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T3清洗剂中煤油含量分析方法
李 宁，梁兴国，孟圈昌
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摘 要：为检测液氧／煤油发动机清洗后清洗剂中煤油含量，采用带温度程序的毛细管柱

气相色谱法对液氧／煤油发动机组件用T3清洗剂清洗后清洗剂中残留的煤油组分进行分离，所

得色谱峰峰形好且稳定。所选分析峰的峰面积与煤油含量在一定的浓度范围内呈线性关系。

考察了分析条件、分析方法的重现性、精密度及检测限。建立了T3清洗剂中煤油含量的分析

方法。该方法简便、快速、灵敏度高、检测限低，可用于判断液氧，煤油发动机组件清洗干净

与否的标准。
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Analysis method of kerosene

content in T3 cleaning agent
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Abstract：To detect oil content in T3 cleaning egent after washing a liquid oxygen／kerosene en-

sine component，capiUary gas chromatography with the temperature process WaS adopted to seperate

residual kerosene from T3 cleaning agent．The obtmned peak-peak shape is good and stable。the

peak areas of selected peaks and the content of kerosene is a linear relation in a certain range of

kerosene concentration．The analysis method for determining the kerosene content in T3 cleaning a—

gent is established under the consideration of reproducibility，accruacy and detective limit．This

method is simple，fast and has hish sensitivity，low detective limits．It Can be used to establish the

standard for clean level of the components been washed．
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0引言

液氧／煤油发动机是我国目前技术先进的液体

火箭发动机．该发动机最大的优点在于可多次重

复使用。每次发射或试验完成之后经回收清洗可

再次投入使用．极大地节省了费用。以前液氧／煤

油发动机组件是用F一113(氟里昂)进行清洗，

因其对大气层中臭氧的破坏太大，已被限制使用

并将很快淘汰。因而。开发出了环保型T，清洗剂

作为F一113的替代品．该清洗剂对煤油等烃类有

机化合物有着良好的清洗性能，但缺乏清洗效果

(清洗后清洗剂中煤油残存含量)的检测分析方

法。从而制约其大规模推广使用。

煤油是沸点范围较广的石油馏分．由成分复

杂的烃类化合物混合而成．色谱分析中出峰较多

且复杂．因此一般采用带温度程序的毛细管柱气

相色谱法进行分离并测定。通过大量试验考察分

析条件、分析方法的重现性、精密度及检测限，

建立了气相色谱法检测B清洗剂中煤油含量的分

析方法。本方法简便快速、灵敏度高、检测限

低，检测结果完全满足T3清洗剂的技术指标要求

和液氧／煤油发动机的清洗要求，为T3清洗剂的

推广使用铺平了道路。有望成为衡量液氧／煤油发

动机组件清洗干净与否的标准。

1分析试验

1．1仪器和试剂

试验仪器为GC一17A气相色谱仪(岛津国际

贸易有限公司)，配有氢火焰电离检测器、分流进

样器、色谱工作站(GC一17AATFw ver．3)。

试验试剂包括：

氢气：纯度>199．9％

氮气：纯度I>99％

T3清洗剂：新配

lg／L煤油标准储备溶液：准确称取100mg煤

油于100mL容量瓶中，加T3清洗剂至刻度线，

摇匀待用。煤油标准工作溶液由该储备液用T3清

洗剂稀释而成。

1．2分析条件

载气：氢气(50kPa)

氮气(70kPa)

空气(50kPa)

气化窒温度：260℃

柱温：初始温度为30℃，升温速率为20。C／min

色谱柱：非极性毛细管柱，中0．32mm，长30m

柱压：94kPa

进样量：llxL

分流比：1：10

检测器：氢火焰电离检测器

1．3试验方法

启动色谱仪，调整各参数至测定条件，基线

稳定后即可进行测定。

测定时。将配制好的标准溶液，用微量注射

器准确吸取l斗L，迅速注入气化室，停顿2s后

迅速拔出注射器进行分析。分析时间为10分钟。

在色谱曲线中选保留时间为4．87s的煤油组分峰

为分析峰，并测量该峰的峰面积。

2结果与讨论

2．1分析条件的选择与优化

2．1．1色谱峰的选择

在选定的分析条件下，色谱曲线中煤油有四

个峰形较好、峰面积较大且稳定的峰。绝对保留

时间分别为4．21s、4．87s、6．45s和6．58s。其中

4．87s处的峰峰形最好、峰面积最大。故选此峰

作为煤油含量分析峰，测量其峰面积进行研究。

2．1．2色谱柱的选择

由于液氧／煤油发动机所用的煤油是从石油馏

分中截取出来。再经过处理而成，是由成分复杂

的烃类化合物混合形成的，选用普通的填充柱，

分离效果较差。毛细管柱为开管柱，具有高效、

快速、高灵敏的优点。对复杂物质分离能力较

好。本方法选用非极性毛细管柱．内壁涂有

OV—l，柱长30m，柱内径0．32ram。试验表明T3

清洗剂和煤油中的各组分在该毛细管柱上均被完

全分离，并按沸点次序先后流出色谱柱，分析时

间仅为10分钟。
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2．1．3检测器的选择

气相色谱的检测器有热导池检测器(TCD)、

氢火焰电离检测器(FID)、电子俘获检测器

(ECD)和火焰光度检测器(FPD)等，常用的有

TCD和FID。FID对大多数有机化合物均能产生

响应，且响应速度快、灵敏度高，故适宜于痕量

有机物的分析。T3清洗剂和煤油中含有各种烃类

化合物，因此本方法选用FID作为检测器。

2．1．4分流比的选择

由于毛细管柱内径很细．涂渍的固定液仅几

十毫克，样品容量很小。因此进样量不能大，否

则会引起柱效率降低．色谱峰扩展、拖尾。一般

液样的进样量为10q～10之pL，这样小的进样量，

只能采用分流法进样，让少量样品进入毛细管

柱，大量样品放空。本方法所用岛津GC一17A气

相色谱仪具有分流器，进样量定为l¨L时，选用

几个分流比．并对分流比I：X和峰面积之间的关

系进行测试。

从测试结果得出：随着分流比I：X中X值的

减小。分析峰的峰面积逐渐增加，而且增加的幅

度逐渐趋于缓和。另外，由于用T3清洗剂清洗后

清洗剂中残存的煤油含量较小，X值越大，进入

色谱柱的煤油含量越小．影响检测器响应，对峰

面积测量的准确性也有影响，因此所采用分流比

的X值不宜过大。本方法选用的分流比为l：10，

所有峰均能出峰，峰形较好且稳定，峰面积大。

2．1．5气化室温度的选择

进样后要有足够的气化温度．使液体试样迅

速气化后被载气带入柱中。一般气化温度相当于

样品沸点或高于其沸点，比柱温高30～70℃。液

氧／煤油发动机所用煤油的沸点在170。2200C．因

此，选200℃、2200C、2400C、260℃、2800C五个

气化温度参考值对样品进行检测。试验表明气化

温度为2600C时。峰形、柱效、保留时间最佳。

2．1．6柱温的选择

柱温直接影响色谱峰分离效能和分析速度。

由于煤油的沸点范围较宽，宜采用程序升温法进

行分离，在较低的初始温度，沸点较低的T3清

洗剂中的组分先出峰，随着柱温的增加。煤油中

的组分按沸点由低到高依次出峰。这样做一方面

可以缩短分析时间。另一方面可以使沸点不同的

组分均能在各自适宜的温度下得到良好的分离。

固定升温速率为150C／min。以不同的起始温

度30℃、50℃、80℃和1000C进行分析，试验结

果表明随着起始温度的升高．‘分析时间缩短，但

沸点较低的B清洗剂中组分的色谱峰密集，分离

效能不好。固定起始温度为30℃，以不同的升温

速率5、10、15、20和250C／min进行分析，试验

结果表明随着升温速率的加快，分析时间缩短，

但当升温速率超过20。C／min时，高沸点煤油组分

的色谱峰过于密集。不利于分析。故本方法选用

起始温度为30℃．升温速率为20。C／min。

2．1．7重现性、精密度和稳定性

在选定的分析条件下．10次测量同一标准溶

液分析峰的峰面积．所得相对标准偏差RSD为

0．54％：10次测量不同标准溶液分析峰的峰面

积。所得相对标准偏差RSD为0．75％。在至少6

小时内该分析峰的保留时间和峰面积基本保持不

变。从试验数据可看出，该分析方法重现性好、

精密度高且稳定，满足煤油分析测试的要求。

2．2校准曲线和检测限

在选定的分析条件下。煤油在保留时间为

4．87s处峰的峰面积与其浓度在2．0×10巧一

1．OxlO-4mg范围内呈线性关系，线性回归方程为：

A=67．84+1．95xlOTM，(相关系数r=0．9993，样本容

量n=6)，检测限为1．Oxl0-6mg。

2-3样品测定和回收率试验

在选定分析条件下。对某样品按试验方法进

行测定。用标准曲线法求出样品中煤油的含量。

表I回收试验结果

Tab．1 Results of recycling experiment

等己测得量／(mg．L-I，回收率椭雠
5．00 5．19 5．06 5．04 103．8 101．2 100．8

8．00 7．94 8．07 8．15 99．25 100．9 101．9

10．00

15．00

10．17 9．70 9．84

14．82 14．87 15．13

101．7 97．0 98．4

98．8 99．1 100．9

25．oo 24．97 25．3 I 25．04 99．9 101．2 100．2

 万方数据



第34卷第5期 李 宁，等：T3清洗剂中煤油含量分析方法 62

测得该样品中煤油含量分别为11．43、1 1．47、

11．49、11．52、11．54mg／L，平均含量为11．49mg／L，

RSD为0．37％。在样品溶液中作回收实验，结果

见表1，计算回收率在97．O％一103．8％之间。

3结论

建立了简便、快速、准确、灵敏的毛细管柱

气相色谱分析T3清洗剂中煤油含量的方法，其

检测下限满足T3清洗剂的技术指标要求和液氧，

煤油发动机的清洗要求。并已成功地应用于实际

分析中。

在严格的操作条件下，T3清洗剂中各组分以

及煤油中的各成分均能从毛细管柱中很好的流

出，无拖尾、重叠现象。且所选分析峰的峰形

好、峰面积较大。说明所选分析条件较佳。

(上接第柏页)

(4)检测参数or和‰分别控制概率幅检测
带的最大宽度和最低位置，它们对振动检测系统

的性能起着决定性作用。

(5)基于发动机燃料涡轮泵壳体上的传感器

振动信号。提出的液体火箭发动机的振动故障检

测方法能及时地预报发动机振动故障．对于避免

发动机部件失效、提高发动机工作可靠性有着非

常重要的作用。
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