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前 言

    本标准是等效采用日本工业标准JIS K1102-59(88年重新确认)((液氯》，而氯含量的指标均超过

了JIS K1102-59(88)，试验方法分别等效采用JIS K1102-59(88)的氯含量分析方法和等效采用国际

标准ISO 2121:72水分含量分析方法，本标准与日本标准和国际标准对照见下表:

本标准中的章、条号
相应的国际标准

或国外标准编号
题 目 试验方法

与国际标准或

日本标准的关系

5. 2 JIS K1102-59(88) 氯含量的测定 容量法 等效

5. 3 ISO 2121一72 水分的测定 重量法 等效

    本标准是对GB/T 5138 5139-85《工业用液氯》的修订，修订后删去了GB/T 5139. 3-85(!工业

用液氯 电量法测定水分含量》。根据新形势的要求，对原标准做了修改，与原标准不同有以下几个方

面:

    1.原标准为一个等级，本标准分为三个等级。

    2.原标准规定氯含量和水分都为出厂检验项目，而新标准规定所有项目为型式检验项目，其中氯

含量为出厂检验项目。

    3.增加了两个提示的附录，即“三氯化氮含量的测定”和“液氯中残渣含量的测定”，以便企业和用

户需要时参考

    本标准自生效之日起，代替GB 5138-85,GB 5139.1-85,GB 5139.2-85,GB 5139.3-85.

    本标准的附录A、附录B都是提示的附录。

    本标准由中华人民共和国化学工业部提出。

    本标准由化学工业部锦西化工研究院技术归口。

    本标准由化学工业部锦西化工研究院和浙江巨化集团公司电化厂共同负责起草，有关单位参加起

草

    本标准主要起草人:王峰涛、马战国、杨国义、高德良、田有利、李富荣、王德怀。
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工 业 用 液 氯
代替 GB/T 5138--5139-85

Liquid chlorine for industrial use

1 范围

    本标准规定了工业用液氯的技术要求、试验方法、标志、标签、包装、运输、贮存及安全要求

    本标准适用于电解法生产的氯气，经干燥、液化而制得的液氯

    分子式:Ch
    相对分子质量:70. 91(按1991年国际相对原子质量)

2 引用标准

    下列标准所包含的条文，通过在本标准中引用而构成为本标准的条文。本标准出版时，所示版本均

为有效。所有标准都会被修订，使用本标准的各方应探讨使用下列标准最新版本的可能性

    GB/T 602-"88 化学试剂 杂质测定用标准溶液的制备(neq ISO 6353-1:1982)

    GB/T 603-88 化学试剂 试验方法中所用制剂及制品的制备(neq ISO 6353-1:1982)

    GB/T 1250-89 极限数值的表示方法和判定方法

    GB/T 6682-92 分析实验室用水规格和试验方法(eqv ISO 3696;1987)

    GB 11984-89 氯气安全规程

3 要求

工业用液氯应符合表1要求。

表1工业用液氯的技术要求

指 标

                  项 目

  氯含量，%(VIV)

  水分含量，Y, (.lm)

4 采样

优等品

  99.8

0. 015

等品 合洛品

99.6 99.6

0. 030 0. 040

妻

一
镇

4门 每天生产数量为一批，每批至少抽取一个钢瓶取样分析。

4. 2 本标准推荐使用小钢瓶采样，也允许在大钢瓶和管道上直接采样。无论是从钢瓶取样还是从管道

取样，都应保证取出有代表性的液氯样品。
4. 3 当用小钢瓶时，每次取样测定后，应把小钢瓶内余氯放净，并用干燥氮气以1 000 ml,/min 的流量

吹洗小钢瓶，至瓶内无氯气(用氨水检验)，小钢瓶密封保存;如果间断使用，每次用完都要清洗 清洗时，

:I)冲洗几次，烘干后装配，在干燥条件下保存备用先用水冲净，再用无水酒精+丙酮(1

国家技术监督局1996一12一02批准 1997一05一01实施
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5 试验方法

5门 共同事项
    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。

    采用GB/T 1250规定的全数值比较法判定检验结果是否符合标准。
    本标准规定的检验项目，全部为型式检验项目，其中氯含量为出厂检验项目，应逐批检验 在正常生

产情况下，每月至少进行一次型式检验。若有任意一项不合格时，应加倍取样，若仍有任意一项不合格

时，则该批液氯按不合格品处理。

5.2 氯含量的测定

5.2门 方法提要
    液氯气化后，取100 ml气氯样品，用碘化钾溶液吸收氯气，测量残余的气体体积，计算汽化样品中

氯气的体积百分比，化学反应式
                                          2KI+Ch = 2KCI十Iz

5.2. 2 试剂

5.2-2.1碘化钾溶液:化学纯，浓度为100 g/I

5.2.2.2 氢氧化钠溶液:工业品，浓度为200 g/I。
5.2-2. 3 耐氯润滑脂:以氟化或氟氯化产品为基料的抗化学润滑脂。

5. 2.3 仪器

5.2- 3门 气体量管A:容量100 m工，上部具有。.05 mL分度。
5.2.32 水准瓶F:容量250 mL，内盛碘化钾溶液((5.2. 2.1).

5.2.13 吸收瓶H:容量500 mL，内盛300 mL的氢氧化钠溶液(5.2.2.2)，用以吸收氯气。

5.2.4 分析步骤
    将所使用的仪器装置如图1联接。旋转气体量管C阀，使气体量管A与大气相通。旋转气体量管B

阀，使气体量管A与水准瓶F相通，调整水准瓶F的位置，使吸收剂液面与A管下端“。”处相平。同时

连通G和吸收瓶H，旋转B阀使气体量管与氯气源相通。缓慢打开钢瓶阀门，使氯气通入气体量管2-

3 min，以保证把气体量管里的空气赶尽。关闭钢瓶阀门，紧接着关闭C和B阀，拆下吸收瓶H及通氯气

的连接管。放置片刻，使A管内的氯气温度和外界达到平衡。迅速旋转C阀一周，将水准瓶F逐渐升高，

旋转B阀使吸收剂流入气体量管A中少许，关闭B阀，使氯气被溶液吸收。重复这一操作直至没有更多

的氯气被溶液吸收，然后使之静置冷却10--15 min 使气体量管A和水准瓶F的液面相平，读出A中

残余的气体体积。
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图1 氯含量测定装置图

5.2.5 分析结果的表述

    以体积百分数表示的氯含量X, (V/V)按式(1)计算:
                                    X,= (V一Vo)/V X 100 ···················、·、··⋯ ⋯(1)

式中:V— 试样体积，即气体量管的体积，mL;

    v。— 气体量管内残余气体体积，mLe

5.2.6 允许差
    以平行测定的两次结果的算术平均值为样品的氯含量，对同一液氯样品，两次测定结果之差的绝对

值不大于。.05 % .
5.3 水分的测定

5.3.1 方法提要
    汽化的样品，通过已称量的五氧化二磷吸收管，吸收其中水分，用已称重的氢氧化钠溶液吸收氯气。

分别称量吸收管和吸收瓶，根据它们与各自测定前的质量差，计算样品的水分含量。化学反应式:

                                    P,O,+3H,0=2H,PO,

5.3.2 试剂

5-3-2.1 五氧化二磷。
5. 3.2.2 干燥的空气或氮气。干燥气体获得的便利方法是使气体通过含有干燥剂五氧化二磷的吸收管

或干燥塔。
5.3-2.3氢氧化钠溶液:工业品，浓度为200 g/Lo

5.3-2.4 耐氯胶管。

5.3-2.5 耐氯润滑79(同5.2.2.3).

5.3-2.6 玻璃棉或玻璃毛:在110℃干燥1h后使用。

5.3-2.7 干燥的脱脂棉。

5.3.3 仪器
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5.111 吸收瓶A:内盛1 600 mL氢氧化钠溶液((5.3.2.3)0

5.3-3.2 流量计B:流量范围500 mL/min，用内装四氯化碳的毛细管流量计或耐氯的转子流量计。

5.113 过滤管C:内装干燥过的玻璃棉((5. 3.2.6).

5.3-3.4 吸收管T�Tz:带支具塞的磨口U型干燥管两支，内部以玻璃棉和五氧化二磷分段装填，并
在每支管的两端盖上玻璃棉。为了保证密封，可在两端磨口涂少量耐氯润滑脂，擦拭干净称重，每支管不

得超过100 g。称重后每支管标明通气方向和前后顺序，保存在干燥器中

5.115 液氯取样小钢瓶。

5.3-3.6 天平:感量1 g，载荷5 000 g,
5.117 安全瓶Go

5. 3.3.8 带加热的电风筒。

5. 3.4 分析步骤
5.3-4.1从干燥器中取出吸收管Tj.Tz，用不起毛的软布擦拭干净，用分析天平称准至。. 000 2 g。用

天平称量装有1 600 mL氢氧化钠溶液(5.3.2.3)的吸收瓶，称准至1g。为了减少钢瓶嘴水分的影响，用

大约500 mL/min的流量把氯气通入不计量的碱瓶5 min，再依次用脱脂棉和干滤纸擦拭钢瓶阀嘴，然

后迅速按图2连接好仪器。为了保证测试用氯气来自液相，必要时可把小钢瓶倒置。连接小钢瓶和吸收

管之间的胶管必须尽量短且干燥、干净，不用时保存在干燥器中。

5. 3.4.2 如果是新装的吸收管，需要进行预处理。如果没有预处理，第一个结果将超出正确值。为了使

试剂中的杂质与氯作用，先在流量约为400 mL/min的氯气中通2h，然后用干燥气体以约400 mL/min

的流量吹洗5 min。拆下吸收管，两端密封，用软布擦拭干净后，放人干燥器内30 min，称重。

5.3.4.3 小心地缓慢打开钢瓶阀门，使氯气以约400 mL/min(也可根据氯气气泡，控制4-5个气泡/

秒，相当于400 mL/min)的流量通过吸收管T�T:后进入吸收瓶A，连续通气2-2.5 h，取样量不得少

于200 g,
5. 3.4.4 取样后，关闭钢瓶阀门，用电风筒加热的干燥气体以约400 mL/min的流量吹洗吸收管约

5 min，拆下吸收管T�T,，密封吸收管两端，反复用软布擦拭后，放入干燥器30 min。用分析天平称重，

同时拆下吸收瓶A用天平称贡

干操 N

旦‘

氧化钠溶液

                                  图2 水分测定装置图
5.3-4.5 如果吸收管T，明显增重，应按((5. 3. 3. 4)重新装填吸收管T,，并经预处理后使用。当玻璃棉

在过滤管C内有明显的机械杂质存在或颜色变黄时，必须更换。

5.15 分析结果的表述
    以质量百分数表示的液氯中水分含量X:按式((2)计算:

                                        Xe=M,/M, X 100 ·····················⋯⋯(2)

式中:m,一 水的质量(即吸收管T�T}通氯气前后质量差之和)+8;
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      m。一一祥品质量(即吸收瓶A通氯气前后质量差)，9。

6 标志、标签、包装、运输、贮存

6.1 标志

    液氯包装标志，除按《气瓶安全监察规程》第二章第11,12条规定的执行外，槽车及钢瓶应有明显的

“液氯 “有毒”字样并注明车号或瓶号，厂名或厂址，皮重及允许包装的净重。

6.2 标签

    每批出厂的液氯，都应附有一定格式的质量标签，内容包括:生产厂名称、商标、产品名称及厂址、净

重、等级、标准编号、生产日期、批号、净重等。

6. 3 包装

    液氯用槽车和钢瓶包装 液氯包装量:钢瓶不得大于1. 25 kg/L,槽车不得大于1. 20 kg/l,.

6.4 液氯的运输、贮存等，按GB 11984执行。

7 安全要求

    氯气属于兀级(高度危害)物质，即使有经验的工作人员，也不得单独工作，必须有人监护。在化验室

进行分析时，应在通风良好的通风橱内放置试验设备。
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    附 录 A

    (提示的附录)

三氮化氮含量的测定

A， 原理

    液氯气化并通入浓盐酸溶液，三氯化氮转变为氯化按，然后与纳氏试剂显色反应，用分光光度计测

定吸光度，计算出三氯化氮的含量，化学反应式:

                  NCI,+4HCI=NH,CI+3CI

 
 
\

 
 
gH

 
 
/

2K, rHgl口+40H +NH,+一O\/      NH21 +4K一+71-+3H20
Hg

A2 试剂

    本方法全部采用去离子水。

盐酸:分析纯，36 Yo (m 1m).

铰标准溶液:称取。.297 g于105一110-C干燥至恒重的氯化钱，溶于水，移入1 000 ml容量瓶

月
.
1

门
/

，稀释至刻度，1 ml该溶液相当于100 pg铁。

AZ
AZ
中
A2. 3 氢氧化钠溶液 工业品，200 g/L
A2.4 纳氏试剂:按GB/T 603配制。

A2.5 酒石酸钾钠溶液:300 g/l，用分析纯试剂配制，经加热除氨处理。

A3 仪器

A3. 1 气体吸收管，见图Al

A3.2  20 ml，具塞比色管(特规)。

A3.3 分光光度计。

A3.4 全封闭盐酸分离装置，见图A2

A3.5 三氯化氮采样装置，见图AL



Gs/'r 5138一1996

10.标准塞

图A1气体吸收管

I I
廿一~气泵

异}睡\

1一气体吸收管;2一电加热分离装置;3--盐酸收集瓶;

4-碱液瓶;5一空气过滤瓶(内盛98肠硫酸)

图A2 全封闭盐酸分离装置(示意图)
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1--不计量碱液瓶;2一三通活塞;3一气体吸收管

        4一暗箱;5一计量碱液瓶

图A3 三氯化氮采样装置(示意图)

试验程序

1 标准曲线的绘制

吸取钱标准溶液(A2. 2)0.0,0.1,0.2,0.3,0.4,0.5加入到20 mL具塞比色管中，分别加入1 mL

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

‘

月
﹃

月
﹃

A

A

纳氏试剂，稀释至刻度，混匀。10 min后在420 nn 波长下用2 cm吸收池，去离子水调零测定吸光度。以

按含量(KB)为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制标准曲线。

A4.2 采样
    采样装置见图A3，用滤纸擦干净取样阀门，小心开启阀门，将适量氯气通入不计量的碱瓶吸收氯气

以清洗阀门。安装好取样装置，控制氯流量4-5个气泡/秒，取样约10 min，根据碱吸收瓶在采样前后

的重量差，计算采样量。

AQ. 3 样品分离
    将采完样的气体吸收管放入全封闭盐酸分离装置内蒸出盐酸。

A4.4 测定
    用去离子水冲洗吸收管的进气管内壁及浸入盐酸吸收液部位外壁，加人1滴50%酒石酸钾钠溶

液，加入1 ml纳氏试剂，稀释至刻度，混匀。10 min后在分光光度计420 nm波长下用2 cm吸收池测定

吸光度，同时做盐酸空白，从标准曲线上查得样品钱含量，扣去空白后，按公式(All计算出样品中三氯

化氮百分含量XA(m/nt):

XA=(G, X 6.67 X 1.025)/G, X 100························⋯⋯(A1)

式中:G.一 扣去空白后的样品含钱量+a:
      G,-一 样品重量，9;

6. 67- 钱与三氯化氮的换算因子;

1.025— 吸收系数。

      附 录 B

    (提示的附录)

液氮残渣含量的测定

B1 原理

    在低温条件下，取150 mL左右的液氯，气化蒸发后，称量残渣重量。
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试剂

粉状干冰

无水酒精:分析纯。

氢氧化钠溶液:工业品，200 g/l。
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B3

B3. 1

B3.2

B3. 3

B3.4

仪器

带磨口塞和通氯支管的250 m工_锥形瓶，刻有150 mL体积刻度

800 mL烧杯口
3 000 m工，碱吸收瓶
小表面皿:在试样蒸发前后，分析称重期间盖住锥形瓶以防止残渣损失和吸收大气中水分

B4 试验程序

    试验前将250 ml锥形瓶和小表面皿放人105-110℃的烘箱中干燥1h，再放在千燥器中冷却
30 min，然后称重，同时称碱瓶的重量。按图B1安装好仪器，在锥形瓶周围放置粉状干冰，加大约

100 ml,无水酒精，使锥形瓶冷却2 min左右(一500C)，慢慢打开钢瓶阀门，使氯气以液态流入锥形瓶约

150 ml，关闭气源，在外界环境下自然气化，用碱瓶吸收气化的氯气。气化完毕后，将流量约为250 mL/

min的干燥氮气通人锥形瓶约5 min，用干净的软布仔细擦拭小表面皿和锥形瓶外壁，放人干燥器中

10 min，然后称重，同时称重吸收氯气的碱瓶重量。
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图B1 残渣测定装置图

B5分析结果的表述

    以质量百分数表示的液氯中残渣含量(Xe)按式〔B1)计算

                                        X,,=M,/M, X 100

式中:M, 液氯中残渣的质量(即锥形瓶前后质量差).g;

      M2- 液氯采样量(即碱吸收瓶前后质量差).9。
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