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《发泡剂 偶氮二甲酰胺（ADC）》行业标准编制说明
1  任务来源

依据工信厅科[2015]115号文:“工业和信息化部关于印发2015年第三批行业标准制修订计划的通知”的要求，《发泡剂 偶氮二甲酰胺（ADC）》行业标准的计划编号为2015-0891T-HG。《发泡剂 偶氮二甲酰胺（ADC）》行业标准修订工作的技术归口单位为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，负责起草单位为江苏索普（集团）有限公司、江西世龙实业股份有限公司 。本项行业标准的修订工作应于2017年完成。

2  产品名称及生产工艺

发泡剂 偶氮二甲酰胺的英文名称为Blowing agents Azodicarbonamide，依据GB/T 21871-2008《橡胶配合剂 缩略语》，本产品的缩略语为ADC,所以本标准的名称为发泡剂 偶氮二甲酰胺（ADC），CAS RN为123-77-3。

ADC发泡剂（尿素法）的生产主要是以尿素、氯气和烧碱为原料合成水合肼，其中尿素为氮源，氯气和烧碱生成的次氯酸钠为氧化剂。水合肼在酸性条件下进行缩合反应生成联二脲中间体，然后将其氧化制备ADC发泡剂。目前国内ADC发泡剂主要的生产企业均采用尿素法。

3  产品概况

发泡剂ADC是应用最广泛的发泡剂之一，该产品跟我们生活息息相关的，它的用途非常广泛，主要用于聚氯乙烯、聚乙烯、聚丙烯及橡胶等合成材料。广泛用于拖鞋、鞋底、鞋垫、塑料壁纸、天花板、地板革、绝热、隔音材料、汽车脚垫及内饰型材、墙纸、运动器材的握把、救生衣、瑜伽垫等的发泡。ADC发泡剂具有性能稳定、不易燃、不污染、无毒无味、对磨具不腐蚀、对制品不染色，分解温度可调节，不影响固化和成型速度等特点。尤其有利于提高制品的延伸和获取更为优异的泡孔结构,由于它的产品特性，它的用途还在不断的推广之中，它的用量每年都会有一定比例的增加（一般是5%），而且目前市场上没有可替代的产品，因此，ADC产品的价值较高。

2015年ADC发泡剂行业扩产速度趋于理性，行业总生产量、出口量均较2014年有所下降。导致ADC发泡剂行业发展的不利因素主要有：产能严重过剩；行业无序竞争加剧。

4  修订本标准的依据和原则

发泡剂ADC一直执行行业标准，从最近几年国内生产企业对该标准的实施情况看，该标准能够反映ADC产品的质量和国内该行业的生产技术水平，也能够满足下游行业的使用要求，在贸易过程中能作为对产品质量客观、合理的评价依据，标准执行后的总体情况是好的。但该标准自发布之日起，至今已有8年多了。发泡剂 ADC产品的用户最为关注的质量指标为“发气量”，随着ADC发泡剂行业的发展，各生产厂家生产技术均取得了明显进步，产品质量也明显提升，ADC发气量指标明显提高。为促进发泡剂ADC的行业进步，并体现行业标准的指导意义，本次修订拟提高发气量指标要求。依据上述原因，行业标准《发泡剂 偶氮二甲酰胺（ADC）》在技术内容上拟设置检测项目为外观、发气量、细度（筛余物和平均粒径）、分解温度、加热减量、灰分、PH值、纯度等八项，具体见表1。

表1  原标准和拟修订标准技术指标对照表

	标准名称
	HG/T 2097-2008

《发泡剂ADC》
	HG/T 2097-XXXX拟订
《发泡剂ADC》

	项目
	指标
	指标

	
	
	

	
	优等品
	一等品
	合格品
	优等品
	一等品
	合格品

	外观
	淡黄色粉末
	淡黄色粉末

	发气量（20℃，101 325Pa）/（mL/g ）≥
	220
	210
	200
	222
	215
	210

	细度
	筛余物（筛孔38、75μm）/％ ≤
	0.05
	0.10
	0.20
	0.03
	0.05

	
	平均粒径（以D50表示）/μm≤
	用户协商指标
	用户协商指标

	分解温度/℃≥
	200
	200

	加热减量/％≤
	0.15
	0.25
	0.30
	0.15
	0.20

	灰份/％≤
	0.10
	0.10
	0.20
	0.10
	0.20

	pH值
	6.5～7.5
	6.5～7.5

	纯度/%≥
	97.0
	97.0

	备注
	注：筛余物（筛孔38μm）；纯度指标为抽检指标。
	注：筛余物（筛孔75μm）；纯度指标为抽检指标。


本次修定标准，主要依据《发泡剂 ADC》（HG/T2097-2008）以及美国阿乐斯公司的技术指标，结合国内发泡剂 ADC产品的生产水平及质量状况，经过大量的调研和试验验证工作，按照GB/T 1.1—2009《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写》和GB/T 20001.4—2015《标准编写规则 第4部分：试验方法标准》等规定和要求起草标准草案。
4.1  发泡剂ADC产品国内外标准情况

国内发泡剂ADC执行行业标准《发泡剂ADC》(HG/T 2097-2008),由于该产品目前世界的大部分用量产于我国，其他国家已很少生产，未检索到相关国外公司标准，只搜集到了日本三协化成株式会社、日本大冢化学公司及美国阿乐斯公司的技术指标，具体见表2。

表2  发泡剂ADC产品国内外标准情况

	指   标
	HG/T2097-2008优等品
	日本三协化成株式会社
	日本大冢

化学公司
	美国阿乐斯

	外  观
	淡黄色粉末
	黄色微粉末
	赤黄色粉末
	黄色粉末

	 发气量（20℃，101325Pa）mL/g，≥
	220
	270
	225±10
	220

	细度
	筛余物（筛孔38μm）%≤
	0.05
	—
	—
	—

	
	平均粒径（以D50表示）μm
	用户协商

指标
	10
	13
	—

	分解温度℃            ≥
	200
	200
	197.5±2.5
	203

	加热减量%             ≤
	0.15
	0.3
	0.4
	0.2

	灰分%                 ≤
	0.10
	—
	2.0
	0.2

	pH值               
	6.5～7.5
	6.0
	5.5～6.5
	4.5～7.0

	纯度%                 ≥
	97.0
	—
	—
	—

	碱不溶物%             ≤
	—
	—
	—
	0.2

	溶解性
	—
	不溶于

普通溶剂
	—
	—

	毒性
	—
	无毒、无臭
	—
	—


4.2 发泡剂ADC国内外分析方法比较

（1）、发泡剂ADC国内分析方法（见表3）

表3 发泡剂ADC产品标准分析方法

	方法
	HG/T2097-2008
	HG/T2097-****

	项目
	分析方法
	分析仪器
	分析方法
	分析仪器

	外观
	目视
	目测
	目视
	目测

	 发气量（20℃，101325Pa）mL/g，
	排水集气法
	发气量测定装置
	排水集气法
	发气量测定装置

	细度
	筛余物（筛孔38μm）%
	干筛法
	不锈钢筛，

筛孔38μm
	干筛法、

机械筛法
	不锈钢筛，

筛孔75μm

	
	平均粒径（以D50表示）μm
	激光法
	激光粒度仪
	激光法
	激光粒度仪

	分解温度℃      
	油浴加热法、

熔点仪法
	分解温度测定装置、熔点仪
	油浴加热法、

熔点仪法
	分解温度测定装置、熔点仪

	加热减量%       
	重量法
	烘箱
	重量法
	烘箱

	灰分%           
	重量法
	马弗炉
	重量法
	马弗炉

	pH值               
	酸度计法
	pH计
	酸度计法
	pH计

	纯度%           
	碘量法
	滴定管
	碘量法
	滴定管


（2）、发泡剂ADC国内外分析方法比较

 eq \o\ac(○,1)发气量指标国内标准要求发泡剂分解完须冷却至室温后对量气管读数；而日本则要求在发泡剂分解完后立即对量气管读数。

 eq \o\ac(○,2)本公司出口ADC产品平均粒径指标根据用户要求使用英国马尔文激光粒度仪(Mastersize2000)测定，该仪器与国产仪器相比测量范围宽、重复性、再现性好，测试结果在行业内认可度高。

 eq \o\ac(○,3)分解温度指标本公司采用瑞士BUCHI公司熔点仪（B-540）测定，测试结果与经典油浴测试装置基本一致，但操作简易方便、分析速度快而且环境良好。

4.3  编写格式

本行业标准编制原则符合国家有关的法律、法规。编写格式符合GB/T1.1-2009《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写》、GB/T20001.4-2015《标准编写规则 第4部分：试验方法标准》和GB/T20001.10-2014《标准编写规则 第10部分：产品标准》。

5  标准修订的简要过程

2016年2月，起草单位初步拟订技术路线并制定了工作方案（草案）； 2016年5月底6月初在太原召开了《发泡剂 ADC》行业标准修订的工作会议，对起草单位和化学助剂分委会共同拟定的工作方案和试验方案的草案进行了充分的讨论。工作会议最终确定了本标准的技术试验项目、试验方法以及各阶段工作进度要求。并决定由江苏索普（集团）有限公司、江西世龙实业股份有限公司共同参与试验验证工作。8月，由江苏索普（集团）有限公司提出标准的征求意见稿和编制说明，并由化学助剂分委会的委员和国内相关企业审查。
9月30日前收集征求意见稿回函意见。

10月1日—10月30日：由起草单位完成征求意见汇总处理，修改标准征求意见稿及编制说明，进行标准送审稿的编制。
2015年11月由化学助剂分委会组织召开标准审查会，对标准送审稿，编制说明及有关附件进行审查。
12月20日前：完成标准报批稿并进行上报。

6  与现行版标准的主要差异

   本标准的修订内容主要包括以下几个方面：

——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。
7  项目的设置、试验方法的确定

7.1  技术要求的项目设置

本次修订将产品的质量等级分为优等品、一等品和合格品三个等级，共设置外观、发气量、细度、分解温度、加热减量、灰分、pH值、纯度八个项目。对每个项目及指标的设置及分析方法分述如下。

7.1.1  外观

发泡剂ADC产品外观为淡黄色粉末，这是由产品的性质决定的。外观可以在自然光下目测颜色、形状。

7.1.2   发气量

“发气量”为发泡剂ADC产品用户最为关注的质量指标之一，在某一温度下，假定发泡剂完全分解，则发气量的大小与聚合物中发泡剂的用量成正比，制得的泡沫制品的表观密度与有效发气量成反比。

目前随着ADC发泡剂行业的发展，各生产厂家生产技术均取得了明显进步，产品质量也明显提升，为促进行业进步，并体现该标准的行业指导意义，本次修订建议提高发气量指标要求；发气量优等品≥222 mL/g，一等品≥215 mL/g，合格品≥210 mL/g。

7.1.3 细度

这是反映产品应用性能的一个指标，同样条件下，粒度越小，分解越快，制品泡孔越细密。不同的用户对该指标的要求是不一样的，故该项目依然定为用户协商指标。本次修订对细度中的筛余物试验方法作了调整，增加了机械筛法测试方法，筛余物指标相应修改为：优等品≤0.03%、一等品、合格品≤0.05%。

7.1.4  分解温度 

分解温度不仅决定着发泡剂在各种聚合物中的应用范围，而且还限定了发泡加工的条件。本次不作调整。

7.1.5  加热减量

加热减量指标反应产品中水分的含量。水分越低，发泡剂越不易结团，在聚合物中越易分散，制品泡孔大小越均匀。本次一等品、合格品指标调整为≤0.20%。

7.1.6  灰分

灰分指标反应产品中杂质含量。对普通原粉而言，灰分越低，发泡剂纯度越高。本次不作调整。

7.1.7  pH值

在同样使用环境下，发泡剂PH值的高低会影响所在聚合物体系的发泡速度和泡孔质量，中性发泡剂能与各种发泡材料配合良好。本次不作调整。

7.1.8  纯度

纯度指标反应产品有效成分偶氮二甲酰胺的含量。纯度越高，发泡剂有效含量越高，在同样条件下发气量越高。本次指标不作调整。

7.2  关于试验方法

7.2.1  标准设置了八个项目，其中外观、发气量、细度中的平均粒径、分解温度、加热减量、灰分、pH值、纯度的试验方法不作调整，故本次标准修订对这些项目不再进行试验验证。

7.2.2  筛余物的测定

对细度中的筛余物试验方法作了调整，增加了机械筛法测试方法。主要是为提高工作效率、降低分析人员的劳动强度以及维护员工职业卫生健康，目前国外用户以及部分国内生产企业已采用机械筛法测试筛余物指标。

修订的标准中筛余物试验方法分干法（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，筛孔尺寸为75μm（200目）。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。试验筛规格为200目，电动振动筛仪器振动频率为80Hz。
8  生产企业连续20批产品的质量数据

生产企业江苏索普（集团）有限公司、江西世龙实业股份有限公司连续20批产品的质量数据见表4、表5。

9 统一样品验证试验数据

生产企业江苏索普（集团）有限公司、江西世龙实业股份有限公司统一样品验证试验数据见表6。

10、标准属性

本标准属推荐性行业标准。

11、标准评价

本标准是在参考国内各主要生产企业实际情况的基础上，经国内主要生产企业做了大量的统一样品数据，累计样品数据后制定的，具有一定的代表性、统一性、可行性、适宜性及前瞻性。本标准具有国内先进性。

12、知识产权

本标准所有技术指标及检验方法均未涉及专利问题。

13、 标准技术经济效果预测   
本项行业标准制定后，对ADC发泡剂行业发展和行业进步，加速与国际接轨有着积极的作用。标准贯彻实施后，有利于促进我国ADC发泡剂产品质量水平的提高，增强产品在国内外市场上的竞争能
“发泡剂 偶氮二甲酰胺（ADC）”行业标准编写组
                                                                                                                                                                                    二零一六年九月
表4  江苏索普连续20批次的累计数据试验

试验单位：江苏索普（集团）有限公司   试验方法：见本方案  试验日期：2016.6
	序号
	检测结果

	
	外观
	发气量20℃，101325Pa，mL/g
	平均粒径以D50表示），μm
	分解温度，℃
	加热减量％
	灰份
％
	pH值
	筛余物（筛孔75μm），％
	纯度
%

	1
	淡黄色
	227
	13.3
	206
	0.06
	0.03
	6.9
	0.0101
	98.3

	2
	淡黄色
	228
	13.6
	206
	0.06
	0.03
	6.8
	0.0120
	97.9

	3
	淡黄色
	226
	13.1
	205
	0.06
	0.03
	6.9
	0.0130
	98.1

	4
	淡黄色
	228
	12.7
	205
	0.06
	0.03
	6.9
	0.0101
	98.0

	5
	淡黄色
	227
	13.5
	206
	0.08
	0.03
	6.8
	0.0120
	98.3

	6
	淡黄色
	226
	14.5
	206
	0.06
	0.03
	6.8
	0.0110
	98.0

	7
	淡黄色
	228
	14.2
	205
	0.07
	0.03
	6.9
	0.0113
	98.0

	8
	淡黄色
	228
	12.9
	206
	0.07
	0.03
	6.9
	0.0114
	97.9

	9
	淡黄色
	226
	15.4
	206
	0.06
	0.03
	6.8
	0.0098
	98.1

	10
	淡黄色
	227
	16.0
	206
	0.07
	0.03
	6.8
	0.0123
	98.4

	11
	淡黄色
	228
	14.8
	206
	0.06
	0.03
	6.8
	0.0115
	98.1

	12
	淡黄色
	226
	14.1
	206
	0.06
	0.03
	6.8
	0.0120
	98.3

	13
	淡黄色
	226
	14.6
	206
	0.06
	0.03
	6.8
	0.0125
	97.9

	14
	淡黄色
	226
	15.0
	206
	0.09
	0.03
	6.9
	0.0100
	98.2

	15
	淡黄色
	227
	15.3
	206
	0.06
	0.03
	6.9
	0.0115
	98.2

	16
	淡黄色
	227
	14.7
	206
	0.06
	0.03
	6.9
	0.0108
	98.1

	17
	淡黄色
	225
	14.2
	206
	0.06
	0.03
	6.8
	0.0102
	98.0

	18
	淡黄色
	227
	13.8
	206
	0.06
	0.03
	6.8
	0.0105
	97.9

	19
	淡黄色
	227
	16.4
	206
	0.06
	0.03
	6.8
	0.0100
	98.2

	20
	淡黄色
	228
	12.8
	206
	0.07
	0.03
	6.9
	0.0120
	98.0


分析人员（签字）： 赵宝玉           质检负责人（签字盖章）：谭荣
表5  江西世龙生产单位连续20批次的累计数据试验
试验单位：江西世龙实业股份有限公司   试验方法：见本方案   试日期：2016.6
	序号
	检测结果

	
	外观
	发气量20℃，101325Pa，mL/g
	平均粒径以D50表示），μm
	分解温度，℃
	加热减量％
	灰份
％
	pH值
	筛余物（筛孔75μm），％
	纯度
%

	1
	淡黄色
	227
	20.0
	205.0
	0.06
	0.03
	6.7
	0.0093
	98.1

	2
	淡黄色
	227
	18.6
	205.2
	0.07
	0.03
	7.0
	0.0120
	98.5

	3
	淡黄色
	226
	18.0
	205.0
	0.07
	0.02
	6.9
	0.0100
	98.2

	4
	淡黄色
	227
	16.2
	204.5
	0.09
	0.02
	6.8
	0.0097
	98.2

	5
	淡黄色
	226
	15.8
	204.8
	0.06
	0.03
	6.8
	0.0113
	98.3

	6
	淡黄色
	227
	16.3
	204.1
	0.06
	0.02
	6.6
	0.0100
	98.5

	7
	淡黄色
	227
	16.9
	204.1
	0.07
	0.03
	6.7
	0.0092
	98.0

	8
	淡黄色
	226
	18.9
	203.6
	0.09
	0.03
	6.8
	0.0130
	97.9

	9
	淡黄色
	227
	17.2
	204.3
	0.08
	0.02
	6.8
	0.0090
	98.2

	10
	淡黄色
	226
	17.0
	205.4
	0.06
	0.03
	6.8
	0.0100
	98.4

	11
	淡黄色
	226
	18.5
	203.3
	0.06
	0.02
	6.8
	0.0100
	98.1

	12
	淡黄色
	226
	18.4
	204.1
	0.06
	0.03
	6.6
	0.0100
	98.3

	13
	淡黄色
	226
	18.4
	204.7
	0.07
	0.03
	6.6
	0.0090
	98.1

	14
	淡黄色
	226
	18.2
	205.0
	0.07
	0.03
	7.0
	0.0100
	98.0

	15
	淡黄色
	225
	18.3
	205.1
	0.05
	0.02
	6.8
	0.0132
	97.9

	16
	淡黄色
	227
	18.7
	204.1
	0.05
	0.03
	7.0
	0.0125
	98.2

	17
	淡黄色
	227
	17.0
	205.5
	0.07
	0.02
	6.8
	0.0082
	98.4

	18
	淡黄色
	227
	18.6
	205.2
	0.07
	0.03
	7.0
	0.0076
	98.3

	19
	淡黄色
	226
	17.8
	205.3
	0.06
	0.02
	6.9
	0.0100
	97.8

	20
	淡黄色
	226
	18.7
	205.0
	0.07
	0.02
	6.9
	0.0091
	97.9


分析人员（签字）： 姚文雪          质检负责人（签字盖章）：袁小琴
表6  统一样品验证试验数据表

试验单位：江苏索普、江西世龙     试验方法：见本方案      试验日期：2016.6
	样品

      次数

项目

次

目
	索普样品
	世龙样品

	
	（江苏索普测定）
	（江西世龙测定）
	（江苏索普测定）
	（江西世龙测定）

	
	1
	2
	1
	2
	1
	2
	1
	2

	外观
	淡黄色
	淡黄色
	淡黄色
	淡黄色
	淡黄色
	淡黄色
	淡黄色
	淡黄色

	发气量（20℃，101325Pa），mL/g
	227
	228
	227
	226
	225
	226
	228
	227

	细度
	筛余物（筛孔75μm），％
	0.0102
	0.0110
	0.0098
	0.0083
	0.0121
	0.0105
	0.0100
	0.0090

	
	平均粒径（以D50表示），μm
	15.9
	16.0
	15.7
	15.9
	18.1
	18.0
	18.1
	18.3

	分解温度，℃
	206
	206
	205
	205
	206
	205
	205
	205

	加热减量，%
	0.06
	0.05
	0.05
	0.06
	0.07
	0.08
	0.07
	0.05

	灰分，%
	0.03
	0.03
	0.02
	0.03
	0.07
	0.06
	0.07
	0.06

	pH值
	6.9
	6.8
	7.0
	7.1
	6.9
	6.9
	6.9
	6.8

	纯度，%
	98.4
	98.3
	98.1
	98.2
	98.2
	98.4
	98.3
	98.5


