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　　摘要:讨论了 CIIR碘值测定步骤中不同因素对测定结果的影响。试验结果表明 ,反应时间是对测定结果

影响最大的因素 ,必须严格按方法要求控制为 30 min;在反应过程中不宜用水封 ,以免水渗入反应瓶使测定结

果偏低;加入碘化钾后应用碘化钾封口 ,并充分晃动 2 min。
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　　CI IR具有透气性好 、可与高不饱和橡胶共

硫化以及粘合性 、耐热性 、耐屈挠性和抗臭氧性

良好等特点 ,主要用于无内胎轮胎的密封层 ,子

午线轮胎的胎侧 、内胎等 ,已逐渐成为轮胎生产

中使用的重要胶种。CIIR的特性与其不饱和

度有直接的关系 ,随着不饱和度的增大 ,其性能

有如下变化:①橡胶的交联度增大 ,硫化速度相

应加快;②硫化程度增大 ,但耐化学腐蚀性能下

降;③耐臭氧性能下降;④电绝缘性能下降;⑤

粘合性 、相容性改善;⑥胶料的定伸应力和硬度

增大 。反映C IIR不饱和度的碘值是衡量其性

能的重要检测项目之一。

倍耐力公司提供的“ IIR不饱和度的测定”

方法可进行 CIIR不饱和度的测定 ,现将该方

法操作步骤中影响碘值测定结果的因素讨论如

下。

1　实验

1.1　主要原材料

CI IR(胶 1 ,胶 2),英国进口产品。

1.2　操作步骤

倍耐力方法操作步骤如下:

(1)称取约 0.5 g 剪碎的试样于 500 mL 标

准磨口三角瓶中 ,加入约100 mL四氯化碳 ,盖
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上瓶塞放置一夜(必要时可适当搅拌)。

(2)快速搅拌下按顺序分别加入下列试剂:

约 5 mL 三氯乙酸溶液(质量浓度为 2 0 0

g·L-1)、20.00 mL碘标准溶液(浓度为0.1

mol·L-1)、约 20 mL 醋酸汞溶液(质量浓度为

30 g·L-1)。

(3)盖上瓶盖 ,水封 ,在暗处准确静置 30

min。

(4)加约 75 mL 碘化钾溶液(质量浓度为

75 g·L
-1
)于三角瓶中 ,用力搅拌2 min 。用

0.1 mol·L-1的硫代硫酸钠标准溶液缓慢滴

定 ,直至水层为淡黄色 ,再加入 3 mL 淀粉指示

液(质量浓度为 5 g·L
-1
),继续滴定至兰色刚

刚消失并保持 1 min为终点 ,如果再次出现兰

色 ,继续滴定至兰色消失 ,且 1 min 内兰色不再

出现则滴定完成 。

(5)以同样步骤做空白试验 。

2　结果与讨论

2.1　方法原理

将已知量的 CIIR 溶于四氯化碳中 ,在醋

酸汞存在下加入已知过量的碘溶液经规定时间

的反应 ,使碘加成在不饱和碳上 ,通过滴定得出

剩余的碘量 ,从而得到 CIIR的不饱和度。

2.2　影响测定结果的因素分析

(1)停放时间

CIIR的不饱和度是根据参加反应的卤素

量来计算的 ,方法中严格规定反应时间为 30
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min ,即根据 30 min内碘加成在不饱和碳上的

量得出 CIIR的不饱和度 。我们进行了不同停

放时间下的碘值测定 ,停放时间分别为 20 ,30 ,

40 , 6 0和80 min时 ,胶1的碘值分别为3 .7 ,

4.4 ,5.4 ,5.5和 6.1 g·(100 g)-1 ,胶 2的碘值

分别为 4.3 , 5.2 ,5.6 ,5.6和 6.0 g·(100 g)-1 ,

技术指标为 4.5 ～ 7.5 g·(100 g)
-1
。由此可

见 ,30 min后反应并未结束 ,因此反应时间的

控制稍有误差对测定结果的影响非常大 。例如

胶 1在 30 min时测定结果表明产品属于不合

格产品 ,而多停放几分钟则测定结果在指标范

围内 ,为合格品 ,这对工艺的影响很大。因此在

试验时必须严格控制反应时间 ,如果因疏忽停

放时间超过了 30 min ,必须弃去重做。

(2)水封

在一般的碘量法反应中 ,为了防止瓶塞不

严密造成碘挥发 、损失 ,往往采取水封的办法 ,

在此方法中建议最好不用水封 ,而应尽量选用

密封性好的碘量瓶进行试验。因为在此反应体

系中 ,溶剂不是水 ,而是四氯化碳和冰醋酸 ,如

果采取水封 ,在瓶塞密封性不好的情况下 ,可能

使水落入反应瓶中 ,影响反应的进行。在水封

情况下 , 停放时间分别为2 0 , 4 0和8 0 min

时 , 胶 1的碘值分别为 2 .3 , 2 .5和 2 .7

g·(100 g)
-1
,以上结果偏低就是水滴入反应

瓶中造成的。

(3)搅拌时间

倍耐力方法中“在暗处准确静置 30 min

后 ,加约 70 mL 碘化钾溶液 ,用力搅拌 2 min”

这一步应改为“在暗处准确静置 30 min 后 ,加

约 70 mL碘化钾溶液 ,盖上瓶塞并用少量碘化

钾溶液封口 ,用力晃动 2 min”比较妥当 。因为

这能很好地防止碘的挥发 。碘化钾是水体系 ,

在 2 min内使整个溶液混合成同一颜色(棕红

色)方可认定其与四氯化碳和冰醋酸体系充分

混合均匀。

(4)滴定操作

滴定时应避免阳光直射 ,为减少 I-与空气

的接触 ,在滴定开始时不应过度晃动碘量瓶 ,滴

定速度应适当加快。此外 ,加入淀粉后 ,滴定接

近终点时应尽量晃动碘量瓶 ,直至下层的浅粉

色消失 ,终点时水层是浅绿色 ,有机层应是白

色 。

3　结语

综上所述 , CIIR碘值测定应注意以下几

点:①严格控制反应时间为 30 min;②应选择

密封性好的碘量瓶 ,而且不用水封;③加入碘化

钾溶液后 ,应盖上瓶塞并用碘化钾溶液封口 ,充

分摇动 2 min使溶液混合均匀;④滴定应正确

操作 ,掌握好终点时溶液的状态 。

只有把握好以上各个环节 , 才能使 CIIR

碘值测定结果准确 ,从而更真实地反映 CIIR

的不饱和度 。
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