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1范围

气雾剂级正丁烷(A一17)

GB／T 22024--2008

本标准规定了气雾剂级正丁烷的要求、试验方法、检验规则以及标志、包装、运输、贮存和安全的

要求。

本标准适用于以含正丁烷的原料，经过一定工艺处理得到的正丁烷，该产品主要用作气雾推进剂。

分子式：CHs(cHz)zCH。

相对分子质量：58．12(按2001年国际相对原子质量)

2规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

GB 190危险货物包装标志

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 1250极限数值的表示方法和判定方法

GB／T 6681 2003气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 6682 2008，ISO 3696：1987，MOD)

GB／T 10670工业用氟代甲烷中微量水分的测定 电解法

GB／T 11141轻质烯烃中微量硫的测定氧化微库仑法

GB 14193液化气体气瓶充装规定

SY／T 7509液化石油气残留物测定法

3要求

3．1性状

无色透明液体，不混浊和无异臭。

3．2质量

应符合表1中规定。

表1气雾剂级正丁烷质量

项 目 指 标

正丁烷的质量分数／％ ≥ 95．0

乙烷的质量分数／％ ≤ o．1

丙烷的质量分数／％ ≤ 1．0

异丁烷的质量分数／％ ≤ 4．0

总不饱和烃的质量分数／％ ≤ o．01

水的质量分数／％ ≤ o．005

硫含量／(pg／mL) ≤ 3

残留物(38℃)／(mL／100 mL) ≤ 0．05

蒸气压(21．1℃)／MPa 0．11～0．13
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4试验方法

所用试剂和水在没有注明其他要求时，均指确认为分析纯的试剂和GB／T 6682中规定的三级水。

所用标准溶液、制剂及制品，在没有注明其他要求时，均按GB／T 601和GB／T 603规定制备。

4．1性状

取未沸腾的冷却试样10 mL于内径15 rrtiJn_的试管内，用干燥的布擦干试管外壁附着的霜或湿气，

横向透视观察试样颜色及有无混浊。然后将试样稍稍加温，使其稍有沸腾，检查蒸气有无异臭。

4．2各烷烃的含量和总不饱和烃的含量测定

4．2．1方法提要

用气相色谱法，在选定的色谱条件下，试样经气化通过色谱柱，使其中的各组分分离，用火焰离子化

检测器检测，面积归一亿法计算各烷烃的含量和总不饱和烃的含量。

4．2．2试剂

4，2．2．1氮气：体积分数大于99．995％；

4．2．2．2氢气：体积分数大于99．995％；

4．2．2．3空气：经硅胶或分子筛干燥、净化；

4，2．2．4丙酮；

4．2．2．5 p，pL氧二丙腈，色谱纯；

4．2．2．6白色硅胶担体，粒径(180～250)pm。

4．2．3仪器

4．2．3．1气相色谱仪：配有火焰离子化检测器(FID)。以苯为试样，整机灵敏度要求检出限

D≤1×10_11 g／s。

4．2．3．2色谱柱

4．2．3．2．1填充柱：3m×3mm(内径)不锈钢或其他适宜材料的柱，固定液为目，p 7一氧二丙腈，载体为白

色硅胶担体。

4．2．3．2．1．1固定相制备：称取p，p，_氧二丙腈1 g置于烧杯中，用丙酮溶解，然后加入色谱硅胶20 g，

搅匀，置红外灯下，在经常搅拌中烘干备用；

4．2．3．2．1．2色谱柱的装填及装入量：将色谱柱管的一端用少许玻璃棉或铜网堵塞，并将该端与抽气

系统连接，在轻轻的振动下，将固定相从另一端通过漏斗装入色谱柱(装填量约4 g／m)；

4．2．3．2．1．3色谱柱的老化：在通人载气(氮气，流量15 mL／min)下升温至95℃，老化8 h。

4．2．3．2．2毛细管柱：PLOT—A120。，50 m×0．53 ram(内径)×15．0 pm。

4．2．3，3记录仪：色谱工作站或色谱数据处理机。

4．2．3．4取样钢瓶：单阀或双阀型小钢瓶，工作压力大于3．0 MPa。

4．2．3．5采样导管：干燥的铜管，长约50 cm，内径约4mm。

4．2．3．6进样器：1．0 mL气密型注射器或自动进样阀、微量液体进样阀。

4．2．4色谱分析条件

推荐的色谱操作条件见表2。各烷烃含量、总不饱和烃含量典型色谱图和相对保留值见附录A、正

丁烷和各组分的相对校正因子参见附录B。其他能达到同等分离程度(填充柱难分离物质对异丁烷和

正丁烷R≥1．5)的色谱柱和色谱条件均可使用。

4．2．5分析步骤

启动气相色谱仪，按表2中所列色谱操作条件调试仪器，稳定后准备进样分析。

倒置取样钢瓶，打开液相口阀门，调节合适的流量，用进样器从取样钢瓶液相口中抽取试样数次或

连续吹扫进样器并排空，取液相汽化样进样分析；或用微量液体进样阀进样分析。以面积归一化法

定量。

2
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表2推荐的色谱柱和色谱的操作条件

GB／T 22024--2008

填充柱 毛细管柱
项目

B，∥一氧二丙腈 PLOT—AI：O，

柱温／℃ 2S～40 初始温度80℃保持2 rain，以5℃／mirL升温到150℃保持5 rain

汽化室温度／'C 120 250

检测室温度／℃ 150 250

进样量／mL 0．5 0．2--0．6

载气(Nz)平均线速／(cm／s) 39

载气(Nz)流量／(mL／min) 17

氢气流量／(n',L／min) 28 30

空气流量／(mL／min) 400 300

分流比 1 2 40

4．2．6结果计算

4．2．6．1 正丁烷的质量分数W。，数值以％表示，按式(1)计算

A．

毗一丽
式中：

A。——正丁烷的峰面积；

∑A——各组分的峰面积之总和。

取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果。

4．2．6．2 乙烷的质量分数W：，数值以％表示，按式(2)计算：

A2

毗一丽
式中：

A。——乙烷的峰面积；

∑A——各组分的峰面积之总和。

取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的相对偏差不大于20％。

4．2．6．3丙烷的质量分数W。，数值以％表示，按式(3)计算：

A，

妣一壶
式中：

A。——丙烷的峰面积；

∑A——各组分的峰面积之总和。

取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于0．1％。

4．2，6．4异丁烷的质量分数”。，数值以％表示，按式(4)计算：

AI

毗一丽
式中：

A；——异丁烷的峰面积；

∑A一一各组分的峰面积之总和。

取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于0．i％。

(3)

(4)
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4．2．6．5总不饱和烃的质量分数”；，数值以％表示，按式(5)计算

∑A；

毗一∑五

式中：

∑A；——不饱和烃的峰面积之和；

∑A——各组分的峰面积之和。

取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果。

当总不饱和烃的质量分数≤O．01％时，两次平行测定结果的相对偏差不得大于20％。

当总不饱和烃的质量分数>o．01％时，两次平行测定结果的相对偏差不得大于15％。

4．2．7正丁烷质量分数的重复性

在同一实验室，由同一操作者使用相同设备，按相同的测试方法对同一被测试样相互独立进行测试

获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于0．10％，以大于0．10％的情况不超过5％为前提。

4．2．8以毛细管柱色谱法作为仲裁法。

4．3水分的测定

4．3．1 卡尔一费休库仑电量法

4．3．1．1方法提要

试样中的水分与电解液中的碘、二氧化硫发生如下定量反应：

H。O+I：+So：一S0，+2HI2I—Iz+2e
参加反应的碘分子数等于水的分子数，而电解生成的碘与所消耗的电量成正比，根据法拉第定律，

用测量消耗的电量得出水的量。

4．3．1．2仪器

4．3．1．2．1库仑电量水分测定仪：配有阳极室、阴极室、电解电极、双铂检测电极等，其他能满足分析要

求的微量水分测定仪也可使用；

4．3．1．2．2取样钢瓶：同4．2．3．4；

4．3．1．2．3采样导管：同4．2．3．5；

4．3．1．2．4进样器：干燥的不锈钢管，长约50 cm，内径约0．5 mm；或进样针头，针长(150～200)mm，

内径(0．5～O．7)mm；

4．3．1．2．5电子天平：最大称样量不小于3 000 g，感量为0．01 g。

4．3．1．3试剂

与库仑电量水分测定仪配套的电解液(市售试剂)。

4．3．1．4分析步骤

加入电解液，调节库仑电量水分测定仪，进行预滴定，使电解池内达到无水状态准备进样。

称量盛有试样的带进样器的取样钢瓶，精确至0．01 g，并将进样器插到阳极室底部，打开取样钢瓶

液相出El阀，进样速率以进样器附近不结露水为宜[保持速率在(2～3)g／min]，进样总量约10 g左右，

进样完毕后，关闭阀门拔出进样器，再次称量带进样器的取样钢瓶质量，精确至0．01 g。进样结束后，立

即进行电量滴定，在库仑电量水分测定仪数字显示屏上直接读取水的质量或水分。

4．3．1．5结果计算

水分以质量分数w。计，数值以％表示，按式(6)计算：

，n“Ⅲ6一——
m1一m2

式中：

m。⋯一试样中水的质量的数值，单位为克(g)；

4
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m-——进样前取样钢瓶和试样的质量的数值，单位为克(g)；

m。——进样后取样钢瓶和试样的质量的数值，单位为克(g)。

取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果之差不得大于o．000 3％。

4．3．2电解法

按GB／T 10670的规定进行。

4．3．3以卡尔一费休库仑电量法作为仲裁法。

4．4硫含量的测定

4．4．1分析步骤

按GB／T 11141规定的方法进行。

以丁基硫为标准物质配制有机硫标准溶液，硫含量约为5／zg／mL。或相当的市售标准溶液。

4．4，2结果计算

硫的质量分数”，数值以微克每毫升(pg／mL)表示，按式(7)计算：

”，一嘉 ⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯㈩
式中：

x——微库仑计滴定出的硫含量的数值，单位为微克(pg)；

F——硫回收率的数值，以％表示；

y——试样的体积的数值，单位为毫升(mL)。

取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果相对偏差不得大于40％。

4，5残留物的测定

按SY／T 7509的规定进行。量取试样100 mL，在38℃的水浴温度下测试。

警告——正丁烷是易燃物质，进行该试验时要求在通风柜内操作，谢近禁止有明火源；为防止可能

产生的静电，应适当控制进样速度。

4．6蒸气压的测定

4．6．1仪器

4．6．1．1蒸气压测试仪

带有压力表，下室，上室，排出阀，排出接头(与上室相连)，进口阀(与下室相连)，直通阀(上下气室

间的切断阀)，压力表接头。

4．6．1．1．1静压试验要求

蒸气压测试仪出厂时静压试验要求应达到在7 000 kPa静表压下无永久性的变形。

4．6．1．1．2无渗漏要求

新仪器在使用前应充入空气进行无渗漏检验，也可用天然气、氮气或其他类似气体至表压

3 500 kPa，然后完全浸入水裕中，检验是否渗谝。以后在必要时也应如此检验。只有经检验无渗漏的

仪器方可使用。

4．6．1．1．3压力表

推荐的压力表规格见表3。所用的压力表应准确，当压力表校正误差超过刻度范围2％时，则不能

使用。

表3推荐的压力表规格

压力表规格／kPa
试样蒸气压／kPa

刻度范围 最大数字间隔 最大分刻度

≤655 0～700 70 3．5

620～1 730 0～2 000 175 7

1 660～3 460 0～3 500 350 35

5
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4．6．1．1．4压力表：0．4级标准压力表，直径为150 mm，具有6 mm阳螺纹连接头}对于进口压力表要

求为试验级，直径114 mm～140 mm，压力表的范围和刻度应按试样的蒸气压大小来选择使用。所用的

压力表必须准确。当压力表校正误差超过刻度范围2％时，则不能使用。

4．6．1．2采样导管：同4．2．3．5。

4．6．1．3恒温水浴

恒温水浴应带有自动搅拌和温度自动调节系统，能满足试验温度在50℃或低于50℃时维持

±0．1℃；试验温度高于50℃时维持±0．3℃的要求。其尺寸大小应满足当蒸气压测试仪垂直浸入水

浴时，水应浸过排出阀。

4．6．2分析步骤

4．6．2．1取样

用采样导管连接取样口和测试仪进口阀接口，上下气室问的切断阀保持开启状态。打开取样阀和

测试仪进口阀。缓慢打开测试仪排出阀，观察到有液相样品排出后，关闭测试仪样品进出口阀。倒置测

试仪，打开排出阀，排尽全部样品后关闭排出阀并加上帽盖。重新打开进口阀，使液相样品充满测试仪，

倒置测试仪，关闭测试仪进口阀，同时关闭取样口阀门，断开取样管与测试仪的连接。在倒置状态下关

闭上下气室间的切断阀，恢复正置状态并打开测试仪进口阀，排出下气室内的全部液相样品，关闭进口

阀并加上帽盖。打开上下气室间的切断阀，完成样品取样。

4．6．2．2压力测试

将取完样的测试仪倒转剧烈振摇，再使测试仪回到原来的垂直位置，把测试仪浸入温度为21，1℃

的恒温水浴中，除压力表外，其他部位都应浸入水浴液面以下，每隔5 rain读取压力值，并取出轻轻摇动

测试仪，重新放入测试仪，直至压力值稳定，该稳定值即为样品在设定温度下的压力测量值(表压)。

在整个测试过程中，如发现测试仪有渗漏现象(有连续构气泡)，应停止测试，放掉试样，测试仪修理

后重新取样测试。

测试结束后，及时放掉测试仪中试样，以免腐蚀设备。

4．6．3计算

4．6．3．1校正“未校正试样蒸气压”的压力表误差。

4．6．3．2将4．6．3．1校正后的试样蒸气压换算到标准大气压101．3 kPa时的试样蒸气压P(kPa)，按

式(8)计算：

P—P。 (101．3一P2) ⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(8)

式中：

P。一一压力表校正后的试样蒸气压(由4．6．3．1得到)，单位为千帕(kPa)；
P：——环境大气压，单位为千帕(kPa)。

5检验规则

5．1本标准规定的所有项目均为型式检验项目。各烷烃含量、水分、总不饱和烃含量、蒸气压

(21．1℃)作为出厂检验项目。在正常生产情况下，每月至少进行一次型式检验。

5．2气雾剂级正丁烷应由生产厂质量检验部门进行检验，生产厂应保证每批出厂产品符合本标准要

求。每批出厂的产品都应附有一定格式的质量证明书，内容包括：产品名称、产品型号、生产厂名和厂

址、生产日期或批号、本标准编号。

5．3使用单位可按本标准的规定对收到的气雾剂级正丁烷在一个月内完成质量验收。

5．4气雾剂级正丁烷贮槽装产品以一贮槽产品量为一批，钢瓶装产品以不大于45 t为一批。

5．5气雾剂级正丁烷的采样

取样钢瓶为双阀型，符合GB／T 6681—2003中7．10的要求，取样钢瓶工作压力大于3．0 MPa。

采样方法按GB／T 6681--2003中7．10的规定进行。取样钢瓶和取样导管应经真空干燥，样品应

6
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以液相进入取样钢瓶。

钢瓶包装的产品的采样单元数见表4。采样总量不少于800 g。取样钢瓶贴上标签，注明产品名

称、产品型号、批号、取样日期及取样人的姓名，供检验用。

允许生产厂在使用非重复性或一次性包装出厂产品时，在产品包装前采样。

表4钢瓶包装气雾剂级正丁烷的采样单元数

产品包装单元数／瓶 抽样数量／

400 kg以上包装规格 (400～100)kg包装规格 (100～1)kg包装规格 I kg以下包装规格 瓶

3以下 5以下 1

4～10 6～20 100以下 500以下 2

1I～20 21～50 101～500 501～1 000 3

20以上 51～100 501～1 000 1 001～5 000 5

100以上 1 001～5 000 5 001～10 000 10

5 000以上 10 001以上 20

5．6检验结果的判定按GB／T 1250中修约值比较法进行。检验结果如有一项指标不符合本标准要求

时，钢瓶装产品应重新自两倍的包装单元中采样进行检验，贮槽装产品应重新多点采样进行检验。重新

检验的结果即使只有一项指标不符合本标准要求，则整批产品为不合格。

6标志、包装、运输、贮存

6．1气雾剂级正丁烷包装容器上应有牢固清晰的标志，内容包括产品名称、商标、产品型号、生产厂名、

厂址、净含量、批号、本标准代号和GB 190规定的“易燃”标志。

6．2气雾剂级正丁烷应用专用的正丁烷包装钢瓶包装，重复使用的钢瓶外涂棕色油漆，字体为白色，打

上钢印号、钢瓶皮重；非重复使用的钢瓶外涂橙色油漆。

6．3钢瓶充装时应符合GB 14193的规定，正丁烷充装系数不大于0．51 kg／L。

6．4首次使用的钢瓶必须确保钢瓶内干燥与清洁；对重复使用的钢瓶，在产品使用后钢瓶内应保持

正压。

6．5装有气雾剂级正丁烷的钢瓶为带压容器，在装卸运输过程中要保持通风，必须扣好安全帽，严禁撞

击、拖拉、摔落和直接曝晒，远离明火。钢瓶运输应符合中华人民共和国铁路、公路对危险货物运输的有

关规定。

6．6气雾剂级正丁烷的贮存

气雾剂级正丁烷应贮存在通风、阴凉、干燥的地方，仓贮温度不宜超过30℃；应与氧气、压缩空气、

氧化剂等分开存放；不得靠近热源，严禁日晒雨淋。

贮存问内的照明、通风等设施应采用防爆型，开关设在仓外；贮存间必须有严禁烟、火的警示牌}有

防火防爆技术措施，禁止使用易产生火花的机械设备和工具，配备相应品种和数量的消防器材。

7安全

7．1气雾剂级正丁烷属易燃气体。与空气混合能形成爆炸性混合物，遇明火、高热能引起燃烧爆炸。

7．2气雾剂级正丁烷属低毒类化学品。健康危害主要表现为麻醉和弱刺激。急性中毒主要表现为头

痛、头晕、嗜睡、恶心、酒醉状态，严重者可出现昏迷；慢性影响出现头痛、头晕、睡眠不佳、易疲倦等症状；

当出现上述症状时，应及时从现场撤离。

7．3当环境中气雾剂级正丁烷浓度较高时，现场人员应采取必要的防护措施，佩带防护器具。
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附录A

(规范性附录)

气雾剂级正丁婉含量测定的典型色谱图及相对保留值

A．1典型色谱图

见图A．1和图A．2。
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1——甲烷；

2——乙烷；

3——乙烯；

4——丙烷；

5——丙烯；

6～丙二烯；

7——异丁烷；

8——正丁烷；

9——1丁烯；

10——异丁烯；

11——反2一丁烯；

12一一顺2一丁烯；
13⋯1，3-丁二烯；
14——1，2一丁二烯；

15——异戊烷；

16 正戊烷。

图A．1 气雾剂级正丁烷含量测定填充柱气相色谱法典型色谱图
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1——甲烷；

2——乙烷；

3——乙烯；

4--一丙烷；

5——丙烯；

6——异丁烷；

7——正丁烷；

8——丙二烯；

9——反一2一丁烯；

10——1一丁烯；

11——异丁烯；

12——顺2丁烯；

13——异戊烷；

14——正戊烷；

15——1，2一丁二烯；

16——1，3一丁二烯。

图A．2 气雾剂级正丁烷含量测定毛细管柱(PLoT_Alz03)气相色谱法典型色谱图
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A．2相对保留值

见表A．1和表A．2。

表A．1填充柱气相色谱法相对保留值

序号 组分名称 相对保留值

1 甲烷 O

2 乙烷 o．099

3 乙烯 o．18

4 丙烷 0．34

5 丙烯 o．46

6 丙二烯 0．67

7 异丁烷 0．86

8 正丁烷 1

9 卜丁烯 1．29

10 异丁烯 1．39

11 反2丁烯 1．45

12 顺2丁烯 1 59

13 1，3-丁二烯 1 79

14 I，2丁二烯 2．】o

15 异戊烷 2．4l

16 正戊烷 2 74

表A．2毛细管柱(PLOT-AI：0。)气相色谱法相对保留值

序号 组分名称 相对保留值

1 甲烷 0

2 乙烷 o．036

3 乙烯 0．096

4 丙烷 0 21

5 丙烯 0．63

6 异丁烷 0．80

7 正丁烷 1

8 丙二烯 1．3l

9 反一2丁烯 1 89

10 l一丁烯 1．97

1l 异丁烯 2．09

12 顺2一丁烯 2 18

13 异戊烷 2．29

14 正戊烷 2．41

15 1，2丁二烯 2．54

16 1，3-丁二烯 2．71
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附录B

(资料性附录)

正丁烷和各组分的相对校正因子

GB／T 22024--2008

ISO 7941：1988{商品丙烷和丁烷——气相色谱分析法》中FID上峰面积相对质量校正因子，见表B．1。

表B．1 峰面积相对质量校正因子

组分名称 峰面积相对质量校正因子

甲烷 1．11

乙烷 l 03

乙烯 o．97

丙烷 1．01

丙烯 o．97

异丁烷 1．oo

丁烷 1 oo

l一丁烯 o．97

异丁烯 o．97

反一2一丁烯 o．97

顺2丁烯 O．97

异戊烷 o．99

戊烷
、

0．99

新戊烷 o．99
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