
书书书

犐犆犛８３．０６０
犌３５

! " # $ % & ' ' ( ) *
犌犅／犜２８６１０—２０２０
!"ＧＢ／Ｔ２８６１０—２０１２

!"#$"%&'
犕犲狋犺狔犾狏犻狀狔犾狊犻犾犻犮狅狀犲狉狌犫犫犲狉

２０２００３０６() ２０２１０２０１*+

' ( + , - . / 0 1 2
' ( ) * 3 / 0 4 5 6 ( )



书书书

前　　言

　　本标准按照ＧＢ／Ｔ１．１—２００９给出的规则起草。

本标准代替ＧＢ／Ｔ２８６１０—２０１２《甲基乙烯基硅橡胶》。与ＧＢ／Ｔ２８６１０—２０１２相比，除编辑性修改

外主要技术变化如下：

———增加了部分规范性引用文件（见第２章）；

———“分类”修改为“牌号”（见第３章，２０１２年版第３章）；

———１１０型甲基乙烯基硅橡胶增加牌号 ＭＶＱ１１００及其技术要求（见４．１）；

———１１２型甲基乙烯基硅橡胶增加牌号 ＭＶＱ１１２０及其技术要求（见４．２）；

———修改了相对黏均分子量和挥发分的技术指标（见第４章，２０１２年版第４章）；

———相对黏均分子量测定增加门尼黏度仪法（见５．１．２和附录Ｂ）；

———乙烯基链节摩尔分数测定增加近红外光谱法（见５．２．２）；

———删除了分子量的测定（目视法）（见２０１２年版附录Ｅ）；

———附录顺序进行了调整（本版的附录Ｃ、附录Ｄ、附录Ｅ分别对应２０１２年版附录Ｂ、附录Ｃ、附录Ｄ）。

本标准由中国石油和化学工业联合会提出。

本标准由全国橡胶与橡胶制品标准化技术委员会（ＳＡＣ／ＴＣ３５）归口。

本标准起草单位：合盛硅业股份有限公司、江苏德威新材料股份有限公司、沈阳橡胶研究设计院有

限公司。

本标准主要起草人：聂长虹、罗邁、张丽本、孔波、罗称称、王姝、管丽娟、曾松华、冯海红。

本标准所代替标准的历次版本发布情况为：

———ＧＢ／Ｔ２８６１０—２０１２。
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甲基乙烯基硅橡胶

１　范围

本标准规定了甲基乙烯基硅橡胶（ＭＶＱ）的牌号、要求、试验方法、检验规则、标志、包装、运输和

贮存。

本标准适用于以二甲基硅氧烷混合环体和甲基乙烯基环硅氧烷为主要原料，在四甲基二乙烯基二

硅氧烷或甲基封头剂的封端作用下，经聚合反应得到的甲基乙烯基硅橡胶。

２　规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文

件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

ＧＢ／Ｔ６０１　化学试剂　标准滴定溶液的制备

ＧＢ／Ｔ１２３２．１—２０１６　未硫化橡胶　用圆盘剪切黏度计进行测定　第１部分：门尼黏度的测定

ＧＢ／Ｔ５５７７　合成橡胶牌号规范

ＧＢ／Ｔ６６７８　化工产品采样总则

ＧＢ／Ｔ６６７９　固体化工产品采样通则

ＧＢ／Ｔ６６８２　分析实验室用水规格和试验方法

ＧＢ／Ｔ８１７０　数值修约规则与极限数值的表示和判定

ＧＢ／Ｔ１２８０４　实验室玻璃仪器　量筒

ＧＢ／Ｔ１２８０６　实验室玻璃仪器　单标线容量瓶

ＧＢ／Ｔ１９１８８　天然生胶和合成生胶贮存指南

ＧＢ／Ｔ３６６９１　甲基乙烯基硅橡胶　乙烯基含量的测定　近红外法

３　牌号

按ＧＢ／Ｔ５５７７规定的原则，甲基乙烯基硅橡胶的牌号按顺序用以下字母和数字的组合表示：

———橡胶代号以 ＭＶＱ表示；

———高温硫化型以数字１表示；

———含乙烯基取代基以数字１表示；

———乙烯基封端以数字０表示；甲基封端以数字２表示；

———乙烯基链节摩尔分数由小到大以０、１、２和３表示（见表１和表２）。

示例：

乙烯基链节摩尔分数为０．０７％～０．１２％的乙烯基封端的甲基乙烯基硅橡胶的牌号为：ＭＶＱ１１０１。

４　要求

４．１　１１０型甲基乙烯基硅橡胶

１１０型甲基乙烯基硅橡胶应符合表１的要求。

１
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表１　１１０型甲基乙烯基硅橡胶的技术要求

项目 ＭＶＱ１１００ ＭＶＱ１１０１ ＭＶＱ１１０２ ＭＶＱ１１０３

相对黏均分子量ａ ４５×１０４～８５×１０
４

乙烯基链节摩尔分数ｂ／％ ０．０３～０．０６ ０．０７～０．１２ ０．１３～０．１８ ０．１９～０．２４

挥发分（１５０℃，３ｈ）／％ ≤１．０

分子量分布 实测值

外观 无色透明、无机械杂质

　　
ａ 相对黏均分子量可根据客户需求专门定制，按照定制值的±１×１０４ 提供产品。

ｂ 乙烯基链节摩尔分数可根据客户需求专门定制。

４．２　１１２型甲基乙烯基硅橡胶

１１２型甲基乙烯基硅橡胶应符合表２的要求。

表２　１１２型甲基乙烯基硅橡胶的技术要求

项目 ＭＶＱ１１２０ ＭＶＱ１１２１ ＭＶＱ１１２２ ＭＶＱ１１２３

相对黏均分子量ａ ４５×１０４～８５×１０
４

乙烯基链节摩尔分数ｂ／％ ０．０３～０．０６ ０．０７～０．１２ ０．１３～０．１８ ０．１９～０．２４

挥发分（１５０℃，３ｈ）／％ ≤１．０

分子量分布 实测值

外观 无色透明、无机械杂质

　　
ａ 相对黏均分子量可根据客户需求专门定制，按照定制值的±１×１０４ 提供产品。

ｂ 乙烯基链节摩尔分数可根据客户需求专门定制。

５　试验方法

５．１　相对黏均分子量

５．１．１　红外感光法（仲裁法）

相对黏均分子量按附录Ａ规定的方法测定。

５．１．２　门尼黏度仪法（快速法）

相对黏均分子量按附录Ｂ规定的方法测定。

５．２　乙烯基链节摩尔分数

５．２．１　化学法（仲裁法）

乙烯基链节摩尔分数按附录Ｃ规定的方法测定。
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５．２．２　近红外法（快速法）

乙烯基链节摩尔分数按ＧＢ／Ｔ３６６９１规定的方法测定。

５．３　挥发分

挥发分按附录Ｄ规定的方法测定。

５．４　分子量分布

分子量分布按附录Ｅ规定的方法测定。

５．５　外观

产品在自然光下，取约５０ｇ试样置于无色透明广口试剂瓶中，目视观察。

６　检验规则

６．１　检验分类与检验项目

６．１．１　检验分类

检验分为出厂检验和型式检验。

６．１．２　检验项目

６．１．２．１　出厂检验

出厂检验项目为相对黏均分子量、乙烯基链节摩尔分数、挥发分、外观。

６．１．２．２　型式检验

型式检验项目为第４章规定的所有项目。在正常情况下，每三个月至少进行一次型式检验。

有下列情况之一时，应进行型式检验：

ａ）　新产品投产时；

ｂ）　当原料、配方或工艺条件改变时；

ｃ）　产品停产后，恢复生产时；

ｄ）　合同规定。

６．２　组批

按生产方式的不同分为间歇法和连续法。间歇法生产的产品以相同原料、相同工艺条件下，同一反

应釜的产品为一批；连续法生产的产品以相同原料、相同配比、相同工艺条件下，同一生产线每班生产的

产品为一批，其最大组批量不超过１０ｔ。

６．３　取样

采样单元以包装桶（箱）计，按ＧＢ／Ｔ６６７８和ＧＢ／Ｔ６６７９中规定的采样技术确定采样单元数和采

样方法。

６．４　合格判定

６．４．１　按照ＧＢ／Ｔ８１７０规定的修约值比较法判定检验结果是否符合本标准。

３
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６．４．２　出厂检验项目，全项符合本标准要求，则该批产品合格。若检验结果有任何一项不符合本标准

要求时，应重新自该批产品中取双倍样品对该不符合项目进行复检，若复检结果符合本标准要求时，该

批产品为合格，否则该批产品不合格。

６．４．３　型式检验项目，全项符合本标准要求，则型式检验通过；否则，型式检验未通过。

７　标志

产品包装容器上应标识清晰牢固的标志，其内容包括产品名称、牌号、批号、净含量、生产厂名称、生

产日期和标准号。

８　包装、运输和贮存

８．１　包装

８．１．１　产品采用清洁、干燥、内衬塑料袋的铁桶、纸板桶或纸板箱包装，每件净含量２５ｋｇ或５０ｋｇ，或根

据用户要求包装。

８．１．２　每个包装件应附有合格证。

８．１．３　每一批产品应附有一份质量检验报告。质量检验报告中应至少包括如下内容：生产厂名、产品

名称、批号、标准编号、各检验项目检测值、产品的牌号。

８．２　运输

产品在运输时，应防止雨淋、日光曝晒。

８．３　贮存

产品按照ＧＢ／Ｔ１９１８８中规定的要求进行贮存。本产品自生产之日起，贮存期为３年。超过贮存

期，可按本标准规定重新取样检验，若符合本标准要求，仍可使用。

４
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附　录　犃

（规范性附录）

红外感光法测定相对黏均分子量

犃．１　方法提要

黏度法是测定高聚物相对黏均分子量较为简捷的方法。特性黏数［η］是高分子溶液浓度趋近于零

时的比浓黏度或比浓对数黏度（ηｓｐ／犮或ｌｎηｒ／犮）。本方法采用乌式黏度计测定特性黏数，使用红外感光

系统和数据采集单元等进行数据的采集。

在甲苯溶剂中，高分子物质的相对黏均分子量和特性黏数的关系用式（Ａ．１）表示：

［η］＝犓·犕
α …………………………（Ａ．１）

　　式中：

犓 ———常数，犓＝９．４６×１０－３；

犕 ———试样相对黏均分子量；

α ———特性常数值，α＝０．７１。

用此公式计算得到相对黏均分子量。

犃．２　试剂

甲苯：分析纯（ＣＡＳ：１０８８８３）。

犃．３　仪器设备

犃．３．１　Ｇ２耐酸过滤漏斗。

犃．３．２　振荡器：振幅２０ｍｍ或其他相当的设备。

犃．３．３　分析天平：感量０．０００１ｇ。

犃．３．４　玻璃容量瓶：容量２５ｍＬ，符合ＧＢ／Ｔ１２８０６Ａ级。

犃．３．５　量筒：１０ｍＬ，符合ＧＢ／Ｔ１２８０４。

犃．３．６　相对黏均分子量自动测试系统：包含恒温水槽、５０℃ 精密温度计一支（分度值为０．０１℃）、制冷

单元、加热单元、乌式黏度计、继电器、红外感光系统、数据采集单元等（见图Ａ．１和图Ａ．２）。

５
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图犃．１　系统结构图

图犃．２　测试单元结构

犃．４　测定步骤

犃．４．１　溶剂值的测定

用量筒量取甲苯１０ｍＬ，经Ｇ２耐酸过滤漏斗滤于清洁干燥的乌氏黏度计加料管，至乌式黏度计加

料刻度线位置，将乌式黏度计装入测试单元中，与分子量自动测量系统连接好，待恒温槽温度（２５±

０．０１）℃ 稳定后，进行溶剂值狋０ 的测定。平行测试不少于５次，每次相差不大于０．２ｓ。

６
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犃．４．２　试样溶液值的测定

称取试样０．０５ｇ～０．１５ｇ（精确至０．０００１ｇ）于２５ｍＬ容量瓶中，加入约１５ｍＬ甲苯，静置８ｈ以上

或置于振荡器中摇动３ｈ以上，使其完全溶解，用甲苯稀释至刻度，摇匀。按Ａ．４．１测定过程测试样品

溶剂值狋。

犃．５　结果的表示

试样的相对黏均分子量按式（Ａ．２）～式（Ａ．７）计算：

ηｒ＝
狋

狋０
…………………………（Ａ．２）

ηｓｐ＝ηｒ－１ …………………………（Ａ．３）

ρ＝
犿

２５
…………………………（Ａ．４）

η［］＝
２（ηｓｐ－ｌｎηｒ槡 ）

ρ
…………………………（Ａ．５）

η［］＝犓·犕
α …………………………（Ａ．６）

犕α
＝
［η］

犓
…………………………（Ａ．７）

　　式中：

ηｒ　———相对黏度的数值；

狋 ———溶液值，单位为秒（ｓ）；

狋０ ———溶剂值，单位为秒（ｓ）；

ηｓｐ ———增比黏度的数值；

ρ ———溶液质量浓度的数值，单位为克每毫升（ｇ／ｍＬ）；

犿 ———试样质量的数值，单位为克（ｇ）；

［η］———特性黏数的数值，单位为毫升每克（ｍＬ／ｇ）；

ｌｎηｒ———对数相对黏度值；

犓 ———常数，犓＝９．４６×１０－３；

犕 ———试样相对黏均分子量；

α ———特性常数值，α＝０．７１。

犃．６　允许差

平行两次测定结果的绝对差值应不大于１．０×１０４，取其算数平均值为测定结果。

７
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附　录　犅

（规范性附录）

门尼黏度仪法测定相对黏均分子量

犅．１　方法提要

采用门尼黏度仪测定甲基乙烯基硅橡胶定标样品（相对黏均分子量为４５×１０４～８５×１０
４）的门尼

黏度值（门尼黏度基本上可以反映橡胶的聚合度与分子质量），与对应甲基乙烯基硅橡胶定标样品的相

对黏均分子量建立定标曲线，通过定标曲线将门尼黏度值转换成相对黏均分子量。

犅．２　仪器设备

门尼黏度仪，应符合ＧＢ／Ｔ１２３２．１—２０１６规定。使用大转子及热稳定薄膜，工作参数为 ＭＬ（１＋４）

１００℃。

犅．３　测定步骤

犅．３．１　仪器操作

按ＧＢ／Ｔ１２３２．１—２０１６规定进行仪器操作，使其达到稳定状态。

犅．３．２　定标曲线的建立

采用门尼黏度仪测定甲基乙烯基硅橡胶定标样品（相对黏均分子量为４５×１０４～８５×１０
４）的门尼

黏度值（如图Ｂ．１），采用附录Ａ规定的方法测试定标样品的相对黏均分子量。将定标样品对应的门尼

黏度值与相对黏均分子量建立定标曲线，实验证明门尼黏度值与黏均分子量为线性关系（如图Ｂ．２）。

犅．３．３　试样的相对黏均分子量的测定

在同等条件下，测试试样的门尼黏度值。

犅．３．４　结果表述

试样的相对黏均分子量按式（Ｂ．１）计算：

犕 ＝犓·ＭＬ＋犫 …………………………（Ｂ．１）

　　式中：

犕 ———试样的相对黏均分子量；

犓 ———常数，定标曲线斜率；

犫 ———常数，定标曲线截距；

ＭＬ———试样的门尼黏度值。

犅．４　允许差

两次平行测定结果的绝对差值应不大于１×１０４，取其算术平均值为测定结果。
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犅．５　精密度

犅．５．１　重复性

在同一实验室，由同一操作者使用相同设备，按相同的测试方法，并在短时间内对同一被测对象相

互独立进行测试获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于这两个测定值的算术平均值的３％。

犅．５．２　再现性

在不同实验室，由不同操作人员使用不同设备，按相同测试方法，对相同的被测样品进行独立测试，

获得的两次测定结果的绝对差值应不大于算术平均值的５％。

图犅．１　门尼黏度图

图犅．２　定标曲线
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附　录　犆

（规范性附录）

乙烯基链节摩尔分数的测定（化学法）

犆．１　方法提要

在过量溴化碘存在下，溴化碘与乙烯基加成反应，剩余的溴化碘再与碘化钾作用析出碘。析出的碘

用硫代硫酸钠标准滴定溶液滴定。

反应方程式为：

≡Ｓｉ－ＣＨ＝ＣＨ２＋ＩＢｒ→≡Ｓｉ－ＣＨＩ－ＣＨ２Ｂｒ

ＩＢｒ＋ＫＩ→Ｉ２＋ＫＢｒ

Ｉ２＋２Ｎａ２Ｓ２Ｏ３→２ＮａＩ＋Ｎａ２Ｓ４Ｏ６

犆．２　仪器设备

犆．２．１　振荡器：振幅２０ｍｍ或其他相当的设备。

犆．２．２　量筒：５０ｍＬ，符合ＧＢ／Ｔ１２８０４。

犆．２．３　分析天平：感量０．０００１ｇ。

犆．３　试剂和溶液

本方法所用的水，在没有注明其他要求时，均指符合ＧＢ／Ｔ６６８２中规定的三级水或相应纯度的水。

犆．３．１　四氯化碳（ＣＡＳ：５６２３５）：分析纯。

犆．３．２　溴化碘溶液：称取分析纯碘１６．０ｇ，置于１０００ｍＬ圆底烧瓶中，再加入３．０ｍＬ分析纯溴，瓶口

用表面皿盖好，置于电炉上微热至碘全溶，然后冷却至室温。用１０００ｍＬ四氯化碳冲洗圆底烧瓶，使溴

化碘全溶于四氯化碳中，将该溶液置于棕色瓶中备用。

犆．３．３　碘化钾溶液：１００ｇ／Ｌ。称取１０ｇ碘化钾溶于水，稀释至１００ｍＬ水中。

犆．３．４　碘酸钾溶液：４０ｇ／Ｌ。称取４ｇ碘酸钾溶于水，稀释至１００ｍＬ水中。

犆．３．５　硫代硫酸钠标准滴定溶液：０．１ｍｏｌ／Ｌ。按ＧＢ／Ｔ６０１的规定进行配制和标定。

犆．３．６　淀粉指示液：５ｇ／Ｌ。称取０．５ｇ淀粉，加５ｍＬ水使之成糊状，在搅拌下将糊状物加到９０ｍＬ沸

水中，煮沸１ｍｉｎ～２ｍｉｎ后冷却，稀释至１００ｍＬ。使用时配制。

犆．４　试验步骤

称取２．０ｇ～５．０ｇ（精确至０．０００１ｇ）的样品于２５０ｍＬ碘量瓶中，加入４０ｍＬ四氯化碳，静置１２ｈ

以上或放入振荡器中振摇３ｈ以上，使胶样全溶，用移液管加入１０ｍＬ溴化碘溶液，摇匀。在暗处放置

１ｈ后，加入５０ｍＬ水和５ｍＬ碘化钾溶液。摇动２ｍｉｎ～３ｍｉｎ后，用０．１ｍｏｌ／Ｌ硫代硫酸钠标准滴定

溶液滴定。滴定时应剧烈摇动，当上层溶液呈淡黄色下层溶液呈淡粉红色时，加入２ｍＬ淀粉指示液，

用０．１ｍｏｌ／Ｌ硫代硫酸钠标准滴定溶液滴定至蓝色刚褪，然后加入５ｍＬ碘酸钾溶液，若返现蓝色则再

滴定至蓝色刚消失为终点。

用同样方法做空白试验。
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犆．５　结果表示

试样中乙烯基链节摩尔分数犡１ 按式（Ｃ．１）计算：

犡１＝

１

２
犮犞１－犞２（ ）

犿

７４
×１０００

×１００％ …………………………（Ｃ．１）

　　式中：

犡１———乙烯基链节摩尔分数；

犮 ———硫代硫酸钠标准滴定溶液的浓度的数值，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犞１———空白试验消耗硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犞２———试样消耗硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犿 ———试样质量的数值，单位为克（ｇ）；

７４———二甲基硅氧烷（［－（ＣＨ３）２ＳｉＯ－］）链节的相对分子质量。

犆．６　允许差

两次平行测定结果的绝对差值应不大于０．０２％，取其算数平均值为测定结果。
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附　录　犇

（规范性附录）

挥发分的测定

犇．１　仪器设备

犇．１．１　玻璃培养皿：直径８０ｍｍ～９０ｍｍ，高度为１０ｍｍ～３０ｍｍ。

犇．１．２　干燥器。

犇．１．３　分析天平：感量０．０００１ｇ。

犇．１．４　电热鼓风干燥箱：控温精度±２℃。

犇．２　测定步骤

将清洁干燥的玻璃培养皿置于分析天平上称量，然后将２ｇ～３ｇ（精确至０．０００１ｇ）试样分切成

８小块～１０小块，均匀置于已称量的培养皿中，并称得总量。将试样和培养皿放入（１５０±２）℃电热鼓

风干燥箱中加热３ｈ，取出放于干燥器中冷却至室温，称量。

犇．３　结果表述

试样挥发分（质量分数）狑１ 按式（Ｄ．１）计算：

狑１＝
犿２－犿３

犿２－犿１

×１００％ …………………………（Ｄ．１）

　　式中：

狑１———试样挥发分（质量分数）；

犿１———玻璃培养皿质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿２———烘前试样与玻璃培养皿质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿３———烘后试样与玻璃培养皿质量的数值，单位为克（ｇ）。

犇．４　允许差

两次平行测定结果的绝对差值不大于０．１％，取其算术平均值为测定结果。
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附　录　犈

（规范性附录）

分子量分布的测定

犈．１　方法提要

采用凝胶渗透色谱（ＧＰＣ或ＡＰＣ）法，试样溶解在甲苯中，制备成待测试样溶液，在合适的仪器条件

下，将试样溶液注入ＧＰＣ或ＡＰＣ系统中，经示差折光检测器检测，从而得到相应色谱图，使用该系统测

定的校正曲线计算出分子量分布。

犈．２　试剂

犈．２．１　甲苯（ＣＡＳ：１０８８８３）：色谱纯。

犈．２．２　聚苯乙烯标准品（能覆盖样品的全部相对黏均分子量范围）。

犈．３　仪器与设备

犈．３．１　凝胶渗透色谱：配有柱温箱，示差折光检测器。

犈．３．２　微孔过滤器：孔径０．４５μｍ。

犈．３．３　玻璃注射器：５ｍＬ。

犈．３．４　微量注射器：２５０μＬ。

犈．４　色谱典型操作条件

犈．４．１　色谱柱：可使用甲苯为溶剂的脂溶性凝胶柱，相对黏均分子量范围０～４×１０
６。

犈．４．２　柱温：４０℃。

犈．４．３　检测器温度：４０℃。

犈．４．４　流动相：甲苯。

犈．４．５　流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ。

犈．４．６　进样体积：５０μＬ。

犈．５　测定步骤

犈．５．１　窄标样校正曲线建立

将聚苯乙烯标准品溶解在甲苯中，根据相对黏均分子量的不同，配制的溶液浓度也有所不同，当相

对黏均分子量大于１００×１０４ 时，溶液质量浓度应控制在１ｍｇ／ｍＬ；当相对黏均分子量小于１００×１０
４

时，溶液质量浓度应控制在２ｍｇ／ｍＬ。校正曲线的范围应包括所测样品的全部相对黏均分子量范围。

根据实际的仪器情况，选择合适的拟和方式建立最佳的拟和校正曲线。

犈．５．２　样品的测定

称取合适的样品量，溶解于甲苯中，配制成质量浓度为２ｍｇ／ｍＬ的样品待测液。色谱仪开启后，
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按Ｅ．４色谱典型操作条件或其他合适的条件进行调节，待仪器稳定后，进行样品的测定。甲基乙烯基硅

橡胶分子量分布的典型色谱图见Ｅ．１。

　　说明：

１———甲基乙烯基硅橡胶；

２———低分子量物质；

３———溶剂甲苯。

图犈．１　甲基乙烯基硅橡胶分子量分布典型色谱图

犈．６　结果表述

使用创建的校正曲线计算样品的分子量分布，分子量分布可用聚合物分散度犇 来表征，按式（Ｅ．１）

给出：

犇＝
犕ｗ

犕ｎ

…………………………（Ｅ．１）

　　式中：

犇 ———分子量分布；

犕ｗ ———重均分子量；

犕ｎ ———数均分子量。
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