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一起氢气质量异议的确认
、

分析及防范

(涟源钢铁股份公司制氧车间
,

琼

湖南省娄底市
,

4 1 70 0 9)

摘要 时一辆 4 m 3 液 氛 槽车
,

客户发现纯度质量问题
,

供户从仪器方面入于

进行分析确认
,

后找 出原因
:

空气漏入及新制氛机精氛塔工况调整不够
,

从 而得 出

低温液体槽车却液时必须留有一定余液余压
; 时精氮塔工况进行调整 , 装液之前要

分析槽车内纯度
。

主题词
:
液益 低温摘车 纯度 原因分析 防范措施

1 9 9 6年新年伊始
,

贵阳申建气体公司来

人反映我厂刚运去的一车液氢存在严重的质

量间题
。

我方听后颇为疑惑
,

因为我们车间

每两小时做一次液氨含氧量分析
,

每次结果

都在 3 p p m 以下
,

现在怎会存在如此严重的

间题呢 ? 带着这个疑问
,

笔者奉命赶去现场
‘,

一
、

确认经过

在申建公司
,

笔者仔细检查了液氨槽
,

分析取样管及色谱仪
。

除对对方的标准气存

在一点疑间外
,

其它一切均很正常
。

鉴于对

方标准气纯度难以确定
,

而色谱仪上带有一

套空气稀释瓶装置
,

所以我们决定撇开对方

的标准气
,

而采用稀释空气作标准气
。

具体

做法是
:
取 10 0 m l空气注入稀释瓶

,

稀释到

2 17 m l
,

稀释取样时间定为 3 m in (分钟 )
,

流速取为 40 m l/ m in
。

这样初始气体浓度可

以由稀释法求得
:

氧初始浓度 C
。: = (1 0 0 x 2 0

.

9 3 % )

/ 2 1 7 0 0 0 x 1 0
“

= 9 6
。

5 PPm

氮初始浓度 C
。: = (1 0 0 x 7 5

.

1 0 % )

/ 2 1 7 0 0 0 x 1 0
‘

二 3 5 9
。

9 PPm

因为在稀释取样分析过程中
,

各元素分离程

度随时间长短而呈一个衰减梯度
,

所以随着

稀释取样时间不同
,

所对应的浓度也不同
。

这个浓度可以用下面的公式计算出来
。

C = C oe 一 (Q , : j :

式中 C

—任意时间所对应的浓度

C。

—
初始浓度

T

—稀释时间

Q 一
一稀释气流速

由公式和上述参数可得
:

氧浓度 C , 二 C。le 一 (Q乙犷)了 = 9 6
。

5

x 。一 (‘“‘么‘
7 J

x “ = 5 5
。
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氮浓度 C : = C
。: e 一 成。/ F ) r

“ 3 5 9
。

9召一
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二 2 0 7
。
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取三次分析
,

得到峰高平均值

氧峰 h; “ 2 5
.

2 〔n r几

氮峰 h
Z 二 6 1 m m

求得上述标准以后
,

再从液氢槽分析取

样管取样分析
,

三次后求平均值得
:

h一
‘ = 2 5

.

5 m m h
z , = 1 7 7 m m

两相比较
:
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因为氧
、

氮含量分别为56
.

2 p p m 和60 1

PPm
,

远超过 1 0 PPm 和 7 0 PPm 的 国标要

水
,

证明该液氢不合格
。

二
、

原因分析

既然我们出厂时氢中含氧量在 3 p p m 以

下 (为液氨贮槽取样分析
,

未作氮含量分析 )
,

而到对方后含氧量达 56
.

2 p p m
,

说明主要间

题在槽车
。

按照规定
,

每次槽车卸完液后
,

必须存留一点液体
,

并把进
、

排气阀关严
,

以保证车内有余压
,

防止空气漏入
,
影响纯

度
。

下面就空气漏入对纯度的影响作个估算
。

设漏入空气量为 x
_

m
”,

空气中 氧含量

2 0
·

9 3 %
,

合 2 0 9 3 0 0 PPm , 1 立方米液态氧

挥发得 800 立方米 气态氧
,

槽车容 积 为 4

m
3 ,

则

混合后氧浓度

C
·二

(2 0 9 3 0 0x + 4 x 8 0 0 X 3 )八4 只 8 0 0 )

取 C 二 5 6
.

2 p p m
,

得
:

2 0 9 3 0 0万 = 3 2 0 0 x (5 6
。

2 一 3 )

x = 0
。

82 m
3

由上述估算可见
,

只要漏进 o
.

82 m “空

气
,

就可把整车液氨含氧设升高到56
.

2 p p m
。

而在槽车内压力低
,

进
、

排气阀未关或未关

严的情况下
,

由于受空气对流的影响
,

4 ms
的槽车里面漏进 o

.

82 m “
或更多空气是很容

易的
。

由此可 以断定
,

槽车未保压是造成这

次质量问题的主要原因
。

但是
,

氮含量与氧含量的比例
,

为什么

不接近它们在空气中的比例关系呢 ? 这是因

为
:
第一

,

氮 的沸点 一 1 9 5
.

8 ℃
,

氢 的沸点

一 18 5
.

7℃
,

氧的沸点 一 1 82
.

8 ℃
,

我们分析

是从液氢槽取气相分析的
,

氮的沸点低
,

挥

发容易
,

在气相里
,

含量必然会偏高
。

第二
,

液氢中的氮含量可能本来就有点高
。

这车液

氢是我们新投产的10 0 0 0耐 / h 制氧机生产出

来的
,

因为是新设备
,

操作可能不娴熟
,

个

别参数的调节不很合理 ; 又因为我们的氧气

消耗量不很大
。

从能耗的角度出发
,

该机组

进行了限产
,

而操作工人未对工况进行相应

调整
,

精氢塔冷凝器液位定得太高
,

这样增

加了氮气的冷凝量
。

同时
,

精氢塔氮气放空

阀开度不够
,
使精氢塔压力偏高

,

改变了精

馏回流比
,

液相中氮含量增大
。

三
、

防范措施

通过这次事件
,

我们吸取了以下的经验
:

第一
,

槽车在卸液时
,

必须存留一定量

的液体
,

并关严进
、

排气阀
,

以确保车内留

有一定的余压
。

第二
,

对精氨塔的工况迸行调整
,

以利

于降低液氨中的氮含量
。

第三
,

槽车在装液之前
,

对车内纯度迸

行一次化验
。

化验合格后
,

再装低温液体
。

(1 9 9 6年 1月2 0 日完成
, 2 月1 日收稿 )
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更 正

本刊 1 9 9 6年第 l期第 1 篇文章
“

杭钢60 。。m 丫li 制氧工程工艺设计
”
(翁心德 ) ,

因我们校对不慎
,

有两处

差错
,

特作更正
,

并向作者与读者致歉
。

(1) 第 4 页右栏倒1 5 ~ 16 行
“

⋯⋯不存在常压氢气管
” ,

应改为
“

⋯ ⋯不存在带压氢气管
” 。

(2 ) 第 7 页左栏顺 s 行
a

污垢系数
”

中
“ 4

.
1 5 6 5

”

应在其右上角加 上
“ 一 1

” ,

即 应 改 为
: ( 5 x 1 0 一) x

4
·

1 868
一 I 。

一
一
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