
表 4 一车间原高纯氨分析与现综合仪分析对比表 (单位
: p p m )

添不一一甲下一一不厂一下甲下获尸

一

井礁斗于一一长+料书扮器一书毙
士

⋯箫一斗护带召若侣令陈升去脸
注

: “原 ” 指原一车间分析 数据
, “现 ” 指现综合测试 仪分析数据

。

5
.

高纯度氢气综合测试仪
,

由于具有连续测试的本领
,

它能将气体净化装置的效率和周

期 自动记录下来
,

因此又是评价触媒 (或吸附剂 ) 效率和寿命特性最适宜的仪器
。

本仪器的研制成功
,

不仅是对永久性气体中微量成分测试技术上的进步
,

重要的是对促

进超纯气体的生产发展
、

新型触媒和高效率吸附剂的研制
,

将会起到积极的推动作用
。

(执笔
; 刘芝联 )

碳氢化 合物 在 空 分 设备

正常生产中含量的测定

武钢氧气厂 关 则洛

【内容摘要】 本文从空 分防爆出发
,

对西德引进的
“
一万

” 全提取空分设备
,

采用气相 色

谱法刚 定 了甲烷
、

乙烷
、

丙烷
、

乙烯
、

乙炔
、

异丁 烷
、

正丁烷
、

丙 烯的含量
,

并作 了测定说明与

数据分析
。

表 l
、

参考文献 8
。

空分设备的爆炸是空分生产中最大的威胁
。

据了解
,

在冶金工厂的大型制氧机中
,

己发

·

6 7
·



生13 次主冷器局部爆炸事故
。

每次事故要停产 10 ~ 15 天
,

修复费用高达40 ~ 50 万元
,

影响了

钢铁生产
。

空分设备内碳氢化合物的富集
,

就有爆炸的危险
。

为此
,

我们对西 德 引 进 的 1 0 0 0 0 标

米
3
/时空分设备 ( A 台

,

即五种稀有气体全提取的一套 )
,

采用气相色谱法测定了甲烷
、

乙

烷
、

丙烷
、

乙烯
、

乙炔
、

异丁烷
、

正丁烷
、

丙烯的含量
。

测定含量结果如表所示
。

一
、

几点说明
:

1
.

甲烷用直接法测定
,

进样量为0
.

5毫升
;
其余为浓缩法测定

,

进样量为1 00 毫升
。

2
.

测定采用意大利生产的 F R A CT O V A R M o d G l 型气相色谱仪和 1 毫伏电子电位差计

作为记录仪
。

3
.

被测制氧车间的大气环境
:

设置在冶金工厂东南侧
,

冶炼区在西北侧约 2
.

5 公里
,

焦

化厂在北侧约 4 公里
,

东侧和南侧均为稻田和塘
、

湖
。

因此
,

该制氧车间位于冶金工厂的上

风向
。

二
、

测定数据分析
:

1
.

甲烷的含量是本测得数量最多的
。

吸风 口空气平均为 1
.

7 2 4PP m
,

最 大 为 2
.

2 5 p p m
,

尽甲烷分布整个空分塔内
。

2
.

甲烷的含量以东南风为多
。

由于东南侧是湖泊
、

鱼塘和稻田
,

可能是由于腐烂了的有

机物 (如稻草
、

杂草和莲藕杆 ) 而产生
。

碳 氢 化 合 物 在 空 分 设 备 正

泣



3
.

甲烷的含量与空气冷却塔采用冷却水有关
。

采用长江水
,

甲烷含量偏小
;
若采用地下

水
,

甲烷含量剧增
。

4
.

液氧中甲烷的含量高达 9 9
.

4 9PP m ,

但还不能构成危险的程度
。

因为甲烷能溶于液氧
,

如9 0 K 时在液氧内的溶解度为 98 00 0 0PP m ,

而且有足够的饱和蒸汽压
,

如90 K 时饱和蒸汽压

为7 5
.

9毫米汞柱
。

5
.

我厂作为冶金工厂的组成部分
,

从测定数据看
,

空气中乙炔平均含量为 o
.

OO2 5PP m
,

最大为 o
.

00 4 5 p p m
。

与西德提供技术资料 0
.

0 2 5 1一 0
.

1 4PP m 比较
,

数值是较小的
。

以上海燎

原化工厂的制氧机吸风口空气乙炔平均含量为 0
.

o 1 7PP m ,

最大为 o
.

02 1P p m 比较
,

亦是较小

的
。

从总碳氢化合物来看
,

平均含量为 1
.

7 29 6PP m ,

最大为 2
.

25 9PP m
。

以大连化工厂 空 分

设备空气总碳氢化合物在20 ~ 6 8PP m 比较
,

可以确认我厂制氧设备外界空气条件是很好的
。

6
.

本套空分设备
,

液空吸附器只有一个
,

再生时走旁通
。

吸附器充填重量比为97 肠51 0 : ,

3肠A I: O 。
的硅胶1 5 1 0公斤 (球型2

.

5 ~ 6 毫米 )
,

使用周期1 4天
。

当我们延长到17 天时
,

只有甲烷存在
,

且含量从0
.

3 8PP m 增加到 IP p m
。

因此
,

硅 胶 对

吸附甲烷不够理想
,

但其余的碳氢化合物均未出现
,

说明吸附效果是好的
。

由于液空吸附器

再生需20 小时
,

为了空分设备安全生产
,

设置二只液空吸附器切换使用是必要的
。

7
.

下塔液空中乙炔含量平均为 O
.

O1 6p p m
,

最大 0
.

例 17PP m
。

西德提供技术资料一 般 为

0
.

00 5 ~ o
.

o 2 8 p p m
。

测定的最大含量比规定的最大含量大一些
,

但平均含量不超过
。

同时液空经

常 生 产 中 测 定 数 据 汇 总 表

丙丙 烷 C s H s (p P m ))) 乙 炔 C : H Z (PP m ))) 异 丁 烷 C ; H zo (p Pm ))) 正 丁 烷 C ; H , o (PPm )))

范范 围围

{
平 均均 最 大大 范 围围 平 均均 最 大大 范 围围 平 均均 最 大大 范 围围 平 均均 最 大大

000
.

0 0 0 5 ~~~
,

⋯
。

·

0“0 9’’ 0
.

0 0 1222 0 ~~~ 0
.

0 0 2 555 0
,

0 0 4 555 无无 无无 无无 无无 无无 无无

000
.

0 0 12222222 0
.

0 0 4 5555555555555555555

000
.

0 0 0 5 ~~~ 0
,

0 0 0 7 666 0
.

00 111 0 ~~~ 0
.

0 0 4 4 555 0
.

0 1 1555 无无 无无 无无 无无 无

⋯⋯
无无

000
.

0 0 1111111 0
.

0 1 15555555555555555555

000
.

0 0 0 5 ~~~ 0
.

0 0 0 5 111 0
.

0 0 0 666 0
.

0 0 2~~~ 0
.

0 0 444 0
.

0 10222 无无 无无 无无 无无 无无 无无
000

.

0 0 0 6666666 0
.

0 10 2222222222222222222

000
.

0 0 0 6 ~~~ 0
.

0 0 主1444 0
.

0 0 222 0
.

0 0 0 9 ~~~ 0
.

0 1666 0
.

0 4 1777 O一一 0
‘

0 0 111 0
.

0 10 222 无无 无无 无无
000 0 0 2222222 0

.

0 4 17777777 0
.

0 10 2222222222222

000 ~ 0
.

0 0 0 555 < 0
.

0 0 0 555 0
.

0 0 0 555 无无 无无 无无 无 } 无无 }}} 无无 无无 无无
}}}}}}}}}}}}}}}}} ⋯无无无无无

无无无 无无 无无 无无 无无 无无 无无 无无 无无 无无 无无 无无

〕〕
.

0 0 19一一 0
.

0 1之之 0
.

0 2 2 888 < 0
.

0 0 0 555 0
.

0 0 8 3 333!!! 0 {)几n 6 ~~~ 0
.

0 0 1666 0
.

0 0 2 999 < 0
.

0 0 0 5一一 0
.

0 0 1888 0
.

0 02 999

000
.

0 22 8888888 ~ 0
.

0 3 3 77777 0
.

0 33 77777777777777777 0
.

0 0 2 9999999
000000000000000

.

0 02 9999999999999

〕〕
.

OD0 5 ~~~ 0
.

00 0777 0
.

0 0 1 111 0 ~ 0
.

0 0222 0
.

0 0 0 222 0
.

0 0 222 无无 无无 无无 无无 无无 无无
000

.

0 0 1 1111111111111111111111111

)))
一

< 0
.

0 0 0 555 < 0
.

0 0 0 555 0
.

0 0 0 555 0
一
0

.

0 0 3 111 0
.

0 02 999 0
.

00 3 111 无无 无无 无无 无无 无无 无无

无无无 无无 无无 无无 无无 无无 无无 无无 无无 无无 无无 无无

000
.

0 03 777 无无无 无无 无无 无无 无无 无无

⋯
无无 无



碳氢化合物在空分设备正常生产中测定数据汇总表 ( 续 )

测定

次数

丙 烯 C oH 。 (p p m ) } 总平均
测 定 位 置

—
} 含

范 围 平 均 最大 } (PPm )

总最大
含 量
(p p m )

中一次中次一次10功一10的的一的定定一测一定测测在在一在烯烯一烯丙丙一丙
、。,

臼
。

一
,
勺
。

烷在烷氏一氏榷和烷伙在一健在了存丁洲一丁洲�
‘

�归扣存一��存正现正叼一正翻
�1翻

�

以现一
�

心现
、

发烷发一烷发烷未丁末一丁末丁均异均一异均异中无一无无无一无 无无一无无
口一空空风一前后吸一器

、

们器如一姗钮热
�日0一‘几、2色八托

A E

下塔液空
A E ‘:

4
.

4 9 9 5
.

9 1 14
正丁烷

、

丙烯在测定的 10 次 中均未发

乙其环流 出可逆式板式换热
器空气

FIC一 9
0

.

2 5 1 5 0 3 6 15

现 存在
。

异丁烷仅发现一次存在
。

环流空气仅存在 甲烷
。

同时 乙烷
、

烯
、

丙烷 10 次 中仅发现一次存正
。

余均未发现
。

液空吸附器后液空
Pl一1 5

0
.

64 7
卜

1
。

0 00

液空吸附器后
,

液空仅存在 甲烷
。

同

时延长使用 吸附器 (三天 )
,

均未发现

板式冷凝蒸发器液 氧
A E 一4 9

0 ~
< 0

.

0 0 0 5
< O 0 0 0 5旧 0 0 0 5 }5 7 3 8 7 9 9

.

7 75

液 氧吸附器 后液氧
Pl一1 6

27
。

8 4 6 4 6 0 4 9

板式冷凝蒸发器气 氧
A E 一4 1

17
.

9 3 2 3 0
.

7 3 8

其余碳氢化合物含量
。

延长 后甲烷 含

量增加
。

_丙烯在测定 的 10 次中仅发 现 一 次 存
在

。

液空 吸附器 延长使用 后
,

液氧含

甲烷 量增加 较多
。

甲烷
、

乙烷
、

丙烷含量较多
。

其 余几
乎没有 ( 乙炔在测定的 10 次 中

,

仅发
现 一次存 在

。 )

丙烷和 乙炔在测定 10 次 中仅发现一
、

二次存在
。

氢气馏份
A R 一 4

1
。

0 4 4 3 1 1
乙 烷

、
乙烯在测定10 次 中仅发现一

、

二次存在
。

出可逆式板式换热器污

氮 无 } 无 0 0 0 2 0 3 { 0
.

0 0 5 2
A E 犯 A E

丙烷在测定的 10 次 中每次都存在
,
乙

烷仅 5 次存在
,
乙烯仅 2 次存在

。

液空吸附器后其乙炔含量几乎不存在
。

从总碳氢化合物测定结果表明
,

平均含量为 4
.

4 9 9PP m ,

最大含量为 5
.

9 1 1 4PP m
,

且甲烷占97 肠
。

我们依然认为还是安全的
。

8
.

主冷器内液氧中乙炔含量平均为 0
.

00 83 3PP m
,

最大为 0
.

03 3 7PP m
。

西德提供技术 资

料一般为 0
.

00 5 ~ 。
.

o 2 8PP m
。

因此
,

我们认为 乙炔在液氧中的含量仍在安全范围内
。

液氧经

液氧吸附器后
,

乙炔平均含量 0
.

0 0 0 2 PP m
,

最大 0
.

00 2 p p m
,

说明液氧吸附器吸附效果是很

高的 ( 吸附器充填重量比为 97 肠51 0 : 、 3肠A1 2 O 3
的中2

.

8 ~ 6 毫米的球形硅 胶 5 30 公斤 )
。

9
.

众所周知
,

乙炔是最危险的
。

因乙炔化学性质不稳定
,

而且活泼
。

丙烷和丙烯具有与

乙炔相似的性质
,

但敏感性要差些
。

同时乙烯的解析也是爆炸的原因
。

尽管丙烷在液氧中溶

解度很高 ( 90 K 时在液氧的溶解度 5 0 0 0 0PP m )
,

但由于蒸汽压力小 ( 90 K 饱和蒸汽 压 1
.

l x

1 0 “”毫米汞柱)
,

同时很难从空分设备的工艺气流中将其清除掉
。

我们测定的含量虽然不大
,

但始终是存在的
。

乙烷
、

乙烯
、

丙烷三者之和
,

在下塔液空中
:

平均含量为。
.

o l l gPP m 最大

含量为 0
.

o 5 7 5 p p m
。

在主冷器液氧中
:

平均含量为 o
.

1 6 5 7 p p m
,

最大含量为 o
.

3 7 7 i p p m
。

西

德提供的技术资料
,

乙烷
、

乙烯
、

丙烷三者之和为 0
.

0 1 7 1 ~ o
.

4 13 PP m
。

在液氧中的含 量 已

超过规定范围
。

因此乙烷
、

乙烯
、

丙烷依然是空分设备爆炸的不可忽略的危险因素
。

关于碳氢化合物在空分设备正常生产中含量的测定虽作了一些工作
,

但其气象条件和操

作手段变化较小
.

尚不能完全说明问题
,

供参考
。
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可逆式热交换器自清除效果的测定

武钢氧气厂 汪承舜

【内容摘要】 本文从空分设备长期安全运行 出发
,

对西德引进的
“
一 万

”
制乳机可逆式

热交换 器水份和二氧化碳 自清除情况作 了浏 定
。

并时如何保证自清除条件进行 了分析
。

表明只

要严格控制运行参数
,

满足 自清除条件
,

可逆式热 交换 器不冻结性是完全 可 以 保证 的
。

表 4
。

可逆式热交换器自清除的好坏
,

是空分设备能否长期安全运行的重要标志
。

为了摸清可

逆式热交换器 H : O 和 CO :
自清除的情况

,

我们对从西德引进 的 1 0 0 0 0 标米3/ 时制氧机 可 逆

式热交换器自清除的情况进行了测定
,

并结合实际运转情况
,

对如何保证可逆式热交换器有

一个良好的自清除条件进行了分析
。

现整理如下
。

一
、

自清除效果的测定

本装置按设计规定运转周期为一年
,

此次对可逆式热交换器中H : O 和 CO :
自清除 效果

的测定
,

是在运行为一年零三个月的情况下进行的
。

1
.

空气进可逆式热交换器 H ZO 和 CO
:

含量的测定

空气进可逆式热交换器 H刃 和 CO :
含量的测定

,

采用热导色谱法
,

其工作条 件
: 3 米

高分子微球分离柱
,

柱温50 ℃
,

工作桥流2 20 毫安
,

截气为氦气 50 毫升/分
。

为了使水份的色

谱峰形好
,

在测定中可根据具体情况适当提高柱温
,

H ZO> 10 OOPP m 都能准确地做出
。

其测

定结果见表 1
。

2
.

污氮从可逆式热交换器中带出 咦O 和 CO Z
含量的测定

污氮从可逆式热交换器中带走 H : O 和 CO :
含量的测定

,

其方法和工作条件与上相同
。

测

定结果详见表 2
。

3
.

纯氧
、

纯氮中 H ZO 和 CO
:

含量的测定

产品氧
、

氮中 H
Z
O 含量的测定

,

采用 E L 一H y 一4 湿度测定仪
,

其测定原理与国产 P
Z
O

:

法


