L-1；亚硝酸

盐-格里斯试剂显色法：亚硝酸盐溶液质量浓度

　0.05 g·L-1，介质　盐酸/水体积比为1∶4的
盐酸溶液，反应时间　10 min，方法检测下限　1 
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g·L-1。

这两种方法具有灵敏度高、检测下限低、速度

快和操作简便等特点，可应用于胶乳验收及加工

过程中掺入尿素的快速检测和实时监控。
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住友推出4款轮胎

中图分类号：TQ336. 1  文献标志码：D

美国《现代轮胎经销商》（www.moderntiredealer.
com）2016年3月10日报道：

在2015年10月经销商大会上，福肯轮胎公司4
款新轮胎让一些经销商先睹为快。5个月后，这些

轮胎已经准备上市。

自2016年1月1日起更名为住友橡胶北美公

司的该公司参与面向美国全国轮胎经销商在亚利

桑那州凤凰城举行的为期数周的试驾活动。即将

推出的4款新轮胎分别为：WildPeak A/T3W（见图

1），WildPeak M/T，Sincera SN250 A/S（高 性 能

旅行轮胎）和Azenis FK450 A/S（超高性能全天候

轮胎）。

图1　WildPeak A/T3W轮胎

住友声称，WildPeak A/T3W轮胎是一款全地

形轮胎，是为冒险、任意时间和天气设计的，它紧

随Wildpeak A/T01和A/T02轮胎之后推出，但不

是下一代轮胎，因此没有命名为A/T03。WildPeak 
A/T3W是一款全新的轮胎产品。

受益于优化的胎面设计和白炭黑填充胎面

胶，A/T3W轮胎在磨耗、冬季和湿路面性能3个方

面比较优异。此外，该款轮胎还具有三峰雪花标

志，采用具有专利的3D Canyon刀槽花纹和新式独

家专有的较低胎侧。

A/T3W轮胎有54个轻型载重和公制规格，涵

盖了381，406. 4，431. 8，457. 2和508 mm（15，16，
17，18和20英寸）产品。

上述所有规格轮胎均实行88 550 km（55 000
英里）胎面磨耗质保。

（赵　敏摘译　吴秀兰校）

一种基于废纸的纳米微晶纤维素及其

橡胶复合材料的制备方法

中图分类号：TQ330. 38＋3；TQ331. 2  文献标志码：D

由华南理工大学申请的专利（公开号　CN 
104530496A，公开日期　2015-04-22）“一种基于

废纸的纳米微晶纤维素及其橡胶复合材料的制备

方法”，提供了一种基于废纸的纳米微晶纤维素及

其橡胶复合材料的制备方法：搅拌天然胶乳；将废

纸纳米微晶纤维素加入到天然胶乳中，搅拌混合

得到废纸纳米微晶纤维素/天然橡胶（NR）混合物；

加入质量分数为0. 08～0. 12的氯化钙溶液破乳、

共沉，洗涤沉淀物，烘干至恒质量，即得到固体废

纸纳米微晶纤维素/NR混合物；将该混合物与炭黑

混炼即制得产品。该发明采用废纸纳米微晶纤维

素部分替代炭黑，能够基本保持仅由炭黑补强的

NR的性能，实现了采取传统的橡胶加工工艺制备

废纸纳米微晶纤维素/炭黑/NR复合材料，该复合

材料可应用于制造胶管和轮胎等橡胶产品。

（本刊编辑部　赵　敏）


