农业行业标准
制定《浓缩天然胶乳 热稳定度的测定 转筒法》标准

（征求意见稿）

编
制
说
明


制定《浓缩天然胶乳 热稳定度的测定 转筒法》标准起草组
2025年9月

[bookmark: OLE_LINK12]一、工作简况
（一）制定背景
1. 任务来源
 根据《农业农村部农产品质量安全监管司关于下达2025年第一批农业国家和行业标准制修订项目计划的通知》（农质标函〔2025〕63号），行业标准制定项目《浓缩天然胶乳 热稳定度的测定 转筒法》（（农质标函〔2025〕63号-NYB-25094））由农业农村部农垦局提出，由农业农村部热带作物及制品标准化技术委员会归口，中国热带农业科学院农产品加工研究所负责起草。
2. 本标准制定的意义
“十四五”期间，有关部门提出“推进天然橡胶国产化”规划，核心任务之一是建立涵盖天然胶乳原料质量控制、加工技术、性能评价、产品分级等的天然橡胶标准体系。天然胶乳的热稳定度是反映浓缩胶乳化学稳定性的一个重要指标，其大小与胶乳的非胶组分有关，并随胶乳的贮存过程发生变化，它反映了胶乳抵抗热敏剂热胶凝作用的能力，并可作为评价浓缩天然胶乳质量优劣的重要指标。它对浓缩天然胶乳和胶乳制品的生产有重要的指导意义。
浓缩天然胶乳热稳定度的测定方法是我所1982年研究成功的。该方法测定结果重现性好，操作简便快捷，在国际上属于先进的测定方法。近四十年来该方法在天然胶乳及其制品的生产和科研上获得广泛应用。
起草组采用实地走访、电话调研和资料收集相结合的方式，面向乳胶浓缩、制品加工企业与科研检测单位，了解浓缩天然胶乳热稳定度的测试开展状况、使用方法与质量管控需求。目前部分企业、科研与第三方实验室采用转筒法开展评价，强调重复性与可比性。其中，为了满足时效性，在生产线或车间，更常见简易版来进行快速测定，即取样置于一定温度热水中手动搅拌并记时，作为加工过程预警的快速判别。部分单位配有恒温水浴、定速搅拌装置或自制夹具，提高了方法的可重复性，但操作参数仍未统一。
当前“多方法并行、参数口径不一”造成结果可比性受限，影响跨单位交流与供需对接。我们制定浓缩天然胶乳热稳定度测定方法转筒法行业标准，目的是进一步规范操作过程，提高测定结果的精确度，更好地为浓缩天然胶乳及其制品的生产和科研服务。
经仔细查阅现行有关标准情况，本项目与国内外已发布标准和已立项标准项目并无重叠或交叉。
（二）起草单位情况
标准制定过程主要由中国热带农业科学院农产品加工研究所、云南天然橡胶及咖啡产品质量监督检验站等单位的人员参与资料收集、文本完成、企业调研、实验室比对、数据处理等工作。


表1 主要起草人员信息及任务分工
	姓名
	单位
	职称
	专业特长及分工

	陶金龙
	中国热带农业科学院农产品加工研究所
	研究员
	首席专家、项目负责人

	张北龙
	中国热带农业科学院农产品加工研究所
	研究员
	技术顾问

	罗梓蓉
	中国热带农业科学院农产品加工研究所
	助理研究员
	试验验证及标准文稿起草

	徐永元
	云南天然橡胶及咖啡产品质量监督检验站
	高级工程师
	提供试验数据，标准文稿修改指导

	莫方婷
	中国热带农业科学院农产品加工研究所
	研究实习员
	进行试验验证

	李永振
	中国热带农业科学院农产品加工研究所
	助理研究员
	对标准文稿提出修改意见和建议

	普菊
	云南省天然橡胶及咖啡产品质量监督检验站
	农艺师
	进行试验验证

	杨萍
	云南省天然橡胶及咖啡产品质量监督检验站
	农艺师
	进行试验验证

	普宏方
	云南省天然橡胶及咖啡产品质量监督检验站
	农艺师
	进行试验验证

	毛文发
	中国热带农业科学院农产品加工研究所
	研究实习员
	进行试验验证


（三）主要起草过程
任务下达前，标准起草小组积极查阅相关国际标准、国家标准和试验方法，从测试原理上确定适用于浓缩天然胶乳热稳定度测定的技术和仪器原理，为下一步开展试验验证奠定基础；开展初步验证试验，验证了待测试样的氨含量、温度以及总固体含量的选择，以及样品制备和测试时间确定等试验；起草了标准初稿，在此基础上进行了多次讨论，一致认为，浓缩天然胶乳热稳定度是评价浓缩天然胶乳质量优劣的重要指标，申报了农业行业标准项目。
2025年6月，在行业标准制定项目计划下达后，成立了标准制定小组，按照项目任务拟定了工作大纲，进行了项目各参与成员的任务分工，并确定了标准所需的技术内容。同时开展了三方实验室比对实验，使用ISO 19983：2024进行实验结果的精密度分析。在上述工作的基础上，经过综合分析，确定了《浓缩天然胶乳 热稳定度的测定 转筒法》征求意见稿。
二、标准编制原则和确定标准主要内容的依据
[bookmark: OLE_LINK1]（一）编制原则
本文件按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写规则》和GB/T 20001.6-2017《标准编写规则 第6部分：规程标准》的技术要求进行编写，编制说明按《农业农村部国家（行业）标准的计划编制、制定和审查管理办法》第二章的基本要求编写。
在文件名称、技术要求和内容、用语等方面与天然橡胶系列标准保持一致。力求做到合理、简洁和权威。
本标准的技术内容紧密联系天然橡胶产业的应用与发展需求，因此编制原则从以下方面考虑：
1. 规范浓缩天然胶乳热稳定度测试的样品前处理制样方法；
2. 规范转筒法测定天然胶乳热稳定度的参数及条件设置；
3. 优化试验测试重复性的参数条件。
（二）主要内容及其确定依据
确定标准文件主要内容的论据是我们对目前天然胶乳加工企业的生产调查，结合浓缩天然胶乳最新检测技术研究成果，确保转筒法测定热稳定度的主要技术参数的先进性和科学可行性。
将制定本标准过程中的技术问题作如下逐条说明:
1. 锌氨络离子溶液用量的选择
为探究测试时锌氨络离子溶液的用量，设置了梯度实验，选择锌氨络离子溶液的用量分别为2.00 mL、2.25 mL、2.50 mL、2.75 mL、3.00 mL、3.25 mL和3.50mL，并用质量分数为0.70%的氨水将样品的总固体含量调节一致。每个梯度样品的热稳定度测定三次，计算平均值，结果见表2。
表2  锌氨络离子用量对热稳定度的影响
	   用量（mL）
热稳（s）
样品编号
	2.00
	2.25
	2.50
	2.75
	3.00
	3.25
	3.50

	1
	783.3
	625.2
	449.6
	266.0
	210.1
	183.2
	—

	2
	515.2
	326.0
	166.3
	106.5
	85.4
	73.3
	57.9

	3
	172.4
	122.0
	86.7
	68.8
	56.8
	49.7
	46.7


由表2可知，随着锌氨络离子溶液用量的增加，胶乳热稳定测定值也随之降低。当用量增加至3.00mL时，所有样品的热稳定度下降幅度都变得很小。故而选定3.00mL已配好的锌氨络离子溶液加入待测胶乳中进行测试。
2. 胶乳的氨含量的确定
把待测胶乳氨含量调至0.40%、0.50%、0.60%、0.70%、0.80%、0.90%和1.00%，按上述操作测定热稳定度，所得结果见表3。
表3  胶乳的氨含量对热稳定度的影响
	氨量(%)
热稳(s）
样品编号
	0.40
	0.50
	0.60
	0.70
	0.80
	0.90
	1.00

	1
	64.6
	93.1
	129.4
	157.0
	261.2
	348.0
	502.0

	2
	58.0
	80.1
	100.3
	126.7
	192.0
	211.1
	252.0


由表3可知，随着氨含量的增加，热稳定度明显增加，且增加幅度愈来愈大。从表3数据看来，似乎胶乳的氨含量较低时适宜作为测定条件。但由于目前浓缩胶乳大多数采用高氨保存，故选定0.70%为宜。用甲醛中和氨量之后的胶乳，在热稳定度测定时，存在时间效应，即热稳定度随放置时间而降低。故不宜选择低氨含量作为测定条件。
3. 锌氨络离子溶液中氨量对热稳定度的影响
分别用不同氨含量的锌氨络离子溶液和不同氨含量的胶乳相互搭配，使胶乳在加锌氨络离子溶液后氨含量一致，然后测定热稳定度，结果见表4。
表4  锌氨络离子溶液中的氨含量对热稳定度的影响
	样品编号
	第1组
	第2组
	第3组

	锌氨络离子溶液中的氨含量
	2.39%
	2.02%
	1.62%

	胶乳的氨含量
	0.43%
	0.52%
	0.62%

	待测胶乳的含氨量
	0.82%
	0.82%
	0.82%

	热稳定度（s）
	74.2
	74.4
	73.0
	71.8
	72.5
	72.2

	
	73.4
	73.2
	73.7
	74.7
	77.0
	78.0

	
	75.7
	74.0
	75.9
	72.0
	73.0
	72.5

	
	76.3
	75.0
	73.6
	73.4
	76.9
	74.6

	平均值
	74.5
	73.5
	74. 6

	标准差S
	1.08
	1.34
	2.38

	测量次数n
	8
	8
	8


表4的试验结果的t检验表明，第1组与第2组的p1为0.12，第1组与第3组的p2为0.95，第2组与第3组的p3为0.29，p值均大于0.05，可以认为三种调氨配比的热稳定度测定数据之间没有显著差异。这是因为锌氨络离子溶液中的氨和胶乳中的氨都具有同样的影响。因此，锌氨络离子溶液中的氨量也应严加控制。
胶乳的热稳定度与测定时试样的氨含量关系极大，准确控制待测试样及锌氨络离子溶液中的氨含量是取得精确结果的关键。试样配合完毕后，要防止氨的挥发，并尽快进行测定。
4. 测定温度的选择
选定恒温水浴的温度分别为60℃、62.5℃、65℃、67.5℃、70℃、72.5℃、75℃、77.5℃等，测定结果见表5。由表可知，随着测定温度的升高，胶乳热稳测定值呈急剧下降趋势，并均在约70℃出现转折点，在70℃后的胶乳热稳测定值下降幅度趋于平稳。故选择70℃作为测定温度。
表5   温度对热稳定度的影响
	温度(℃)热稳(s）
样品名称
	60
	62.5
	65
	67.5
	70
	72.5
	75
	77.5

	高热稳样品
	1200
	530
	300
	200
	130
	80
	50
	30

	低热稳样品
	380
	230
	125
	85
	50
	45
	30
	20


待测试样胶乳的温度若超过30℃对试验结果也有影响。因此，已调节氨含量和总固体含量的试样应保证其温度低于30℃，加锌氨络离子溶液后，应迅速进行试验。
5. 胶乳总固体含量的选择
把胶乳的总固形物含量分别调节到49%、51%、53%、55%、57%和59%。热稳定度的测定结果见表6。
表6  胶乳的总固体含量对热稳定度的影响
	TS (%)
热稳(s）
样品编号
	59
	57
	55
	53
	51
	49

	1
	52.3
	52.9
	50.1
	50.6
	47.0
	46.1

	2
	47.4
	47.3
	44.8
	44.1
	43.6
	43.7


由表6可知，随着胶乳总固体含量的降低，热稳测定值稍有下降，但不太明显。考虑到胶乳测定方法的习惯性。选择胶乳的总固形物含量为55%作为标准。试样的总固体含量对试验结果稍有影响，但不明显。考虑到浓缩天然胶乳机械稳定度的测定时，总固体含量控制在55%。故本标准也把浓缩天然胶乳热稳定度测定时，胶乳的总固体含量定在55%。
6. 粘度计转速的确定
该粘度计转子的转速有750 rpm、75 rpm和7.5 rpm三种。利用这三种转速的测定结果见表7。
由表7可知，随着转子转速的降低，热稳定度明显增加，三种转速下测定结果的变异系数以750 rpm为最小，故选此转速为宜。
表7   转速对热稳定度的影响
	转子转速rpm
	750
	75
	7.5

	热稳定度（s）
	70.0
	68.0
	78.3
	88.2
	99.3
	115.2

	
	68.2
	65.9
	76.1
	83.2
	120.6
	111.5

	
	69.0
	67.6
	87.4
	77.0
	108.1
	104.9

	
	69.7
	65.6
	73.3
	79.1
	130.1
	129.5

	平均值
	68.0
	77.8
	114.9

	标准差S
	1.62
	5.40
	11.20

	变异系数cr
	2.38%
	6.72%
	9.75%


7. 粘度计转子规格的确定
选用了三种规格的转子，其外径分别是12 mm、10 mm和6 mm，热稳定度的测定结果见表8。
表8  转子规格对热稳定度的影响
	转子外径（mm）
	12
	10
	6

	热稳定度（s）
	150.2
	146.2
	168.7
	166.5
	181.7
	174.6

	
	152.4
	155.5
	170.4
	160.0
	170.0
	169.7

	
	153.2
	153.3
	164.5
	160.5
	176.2
	171.3

	平均值
	151.8
	165.1
	173.9

	标准差S
	3.23
	4.26
	4.61

	变异系数CV
	2.13%
	2.58%
	2.65%


由表8可知，随着转子外径的加大，热稳定度测定值有所下降，但下降幅度不大。从三组数据来看，外径为12 mm时，变异系数最小，故选定测试所用的为外径12 mm的转子。
三、主要试验或验证的分析、综述报告，技术经济论证，预期的经济效果
（一）主要试验或验证的分析、综述报告
针对《浓缩天然胶乳 热稳定度的测定 转筒法》行业标准的内容，本标准起草组组织开展了验证试验，参与单位有农业农村部热带作物产品加工重点实验室（实验室A）、云南省天然橡胶及咖啡产品质量监督检验站（实验室B）、广州同辐研探科技有限公司（实验室C）。按照ISO 705:2015的技术要求，对3种浓缩天然胶乳样品A、样品B和样品C的热稳定度进行测定，每个实验室被要求间隔一周进行两天不同的测试，每天进行五次测量，按ISO 19983：2024的规定进行精密度分析，ITP结果及补充统计数据见表9～表11。
表9 样品A的ITP结果及补充统计数据
	实验室p, p=3
	天q，q=2
	测量n, n=5
	平均值yij.
	天平均值yi..
	天标准差Si

	A
	1
	42.3
	45.8
	46.0
	44.7
	45.5
	44.9
	45.1
	0.31

	
	2
	45.9
	44.2
	45.6
	46.0
	44.8
	45.3
	
	

	B
	1
	45.0
	45.4
	42.8
	45.6
	44.9
	44.7
	44.8
	0.08

	
	2
	45.8
	44.7
	45.5
	42.9
	45.4
	44.9
	
	

	C
	1
	42.6
	45.9
	46.0
	44.8
	45.6
	45.0
	45.2
	0.30

	
	2
	45.7
	46.0
	44.2
	45.8
	45.3
	45.4
	
	


表10 样品B的ITP结果及补充统计数据
	实验室p, p=3
	天q，q=2
	测量n, n=5
	平均值yij.
	天平均值yi..
	天标准差Si

	A
	1
	63.4
	66.8
	67.0
	65.2
	66.1
	65.7
	65.9
	0.24

	
	2
	66.5
	65.7
	66.8
	64.2
	67.0
	66.0
	
	

	B
	1
	65.0
	65.5
	66.2
	64.8
	66.5
	65.6
	65.4
	0.31

	
	2
	66.1
	64.9
	64.1
	65.4
	65.3
	65.2
	
	

	C
	1
	63.8
	66.9
	67.2
	65.5
	66.3
	65.9
	66.2
	0.30

	
	2
	67.0
	66.7
	64.8
	66.2
	67.1
	66.4
	
	



表11 样品C的ITP结果及补充统计数据
	实验室p, p=3
	天q，q=2
	测量n, n=5
	平均值yij.
	天平均值yi..
	天标准差Si

	A
	1
	103.5
	109.2
	106.7
	107.6
	109.1
	107.2
	107.8
	0.76

	
	2
	108.4
	109.6
	107.2
	109.8
	106.5
	108.3
	
	

	B
	1
	106.5
	107.5
	109.3
	106.2
	108.8
	107.7
	108.0
	0.49

	
	2
	109.1
	108.3
	107.8
	109.7
	106.9
	108.4
	
	

	C
	1
	105.8
	109.5
	107.1
	108.4
	109.2
	108.0
	108.3
	0.38

	
	2
	108.6
	110.0
	106.8
	109.4
	107.9
	108.5
	
	


[bookmark: OLE_LINK2]评价离群值时，使用孟德尔h统计量和k统计量这两种度量。模型的h和k统计量是通过当天重复测试数据的平均值计算出来的。使用表9到表11中的数据，实验室离散度之间的h值和实验室离散度之间的k值由以下公式确定。



得到的h值和k值见表12和表13。
表12 获得的h值
	实验室
	hi

	
	样品A
	样品B
	样品C

	1
	0.28
	0.18
	-0.99

	2
	-1.11
	-1.08
	-0.01

	3
	0.83
	0.90
	1.01




表13 获得的k值
	实验室
	ki

	
	样品A
	样品B
	样品C

	1
	1.23
	0.85
	1.34

	2
	0.34
	1.09
	0.87

	3
	1.17
	1.04
	0.67


根据ISO 19983：2024，当p为3，n为5时，临界h值为1.15，临界k值为1.40。将表12和表13中h和k值与相应的临界值进行比较。没有一个超过临界值，因此得出结论，结果中没有异常值，所有数据都是有效的。
采用ISO 19983：2024的方法A对ITP结果进行精密度分析，需要来自两天试验[以j (j = 1, 2, …, q) 表示]的数据[以k (k = 1, 2, …, n) 表示] 以产生精密度表（见表13）；本文件中q = 2，因此在p间实验室[以 i (i =1, 2, ..., p) 表示]中(j = 1, 2)进行的。表14显示了三个样品使用方法A进行精度评价所需的补充统计数据。
表14 三个样品的补充统计数据
	实验室p, p=3
	天q，q=2
	样品A
	样品B
	样品C

	
	
	数据总和Tij.
	天总和Ti.
	数据总和Tij.
	天总和Ti.
	数据总和Tij.
	天总和
Ti.

	A
	1
	224.3
	450.8
	328.5
	658.7
	536.1
	1077.6

	
	2
	226.5
	
	330.2
	
	541.5
	

	B
	1
	223.7
	448.0
	328.0
	653.8
	538.3
	1080.1

	
	2
	224.3
	
	325.8
	
	541.8
	

	C
	1
	224.9
	451.9
	329.7
	661.5
	540.0
	1082.7

	
	2
	227.0
	
	331.8
	
	542.7
	

	注：实验室总数量为p：i=1, 2, ..... p
每间实验室总共有两天结果：j = 1, 2。
每天进行了总共r次测量：k = 1, 2, …, n。


将表9～表11和表14的这些值分别应用于方差分析表（例如表15），以生成各个样品的方差分析表（见表16～表18）。
表15 得到的样品的方差分析表
	来源
	平方和
	自由度
	均方
	预期平均值

	[bookmark: _Hlk75809071]实验室
	SL 
	p-1 
	VL= SL/(p–1) 
	σM2+5σD2+10σL2

	天
	SD 
	p 
	VD= SD/ p
	σM2+5σD2

	测量
	SM 
	2p(n-1) 
	VM= SM/2p(n-1) 
	σM2

	总和
	ST 
	2pn-1
	
	

	注：






表16 得到的样品A的方差分析表
	来源
	平方和
	自由度
	均方
	预期平均值

	实验室
	0.81
	2
	0.40
	0.74

	天
	0.96
	3
	0.32
	0.03

	测量
	32.08
	24
	1.34
	1.34

	总和
	33.85
	29
	
	




表17 得到的样品B的方差分析表
	来源
	平方和
	自由度
	均方
	预期平均值

	实验室
	3.04
	2
	1.52
	0.74

	天
	1.21
	3
	0.41
	0.03

	测量
	29.09
	24
	1.21
	1.21

	总和
	33.34
	29
	
	


表18 得到的样品C的方差分析表
	来源
	平方和
	自由度
	均方
	预期平均值

	实验室
	1.30
	2
	0.65
	0.74

	天
	4.87
	3
	1.62
	0.03

	测量
	58.20
	24
	2.43
	2.43

	总和
	64.37
	29
	
	


根据各个样品的方差分析表（表16～表18），得到样品的方差分量估计（见表19）。
表19 样品的方差分量估计
	方差分量
	样品A
	样品B
	样品C

	实验室间方差分量，σL2
	0.01
	0.11
	0.10

	日间方差分量，σD2
	0.20
	0.16
	0.16

	重复性方差分量，σM2
	1.34
	1.21
	2.43

	日间重复性方差，srD2
	1.13
	1.05
	2.26

	再现性方差，sR2
	1.14
	1.16
	2.17

	重复性，r
	3.27
	3.12
	4.41

	日间重复性，rD
	3.01
	2.90
	4.26

	再现性，R
	3.02
	3.05
	4.17

	注：




r=2.83σM
rD=2.83srD
R=2.83sR


根据以上数据，确定精密度数据，见表20。
表20 精密度数据
	材料
	平均值
	在实验室内， 日内
	在实验室内， 日间的
	实验室间
	实验室数量

	
	
	sr
	r
	(r)
	srD
	rD
	(rD)
	sR
	R
	(R)
	

	样品A
	45.0
	1.16
	3.27
	7.27
	1.06
	3.01
	6.69
	1.07
	3.02
	6.71
	3

	样品B
	65.8
	1.10
	3.12
	4.73
	1.02
	2.90
	4.41
	1.08
	3.05
	4.64
	3

	样品C
	108.0
	1.56
	4.41
	4.08
	1.50
	4.26
	3.94
	1.47
	4.17
	3.86
	3

	sr——实验室内标准差；
r ——重复性（以测定单位表示）；
(r)——相对重复性；
srD——日间重复性标准差；
rD——日间重复性；
(rD)——相对日间重复性；
sR——实验室间标准差；
R——再现性（以测定单位表示）；
(R)——相对再现性。


（二）技术经济论证、预期的经济效果
天然胶乳的热稳定性会受贮存时间和温度、添加剂等因素的影响，制定《浓缩天然胶乳 热稳定度的测定 转筒法》标准，生产及加工企业可以根据需求，严格控制浓缩胶乳的相关质量指标，可以保证浓缩胶乳的品质，提高产品的一致性。可以在乳胶制品的生产过程中，监测配合胶乳和预硫化胶乳的热稳定性，提高制品的生产质量，使废品或次品率大大降低，保证生产的顺利进行。
将为建立我国天然橡胶胶乳结构数据库，形成我国天然胶乳质量控制指标体系，为我国天然橡胶的加工技术研发提供严谨、规范、可操作的技术流程提供标准，提高初加工企业的产品质量，促进天然橡胶产业高质量发展。因此，本标准的实施具有显著的社会效益和经济效益。
四、与国际、国外同类标准技术内容的对比情况，或者与测试的国外样品、样机的有关数据对比情况
无。
五、以国际标准为基础的起草情况，以及是否合规引用或者采用国际国外标准，并说明未采用国际标准的原因
本标准没有相关的国际标准，故未采用国际标准。
六、与有关法律、行政法规及相关标准的关系
本标准遵守国家相关的法律法规，与国家法律法规和强制性标准没有冲突。
七、重大分歧意见的处理经过和依据
无。
八、涉及专利的有关说明
无。
九、实施标准的要求，以及组织措施、技术措施、过渡期和实施日期的建议等措施建议
（一）本标准宣贯时应包括下列内容：
1.介绍本标准制定的原因、过程及意义；
2.介绍和解释本标准的主要技术内容；
3.本标准实施过程中可能遇到的问题及解决办法；
（二）本标准宣贯时建议采用下列形式：
举办有关生产使用企业和检验机构的有关人员参加的标准宣贯培训班；由标准起草人员到有关企业和检验机构，对相关人员进行现场宣讲、示范操作。
（三）本标准建议的实施日期
本标准发布后6个月实施。
十、其他应予说明的事项
无。
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