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气体中油含量检测的影响因素研究
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摘　 要: 研究了“冷凝富集—紫外分光光度法”测定发射场用气微量油含量时ꎬ 标准物、 气体取样流速和溶液

静置时间对测定结果的影响ꎮ 应用本文的研究结果ꎬ 在特气中油含量分析时ꎬ 可以在气体取样流速ꎬ 溶液静置时

间等过程上选择最优参数ꎬ 提高气体分析化验的精度与效率ꎮ
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０　 引言

油含量是航天发射场供气品质技术指标要求中的

一个重要参数ꎮ 航天器上的多种精密仪器对气体中的

油组份非常敏感[１－３]ꎮ 特气中的油含量超标ꎬ 很可能导

致航天器不能正常工作ꎮ 氧气、 氮气、 空气中所含的

微量油主要对卫星、 火箭的供气系统、 燃料输送系统

和发动机系统造成危害ꎮ 这些系统中如果存在含油量

过高的特种气体ꎬ 低温条件下油转变为固态ꎬ 可能会将

密封件划伤从而影响密封ꎬ 也可能会造成毛细管或过滤

网堵塞ꎬ 甚至可能会将管路阀门卡死或影响其配合ꎮ
目前ꎬ 针对航天发射场用特种气体中油含量测量

问题ꎬ 我国有多种相对成熟的测定方法[４－９]ꎮ 这些方法

的共同之处在于将特气中的油富集ꎬ 再进行定量测定ꎮ
紫外分光光度法是 ＧＪＢ ３４０３－１９９８«氮气和液氮规范»
规定的油分测定方法ꎬ 测量波长为 ２２６􀆰 ２ ｎｍꎮ 其测定

油含量的原理是测定油类物质中含有带共轭双键和苯

环的烃类化合物在紫外区域的特征吸收ꎬ 利用朗伯－比

尔定律计算相关成分的含量ꎮ 带有共轭双键的化合物

主要吸收波长为 ２１５~２３０ ｎｍꎬ 带有苯环的芳香族化合

物主要吸收波长为 ２５０~２６０ ｎｍꎮ 不同品种的油吸收值

不同ꎬ 最大吸收波长是该物质的最佳吸收波长ꎮ 故对

最大吸收波长进行检测ꎮ
本文着重研究了冷凝富集—紫外分光光度法测定

油含量过程中的影响因素ꎬ 对提高检测油含量的准确

度有一定的参考价值ꎮ

１　 实验与分析

现行的国家标准和国家军用标准中对每种气体测

定油含量的化验操作流程的规定有所不同ꎬ 本文中采

用高纯氮气测试过程中的实验操作和实验数据对油含

量测定的相关影响因素进行分析ꎮ
１􀆰 １　 参考油的选择

根据相关资料查得[１ꎬ３ꎬ１０]ꎬ 氮气、 液氮和空气在生

产过程使用了压缩机油ꎮ 三种气体在生产和倒气过程

中ꎬ 所使用的油种类差别较大ꎮ
研究发现[１ꎬ３]: 不同油品的最大吸收波长均在

２２６􀆰 ２ ｎｍ及其附近ꎬ 且在一定的范围内吸光度变化不大ꎮ
可采用以下实验验证不同油品中主要可检测组份
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含量是否基本一致: 准确称取各油品 ０􀆰 ００５０ ｇꎬ 分别

用石油醚溶于 ５０ ｍＬ容量瓶中ꎬ 在波长 ２２６􀆰 ２ ｎｍ 处测

其吸光度ꎬ 如表 １ 所示ꎮ 各油品的长链芳烃含量基本

相同ꎬ 可用 １９＃压缩机油作为标准物ꎮ

表 １　 不同油溶液的吸光度

油溶液 吸光度

４６＃汽轮机油 ０􀆰 ９２５

３２＃汽轮机油 ０􀆰 ９２１

Ｎ－１００＃压缩机油 ０􀆰 ９１８

１９＃压缩机油 ０􀆰 ９３７

１􀆰 ２　 石油醚的影响

石油醚中的大部分杂质是芳香烃和不饱和烃ꎬ 在

测量时采用同种石油醚作空白ꎬ 但石油醚中的芳香烃

和不饱和烃对特征吸收峰下的吸光度仍有一定的干扰ꎬ
引起测量结果不准ꎮ

各称取 ０􀆰 ００１ ｇＨｓ－１９号压缩机油于 ６个 １００ ｍＬ容

量瓶中ꎬ 分别用不同透光率的石油醚溶解至刻度ꎬ 摇匀

后静置ꎮ 此时溶液的油含量理论值均为０􀆰 ０１ ｍｇ / ｍＬꎮ 用

与溶解时相应的同种石油醚作空白ꎬ 在波长２２６􀆰 ２ ｎｍ
处测各溶液中的油含量ꎬ 结果如表 ２所示ꎮ

表 ２　 石油醚的透光率对气体油含量的影响

透光率 / ％ 吸光度 油含量 / (ｍｇ􀅰ｍ－３) 相对误差 ε / ％

０􀆰 ６９２ ０􀆰 ００２０７ ０􀆰 １０８１ ９􀆰 ８１

４􀆰 ５２１ ０􀆰 ００１８１ ０􀆰 ０９４５ ８􀆰 ４５

１８􀆰 ８９９ ０􀆰 ００１６７ ０􀆰 ０８７０ ７􀆰 ７０

５０􀆰 ３２５ ０􀆰 ０００５８ ０􀆰 ０３０４ ２􀆰 ０４

６２􀆰 ４０１ ０􀆰 ０００３８ ０􀆰 ０１９９ ０􀆰 ９９

７０􀆰 ６３５ ０􀆰 ０００２３ ０􀆰 ０１１８ ０􀆰 １８

８０􀆰 ２９３ ０􀆰 ０００１９ ０􀆰 ０１０１ ０􀆰 １０

由表 ２得出ꎬ 当洗脱 Ｈｓ－１９ 号压缩机油过程采用

不同透光率的石油醚时ꎬ 相对误差和检测结果会有差

异ꎮ 但是随着石油醚透光率的升高ꎬ 相对误差会降低ꎬ
油含量的测定结果更准确ꎮ 因此ꎬ 石油醚在使用前必

须进行纯化ꎬ 使其透光率达到 ７０％以上ꎮ
１􀆰 ３　 气体取样流速的影响

在 ＧＪＢ３４０３中规定用湿式流量计计量ꎬ 用蛇形冷

凝管来收集气体中被液氮冷凝下来的油份ꎮ 用蛇形冷

凝管在不同的流速下取相同 ５０ Ｌ 氮气样品ꎬ 测量所收

集成分的吸光度ꎬ 所得数据如表 ３所示ꎮ

表 ３　 不同取样流速下的吸光度

流速 / (Ｌ􀅰ｍｉｎ－１) 吸光度 油含量 / (ｍｇ􀅰ｍ－３)

０􀆰 １５ ０􀆰 ００３０ ０􀆰 １５６

０􀆰 ２５ ０􀆰 ００３０ ０􀆰 １５６

０􀆰 ５０ ０􀆰 ００２７ ０􀆰 １４１

１􀆰 ００ ０􀆰 ００２３ ０􀆰 １２０

２􀆰 ００ ０􀆰 ００１９ ０􀆰 ０９９

由表 ３可知ꎬ 流速小于 ０􀆰 ２５ Ｌ / ｍｉｎ 时ꎬ 吸光度较

大ꎬ 即气体中的油凝聚的较为完全ꎬ 而流速过小会使取样

时间大幅增加ꎬ 故通常选用 ０􀆰 ２５ Ｌ / ｍｉｎ为取样最佳流速ꎮ
航天发射场用气中ꎬ 油含量相对较低ꎬ 当气体取

样量仅为 ５０ Ｌ 时ꎬ 检测精密度差ꎬ 结果相对偏差大ꎮ
实验过程中通过增大气体采样量ꎬ 可以有效提高检测

精密度ꎬ 从而减小相对偏差ꎬ 提高准确度ꎮ 但是如果

气体采样量过大ꎬ 所需取样时间过长ꎮ 因此需要综合

考虑取样流速、 取样量、 取样时间等因素ꎮ 用不锈钢

冷凝管在流速 ０􀆰 ２５ Ｌ / ｍｉｎ 下ꎬ 如表 ４ 所示ꎬ 测定不同

的氮气取样量状况下的油含量ꎮ

表 ４　 气体取样量对油含量的影响

取样量
/ Ｌ 吸光度

油含量

/ (ｍｇ􀅰ｍ－３)
平均油含量

/ (ｍｇ􀅰ｍ－３)
标准偏差

/ (ｍｇ􀅰ｍ－３)
相对标
准偏差

２５

０􀆰 ００３１ ０􀆰 １６２

０􀆰 ００３２ ０􀆰 １６７

０􀆰 ００３２ ０􀆰 １６７

０􀆰 １６５ ０􀆰 ００２８８７ １􀆰 ７５％

５０

０􀆰 ００３５ ０􀆰 １８３

０􀆰 ００３５ ０􀆰 １８３

０􀆰 ００３６ ０􀆰 １８８

０􀆰 １８５ ０􀆰 ００２８８７ １􀆰 ５６％

１００

０􀆰 ００４１ ０􀆰 ２１４

０􀆰 ００４２ ０􀆰 ２１９

０􀆰 ００４２ ０􀆰 ２１９

０􀆰 ２１７ ０􀆰 ００２８８７ １􀆰 ３３％

１５０

０􀆰 ００４３ ０􀆰 ２２４

０􀆰 ００４４ ０􀆰 ２２９

０􀆰 ００４４ ０􀆰 ２２９

０􀆰 ２２７ ０􀆰 ００２８８７ １􀆰 ２７％

２００

０􀆰 ００４５ ０􀆰 ２３５

０􀆰 ００４５ ０􀆰 ２３５

０􀆰 ００４６ ０􀆰 ２４０

０􀆰 ２３７ ０􀆰 ００２８８７ １􀆰 ２２％

２５０

０􀆰 ００４８ ０􀆰 ２５０

０􀆰 ００４７ ０􀆰 ２４５

０􀆰 ００４７ ０􀆰 ２４５

０􀆰 ２４７ ０􀆰 ００２８８７ １􀆰 １７％

３００
０􀆰 ００４９ ０􀆰 ２５６

０􀆰 ００４９ ０􀆰 ２５６

０􀆰 ００４８ ０􀆰 ２５０

０􀆰 ２５４ ０􀆰 ００３４６４ １􀆰 ３６％
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　 　 从实验数据及计算所得的标准偏差、 相对标准偏

差来看ꎬ 取样量在达到 ５０ Ｌ 时ꎬ 测试结果的稳定性已

基本满足要求ꎬ 但吸光度太小ꎬ 绝对误差容易偏高ꎮ
结合表 ４ 所得数据ꎬ 综合考虑流速、 取样量、 时间等

因素ꎬ 在 １００ Ｌ左右比较合适ꎮ
１􀆰 ４　 溶液静置时间影响

紫外分光光度法测试油含量前ꎬ 需要用石油醚将

油从蛇形冷凝管中洗出并静置ꎬ 稳定一段时间ꎮ
为确定静置时间对测定结果的影响ꎬ 在取样过程

中对同一批次四个样品进行测试ꎮ 将四个样品的洗出

溶液分别静置 ２ꎬ ４ꎬ ８ꎬ １２ ｈꎬ 测定样品中的油含量如

表 ５所示ꎮ

表 ５　 时间对吸光度测定的影响

时间
/ ｈ 吸光度

油含量

/ (ｍｇ􀅰ｍ－３)
平均油含量

/ (ｍｇ􀅰ｍ－３)
标准偏差

/ (ｍｇ􀅰ｍ－３)
相对标
准偏差

２

０􀆰 ００３２ ０􀆰 １６６

０􀆰 ００５２ ０􀆰 ２７０

０􀆰 ００６１ ０􀆰 ３１７

０􀆰 ２５１ ０􀆰 ０７７２７２ ３０􀆰 ７５％

４

０􀆰 ００６９ ０􀆰 ３５９

０􀆰 ００７２ ０􀆰 ３７４

０􀆰 ００７０ ０􀆰 ３６４

０􀆰 ３６６ ０􀆰 ００７６３８ ２􀆰 ０９％

８

０􀆰 ００７１ ０􀆰 ３６９

０􀆰 ００７０ ０􀆰 ３６４

０􀆰 ００７１ ０􀆰 ３６９

０􀆰 ３６７ ０􀆰 ００２８８７ ０􀆰 ７８７％

１２

０􀆰 ００７１ ０􀆰 ３６９

０􀆰 ００７２ ０􀆰 ３７４

０􀆰 ００７１ ０􀆰 ３６９

０􀆰 ３７１ ０􀆰 ００２８８７ ０􀆰 ７７８％

由表 ５可以看出ꎬ 含油溶液静置 ２ ｈ时ꎬ 测得吸光

度波动较大ꎻ 静置 ４ ｈ时ꎬ 测得吸光度基本稳定ꎻ 延长

静置时间至 ８ꎬ １２ ｈꎬ 吸光度数值保持稳定ꎮ
在应急发射中ꎬ 为满足应急发射测试需求ꎬ 采用

静置前震荡溶液的方法缩短静置时间ꎬ 将同一批次的

三个样品溶液震荡后静置 ２ ｈꎬ 测试样品的油含量ꎻ 并

将测试结果与同一批次的正常静置 ４ ｈ的样品测试结果

对比ꎬ 结果如表 ６所示ꎮ
由表 ６可知ꎬ 静置前震荡能在一定程度上加速溶

液的稳定ꎬ 从而缩短溶液稳定时间ꎮ

表 ６　 震荡时间对吸光度测定的影响

时间 吸光度
油含量

/ (ｍｇ􀅰ｍ－３)
平均油含量

/ (ｍｇ􀅰ｍ－３)
标准
偏差

相对标
准偏差

震荡 ２ｈ

０􀆰 ００４１ ０􀆰 ２１３

０􀆰 ００４３ ０􀆰 ２２４

０􀆰 ００４１ ０􀆰 ２１３

０􀆰 ２１７ ０􀆰 ００６３５１２ ２􀆰 ９３％

静置 ４ｈ

０􀆰 ００４０ ０􀆰 ２０８

０􀆰 ００４０ ０􀆰 ２０８

０􀆰 ００４２ ０􀆰 ２１８

０􀆰 ２１１ ０􀆰 ００５７７４ ２􀆰 ７４％

２　 结论

特种气体在航天发射领域应用很广ꎬ 使用过程中

对其含油量要求较高ꎮ 通过理论分析和实验研究了特

气中油含量测定的影响因素ꎬ 在实践中应用本文的研

究结果ꎬ 可以提高分析特气中油含量的可靠性ꎬ 确保

满足航天发射任务对气体质量的要求ꎮ 由于特种气体

中油含量较低ꎬ 在实际测定过程中还有很多其它因素

能对测量结果造成较大影响ꎬ 如溶液中气泡影响透光

率、 仪器测量误差影响测定结果等ꎬ 如何使测定结果

更加接近于真实值仍有待进一步探索ꎮ
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