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前   言

本标准按GB/T 1.1—2009给出的规则起草。

本标准与HG/T 2097—2008的主要技术差异为：

——提高了发气量指标：优等品由220 mL/g修改为222 mL/g、一等品由210 mL/g修改为215 mL/g、合格品由200 mL/g修改为210 mL/g；   

——提高了加热减量指标：一等品由0.25%修改为0.20%、合格品由0.30%修改为0.20%；

——筛余物中试验筛的筛孔尺寸由38μm改为75μm。筛余物指标：优等品由0.05%修改为0.03%、一等品由0.10%修改为0.05%、合格品由0.20%修改为0.05%；

——增加了筛余物中机械筛法的试验方法。

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化学助剂分技术委员会(SAC/TC 35/SC 12) 归口。
本标准负责起草单位：江苏索普（集团）有限公司、江西世龙实业股份有限公司。

本标准主要起草人：。
本标准于1991年首次发布，2008年第二次修订，本次为第三次修订。

发泡剂 偶氮二甲酰胺（ADC）
警示：使用本标准的人员应有正规实验室工作的实践经验。本标准并未指出所有可能的安全问题。使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。

1　 范围
本标准规定了发泡剂 偶氮二甲酰胺（ADC）的要求、试验方法、检验规则、标识、包装、运输、贮存和安全。

本标准适用于以尿素、水合肼为原料经缩合、氧化而制得的发泡剂 偶氮二甲酰胺（ADC）。

化学名称：偶氮二甲酰胺

分子式：C2H4O2N4

结构式：
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相对分子质量：116.06（按2016年国际相对原子质量）

CAS RN：123-77-3
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，仅所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 190-2009   危险货物包装标志
GB/T 191  包装储运图示标志
GB/T 601  化学试剂 标准滴定溶液的制备

GB/T 603  化学试剂 试验方法中所用制剂及制品的制备

GB/T 6679  固体化工产品采样通则

GB/T 6682  分析实验室用水规格和试验方法

GB/T 8170-2008  数值修约规则与极限数值的表示和判定
GB/T 11409-2008 橡胶防老剂、硫化促进剂试验方法
GB 12268-2012  危险货物品名表

GB 12463  危险货物运输包装通用技术条件
GB 15603  常用化学危险品贮存通则
3　 技术要求
发泡剂 偶氮二甲酰胺（ADC）应符合表1所示的技术要求。

表1 发泡剂 偶氮二甲酰胺（ADC）的技术要求

	项  目
	指标

	
	优等品
	一等品
	合格品

	外观
	淡黄色粉末

	发气量（20℃，101 325Pa）/     mL/g            ≥
	222
	215
	210

	细度
	筛余物（筛孔75μm）/％      ≤
	0.051
	0.10

	
	平均粒径（以D50表示）/μm   ≤
	用户协商指标

	分解温度/℃                                   ≥
	200

	加热减量/％                                   ≤
	0.15
	0.20

	灰分/％                                       ≤
	0.10
	0.20

	pH值
	6.5～7.5

	纯度b/%                                        ≥
	97.0

	 a纯度为型式检验项目。


4 试验方法

4.1  一般规定

除非另有说明，在分析中所用标准溶液、制剂和制品，均按GB/T 601、GB/T 603的规定制备。

分析中仅使用确认为分析纯的试剂和GB/T 6682中规定的三级水。
    标准中检验结果的判定按GB/T 8170─2008中4.3.3修约值比较法进行。

4.2  外观的测定

在自然光下目测。

4.2  发气量的测定

4.2.1  方法原理
试样在一定温度下加热分解产生气体，以排水集气法测出发气量。

4.2.2  仪器和设备

4.2.2.1  发气量测定装置（见图1）。
[image: image2.png]



1—调压器（1kVA）；         6—直角量气瓶（100mL）；

2—电炉（300kW）；          7—玻璃三通活塞（φ2mm）

3—密度瓶（25mL）；         8—玻璃管（φ3～4mm）；

4—乳胶管；                 9—温度计（0～250℃）；
5—水准瓶（250mL）；        10—烧杯（400mL）。

图1 发气量测定装置

4.2.2.2  水银温度计：0℃～250℃，分度值为1℃。
4.2.2.3  量气管：刻度值为0.2mL。
4.2.2.4  气压表。

4.2.3  试剂

4.2.3.1  邻苯二甲酸二辛酯[117-84-0]。
4.2.3.2  丙三醇[56-81-5]传热液。
4.2.4  操作步骤

称取试样0.3g,精确至0.000 1g，置于25mL密度瓶中，加2mL邻苯二甲酸二辛酯，按图1装好仪器，将三通活塞通大气。提高水准瓶，调整量气管零点（在室温下），关三通活塞，检查零点不变，确无漏气时，方能进行加热。在400mL烧杯内装有150mL～200mL的传热液，将密度瓶浸入传热液中，其深度是由密度瓶底部至传热液面15mm～20mm为宜。待传热液升温至180℃时，调整热源再以4℃/min～5℃/min升温速率加热至220℃±2℃，保持2min，使其分解完全。停止加热，移去传热液，使其冷至室温（约需30min）。提高水准瓶使液面和量气管液面保持同一水平，进行读数，等5min后再次读数。两次读数相差不超过0.2mL时，以最后一次读数值为准，读数值为V1。
4.2.5  试验数据处理
发气量以ADC的质量体积V0计，数值以毫升每克（mL/g）表示，按式（1）计算：

V0=
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式中：

V0—在20℃、101325Pa条件下试样发气量的数值，单位为毫升每克（mL/g）；

V1—实测试样的发气量的数值，单位为毫升（mL）；

      t —测定时的温度的数值，单位为摄氏度（℃）；

p1—测定时的大气压的数值，单位为帕斯卡（Pa）；

p2—在测定温度为t时水的饱和蒸汽压的数值，单位为帕斯卡（Pa）；

p0—20℃水的饱和蒸汽压的数值，单位为帕斯卡（Pa）；

101325—标准大气压的数值，单位为帕斯卡（Pa）； 
m—试样质量的数值，单位为克（g）；
k—测定时室温和大气压的换算系数（见附录A）。
4.2.6  允许差

两次平行测定结果的绝对差值不应大于5.0mL/g。 取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，计算结果表示到小数点后一位。 

4.3  细度的测定
4.3.1  筛余物的测定

4.3.1.1 干法（A法）（仲裁法）
按GB/T 11409—2008中3.5的干法规定进行测定。称取20.0克试样,精确至0.1g，筛框直径为200mm，孔径为75μm。
4.3.1.2 机械筛法（B法）
按GB/T 11409-2008中3.5的干法规定进行测定。称取100.0g试样,精确至0.1g,放入带负压装置的电动振筛仪中进行过筛。试验筛孔径为75μm。电动振动筛仪器振动频率为80Hz。
筛余物以质量百分数w计，数值以%表示，按式（2）计算：
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式中：   

m —试样质量的数值，单位为克（g）；
m1—过筛后的不能通过筛网试样质量的数值，单位为克（g）。

4.3.2  平均粒径的测定

4.3.2.1  方法原理
颗粒在激光束的照射下，其散射光的角度与颗粒的直径成反比关系，而散射光强度随角度的增加呈对数规律衰减。

4.3.2.2  仪器
    激光粒度仪：要求仪器重复性≤3%（以D50计算）。

4.3.2.3　试剂和溶液

    根据仪器规定选择试剂。

4.3.2.4　试验步骤

按仪器说明规定的程序开启仪器，预热待仪器稳定，然后将一定浓度的分散介质加入样品池中，再加入适当的样品，搅拌并使样品在分散液中充分分散，按仪器操作步骤进行测量，连续测量两次。

4.3.2.5  试验数据处理
    计算结果以中值粒径（D50）表示，也可根据不同用户的要求，用平均粒径Dav表示。
4.3.2.6  允许差

两次平行测定结果的绝对差值不应大于0.50。取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，结果保留到小数点后两位。

4.4  分解温度的测定

4.4.1  毛细管测定法（仲裁法）
4.4.1.1  方法原理
毛细管内的样品在油浴内受热分解，测定其分解温度。
4.4.1.2  仪器设备

4.4.1.2.1  分解温度测定装置（见图2）

[image: image6.emf]
4.4.1.2.2  调压器：0.5kVA。

4.4.1.2.3  高型烧杯：400 mL～600mL。

4.4.1.2.4  毛细管：用中性硬度玻璃制成的毛细管，内径为0.9 mm～1.1mm，管壁厚度为0.10 mm～0.15mm，长度为100mm。

4.4.1.2.5  测量温度计：分度值为0.2℃，局浸式或全浸式。

4.4.1.2.6  辅助温度计：0℃～100℃，分度值为1℃。
4.4.1.2.7  投掷玻璃管：内径约8mm，长为800mm。

4.4.1.3  试剂

传热液：甲基硅油。

4.4.1.4  安装

    将300W电热丝套入内径为4mm～5mm的优质玻璃管中弯成如图2的形状，移入烧杯中，电热丝露出液面的两端可套上孔径适宜的玻璃管和白瓷接头想连接。向烧杯中注入约四分之三高度的传热液。将上述装置放在电磁搅拌器上，把温度计置于烧杯中，温度计水银球的下端距杯底应保持30mm。

4.4.1.5  试验步骤

将少量试样装入清洁干燥的、一端封熔的毛细管中，取一根干燥的高约800mm的投掷玻璃管直立于瓷板或玻璃板上，将装有试样的毛细管在其上投掷十余次，使毛细管内试样紧缩至6mm～10mm高。开启磁力搅拌器、调压器，加热升温至190℃±2℃，把装有试样的毛细管附着于温度计上，使试样中部与温度计水银球中部在同一高度，调整热源，使升温速度保持在3℃/min～4℃/min，仔细观察试样的变化，试样液化崩裂或分解变白的瞬间的温度即为试样的分解温度。结果读至小数点后一位。

4.4.1.6  试验数据处理
若使用全浸式温度计，则测得分解温度按式（2）计算：
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式中：

   t—测量温度计指示的温度，单位为℃；

   t0—辅助温度计指示的温度，单位为℃；

0.00016—水银体积表观膨胀系数；

     h—露出液面的水银高度（以温度表示）。
4.4.1.7 允许差

两次平行测定结果的绝对差值不应大于0.5℃。取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，计算结果保留到小数点后一位。

4.4.2  熔点仪测定法

4.4.2.1  方法原理
程序化升温，用观察法测定样品的分解温度。

4.4.2.2  仪器设备
4.4.2.2.1  熔点仪

温度范围：20℃～400℃，带有观测镜。

测量精度：±0.5℃(250℃时)。
4.4.2.2.2  毛细管

符合4.4.1.2.4之规定。
4.4.3　操作步骤

按熔点仪开机预热，仪器不同预热要求会有差异。设定起始温度为190℃，最高温度为215℃，升温速度为3℃/min。按4.4.1.5之规定把样品装入毛细管内，待熔点仪温度达到起始温度时将毛细管放入样品池中，仔细观察试样的变化，试样液化崩裂或分解变白的瞬间的温度即为其分解温度。

4.4.4 允许差

两次平行测定结果的绝对差值不应大于0.5℃。取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，计算结果保留到小数点后一位。

4.5  加热减量的测定

按GB/T 11409中3.4的规定进行测定。称量瓶在105℃±2℃干燥箱中干燥1.5h，冷却至室温称量。称取试样约2g,精确至0.000 1g，在105℃±2℃干燥箱中干燥2h。
两次平行测定结果的绝对差值不应大于0.005%。取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，计算结果表示到小数点后三位。

4.6  灰分的测定

    按GB/T 11409中3.7的规定进行测定。称取试样约5g,精确至0.000 1g，在800℃±20℃高温炉中灼烧2h。
两次平行测定结果的绝对差值不应大于0.005%。取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，计算结果表示到小数点后三位。
4.7  纯度的测定
4.7.1  方法原理
用定量水合肼和发泡剂ADC反应生成联二脲，余量的肼用碘标准溶液来滴定，从而计算出发泡剂ADC的含量。

4.7.2  试剂和溶液

4.7.2.1　碳酸氢钠[144-55-8]。
4.7.2.2　水合联氨（水合肼）：1+99溶液。
4.7.2.3　碘标准滴定溶液：c(1/2I2)=0.1mol/L。
4.7.2.4　淀粉指示液：10g/L。

4.7.3　操作步骤

称取试样0.15g，精确至0.000 1g，置于100 mL碘量瓶中，然后加10 mL水并用移液管吸取5.0 mL水合联氨溶液加入其中，在60℃±2℃水浴中加热20min，待试样完全呈白色后，冷却至15℃～20℃。将1g碳酸氢钠加入其中，用碘标准滴定溶液滴定，近终点时加1mL淀粉指示液，继续滴定至呈紫红色30s不褪色为终点，同时进行空白试验。

4.7.4　试验数据处理 
纯度以ADC的质量分数X计，数值以%表示，按式（3）计算：

X=
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式中：

V0 —空白试验消耗碘标准溶液体积的数值，单位为毫升（mL）； 
　　　 V—试样消耗碘标准溶液体积的数值，单位为毫升（mL）；

　　　c —碘标准滴定溶液的浓度的数值，单位为摩尔每升（mol/L）；

m—试样质量的数值，单位为克（g）；

M—ADC的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔（g/mol）。

4.7.5　允许差

两次平行测定结果的绝对差值不应大于0.50℅。取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，计算结果保留到小数点后两位。

4.8  pH值测定

4.8.1  仪器和材料

4.8.1.1  pH计：使用精度值为0.01pH的带有温度校正功能的pH计。

4.8.1.2  滤纸：定性滤纸。

4.8.2  操作步骤

称取约2g样品，精确至0.1g，放置于装有98mL蒸馏水的烧杯中，用酸度计测其pH值，以pH1表示；同时做蒸馏水的pH值，以pH2表示。

4.8.3  试验数据处理
pH＝pH1+（7.00-pH2）…………………………………（5）
式中：

   pH—试样的pH值；

   pH1—试样在蒸馏水中的pH值；

   pH2—蒸馏水的pH值。

4.8.4  允许差
两次平行测定结果的绝对差值不应大于0.10℅。取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，计算结果保留至小数点后两位。
5 检验规则
5.1 出厂检验

表1中纯度为型式检验项目，其余项目为出厂检验项目。

5.2 组批规则
本产品以同一班组的均匀产品进行组批。
5.3 采样
按GB/T 6679的规定，以批为单位采样（以一次混合均匀的产品为一批）。采样量不得少于500g，分装于两个清洁、干燥、密封良好的磨口瓶（塑料袋）中，密封；瓶（袋）上粘贴标签，注明：生产厂名称、产品名称、型号、批号、采样日期、采样人等，一瓶（袋）供检验部门检验，另一瓶（袋）保存备查。 

5.4 合格判定

本产品出厂检验结果全部符合表1的要求时，判定该批产品合格。该批产品检验结果若有一项指标不符合表1要求时，应重新从同批产品两倍量的包装件中采样进行全项目复检，复检结果即使只有一项指标不符合表1的要求，则判该批产品不合格。
6  标志、包装、运输、贮存

6.1 标志

本产品的外包装件上应有清晰、牢固的标志，内容包括：产品名称、标准号、生产厂名称、地址、生产日期、批号、净含量和符合GB 190—2009规定的标志以及GB/T 191中的有关规定的标志。

6.2 包装

本产品用复合纸袋内衬聚乙烯薄膜袋包装，每袋净含量25kg；或用铁桶内衬聚乙烯薄膜袋，每桶净含量40kg。也可以根据用户要求采用其他包装形式。产品的包装应符合GB 12463—2009的有关规定。
每批出厂产品都应附有一定格式的质量证明书，其内容包括：产品名称、标准号、生产厂名称、批号、生产日期，以及5.1规定检验项目的检验数据等。

6.3 运输

本产品的运输应符合GB/T 191—2008的规定。运输过程中应防雨、防晒，搬运时轻装轻卸，防止包装损坏。
6.4 贮存

本产品的贮存应符合GB 15603—1995的有关规定。在规定的运输、贮存条件下，自生产之日起贮存期为12个月。产品超过贮存期后，按本标准规定检验合格后仍可使用。
7 安全

 根据GB 12268-2012的规定，本产品属于第4类4.1项易燃固体，操作时要穿戴好个人防护用品，防止皮肤直接接触。
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