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二氟乙酸乙酯 

1 范围 

本标准规定了二氟乙酸乙酯的要求、试验方法、检验规则、标志、包装、运输、贮存和安全。 

本标准适用于以四氟乙烯为原料合成的二氟乙酸乙酯。 

CAS 号：454-31-9 

结构式： 

 

 

相对分子质量：124.09（按2016年国际相对原子质量） 

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   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 5009.18-2003 食品中氟的测定 

GB/T 6283-2008 化工产品中水分含量的测定  卡尔•费休法 

GB/T 6680-2003  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 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定 

GB/T 9722化学试剂  气相色谱法通则 

GB/T 14827-1993 有机化工产品酸度、碱度的测定方法 容量法 

3 要求 

3.1 外观：无色透明液体。 

3.2 二氟乙酸乙酯应符合表 1所示的技术要求。 
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表 1  二氟乙酸乙酯的技术要求 

项  目 
指标 

优等品 一等品 

二氟乙酸乙酯，w/%               ≥ 99.5 99.0 

二氟乙酸甲酯，w/%               ≤ 0.30 0.50 

水分，w/%                       ≤ 0.10 0.10 

总酸度（以硫酸计） ，w/%        ≤ 0.10 0.10 

氢氟酸，w/%                     ≤ 0.001 0.005 

4 试验方法 

4.1 一般规定 

本标准所用试剂和水，在没有注明其他要求时，均指分析纯试剂和GB/T 6682中规定的三级水。 

分析中所用标准滴定溶液、制剂和制品，在没有注明其他要求时，均按GB/T 601、GB/T 603的要求制备。 

4.2 外观的测定 

   取50mL试样于100mL无色透明比色管中，在自然光或日光灯下目视观察。 

4.3 二氟乙酸乙酯及二氟乙酸甲酯含量的测定 

4.3.1 方法原理 

试样汽化后通过色谱柱，将各组分分离，用氢火焰离子化检测器检测，以面积归一化法计算各组分

含量。 

4.3.2  试剂 

4.3.2.1  氮气：体积分数大于 99.99%。 

4.3.2.2  氢气：体积分数大于 99.99%。 

4.3.2.3  空气：经硅胶及 5A分子筛干燥、净化。 

4.3.3  仪器 

4.3.3.1气相色谱仪：配氢火焰离子化检测器，性能符合 GB/T 9722的规定。 

4.3.3.2  色谱工作站。 

4.3.3.3  进样装置：1μL进样针。 

4.3.4  色谱柱及色谱操作条件 

本标准推荐的色谱柱及色谱操作条件见表 2，典型色谱图见附录 A。其他能达到同等分离程度的色

谱柱及色谱操作条件也可使用。 
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表 2 色谱柱及色谱操作条件 

项  目 参  数 

色谱柱固定相 5%苯基-95%聚二甲基硅氧烷 

色谱柱规格 长 60m×柱内径 0.53mm×膜厚 3μm 

柱温/℃ 50℃保持 2min，10℃/min 升至 250℃，保持 2min 

汽化室温度/℃ 200 

检测器温度/℃ 250 

载气（N2）流速/（mL·min
-1
） 5.0 

氢气流速/（mL·min
-1
） 40 

空气流速/（mL·min
-1
） 400 

分流比 50：1 

进样量/μL 0.2 

4.3.5  分析步骤 

4.3.5.1  样品测定 

    按照表 2 给出的色谱操作条件调整仪器，基线稳定后，用微量进样器吸取 0.2μL试样进样分析，测

量各组分峰面积，计算含量。 

4.3.5.2  分析结果的表述 

组分 i 的质量分数 wi，按式(1)计算: 

wi 100%
i

i

A

A
 


         ……………………………………（1） 

式中 ：  

  iA —— 组分 i 的峰面积数值； 

iA ——试样中各组分峰面积之和的数值。  

4.3.6  允许差 

取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，二氟乙酸乙酯两次平行测定结果的绝对差值不大于

0.2%，二氟乙酸甲酯两次平行测定结果的绝对差值不大于 0.02%。 

4.4  水分的测定 

按 GB/T 6283—2008中第 8章的规定进行，其中样品取 3g左右。 

取两次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得大于 0.01%。 

4.5  总酸度的测定 

    按 GB/T 14827-1993中 3.2的规定进行，具体操作步骤及结果表述如下： 

4.5.1  分析步骤 
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称取(1.5～2.0)g样品（精确至 0.0002g）于 100mL 锥形瓶中，加入 50mL无水乙醇溶解，滴加 3～

5滴溴甲酚绿-甲基红溶液作指示剂，以氢氧化钾-乙醇标准滴定溶液滴至溶液黄色消失，刚开始出现绿

色即为终点。整个滴定过程需在冰水浴中进行，控制溶液温度(0～10)℃。 

4.5.2 分析结果的表述 

二氟乙酸乙酯总酸度的质量分数 w2（以硫酸计），按式（2）计算： 

w2 100%
2 1000

cVM

m
 

 
   ……………………………………（2） 

式中：  

V ——试样消耗的氢氧化钾-乙醇标准滴定溶液体积的数值，单位为毫升（mL）； 

c  ——氢氧化钾-乙醇标准滴定溶液浓度的数值，单位为摩尔每升（mol/L）； 

m ——试样质量的数值，单位为克（g）； 

M ——硫酸的摩尔质量数值，单位为克每摩尔（g/mol）（M=98.078）。 

4.5.3  允许差 

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 0.02%。 

4.6  氢氟酸含量测定 

按 GB/T 5009.18-2003 中第三法 氟离子选择电极法进行。 

4.6.1 样品处理 

称取约 5g样品（精确至 0.0002g）于 50mL容量瓶，加水定容，摇匀放置 10min。取上层清液 10.0mL

测定。 

4.6.2分析结果表述 

氢氟酸的质量分数 w3，按式（3）计算： 

w3

2

6
1

50 50
100%

10 10

A M

m M

  
 

  
  ……………………………………（3） 

式中： 

A  ——由校准曲线表中查得的氟离子浓度，单位为微克每毫升（ug/mL）； 

m  ——样品质量的数值，单位为克（g）； 

1M ——氟离子的摩尔质量数值，单位为克每摩尔（g/mol）（M=19）； 

2M ——氟化氢的摩尔质量数值，单位为克每摩尔（g/mol）（M=20.01）。 

4.6.3  允许差 

取两次平行测定结果的算术平均值作为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于 0.001%。 

5 检验规则 

5.1  出厂检验 

第 3 章规定的所有项目均为出厂检验项目，应逐批检验合格后方可出厂。 

5.2  组批和抽样规则 
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以相同原料、相同工艺生产的质量均匀的产品为一批，其最大组批量不超过 50t。采样方法按 GB/T 

6680-2003 中 7.1 的规定进行，采样总量不少于 200mL。分装于两个清洁、干燥的样品瓶中。瓶上应贴

标签并注明：产品名称、批号、采样日期和采样人姓名。一瓶用于检验，另一瓶保存备查。 

5.3  判定规则 

检验结果的判定按 GB/T 8170 中的修约值比较法进行。若检验结果有任何一项指标不符合本标准要

求时，应重新自该批产品中取双倍采样单元数的样品进行复检，复检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  标志 

二氟乙酸乙酯包装容器上应有牢固清晰的标志，标明生产厂家、厂址、产品名称、净含量、批号

或生产日期、本标准编号及 GB 190规定的“易燃”标志、GB/T 191规定的“怕雨”和“怕晒”标志，

并加贴危化品安全标签。 

每批出厂产品均应附有一定格式的质量证明书，其内容包括：生产厂名称、地址、产品名称、批号、

净含量和本标准编号。 

6.2  包装 

二氟乙酸乙酯采用 200L的 PP或 PE塑料容器密封包装，在包装过程中采用氮气保护，也可根据用

户要求进行包装。 

6.3  运输 

二氟乙酸乙酯按危险化学品运输，运输和装卸工作过程应轻装轻卸，防止撞击，避免包装破损，防

止日晒雨淋。 

6.4  贮存 

二氟乙酸乙酯应贮存在阴凉、干燥、通风的场所。防止日光直接照射，并应隔绝火源，远离热源。 

在符合本标准包装、运输和贮存条件下，本产品自生产之日起，贮存期为一年。逾期可重新检验，

检验结果符合本标准要求时，仍可继续使用。 

7  安全 

7.1  安全警告 

7.1.1 二氟乙酸乙酯属于易燃液体，其蒸气与空气可形成爆炸性混合物，遇明火、高热能引起燃烧爆炸。

与氧化剂接触剧烈反应。 

7.1.2 二氟乙酸乙酯可造成严重皮肤灼伤和眼损伤，口服可引起消化道烧伤以致溃疡形成。 

7.2  安全措施 

7.2.1  急救措施 

a) 眼睛接触：立即提起眼睑，用流动清水或生理盐水冲洗至少 15min。如有不适感，就医。 
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b) 皮肤接触：立即脱去污染的衣着，用流动清水冲洗 15min。如有不适感，就医。 

c) 吸入：脱离现场至空气新鲜处。保持呼吸道畅通。如呼吸困难，给输氧。呼吸停止，立即进行

心肺复苏。就医。 

d) 食入：用水漱口，给饮牛奶或蛋清。就医。 

7.2.2  消防措施 

可用抗溶性泡沫、二氧化碳、干粉、沙土灭火。 
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附录 A 

（资料性附录） 

二氟乙酸乙酯典型色谱图 

A．1 二氟乙酸乙酯及二氟乙酸甲酯含量测定的典型色谱图 

    二氟乙酸乙酯及二氟乙酸甲酯含量测定的典型色谱图见图 A.1。 

 

说明： 

1——乙醇； 

2——二氟乙酸甲酯； 

3——二氟乙酸乙酯； 

4,6——未知物； 

5——三乙胺。 

图 A．1  二氟乙酸乙酯典型色谱图 

A.2 各组份的相对保留值 

    各组份的相对保留值见表A.1 

       表A.1  各组份的相对保留值 

峰序号 组分名称 相对保留值 

1 乙醇 0.63 

2 二氟乙酸甲酯 0.79 

3 二氟乙酸乙酯 1 

4 未知物 1.13 

5 三乙胺 1.28 

6 未知物 1.52 
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