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氟里昂(F一113)中煤油的分析

一红外分光光度法
田青凤，兰海平，鱼升堂

中国航天科技集团公司第六研究院一六五所

摘要：介绍了用红外分光光度法分析液氧／煤油发动机清洗后氟里昂(F-113)中煤油的

含量，对方法的精密度和准确度进行了计算，并对实际样品进行了测试。
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为保证重复使用的安全性，液氧／煤油发动机

每次使用后都应将发动机内腔进行清洗，以去除

残留的煤油。清洗剂使用F一113，清洗效果是通

过检测清洗后F．113中煤油的含量来衡量的。因

此，F一113中煤油含量分析方法的建立，是液氧，

煤油发动机研制过程中必不可少的内容。

由于大部分有机物在紫外区有强吸收，而采

样过程又易使样品引入有机物污染物，对煤油在

紫外区测定造成较大干扰，从而影响了准确度。

因此，参照水中总油、矿物油的测定方法(美国

环保局采用红外分光光度法，国际标准化组织采

用红外光谱法，利用油类物质中CH3，CH2，Ar-H

分别在波数为2960 cm～，2930 cm。及3030 cm-1

处有特征吸收，用F—113对水样进行萃取，经不

同预处理后进行红外分析)，对F一113中煤油含量

进行测定。

由于发动机地面试验用煤油来源固定，工艺

固定，组分多为直链烃，可借鉴上述水中总油、

矿物油的测定方法，以地面试验用煤油为标准油，

制作一个浓度系列的标准曲线。但样品省去萃取、

吸附等处理步骤，利用煤油中CH3在2960c面1

的特征吸收，用红外光谱仪在3200～2700cm‘1波

长范围进行扫描，以2960cm_1处的吸收值定量计

算，用红外分光光度法测定发动机清洗后F．113

中煤油的含量。实验结果重现性好，准确度佳，

灵敏度高。测定范围宽(101I珊吸收池，分析范

围为10～200mg／L)，满足液氧／煤油发动机清洗

的技术要求，清洗效果指标为清洗剂中煤油含量

小于160m{岁L。

2分析方法

2．1 主要仪器及工作参数

Magna．560红外光谱仪(附OMNIC TQ软件)

光圈：100；动镜速度：O．6329；增益：自动；扫

描次数：32：分辨率：4；扫描范围：3200—2700cm一；

背景采集：每次测定样品前；光程为10mm的红

外石英吸收池。

2．2主要试剂

试剂：F．113(沸点47℃)；

标准油：发动机地面试验用煤油：

收稿日期：2003．10．09；修回日期：2003．12．22。

作者简介：田青风(1972一)，女，工程师，研究领域为液体推进剂。
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标准油储备液：准确称取1．00009标准油；

溶于1000．0InL的F—113中，配成1000m2／L的标

准油储备液。

2．3标准曲线绘制

根据清洗效果指标要求，取50mL容量瓶5

个，分别配制浓度为10mg／L、50mg／L、90mg／L、

170mg／L、210mg／L的浓度系列标准溶液。使用

TQ定量软件，用10mm吸收池，以F．113试剂空

白为背景进行红外扫描，设定峰值、基线等参数，

按步骤操作，仪器系统自动求算其标准曲线见图

l，此标准曲线的标准方程为y=0．0020缸+O．018，

其中，y为吸光度值，石为对应的煤油浓度值，x

的单位为mg／L。标准曲线相关系数为O．9997。

2．4样品分析

以F一113试剂空白为背景，进行红外光谱扫

描，然后将发动机清洗后的样品进行红外光谱扫

描，使用TQ定量软件，仪器自动在曲线上求算

出此样品中煤油的含量。若样品浓度太大，用

F一113稀释后再进行分析。

图1浓度一吸光度标准曲线

3结果与讨论

3．1精密度、准确度分析

用10mm吸收池，对不同浓度标准油进行6

次测定，其精密度和准确度见表1。结果表明，

此方法准确度高，精密度好。

表1相对标准偏差、相对误差统计表

标准油浓度(mg／L) 10．O 50．0 170．0

10．18 50．22 171．21

9．95 50．14 168．56

10．11 49．88 170．04

不同浓度标准油6次测定结果(mg，L)
10．25 50．07 168．45

9．90 49．96 169．22

10．12 50．10 168．77

平均值(mg／L) lO．09 50．06 169．38

相对标准偏差％ 1．3 1．2 1．1

相对误差％ +0．9 +0．1 —0．4

3．2实际样品分析

按本文所述，对几次发动机清洗后的样品进

行的分析、统计结果见表2。

由表2可知，此分析方法的准确度和精密度

满足实际测定需要，所制作的标准曲线范围也满

足实际测定需要。
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表2发动机清洗后F一113中煤油分析实例

取样日期 0717 0813 0814 0915 1112

样品来源 燃气发生器 煤油路 推力室 氧路 燃气发生器

65．67 17．60 56．0l 53．24 12．45

平行样测定结果
65．68 16．45 56．30 54．65 12．74

(mg／L)

65．78 16．46 56．16 52．50 12．55

煤油含量(mg／L) 65．71 16．84 56．16 53．46 12．58

二．

3．3灵敏度分析

由于红外区物质的摩尔吸光系数一般小于

103，灵敏度相对其他定量的仪器分析较低，主要

适用于常量及半微量分析。但对于我们实际要求

测定的煤油含量范围，用10砌1吸收池，可测到
几个毫克／升的煤油，灵敏度完全可以满足。

3．4干扰与消除

操作中，因溶剂挥发可能会造成正偏差；红

外光谱仪对环境(温度、湿度、通风)要求严格，

环境条件的变化会导致红外吸收光谱的漂移，引

起数据的变化。市售F一113应做蒸馏处理，以使

其在测定波数的吸收系数足够低而不干扰煤油在

此波数的吸收。处理后的F一113应贮存在密封的

全玻璃器中或其他合适的器皿中，以防止与空气

或其他物质(特别是塑料)接触产生污染。

4结论

试验结果及实际应用表明，红外分光光度法

测定F—113中煤油的含量，有关指标满足液氧／煤

油发动机清洗的技术要求。
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