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[bookmark: _Toc73695729][bookmark: BookMark2]前言
[bookmark: _Hlk82854399]本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则  第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。
本文件代替GB/T 3517—2014《天然生胶　塑性保持率（PRI）的测定》，与GB/T 3517—2014相比，除结构调整和编辑性改动外，主要技术变化如下：
——更改了适用范围（见第1章，2014年版的第1章）；
——更改了规范性引用文件，具体如下：
更改了GB/T15340为ISO 1795；
更改了GB/T3510为不注日期的引用文件（见第2章，2014年版的第2章）；
——增加了“术语和定义”一章（见第3章）；
——更改了老化箱的要求（见5.5，2014年版的4.5）； 
——更改了轻质铝碟和托盘的规定（见5.6，2014年版的4.6）；
——增加了烟纸的要求（见5.7，2014年版的4.7）；
——删除了关于对托盘和铝碟进行预热的规定（2014年版的5.2）；
——更改了试样的制备部分文字描述，更改了试样的厚度范围（见6.1，2014年版的5.1）
——更改了老化后试验的测定时间的规定（见6.3，2014年版的5.3）；
——更改了试验报告（见第9章，2014年版的第8章）；
——增加了资料性附录A“PRI测定老化箱的换气”（见附录A）；
——更改了附录B 的精密度数值（见附录B表B.1，2014年版的附录A表A.1）。
本文件采用重新起草法修改采用ISO 2930: 2017《天然生胶 塑性保持率（PRI）的测定》。
本文件与ISO 2930：2017相比存在技术性差异，技术性差异及其原因如下：
——关于规范性引用文件，本标准做了具有技术差异的调整，以适应我国的技术条件。调整的情况集中反映在第2章“规范性引用文件”中，具体调整如下：
用修改采用国际标准的GB/T 6038代替了ISO 2393；
用等同采用国际标准的GB/T 3510代替了ISO 2007；
用等同采用国际标准的GB/T 2941代替了ISO 23529；
——将ISO/TR 9272改为GB/T 14838（见附录B.1），因为ISO/TR 9272无现行有效版本。
本文件做了下列编辑性改动：
——修改了公式的符号为国内惯用的符号。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别这些专利的责任
本文件由中国石油和化学工业联合会提出。
本文件由全国橡胶与橡胶制品标准化技术委员会天然橡胶分技术委员会（SAC/TC 35/SC 8）归口。
本文件起草单位：
本文件主要起草人： 
本文件于1983年首次发布，1992年第一次修订，2002年第二次修订，2014年第三次修订,本次为第四次修订。
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天然生胶 塑性保持率（PRI）的测定
[bookmark: _Toc73695610][bookmark: _Toc73695730][bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc26986771]警示——使用本文件的人员应有正规实验室工作的实践经验。本文件并未指出所有可能的安全问题。使用者有责任采取适应的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。
[bookmark: _Toc73695611][bookmark: _Toc73695731]范围
[bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc26648466]本文件描述了测定天然生胶塑性保持率（PRI）的方法。
PRI是天然生胶耐热氧老化的量度，数值越高表明耐热氧老化性能越好。PRI不是一个绝对值，对于不同的天然橡胶热氧老化后的塑性值无法给出绝对的分级。
[bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc73695612][bookmark: _Toc73695732]规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；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。
ISO 1795 天然生胶和合成生胶取样及制样方法
GB/T 3510 未硫化胶塑性的测定快速塑性计法（GB/T 3510-2006，ISO2007:1997，IDT）
GB/T 6038 橡胶试验胶料配料、混炼和硫化设备及操作程序（GB/T 6038-2006，ISO2393:1994，MOD）
GB/T 2941 橡胶物理试验方法试样制备和调节通用程序（GB/T 2941-2006，ISO23529:2004,IDT）
[bookmark: _Toc73695613][bookmark: _Toc73695733]术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。

塑性值  plasticity number
在规定的压力、时间和温度条件下，以试样发生形变后的高度作为塑性的量度。

塑性保持率  plasticity retention index
试样在140 ℃的热空气中老化30 min后的塑性值与老化前的塑性值（3.1）之比。
[bookmark: _Toc73695614][bookmark: _Toc73695734]原理
使用带有一个直径为10 mm 压头的平行板式塑性计，按GB/T 3510规定的操作程序，测定未老化试样和在140 ℃老化箱内加热老化30 min后试样的快速塑性值。
PRI是试样加热老化后快速塑性值与加热老化前快速塑性值之比乘以100。
[bookmark: _Toc73695615][bookmark: _Toc73695735]仪器
[bookmark: _Toc73695616]平行板式塑性计，符合GB/T 3510的规定，带有一个直径10 mm的压头。
[bookmark: _Toc73695617]裁片机，符合GB/T 3510的规定，能够将用于试验的样品压至约3 mm的厚度，并冲切出直径约13 mm的圆片，以制备试样。
[bookmark: _Toc73695618]厚度计，具有分度单位为0.01 mm的刻度盘，装有直径约10 mm的平面触头，操作压力为20 KPa±3 KPa。
[bookmark: _Toc73695619]实验室开放式炼胶机，符合GB/T 6038的规定，但须具备如下特征：
——滚筒直径：             150 mm～250 mm
——后（快）滚筒线速度：     14.6 m/min±0.5 m/min
——滚筒速比：               1：1.4
——温度：                   27 ℃±3 ℃
——挡板间的滚筒长度：       265 mm±15 mm
[bookmark: _Toc73695620]老化箱，在140 ℃下满足以下要求：
——30 min的时间段内试样附近的温度应能控制在±0.5 ℃以内。
——托盘和碟放入老化箱后，老化箱及托盘和碟的温度应能在5min内回升到设定温度的1 ℃之内。
——每小时应能换气10 次，或者老化箱的空气挡板可以设置成半开放。
附录A是增加的有关老化箱换气的次数。
[bookmark: _Toc73695621]轻质铝碟和托盘，具低热容量。
铝碟和托盘的尺寸应适合老化箱的尺寸。
[bookmark: _Toc73695622]薄纸，符合GB/T 3510的规定，或22 g/m2~26 g/m2的烟纸，裁成大小相等的两片（约30 mm×45 mm）。
[bookmark: _Toc73695623][bookmark: _Toc73695736]操作程序
[bookmark: _Toc73695624]试样的制备
按ISO 1795的规定对生胶进行匀化。从匀化的胶片中取20 g±2 g试料，并在27 ℃±3 ℃下通过炼胶机（5.4）辊筒2 次（过辊时将胶片对折）。然后，立即将质地均匀没有孔洞的胶片对折，用手轻轻地将两部分紧紧地压在一起，避免形成气泡。过辊时，应适当调节辊距，使对折后胶片的最终厚度约为3.4  mm±0.2 mm。
为了使陈年橡胶得到平滑的胶片，有必要过辊3次。如果是这种情况，应在试验报告里写明。
按GB/T 3510的规定，用裁片机（5.2）从对折的胶片上切取试样，用厚度计（5.3）测量其厚度，取6 个厚度为3.4 mm±0.2 mm的试样。随机等分为2组，一组用于测定老化前的塑性值，另一组用于老化后试验，测定老化后的塑性值。
由于试样的厚度对PRI有影响，因此，应小心按上述规定制备试样。所要求的辊距应根据预先试验进行确定。不同的橡胶和炼胶机，所要求的辊距可能不同。如果不能得到6 个符合上述规定厚度的试样，应重新制备一块对折的胶片。
[bookmark: _Toc73695625]老化
老化开始之前，检查老化箱（5.5）的温度，确保温度至少稳定5 min。
为保证所有的试样在准确的温度中老化，老化箱不应超载，因为超载会引起老化箱温度明显下降，并搅乱老化箱温度的均匀性（5.5）。
将准备做老化试验的一组试样放在托盘上的铝碟中。迅速把装有试样的托盘（5.6）放入老化箱中，关闭老化箱门。当老化箱温度达到140 ℃±0.5 ℃时开始计时。应小心操作，确保把铝碟和托盘放置于老化箱中校准的温度区域。应检查老化箱是否迅速地恢复并保持其规定的温度（5.5）。
30 min±0.25 min之后，从老化箱中取出托盘，从托盘上拿下铝碟，自然冷却到标准实验室温度。
[bookmark: _Toc73695626]塑性值的测定
按GB/T 3510的规定，使用5.1规定的带10 mm压头的平行板式塑性计测定试样的快速塑性值，进行3次平行测定。先测未老化试样的快速塑性值，再测老化后试样的快速塑性值。
实验室温度应符合GB/T 2941中5.1的规定
正常情况下，应在老化后至少0.5 h以后进行塑性值的测定，但不超过2 h，前提条件是测试前应使试样冷却到室温。应采用同一类型的薄纸测定未老化试样和老化后试样的快速塑性值。快速塑性值读数应精确至0.5个单位（1个单位相当于10 μm）。
[bookmark: _Toc73695627][bookmark: _Toc73695737]结果表示
取3个未老化试样和3个老化后试样的快速塑性值的中值，按式（1）计算塑性保持率（PRI）：
	                               (1)
式中：
P30——试样老化后的快速塑性值； 
P0——未老化试样的快速塑性值。
将结果修约至整数。
[bookmark: _Toc73695628][bookmark: _Toc73695738]精密度
见附录B。
[bookmark: _Toc73695629][bookmark: _Toc73695739]试验报告
试验报告应包括如下内容：
a) 本文件编号，即GB/T 3517；
b) 标识样品所需要的全部细节；
c) 每个样品未老化试样和老化后试样的快速塑性值的中值；
d) 每个样品的PRI；
e) 试验日期；
f) 不包括在本文件或规范性引用文件中的任何操作，以及被认为是可选择的任何操作。
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[bookmark: _Toc73695630][bookmark: _Toc73695740]
（资料性）
PRI测定老化箱的换气
[bookmark: _Toc73695631]背景
老化箱的换气是PRI测定中需要控制的条件之一。热空气最佳地流动能确保热量良好分布，并保证样品老化均匀。2016年，采用ISO 2930中所述的程序开展了一项研究，确定了现有的针对空气流动要求的备选方案。本研究的主要目的是为使用者在控制老化箱换气操作时，提供一个实用的选项。
本研究采用了四种具有不同塑性保持率的材料。试验结果取两天内10次重复测定结果的平均值。每次重复测定，都取3个未老化试样和3个老化后试样结果的中值。
作为每小时换气10次的备选方案，共研究了三个条件。老化箱空气挡板的开口位置如下：
a) 全关闭；
b) 全开放；
c) 半开放。
然后将上述每种条件下获得的结果与10次换气得到的结果进行比较。采用t检验对所得结果进行分析，以确定这些条件与它们的平均PRI值之间是否存在显著差异。
[bookmark: _Toc73695632]结果
总则
表A.1给出了针对四种试验材料中的每一种材料，在每一种挡板条件下，基于α=0.05的显著性水平对每小时换气10次的结果进行分析的p值以及每一种烘箱换气条件下的PRI的平均值。
老化箱空气挡板为半开放状态下的结果与每小时10次换气的结果相当。这两种条件下的结果与PRI平均值之间无显著差异。
A.2.2和A.2.3给出了使用p值和α水平的一般性描述。
老化箱换气条件控制中PRI平均值与p值
	材料
	老化箱换气要求

	
	每小时换气10次
	老化箱空气挡板状态

	
	
	全关闭
	全开放
	半开放

	
	PRI平均值
	PRI平均值
	p值
	PRI平均值
	p值
	PRI平均值
	p值

	C
	61
	53
	0.0133
	55
	1.98×10-5
	61
	0.1310

	D
	68
	62
	0.0125
	64
	9.67×10-8
	69
	0.6648

	E
	61
	55
	0.0318
	57
	1.04×10-5
	62
	0.3276

	F
	70
	63
	0.0267
	65
	4.04×10-4
	68
	0.3828


p值
p值是当零假设成立时的概率。如果p值小于（或等于）α，则否定零假设而支持备择假设。然而，当p值大于α，则不应拒绝原假设。
零假设是指特定群体之间没有显著差异的假设。
备择假设是假设检验中与零假设对立的假设。
水平
α水平是当零假设成立时拒绝原假设的可能性。α水平在假设检验中也称为显著性水平。



[bookmark: _Toc73695741][bookmark: _Toc73695633]
（资料性）
关于塑性保持率精密度的说明
[bookmark: _Toc73695634]背景
按照GB/T 14838规定的操作程序和指引，进行了一项实验室间试验计划（ITP），以确定本文件规定的测定方法的精密度。
本次ITP计划采用了两种具有不同塑性保持率的材料。
12间实验室参与了本次ITP计划，并确定了Ⅰ型精密度。分两天进行试验，取每一天5个重复测定的平均值计算精密度，（每个测试日计算一个精密度）。对于每次重复测定，取3个未老化试样和3个老化试样试验结果的中值。
本次ITP计划所得到的精密度结果不应作为评判任何一组材料或产品接受或拒收的依据，除非有特别说明本次ITP计划得到的结果确实适用于这些材料。
[bookmark: _Toc73695635]精密度结果
总则
表B.1 为两种材料的精密度结果。B.2.2 和B.2.3 给出了使用这些精密度结果的一般性描述，包括绝对精密度r 和 R，以及相对精密度 (r) 和 (R)。
塑性保持率（PRI）的精密度
	材料
	PRI平均值
	实验室内
	实验室间
	实验室数量

	
	
	Sr
	r
	（r）
	SR
	R
	（R）
	

	材料A
	76
	0.78
	2.22
	2.91
	1.99
	5.64
	7.39
	12

	材料B
	81
	0.79
	2.23
	2.76
	1.77
	5.01
	6.21
	12

	Sr   实验室内标准差（以测量单位表示）；
r    重复性（以测量单位表示）；
（r） 重复性（以平均值的百分数表示）；
SR   实验室间标准差（以测量单位表示）；
R    再现性（以测量单位表示）；
（R） 再现性（以平均值的百分数表示）。


重复性
表B.1给出了每一种材料的重复性（局部试验区域精密度）。在正确使用本文件的条件下，同一实验室所获得的两个独立的试验结果（平均值）之差大于r值（以测量单位表示）和（r）（以百分数表示）应被视为可疑，即来自不同的样品群。建议进行适当的研究分析。
再现性
表B.1 中给出了每一种材料的再现性（全局试验区域精密度）。在正确使用本文件条件下，不同实验室所获得的两个独立的试验结果（平均值）之差大于R值（以测量单位表示）和（R）（以百分数表示）应被视为可疑，即来自不同的样品群。建议进行适当的研究分析。
偏倚
偏倚是指试验结果平均值与受测性能的参照值（即真值）之差。本试验方法不存在参照值，所以不能确定本试验方法的偏倚。
[bookmark: BookMark6]
[bookmark: _Toc73695636][bookmark: _Toc73695742]参考文献
[1]GB/T 14838 橡胶与橡胶制品试验方法标准精密度的确定
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