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工业用 1,1一二氟乙烷(HFC-152a)

1 范围

    本标准规定了工业用1,1一二氟乙烷的要求、试验方法、检验规则及标志、包装、运输、贮存和安全。

    本标准适用于以氯乙烯或乙炔为原料与氟化氢反应生成的1,1一二氟乙烷。该产品主要替代二氟

二氯甲烷(F,z)和四氟二氯乙烷(I'-)。工型产品主要用作致冷剂，II型产品主要用作氟化工的生产原

料，也用于气雾剂推进剂。

    分子式:CHF2CH3
    相对分子质量:66. 05(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，通过在本标准的引用而构成为本标准的条款。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/T 601 化学试剂 标准滴定溶液的制备

    GB/T 603 化学试剂 试验方法中所用试剂及制品的制备

    GB/T 1250 极限数值的表示方法和判定方法

    GB/T 6680 液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 6682-1992,neq ISO 3696:1987)

    GB/T 7373-1987 工业用二氟一氯甲烷(Fz2 )

    GB/T 9722 化学试剂 气相色谱法通则

    GB/T 10627 气体分析 标准混合气体的制备 静态容积法(GB/T 10627-1989,idt ISO 6144:

1981)

    GB 14193 液化气体气瓶充装规定

要求

性状:无色透明液体，无混浊，无异臭

工业用1,1一二氟乙烷的质量应符合表1所示的技术要求。
                                  表 1 技术要求

3

31
3.2

项 目

指 标

I型 D型

1,卜二氟乙烷的质量分数/% ) 99.8 99.5

水的质量分数/% ( 0.001 0.002

酸(以HCI计)的质量分数/% 毛 0.000 1

蒸发残留物的质量分数/% ( 0.01

气相中不凝性气体的体积分数(25'C)/% ( 1.5

抓化物(CI')试验 合格
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4 试验 方法

    普示:L1一二氟乙烷为可燃物质，进行分析时应注意安全，附近禁止有明火。

    除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和符合GB/T 6682的三级水

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

4. 1 性 状

    取不沸腾的冷却试样10 MI于内径 15 mm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，检查蒸汽有无异臭。

4.2  1，1一二氟乙烷含f的测定

4.2.1 方法提要

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

检测器检测，面积归一化法计算I,1一二氟乙烷的含量

4.2.2 试剂

4.2.2. 1 高纯氮气，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。

4.2.3 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，整机灵敏度检出限D<I X 10-" g/s;

4.2.3.2 记录仪:色谱数据处理机或色谱工作站;

4.2.3.3 取样钢瓶:双阀型小钢瓶，工作压力大于3. 0 MPa;

4.2.3.4 采样导管:铜管或不锈钢管，内径为(3-6) mm;

4.2.3.5 进样器:1 MI，玻璃注射器或自动进样阀。

4.2.4 色谱分析条件

    推荐的色谱柱和色谱操作条件见表2。典型色谱图和相对保留值见附录A。其他能达到同等分离

程度的色谱柱和色谱操作条件均可使用。

                              表2 推荐的色谱柱和色谱操作条件

项 目 填 充 柱 毛细管柱

固定相
Carbopack B,(180一250) pm,

1 % BP-1 000

苯乙烯一二乙烯 基 苯多孔 高 聚物

(PLOT-PoraBOND Q)

柱管材质 不锈钢或玻璃管 熔融石英

柱长/m 4 25

柱内径/mm 3 0.53

液膜厚度/I'm 10

柱温
初始 温度 40℃ 保 持 10 min，以

100C /mm升温到180℃保持 10 mm

初 始 温 度 80℃ 保 持 2  min，以

100C/min升温到220℃保持4 mm

汽化室温度/℃ 150 100

检测器温度/℃ 250 300

进样量/ml, 1 0. 5

载气(Nz)流量/(mL/min) 30

载气(N)平均线速//(cm/s) 33

空气流量八ml-/min) 400 400

氢气流量/(mL/m且n) 40 40

分流 比 1:10
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4.2.5 分析步骤

    启动气相色谱仪，按表2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，取液相气化样进样分析。以面积归一化法定量。

4.2.6 结果计算
    1,1一二氟乙烷的质量分数w，数值以%表示，按公式(1)计算:

火 100 ..........·..·....⋯ ⋯ (1)
、
一A

A
一扮
止
艺 

 
一一

    式 中:

    A- 1, 1一二氟乙烷的峰面积;

  艺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。

4.2.7 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，并在短时间内对同一被测试样相

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。.10%，以大于。.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 方法提要

    试样中的水分与电解液中的碘和二氧化硫发生定量反应，反应式为:

    I. + SOz +H,0 - 2 HI-F SO,

      21- - 12 +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，依据法拉第定律，

用测量消耗的电量得出水的量。

4.3.2 仪器
4.3.2. 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;

4.3.2.2 电子天平:最大称样量不小于3 000 g,感量为。.01 g;

4.3.2.3 取样钢瓶:同4.2.3.3;

4.3.2.4 进样针头:针长(120̂-150) mm，内径为(0.5.0.7) mm.

4.3.3 试剂

    与库仑电量水分测定仪配套使用的电解液(市售试剂)。

4.3.4 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，准备进样分析

    称量装有试样的带进样针头的取样钢瓶的质量，精确至0. 01 g，将进样针头另一端插人库仑电量水

分测定仪电解池的底部，打开取样钢瓶液相出口阀，控制进样速度为((2-3) g/min，进样量约为10 g或
根据试样含水量适当调整进样量。进样完毕后，关闭阀门拔出进样针头，再次称量带进样针头的取样钢

瓶质量，精确至。. 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显示屏上直接读取水的

质量或水分。

4.3.5 结果计算

    水分的质量分数w2，数值以%表示.按公式((2)计算:

z.二一一m一     X 100 ..........。·····。·⋯ ⋯ (2)
刀卜 一 刀z2

式 中:

m— 试样中水的质量的数值，单位为克(g);
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    MI— 进样前取样钢瓶和试样的质量的数值，单位为克(9);

    m,— 进样后取样钢瓶和试样的质量的数值，单位为克(9)。
    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30炜。

4.4 酸度的测定

    按GB/T 7373-1987中2.3的规定进行

    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大于40%,

4.5 蒸发残留物的测定

    按GB/T 7373-1987中2.4的规定进行。称取试样250 g，精确至。. 1 g.

    取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于。.002%,

4. 6 气相中不凝性气体含t的测定

4.6. 1 方法提要

    用气相色谱法，在选定的工作条件下，使样品气相中的气体通过填充色谱柱，分离不凝性气体(简称

NCG)与其他组分，用热导检测器(TCD)检测，外标法计算不凝性气体的含量。

    在典型的致冷剂样品中，空气是唯一有确切量的NCG，其他气体不做日常分析。致冷剂液相和气

相之间的不凝性气体平衡与温度相关，需进行适当温度校正，报告25℃温度下的结果。

4.6.2 试剂

4.6.2. 1 载气:氢气或氦气，体积分数大于”.5%;

4.6.2.2 氮气:体积分数大于99. 5 %;
4.6.2.3 标准气:5 MPa或3 MPa压力的2 1.氦气钢瓶，内含空气(或氮气)体积分数1.5%。标准气

制备应符合GB/T 10627的规定

4.6.3 仪器

4.6.3. 1 气相色谱仪:配有进样阀和热导检测器(TCD),整机灵敏度(以苯为试样)应大于

]000 (mV " ml,)/mg;能满足表3所示条件进行操作的气相色谱仪均可使用;
4.6.3.2 色谱柱:填充柱，2 mX3 mm(内径)不锈钢往或其他适宜材料;固定相为Porapack Q,粒径

(0.15̂-0.18) mm。按GB/T 9722的规定进行制备;

4.6.3.3 进样器:六通阀(带有。. 5 m工定量管);

4.6.3.4 色谱数据处理机或色谱工作站:

4,6.3.5 取样钢瓶，同4.2.3.3;

4.6.3.6 温度计:(一20-50)'C，分刻度 10C .

4.6.4 色谱分析条件

    推荐的色谱操作条件见表3。典型色谱图和相对保留值见附录B。其他能达到同等分离程度的色

谱柱和色谱操作条件均可使用。

                                    表 3 推荐的色谱操作条件

项 目 色谱柱老化 样品分析

载气 氮气 氢气或氦气

汽化室温度/℃ 150

检测室温 度/℃ 150

柱箱温度/℃
起始温度 600C，以((5--10)0C/min速率从 60℃升温到 1500C，保持

180 min,
100

桥 流/mn 120

进样量/mL(气体) 0. 5

气体流量/(ml./min) 30 30
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4.6.5 分析步骤

4.6.5.1 校正

4.6.5. 1. 1 用导管(聚乙烯软管或金属管)将标准气钢瓶和气相色谱仪上的进样阀连接，并将进样阀的

尾气通入装有少量水的烧杯中。缓慢开启标准气钢瓶气相出口阀，使进样阀处于开启状态，保持气体流

量约1 mL/s，吹扫气体管路约10 s.以排出系统的多余空气。

    关闭标准气钢瓶出口阀，当出口装有少量水的烧杯中的气泡刚刚停止冒出时，立即转动进样阀至进

样状态进样分析，出峰完全后即可进行下一次进样分析，重复进样三次

4.6.5. 1.2 空气的绝对校正因子几r按公式((3)计算:

.................·⋯ ⋯ (3)鱼
礼

 
 
一一几

    式 中:

    A — 空气峰面积;

    T-— 标准气中空气浓度的体积分数.数值以%表示。

    取三次平行测定结果的算术平均值为测定结果，三次测定结果相对偏差不大于1.6%,

4.6.5.1.3 每次分析前进行校正

4.6.5.2 试样分析

    测定试样前记录试样所在环境的温度，精确至1 0C，即为试样液相的温度。

    对于小包装产品，使样品钢瓶气相出口阀与气相色谱仪进样阀进口连接，以下操作同4. 6. 5. 1. 1.

进样量与做校正时相同。当样品顶空气体总量小于500 ml时，采用将进样系统抽真空(真空度

133. 3 Pa)，然后慢慢打开样品钢瓶气相出口阀和压力表使钢瓶中气体进人进样系统并达到常压状态。

以下操作同4.6.5.1.1
    对于大包装产品，将经真空干燥的取样钢瓶与样品包装容器的出口阀连接，打开样品包装容器出口

阀，再打开取样钢瓶的人口阀和出口阀，充分置换系统中的空气后，关闭取样钢瓶的出门阀，使产品包装

容器中的顶空气体进人取样钢瓶并充满。取样钢瓶与样品包装容器断开，与色谱仪进样阀进口连接，以

下操作同4.6.5.1.1.

    连续重复进样，直到所测空气峰面积重复，取平行测定的算术平均值为峰面积测定结果。

4.6.6 结果计算

4_6.6.1       VM下气相中不凝性气体的体积分数T}，数值以%表示，按公式((4)计算:

.....(4)
fei., X100

    式 中:

    A一一空气的峰面积;

    九「— 空气的绝对校正因子。

4.6.6.2 校正为25℃的气相中不凝性气体含量的体积分数IP，数值以%表示，按公式(5)计算:

一
91}又P只298. 15

(t+ 273.15) X P
只 100

式 中:

沪— 室温下气相中不凝性气体含量的体积分数，数值以%表示;

  P— 试样在取样环境温度t (0C)时的饱和蒸气压的数值，单位为千帕(kPa)，该数值由附录C(规

      范性附录)查得;

  t-一 试样在取样时的环境温度的数值，单位为摄氏度(℃);

Pz5一一 试样在25℃时的饱和蒸气压的数值，单位为千帕(kPa)，该值由附录c查得。

取连续测定结果的算术平均值为测定结果，连续测定结果的相对偏差不大于10%e

                                                                                                                                                      5
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4.7 饭化物(Cl-)试验

4. 7. 1 方法原理

    在酸性条件下，1,1一二氟乙烷样品中氯化物与饱和硝酸银溶液反应生成氯化银沉淀。以观察不到

氯化银沉淀为试验通过。该试验方法检测灵敏度为。.。。。3%

4.7.2 试剂和材料

4.7.2.1 硝酸;

4.7.2.2 无水 甲醇 ;

4.7.2.3 饱和硝酸银溶液;

4.7.2.4 连接管线:聚乙烯软管或金属管。

4.7.3 仪器

4.7. 3. 1 取样钢瓶:同4. 2. 3. 3 ;

4.7.3.2 电子天平:感量为0. 1 g

4.7.4 分析步骤

    在100 ml烧杯中加人30 ml无水甲醇，在搅拌下加人18滴饱和硝酸银溶液和6滴硝酸。

    称量取样钢瓶的质量，精确至。.19 将与取样钢瓶连接好的导管另一端插人烧杯的溶液中，打开

取样钢瓶出口阀，使样品以液相鼓泡进样，控制进样量约30 g，进样时间不少于15 min。观察烧杯内溶

液有无混浊。

4.7.5 结果的表述

    烧杯内溶液无混浊为试验合格。

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。1,1一二氟乙烷含量、水分和气相中不凝性气体含量为
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 工业用1,1一二氟乙烷应由生产厂的质量检验部门进行检验。生产厂应保证每批出厂的产品都符

合本标准的要求。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

产厂名称和地址、批号或生产日期及本标准编号。

5.3 使用单位可按照本标准的规定对收到的工业用1,1--氟乙烷在一个月内完成质量验收。

5. 4 工业用 ],1一二氟乙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 工业用 1,1一二氟乙烷的采样按GB/T 6680---1986中6.1的规定进行

5.5. 1 取样钢瓶和取样导管应经真空干燥，样品应以液相进入取样钢瓶。采样总量不少于700 g。取

样钢瓶贴上标签并注明:产品名称、产品型号、批号、采样日期及采样人姓名、供检验用

5.5.2 钢瓶包装产品的采样单元数应符合表4要求。

5.5.3 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 钢瓶包装的工业用1,1一二氟乙烷采样单元数

产品包装单元数(瓶)
采样数量

  (瓶 )400 kg以_七

包装规格

(300 100) kg

  包装规格

(100̂ 1) kg

  包装规格

1 kg以下

包装规格

3以下 5以下 1

A一 10 6一 20 100以下 500以下 2

11一 20 21--50 101-500 501- 1 000 3

20以上           !一 1 001一 5 000 5

100以上 1 001-5 000 5 001- 10 000 10

5 000以上 10 001以上 20



GB/T 19602-2004

5.6 检验结果判定按GB/T 125。中修约值比较法进行。检验结果如果有一项目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或双倍量采样

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、运输和贮存

6.1 工业用1,1一二氟乙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

产单位名称、生产单位地址、净含量、批号和本标准编号。

6.2 工业用1,1一二氟乙烷应用专用的1,1一二氟乙烷包装钢瓶包装，重复使用的钢瓶外涂铝白色油漆，

非重复使用的钢瓶外涂白色油漆，打上钢印号、钢瓶皮重。

6.3 钢瓶充装时应符合GB 14193的规定，1,1一二氟乙烷充装系数不得大于0. 79 kg/工。

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

IroB-5装有工业用1,1一二氟乙烷的钢瓶为带压容器，在装卸运输过程中必须扣好安全帽，严禁撞击、拖
拉、摔落和直接曝晒。钢瓶的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 工业用1,1一二氟乙烷应贮存在通风、阴凉、干燥的地方，不得靠近热源，严禁日晒雨淋，仓贮温度

不宜超过520C。贮存间内的照明、通风等设施应采用防爆型。

7 安全

7. 1 工业用1>1一二氟乙烷应避免接近明火和高热。应有防火防爆措施，配备相应品种和数量的消防

器材。

7.2 吸人工业用1,1一二氟乙烷可能会产生通常的身体不适，如恶心、头痛、头晕等症状，应迅速到通风

处。大量接触飞,1一二氟乙烷对鼻、咽喉、肺有刺激作用，严重时会产生咳嗽、呼吸困难、暂时心功能改变

甚至肾功能失调，应及时就医。

7.3 当环境中工业用1,1一二氟乙烷浓度较高时，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)

1,1一二报乙烷含.测定的典型色谱圈及相对保留时间

A. 1 典型色谱图

00

00

5

0

7

5

I— 甲烷 ;

2— 一乙炔;

3一 -一氟乙烯;

4- 1,1,卜三氟乙烷;

5 一1,1一二氟乙烷;

6一 氯乙烯;

7一一1,1一二氟 I--氯乙烷;

8- 1--氟-1--抓乙烷;

9一 一未知峰;

10---1--氟 1,1-=抓乙烷;

11一 一未知峰

图A. 1 工业用1>1一二氟乙烷含f测定填充柱气相色谱法典型色谱图
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1— 甲烷;

2— 乙炔;

3— 一 氟乙烯;

4- 1,1，卜三氟乙烷;

5- 1,1一二氟乙烷;

6— 抓乙烯;

7- 1,1一二氟-1--抓乙烷;

8- 1--氟-I--抓乙烷;

9- 1一氟-1 ,1一二抓乙烷

图A. 2 工业用111一二氮乙烷含f测定毛细管柱气相色谱法典型色谱图

A. 2 相对保留值

表A. 1 工业用 1,1一二氮乙烷含f测定缤充柱气相色谱法相对保留值

峰序 组分名称 相对 保留值

1 甲烷

2 乙炔 0.18

3 一氟乙烯 0.42

4 1,1,1三氟乙烷(HFC-1430 0.69

5 1,1一二氟乙烷(HFC-152a) 1

6 氯乙烯 1. 95

7 1,1一二氟-1--抓乙烷(HCFC-142b) 2.03

8 1一氟-1--抓乙烷(HCFC-1510 2.28

9 未知峰 2. 50

10 1--氟-1,1一二抓乙烷(HCFC- 1416) 2. 93

11 未知峰 3. 20
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表A. 2 工业用1,1一二氟乙烷含f测定毛细管柱气相色谱法相对保留值

峰序 组 分名称 相对保留值

1 甲烷

2 乙炔 0.02

3 一氟乙烯 0.54

4 1,1,1一三氟 乙烷 (HFC-143a) 0. 77

5 1,1一二氟乙烷(HFC-152a) 1

6 抓乙烯 2.85

7 1,1一二氟一1--氯乙烷 (HCFG1426) 3.00

8 1--氟一1--抓乙烷(HCFC151a) 4.15

9 1一氟-1,1一二抓乙烷(HCFC-141 b) 6. 00
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                  附 录 B

                (规范性 附录)

工业用1,1一二氟乙烷气相中不凝性气体含f X19定

          的典型色谱图及相对保留值

B. 1 典型 色谱 图

一
1一 一空气 ;

2- 1,1一二氟乙烷。

图B. 1 工业用1,1一二氟乙烷气相中不凝性气体含f测定典型色谱图

B. 2 相对保留值

表B. 1 相对保留值

峰序 组分名称 相对保 留值

1 空气 1

2 1,1一二氟乙烷 3.06
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            附 录 C

          (规范性附录)

1一二姐乙烷不同温度下的饱和蒸气压

C.1 1，1一二氟乙烷不同温度下的饱和蒸气压见表C.1。

                        表C.1 1，1一二氮乙烷在不同温度下的饱和蒸气压表

温度/℃           一 温度 /℃ 饱和蒸气压/kPa

一 40         } 8 350.96

一 35         一} 374 91

一 30         一 l2 400.12

一28         }’
2}

426‘64

一26         一 l6 454 51

一 24.99
}
}

l8 48378

一 24         一 2O 515.40

一22         } 22 546.71

一 20         一} 580.46

一 18         一 26 61581

一 16         } 28 652.79

一 14         一 30 691.46

一 12         一 32 73187

一 10         一 34 774.07

一 8         1 36 818.11

一 6         一 38 864.05

一 4         一 40 911.92

一 2         一 42
                                              一

                961.78

l

O         一 44 1013 7

2         } 46 1067.7

4         一 48 1123.9

6         一 5O 1182.2


