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国产不溶性硫黄OT20的生产工艺及性能
李俊娟1，梁信嘉2 

（1.东北助剂化工有限公司，河北 武强  053300；2.河北阿克思福化工有限公司，河北 衡水  053400）

摘要：介绍国产不溶性硫黄（IS）OT20的生产工艺和性能。国产IS OT20是在

液流直接法的基础上将液硫温度提高至620~700 ℃制成。国产IS OT20的不溶性硫含

量较高，高温热稳定性较好，分散性达到国外同类产品水平。在全钢子午线轮胎带

束层和胎体胶中使用国产不溶性硫黄OT20，胶料的工艺性能和物理性能满足生产要

求，半成品未出现喷霜问题。
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不溶性硫黄（IS）是硫的线形高分子聚合体，

不溶于二硫化碳，是一种性能优异的橡胶用硫化

剂，能在胶料中均匀分散，降低硫黄的聚集，有

效预防胶料焦烧，使橡胶半成品和橡胶制品表面不

喷霜，提高橡胶与金属的粘合性能，胶料硫化速度

快，已广泛用于子午线轮胎生产中。IS处于亚稳定

状态，热作用、碱性物质诱发、不合理的储存条件

及胶料加工条件等因素都会导致其过早地返原为可

溶性硫黄，影响使用效用。IS受热返原为可溶性硫

黄后会导致胶料喷霜、橡胶制品硫化不均，胶料与

钢丝的粘合强度下降，甚至发生早期钢丝帘布胶脱

层，严重影响轮胎的性能，因此高热稳定性和高分

散性成为衡量高性能IS品质的重要指标。

我国IS研究始于20世纪70年代，经过30多年的

发展，生产工艺从低温熔融二步法发展到高温液硫

雾化直接法，产品由普通IS发展到高含量、高分散

性和高热稳定性IS，生产工艺稳定性和产品质量大

幅提升，而且产品价格较进口产品具有明显优势，

打破了高性能IS依靠进口的局面，已在全钢载重子

午线轮胎中成功应用。

本文主要介绍国产高热稳定性和高分散性IS 

OT20的生产工艺，并介绍其主要性能指标及应用

性能。

1   IS生产工艺
按照反应介质和淬冷介质来分，IS生产工艺有

4种：气硫直接法、气硫间接法、液硫直接法、液

硫间接法。

气硫直接法：硫黄以气化状态（约650~700 ℃）

在二硫化碳中淬冷，然后与二硫化碳分离，干燥

得到成品。此工艺复杂，为连续式生产，自控程度

高，仅国外IS生产企业使用。用此工艺生产的IS粒

径小，粒径分布范围小，具有高热稳定性和高分散

性，质量稳定，是世界各大轮胎生产企业公认的质

量最佳的产品。

液硫直接法：硫黄以液化状态（约300~400 ℃）

在二硫化碳中淬冷，然后与二硫化碳分离，干燥得

到成品。这是近年国内开发的工艺，国内仅有3~4

家IS生产企业实现工业化生产。该工艺的优点是生

产控制过程相对简单，生产设备较少，污染小，IS

的热稳定性和分散性大幅提高；缺点是设备产能较

低，操作安全性差。

气硫直接法或液硫间接法：硫黄以气化状态

（约650~700 ℃）或以液化状态在水中淬冷，然后

与水分离再经二硫化碳洗涤、干燥得到成品。这是

国内最早开发的工艺，使用该工艺的IS生产企业较

多。该工艺操作安全性好，但IS的热稳定性差。液

硫间接法IS产品质量更差，并会产生一定量的工艺

废水。

河 北 阿 克 思 福 化 工 有 限 公 司 （ 以 下 简 称

AKSF）在液硫直接法的基础上进行工艺改进，

提高液硫温度，并通过控制压力将温度提高到
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620~700 ℃（与气硫直接法温度相近），再在二硫

化碳中淬冷，制得的IS OT20为圆形颗粒，粒径分

布范围较小，具有更好的分散性，且热稳定性达到

气硫直接法IS的水平。

2   IS OT20性能

2.1   热稳定性
热稳定性是IS最重要的理化性质。IS的热稳定

性以在一定温度下经过一定的时间后不溶性硫质

量分数与元素硫质量分数之比进行表征。本工作

IS热稳定性采用石蜡油-硅油二浴法测试，石蜡油

为试样浴，硅油为系统浴。该法温度控制精度为

+0.2 ℃，以减小检测过程中的系统误差；此外要考

虑石蜡油的粘度和密度对测试结果的影响。在搅拌

条件下石蜡油的粘度和密度较高，能够保证IS处于

较均匀的悬浮状态，该状态比较接近于IS在橡胶中

的分散状态，并且试样受热稳定和均一。

AKSF IS OT20和国外某公司同类产品（简称

F IS OT20）的理化分析结果见表1。可以看出，与

F IS OT20相比，AKSF IS OT20的不溶性硫含量较高

以及105 ℃和120 ℃时的高温热稳定性较好。

表1   IS OT20的理化分析结果

项  目 AKSF IS OT20 F IS OT20

外观 黄色粉末 黄色粉末

元素硫含量/% 80.06 80.72

不溶性硫含量1）/% 96.76 95.71

油含量/% 19.65 19.12

酸度（以硫酸计）/% 0.01 0

灰分含量/% 0.02 0.03

筛余物含量/% 0.06 0.06

加热减量（60 ℃）/% 0.06 0.16

高温热稳定性（105 ℃×15 min）/% 85.26 84.35

高温热稳定性（120 ℃×15 min）/% 54.22 49.58

注：1）在元素硫中所占比例。

2.2   分散性

2.2.1   粒度分布
IS微观结构越接近球形，其在橡胶中的流动

性越好，分散性也越好。IS是一种细粉体，细度越

小，在混炼时越易发生静电集聚，造成硫黄粒子附

聚，分散性不易控制。

AKSF IS OT20的500倍和1000倍电镜照片分别见

图1和2。可以看出，AKSF IS OT20粒子接近球形。

 

图1  ASKF IS OT20的500倍电镜照片

 

图2  ASKF IS OT20的1000倍电镜照片

采用激光粒度分析仪对AKSF IS OT20和F IS 

OT20进行粒度检测，二者的粒度分布曲线分别见

图3和4，粒度特征参数见表2。可以看出：AKSF IS 

OT20大部分颗粒的粒径小于50.13 μm；F IS OT20

大部分颗粒的粒径小于17.57 μm。 

图3  AKSF IS OT20的粒度分布曲线



橡胶科技 原材料·配合
Material·Compounding

· 26 ·

 年第   期2014        6

2.2.2   混炼胶硫化特性
通过混炼胶硫化特性评价IS的分散性。AKSF 

IS OT20和F IS OT20混炼胶的硫化特性见表3。可以

看出，AKSF IS OT20胶料与F IS OT20胶料的硫化特

性基本一致，说明两者的分散性相当。

2.2.3   硫化胶拉伸强度
通过硫化胶的拉伸强度评价IS的分散性。变异

因数为标准偏差与拉伸强度平均值的比值。变异因

数越小，说明配合剂的分散性越好。AKSF IS OT20

图4  F IS OT20的粒度分布曲线

表3   IS OT20混炼胶的硫化仪数据（145 ℃）

项  目
AKSF IS OT20 F IS OT20

1 2 3 1 2 3

  ML/（dN·m） 0.41 0.42 0.42 0.44 0.44 0.45

  MH/（dN·m） 9.85 9.89 9.87 9.85 9.83 9.83

  t10/min 8.53 8.13 8.30 8.18 8.50 8.67

  t90/min 13.12 13.28 13.18 13.27 13.95 13.18

注：配方为NR，100；氧化锌，5；硬脂酸，2；促进剂CZ，1.5；硫黄，2.5。

表2   IS OT20的粒度特征参数

项  目 AKSF IS OT20 F IS OT20

D10/μm 8.12 3.65

D25/μm 14.38 6.08

D50/μm 23.58 9.53

D75/μm 36.71 13.56

D90/μm 50.13 17.57

D（3，2）/μm 16.47 6.49

D（4，3）/μm 26.70 10.20

注：D10，D25，D50，D75和D90分别为试样的累计粒度分布

量达到10%，25%，50%，75%和90%时所对应的粒径，D（3，

2）为表面积平均粒径，D（4，3）为体积平均粒径。

和F IS OT20硫化胶的拉伸强度见表4。可以看出，

AKSF IS OT20和F IS OT20均表现出良好的分散性。

表4   IS OT20硫化胶的拉伸强度

项  目 AKSF IS OT20 F IS OT20

拉伸强度平均值1）/MPa 21.5 21.6

标准偏差/MPa 1.0 1.0

变异因数 0.0465 0.0463

注：配方同表3，硫化条件145 ℃×20 min。1）试样20个。

3   IS OT20应用性能

3.1   胶料物理性能
将AKSF IS OT20用于全钢子午线轮胎带束层

胶及胎体胶中，考察其性能，并与F IS OT20生产

配方胶料进行对比，结果见表5。可以看出：采用

F IS OT20的生产配方带束层胶和胎体胶相比，采用

AKSF IS OT20的试验配方带束层胶和胎体胶的焦烧

时间t5和正硫化时间t90均接近，AKSF IS OT20可以

满足带束层胶和胎体胶的加工性能要求；AKSF IS 

OT20试验配方带束层胶和胎体胶的主要物理性能

均相当，AKSF IS OT20可以满足带束层胶和胎体胶

的物理性能要求。

3.2   胶料工艺性能
带束层胶和胎体胶的炭黑分散性能见表6。可

以看出，与采用F IS OT20的生产配方带束层胶和胎

体胶相比，采用AKSF IS OT20的试验配方带束层胶

和胎体胶的炭黑分散性均相近。此外，在压延、裁

断和成型工序中胶料的工艺性能均良好，半成品在
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生产周期内均未出现喷霜和粘性差等问题。可以得

出，AKSF IS OT20可以满足带束层胶和胎体胶正常

生产工艺要求。

4   结论
（1）AKSF IS OT20的不溶性硫含量较高，高

表5   轮胎带束层胶和胎体胶的物理性能

项  目
带束层胶1） 胎体胶2）

AKSF IS OT20 F IS OT20 AKSF IS OT20 F IS OT20

门尼焦烧时间t5（127 ℃）/min 18.0 18.1 19.75 19.70

硫化仪数据（151 ℃）

    ML/（dN·m） 2.26 2.14 2.53 2.51

    MH/（dN·m） 32.59 33.02 37.97 37.35

    t10/min 5.00 4.71 3.98 4.12

    t90/min 19.03 19.11 17.99 17.95

硫化时间（151 ℃）/min 30 40 30 40 30 40 30 40

    密度/（g·cm-3） 1.166 1.166 1.161 1.161

    邵尔A型硬度/度 78 78 77 78

    100%定伸应力/MPa 4.9 4.8 4.5 4.6

    300%定伸应力/MPa 18.4 18.5 17.6 18.4

    拉伸强度/MPa 21.3 21.8 22.2 22.6

    拉断伸长率/% 325 324 335 383

    拉断永久变形% 12 16 16 24

    撕裂强度/（kN·m-1） 47 62 78 60

    回弹值/% 48.6 47.6 48.2 47.9

    H抽出力（12.5 mm）/N

        平均值 1237 1211 1318 1330

        最小值 1133 1186 1256 1272

100 ℃×48 h老化后

    邵尔A型硬度/度 84 87 86 85

    100%定伸应力/MPa 9.1 9.7 8.0 8.0

    拉伸强度/MPa 10.9 11.3 10.1 13.9

    拉断伸长率/% 120 115 126 164

    拉断永久变形% 4 4 8 8

    撕裂强度/（kN·m-1） 24 25 27 28

    回弹值/% 48.7 48.5 49.8 46.7

    H抽出力（12.5 mm）/N

        平均值 1147 1184 1240 1154

        最小值 1088 1151 1206 1025

注：试验配方采用国产AKSF IS OT20，生产配方采用F IS OT20。1）全钢子午线轮胎带束层胶配方：NR，100；炭黑N375，42；

白炭黑，10；氧化锌，8；防老剂6PPD，2.5；不溶性硫黄，5；其它，9.45；合计，176.95。2）全钢子午线轮胎胎体胶配方：NR，

100；炭黑N326，55；氧化锌，8；防老剂6PPD，2；不溶性硫黄，4.4；其它，8.65；合计，178.05。
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温热稳定性也较好，分散性已达到国外同类产品水平。

（2）AKSF IS OT20用于全钢子午线轮胎带束

层和胎体胶中，胶料的工艺性能和物理性能可以满

足生产需要，高温季节未出现分散不良及半成品喷

霜问题。 

表6   胶料的炭黑分散性能

项  目
带束层胶 胎体胶

AKSF IS OT20 F IS OT20 AKSF IS OT20 F IS OT20

X值 6.1 6.5 4.2 4.3

Y值 9.8 9.8 8.5 8.5

Production Process and Properties of Domestic Insoluble Sulfur OT20

Li Junjuan1, Liang Xinjia2

（1.Northeast Auxiliary Chemical Industry Co., Ltd., Wuqiang 053300, China;

2.Hebei Akesifu Chemical Co., Ltd., Hengshui 053400, China）

Abstract: The production process and properties of the domestic insoluble sulfur (IS) OT20 were presented. 

The production process was based on the direct melting method, but the temperature was elevated to 620~700 

℃. The product OT20 possessed high content of insoluble sulfur, good high temperature stability and similar 

dispersibility as the imported insoluble sulfur. When OT20 was applied in the compounds of the belt and carcass 

of all-steel belt radial tire, the processing property and physical properties of the compounds met the production 

requirements, and the blooming did not occur at all in the semi-finished products.

Keywords: insoluble sulfur; production process; thermal stability; dispersion

信息·资讯

特雷勒堡在美国建农业轮胎工厂

特雷勒堡车轮系统公司宣布，2014-2018年

将投资约4900万美元，在美国南卡罗来纳州新

建一个农业轮胎工厂，预计于2015年下半年投

产。这意味着特雷勒堡的农业轮胎生产将延伸

到北美地区，目前公司仅在欧洲和亚洲生产农

业轮胎。

特雷勒堡表示，北美地区是世界最大的农

业市场，超大农业轮胎市场不断增长，极具吸

引力，尽管公司的农业轮胎已在美国和加拿大

市场上销售，但本地化生产可增强产品的竞争

力。拓展北美市场是特雷勒堡发展战略的核心

任务之一。                                                   朱永康


