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完成单位：中昊黑元化工研究设计院有限公司
协作单位：

定值日期：2017年08月

有效期限：2032年08月

组织鉴定单位： 

技术委员会：全国橡胶与橡胶制品标准化技术委员会

鉴定日期：2021年XX月XX日
全国橡胶与橡胶制品标准化技术委员会 编制
	项目名称
	工业参比炭黑标准样品5#

	项目计划号
	国家标准化管理委员会
	工业和信息化部

	
	
	2019-1932T-HG


	项目负责人
	姓名
	年龄
	学历
	职称

	
	代传银
	49
	大学
	教授级高工

	主要研制人员
	姓名
	职称
	工作内容

	
	王定友
	教授级高工
	工作方案总策划，公司实验室管理

	
	邓  毅
	教授级高工
	炭黑领域技术研发及标准管理

	
	聂素青
	教授级高工
	公司实验室计量管理

	
	王  成
	高级工程师
	监测中心实验室管理

	
	刘  健
	高级工程师
	公司实验室炭黑检测分析

	
	张铭霖
	高级工程师
	公司实验室炭黑检测分析

	
	孙丽萍
	高级工程师
	公司质量及实验室管理

	一、研究目的、内容、技术规格和经济效益

标准物质具有特性量值的准确性、均匀性、稳定性和量值准确性的特点，是用来校准、对测量方法进行评价或为物质定值的物质，在分析测试各行业均得到广泛应用。
在炭黑和合成橡胶检测领域，工业参比炭黑标准样品作为一种有效的量值传递与控制技术手段，在建立检测方法、仪器设备校准、方法验证、人员及实验室间比对等方面发挥着不可替代的作用，保证了分析测试数据的准确性、可靠性、可重复性和可比性，有效地提升了我国炭黑和合成橡胶产品质量的检测和控制水平。全球皆用，应用历史长久。

经过多年努力，我国已形成国产参比炭黑与美国参比炭黑标准样品共存的局面，其中炭黑行业以国产标样为主，合成胶行业以美国ASTM IRB系列标准样品为主。近年来美国标样品种更迭频繁，且伴随连续大幅调高价格，相同功能标样品种价格已近～30万元/吨，是国产样品的3倍以上，我们承受着进口标样在技术、经济性和供货时效性长的三重压力！作为全球最大的参比炭黑标样消费国，迫切需要实施国家“进口替代”战略，研制新一代参比炭黑标准样品，进一步完善我


	国的标准样品体系，满足我国炭黑和合成橡胶生产、使用企业的需求，从根本上提升整个行业质量控制能力和水平。
工业参比炭黑标准样品5#（IRC5）的基础炭黑是用原料油在一定工艺条件下裂解生成的N330炭黑，主要由碳元素组成（99%以上），呈颗粒状，用编制袋加纸箱包装（25kg/袋）。

IRC5的基础炭黑N330与国际同类标准样品相同，按GB/T 9580-2009《标准参比炭黑的鉴定方法》研制，经规范地均化混兑处理、均匀性/稳定性检验，再由10家实验室定值测试、溯源性和不确定度分析后，得到最终成品。
利用方差分析法分析IRC5各特征参数的均匀性，结果见表1。

表1　 均匀性检验结果（临界值F0.05(17,36) =1.92）
特征参数

统计量F
比较结果

结论
吸碘值

1.089

F< F0.05(17,36)
均匀性良好
吸油值

1.094

压缩试样吸油值

1.062
着色强度

1.702
氮吸附比表面积（NSA）

1.554
外表面积（STSA）

0.646
结果表明：各参数的统计量F均小于临界值F0.05(17,36)，样品在单元内和单元间无显著差异，检验结果证明本批IRC5具有足够好的均匀性。
本批IRC5定值时，采用现行有效的国家标准检验特征参数，吸碘值等6个参数的定值数据经统计处理，结果分别见表2、表3。
表2　 IRC5标准值及扩展不确定度（k=2）
特征参数
标准值

标准偏差

uCRM
扩展不确定度
数据组数
吸碘值

g/kg

82.9
0.39
0.61
1.2
8
吸油值

10-5m3/kg

102.7

1.47
0.78
1.6

10
压缩试样吸油值

10-5m3/kg

84.0

1.09
0.90
1.8

10
着色强度

%

97.2

1.08
0.69
1.4

10
氮吸附比表面积（NSA）

103m2/kg

74.2

0.58
1.04
2.1

10
外表面积（STSA）

103m2/kg

72.2

1.15
1.39
2.8

10
表3　 IRC5特征参数特性值
特征参数
特性值

测试方法

吸碘值

g/kg

82.9±1.8
GB/T 3780.1—2015

吸油值

10-5m3/kg

102.7±2.4
GB/T 3780.2—2017

压缩样吸油值

10-5m3/kg

84.0±2.7
GB/T 3780.4—2017

着色强度

%

97.2±2.1
GB/T 3780.6—2016

总表面积（NSA）

103m2/kg

74.2±3.2
GB/T 10722—2014

外表面积（STSA）

103m2/kg

72.2±4.2
GB/T 10722—2014

各特征参数的不确定度uCRM由均匀性、稳定性及定值过程等3个分项不确定度合成。

本批IRC5特征参数的特性值的允许波动范围取扩展系数k=3时的“扩展不确定度”。
定值时，采用现行有效国家标准和行业标准同时对IRC5、IRB7、IRB8在合成胶（BR9000、SBR1502、NBR3355）中的300%定伸应力等3项物理机械性能进行检验，数据经统计处理，结果见表4～表7。

表4　 IRC5在合成胶中的特性值及标准偏差（数据组数=10）
胶种

硫化时间，min

项   目

特性值

标准偏差
丁二烯
橡胶

BR9000
25
300%定伸应力

MPa

8.9

0.72

35
300%定伸应力

MPa

9.7

0.49

拉伸强度

MPa

14.7

0.72

拉断伸长率

%

406

21.0

50
300%定伸应力

MPa

9.8

0.55

丁苯橡胶

SBR1502
25
300%定伸应力

MPa

13.1

1.03

35
300%定伸应力

MPa

16.5

0.58

拉伸强度

MPa

25.0

1.07

拉断伸长率

%
419

17.19

50
300%定伸应力

MPa

18.4

0.56

丁腈橡胶NBR3355
25
300%定伸应力

MPa

8.0

0.53

35
300%定伸应力

MPa

9.2

0.37

拉伸强度

MPa

28.1

0.88

拉断伸长率

%

6773

19.10

50
300%定伸应力

MPa

10.5

0.37

表5　 IRB7在合成胶中的特性值及标准偏差（数据组数=10）
胶种

硫化时间，min

项   目

特性值

标准偏差
丁二烯橡胶

BR9000
25
300%定伸应力

MPa

9.6
0.49

35
300%定伸应力

MPa

10.1
0.60

拉伸强度

MPa

16.8
0.76

拉断伸长率

%

435
15.99

50
300%定伸应力

MPa

10.0
0.76

丁苯橡胶

SBR1502
25
300%定伸应力

MPa

14.7
0.83

35
300%定伸应力

MPa

18.3
0.65

拉伸强度

MPa

27.4
0.90

拉断伸长率

%

426
17.49

50
300%定伸应力

MPa

20.2
0.78

丁腈橡胶NBR3355
25
300%定伸应力

MPa

8.4
0.55

35
300%定伸应力

MPa

10.0
0.41

拉伸强度

MPa

29.5
1.28

拉断伸长率

%

690
17.99

50
300%定伸应力

MPa

11.4
0.51

表6　 IRB8在合成胶中的特性值及标准偏差（数据组数=10）

胶种

硫化时间，min

项   目

特性值

标准偏差
丁二烯橡胶

BR9000
25
300%定伸应力

MPa

9.9
0.83

35
300%定伸应力

MPa

10.5
1.00

拉伸强度

MPa

17.1
1.01

拉断伸长率

%

428
27.71

50
300%定伸应力

MPa

10.1
1.13

丁苯橡胶

SBR1502
25
300%定伸应力

MPa

15.5
0.77

35
300%定伸应力

MPa

18.6
0.72

拉伸强度

MPa

27.0
10.6

拉断伸长率

%

419
21.99

50
300%定伸应力

MPa

20.4
0.93

丁腈橡胶NBR3355
25
300%定伸应力

MPa

8.7
0.52

35
300%定伸应力

MPa

10.1
0.53

拉伸强度

MPa

29.4
0.89

拉断伸长率

%

684
32.18

50
300%定伸应力

MPa

11.3
0.49

表7　 IRC5与IRB7、IRB8在合成胶中特性值的差值
胶种

硫化时间，min

项   目

C5-B7

C5-B8

丁二烯橡胶

BR9000
25
300%定伸应力

MPa

-0.7
-1.0
35
300%定伸应力

MPa

-0.4
-0.8
拉伸强度

MPa

-2.1
-2.4
拉断伸长率

%

-29
-22
50
300%定伸应力

MPa

-0.2
-0.3
丁苯橡胶

SBR1502
25
300%定伸应力

MPa

-1.6
-2.4
35
300%定伸应力

MPa

-1.8
-2.1
拉伸强度

MPa

-2.4
-2.0
拉断伸长率

%

-7
0
50
300%定伸应力

MPa

-1.8
-2.0
丁腈橡胶NBR3355
25
300%定伸应力

MPa

-0.4
-0.7
35
300%定伸应力

MPa

-0.8
-0.9
拉伸强度

MPa

-1.4
-1.3
拉断伸长率

%

-13
-9
50
300%定伸应力

MPa

-0.9
-0.8
本批IRC5每包净含量（25±0.2）kg，内袋为三层80 g/m2 牛皮纸，外袋是内壁涂塑料薄膜的塑料编织袋。每包配一个硬纸板箱包装，具备防潮、防污染的能力，并醒目标示了产品名称、生产单位、有效期等信息。
本批IRC5的有效期为15年。

本批IRC5主要用于合成橡胶产品质量的鉴定，还可用于校准检测仪器、确认和评价炭黑分析检测方法、考核分析人员操作水平、监控测量过程质量和技术仲裁，以及进行炭黑及相关产品检测结果的量值传递。

IRC5的研制成功，对我国炭黑、橡胶行业的可持续发展有着极大促进意义。我国按年耗工业参比炭黑10吨、进口价29万元/吨计，完成进口替代后，可节约三分之二采购成本，即每年减少外汇支出30万美元以上；更重要的是我国自主的标准样品体系自此进一步完善，各单位能及时获取标准样品，不再受制于人！

二、主要技术文件及提供单位

GB/T 3778-2011《橡胶用炭黑》列有46种炭黑牌号，其中N330炭黑为最常用的补强炭黑，是产量和使用量最大的炭黑品种之一，生产技术最成熟、最稳定；同时，国际通用的工业参比炭黑的基础炭黑也是N330。因此，本次研制的IRC5也选用N330炭黑品种。

GB /T 3778-2011《橡胶用炭黑》规定的N330炭黑特征参数指标见表8。

表8　 N330炭黑特征参数指标

特征参数
指标值

吸碘值

g/kg

82±6

吸油值

10-5m3/kg

102±6

压缩样吸油值

10-5m3/kg

82~94

着色强度

%

96~112

总表面积（NSA）

103m2/kg

72~84

外表面积（STSA）

103m2/kg

69~81

经考察，浙江德力克新材料科技有限公司在新疆的工厂能获取乙烯焦油和蒽油，并用于生产炭黑。经商谈，确定新疆久泰化工有限公司作为IRC5标准样品的基础炭黑生产单位。

本批IRC5依据GB/T 15000《标准样品工作导则》、GB/T 9580-2009 《标准参比炭黑的鉴定方法》研制，定值时检验方法执行GB /T 3778-2011《橡胶用炭黑》中的规定。

三、鉴定意见

全国橡胶与橡胶制品标准化技术委员会组织专家于202XX年XX月XX日在XX召开202X年度《工业参比炭黑标准样品 5#》鉴定会，会议组成专家组，对中昊黑元化工研究设计院有限公司研制的工业参比炭黑标准样品 5#（IRC5）进行了鉴定。
研制单位提供的技术资料齐全，内容完整。经质询与讨论，评审专家形成如下鉴定意见：

1、 IRC5标准样品研制符合GB/T 15000《标准样品工作导则》系列国家标准规定和GB/T 9580-2009 《标准参比炭黑的鉴定方法》的要求，程序科学、合理。

2、 均匀性、稳定性检验和定值执行 GB/T 3778-2011《橡胶用炭黑》规定。提供的检测数据充分、可靠，数据处理科学，计算方法正确，确保了获得标准值具有计量学上的溯源性；测量不确定度评定合理，满足预期的使用要求。

3、 经方差分析法检验表明，该批标准样品具有良好的均匀性。
4、 IRC5与前一号标准样品IRC4的基础炭黑同为N330品种。通过对2009年生产的IRC4的稳定性检验，证明该类标准样品在清洁、干燥、通风的条件下保存，除加热减量外，各项指标长期稳定（可达15年以上），具有良好的稳定性。
5、 IRC5技术指标达到同类标准样品的国内先进水平。
专家鉴定小组一致同意通过鉴定，并推荐作为行业标准样品。建议按鉴定小组专家提出建议对技术文件进行完善，上报审批。

化工行业标准样品鉴定会

专家鉴定小组组长（签字）                
               2021年 ** 月 ** 日
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