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摘要!为研究机组运行中润滑油的性能衰变规律#采用有机元素分析$红外光谱分析$热重分析技术建立了机组运行中润滑

油多参数测定方法" 获得了润滑油碳氢比$碳硫比$红外光谱特征波长强度比$失重起始温度$失重终止温度$最大失重速率等

特征参数" 碳氢比显示润滑油基本由.Y

'

组成%红外光谱分析结果表明#润滑油是以长链烷烃为主#其与黏度数据比对分析发

现#波数为 ' :>'Z"Q 20

@)时#红外吸收峰高相对质量分数与黏度呈负相关关系%;_@̀;_曲线获得 : 个特征参数中#:

1

和:

,

是

润滑油稳定性的重要参数#润滑油在运行中不仅裂解生成小分子低沸点物质#同时也会聚合生成了一些难以氧化分解的高聚

物$胶质等#且B

,

与B

F

呈良好负相关关系#而B

F

与
&

\呈良好正相关关系"
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99润滑油常规理化分析对监测设备的润滑状态比

较有效#但其检验非常繁琐" 为探索快速有效检测

方法#采用有机元素分析 &G?'$红外光谱分析

&c;4X'$热重分析技术&;_'建立了机组运行中润

滑油多参数测定方法#并对各参数间相关性进行

分析"

有机元素分析在原油评价$有机化学品元素含

量测定$润滑油基础油结构族组成的预测有着广泛

的应用*) @!+

"

红外光谱分析技术在润滑油添加剂性能评估$

润滑油被燃油稀释程度测定$润滑油酸值测定*Q+等

方面都得到了广泛应用*A @S+

"

热分析技术分析周期短#需样量少&

,

)( 0E'#

测量温度范围宽#重现性好#精度高#广泛用于润滑

油氧化性能评价*S @)(+

%;_及 ;̀_曲线与运动黏度

和闪点的相关性研究*))+

%废润滑油裂解动力学研

究*)' @)!+

%润滑油添加剂热稳定性及加入添加剂后润

滑油的性能研究*>#S#)A @)>+

"

集有机元素分析$红外光谱分析$热重分析技术

对机组运行中润滑油多参数测定在国内润滑油行业

应用较少#运用红外光谱吸收峰相对质量分数的变

化与其他参数的相关性研究是新的尝试" 通过分析

测定润滑油碳氢比&.BY'$碳硫比&.BK'$外红光谱

特征波数强度比$失重起始温度$失重终止温度$最

,QS),
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大失重速率等特征参数#并将这些参数数据及黏度

数据进行比对分析#揭示润滑油各参数间的内在

关系"

;<实验部分

;>;<主要仪器

\?X4WGb25N,元素分析仪#德国G3,0,-7$%生

产%傅里叶变换红外光谱仪 I12*3,7"Q(( c;@4X#美

国;/,%0*c16/,%生产%K;?@AA:@c! 热重分析仪#德

国IGX̂ K.Y生产%#=> 电子天平&#G;;bGX#精度

为 (Z(() 0E'%;_用铂&U7'坩埚#德国 IGX̂ K.Y

生产"

;>=<实验材料

高纯氦气&体积分数为 ::Z:::['%高纯氧气

&体积分数为 ::Z::['%高纯氮气 &体积分数为

::Z::['%锡杯#瑞士 K$-716生产" 样品取自石化机

组运行中不同时间段润滑油"

;>?<仪器测定

)Z!Z)9有机元素.%Y%I%K质量分数的测定

称取 ' 0E润滑油样于锡杯中#包好" 利用德国

生产的 G3,0,-7$%\?X4WGb25N,元素分析仪进行

测定#样品充氧于 :>(i炉温下燃烧#采用标准品

K53F$-13$01+,绘制.$Y$I$K 工作曲线#计算润滑油

样品中有机元素.$Y$I$K的质量分数"

)Z!Z'9红外光谱测定

将润滑油样品均匀涂布于载玻片#利用美国

;/,%0*c16/,%I12*3,7"Q(( 型傅里叶变换红外光谱

仪&c;@4X'对润滑油样品进行分析#扫描波数范围

为 A(( VA ((( 20

@)

"

)Z!Z!9热重分析测定

称取样品 )( 0E于 U7坩埚中#利用德国

IGX̂ K.YK;?@AA:@c! 型热重分析仪对样品进行

分析#在加热环境为空气#流速为 >( 0bB01-#升温

速率为 )(iB01- 下#由室温升高至 "((i进行

测定"

=<结果与讨论

=>;<润滑油样品中有机元素 A"R"X"S质量分数

的测定

润滑油中有机元素测定结果如表 ) 所示" 由表

) 可知#该润滑油基本由 .$Y组成#其中含少量的

I$K#)QA + 的样品中 I最高质量分数达 (Z!:[#K

最高质量分数达 (Z!"[#.BI和.BK原子比分别为

'>'ZAS 和 "':Z((#达最小" 说明该润滑油变质较为

严重"

表 ;<润滑油中有机元素测定结果

取样时

间B+

元素质量分数B[ 原子比

I . Y K .BY .BI .BK

Q' (Z(! S>Z(! )AZ:( (Z)A (ZAS !!(:ZA! )""QZS>

)(S (Z(S SAZ)A )AZS> (Z(Q (ZAQ ))QSZ'A !(!>Z):

)!> (Z(> SAZ"Q )AZA: (Z') (ZA: ')!AZ!S ))((ZS>

)QA (Z!: S!Z:A )!Z>( (Z!" (Z>' '>'ZAS "':Z((

):> (Z'S SAZ'( )!ZS" (Z): (Z>) !>(Z"( )):!Z'"

'!! (Z'" SAZ:A )!Z:" (Z)A (Z>) !Q"Z(S )"!AZ")

'S: (Z!> S>Z>: )!Z"' (Z'" (Z>' 'S:Z!Q SSSZQQ

!"! (Z): SAZQQ )AZA! (Z(> (ZA: >)AZ)( AS(!Z"S

!S" (Z)! S!Z>A )AZAS (Z(" (ZAS Q"(Z!: !QQ>Z>A

=>=<红外光谱测定结果

由 'S: + 润滑油样品的红外光谱图可知#

' :>'Z"Q$' :'(Z"A 20

@)和 ' S>!Z!S 20

@)处的吸收

峰分别为/.Y

!

和/.Y

'

/的伸缩振动吸收峰#

) A"(Z)A 20

@)处的吸收峰为/.Y

!

和/.Y

'

/的

./Y变形振动吸收峰#) !Q"ZSQ 20

@)为/.Y

!

弯

曲振动吸收峰#Q'(Z'S 20

@)处的吸收峰为分子中

/&.Y

'

'

(

/链节的 ./Y面外弯曲振动吸收峰"

说明该润滑油是以长链烷烃为主"

润滑油红外谱峰强度归一化结果如表 ' 所示"

由表 ' 可知#在机组运行过程中#润滑油无论是氧

化$分解$缩合$碳化都会改变其官能团在红外谱图

中的强度#从而引起各峰归一化结果的变化" 吸收

峰强度相对质量分数随时间的变化趋势为!波数 '

:'(Z"A 20

@)和 ' S>!Z!S 20

@)变化趋势一致#且与

波数 ) A"(Z)A$ ) !Q"ZSQ$ Q'(Z'S 20

@) 的变化趋

势相反"

表 =<润滑油红外谱峰强度归一化结果

取样时

间B+

峰高相对质量分数B[

Q'(Z'S

20

@)

)!Q"ZSQ

20

@)

)A"(Z)A

20

@)

'S>!Z!S

20

@)

':'(Z"A

20

@)

':>'Z"Q

20

@)

Q' 'Z>" QZ": )AZ'Q ''Z"' '>ZQ: ''Z'(

)(S (Z(( 'Z:Q SZQQ 'AZSS A)Z(' ')Z>(

)!> 'Z>S :Z(> )AZ:! ''Z(" 'AZ!> ')ZS'

)QA !ZA' )(Z() )>Z:> ''Z(A '!Z:A ')Z::

):> !Z() :Z': )>Z"A '!Z): 'AZ:A '!Z('

'!! )ZQ> QZ)> )!Z'S 'AZSS 'SZQ' 'AZ''

'S: 'Z'" SZA( )AZ"' 'AZ(: '"Z:' '!ZQ)

!"! )Z!Q AZ:> )(ZSA '!Z:Q !)Z>) ''Z!)

!S" )Z!S AZS! )(ZS) 'AZQ: !'ZSQ '!Z)'

,SS),
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=>?<热重分析结果

润滑油热重测定获得的;_$ ;̀_曲线如图 ) 所

示" 由;_$ ;̀_曲线可获得润滑油各特征参数!:

1

为起始点温度&i'%:

,

为终止点温度&i'%B

,

为终

止点时的失重量&['%:

&

为最大失重速率时温度

&i'%

&

为最大失重速率&[B01-'%B

F

为终止点后

失重量&['%:

&

为终止点后最大失重温度&i'%

&

\

为终止点后最大失重速率&[B01-'%B

%

为失重终

点时残留质量分数&['" 热重测定润滑油各特征

参数结果如表 ! 所示"

图 )9润滑油的;_@̀;_曲线

表 ?<润滑油$]N!$]特征参数

取样时间B+ Q' )(S )!> )QA ):> '!! 'S: !"! !S"

:

1

'>(Z)( 'A:ZS( 'A)ZA( 'ASZ)( '>"ZQ( 'A)ZQ( 'A>Z:( 'A(Z:( 'A)Z>(

:

,

!>AZQ( !!:ZS( !AAZ:( !"!Z'( !>>ZQ( !>"ZS( !>QZQ( !"QZA( !>)Z((

B

,

S!Z:' S>Z(! S"Z:) S"ZQ" SQZ:A S:Z(' SSZ:: S:Z!) SSZ:Q

:

&

'SQZ!( 'S:Z(( ':>ZS( ':'Z!( ':>Z:( !))Z>( ':AZQ( ':"Z:( !(>ZQ(

&

)(Z(: :Z"" SZSS :Z!Q :Z(" SZ') SZ)S SZSQ :Z'"

B

F

)>Z>) )AZA> )'Z"" )'ZS) )'Z'( )(ZA' )(Z:( )(ZQ> )(Z"(

:

&

\

>''Z"( >'AZQ( >)'ZA( >):ZA( >''Z:( >)(ZS( A:"Z)( >):Z>( >''Z"(

&

p )Z'' (Z:( (ZSA (Z:( (ZS> (Z>Q (Z"A (ZS> (Z"Q

B

%

(Z:: (Z:) (Z:" (ZA( (Z)S (Z"S (Z>Q (Z!A (ZS(

99:

1

是指热重分析测定润滑油时起始点失重时

的温度#其值表征润滑油的稳定性" :

1

越高#润滑

油越稳定"

&

为最大失重速率#是 ;̀_的峰值数#此时润

滑油氧化裂解及挥发速率达到最大#该最大速率时

的温度为:

&

"

:

,

是指;_曲线终止点温度#也是润滑油在高

温下氧化生成难分解物质的起始分解温度点#他是

衡量润滑油变质情况的重要参数" 由表 ! 可知#润

滑油:

,

在高值时#:

1

反而呈低值#说明润滑油在运

行中不仅有润滑油裂解生成小分子低沸点物质#同

时也有高温$氧化$金属催化等作用聚合生成了一些

难以氧化分解的高聚物$胶质等成份" 这体现在图

) 的 ;_@̀ ;_曲线上#终止点温度后存在的 ) 个

小峰"

B

,

与B

F

的关系如图 ' 所示" 由图 ' 可知#终

止点时的失重量&B

,

'与终止点后失重量&B

F

'呈良

好负相关关系"

B

F

与
&

\的关系如图 ! 所示" 由图 ! 可知#终止

点后失重量&B

F

'与终止点后最大失重速率&

&

\'呈

良好正相关关系"

)/B

,

%'/B

F

图 '9B

,

与B

F

的关系

)/B

F

%'/

&

\

图 !9B

F

与
&

\的关系

=>@<红外吸收峰强度与碳氢比的关系

在运行过程中润滑油分解生成了一些低沸点的

小分子物质#从而引起/.Y

!

的增加#从而使/.Y

!

,:S),
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变形振动吸收峰增强" 同时由于高温分解失氢而使

.BY有所上升" 在波数为 ) A"(Z)A 20

@)时#红外吸

收峰强度与碳氢比的关系如图 A 所示" 由图 A 可

知#同一时间润滑油样的红外吸收峰强度相对质量

分数与其.BY原子比呈良好的正相关性"

)/峰高相对分子质量%'/.BY原子比

图 A9红外吸收峰高相对质量分数与

.BY原子比的关系

=>G<红外吸收峰强度与黏度的关系

波数为 ' :>'Z"Q 20

@)时#红外吸收峰强度与黏

度的关系如图 > 所示" 由图 > 可知#红外吸收峰高

相对质量分数与黏度呈负相关关系" 润滑油在运行

过程中分解生成了一些低沸点的小分子物质#从而

造成运动黏度值呈下降趋势#引起/.Y

!

的增加#从

而使/.Y

!

伸缩振动吸收峰增强"

)/峰高相对分子质量%'/黏度

图 >9红外吸收峰高相对质量分数与黏度的关系

?<结论

&)'通过有机元素分析#.BY比接近 (Z>#认为

润滑油基本由.Y

'

组成#其中含少量的I$K"

&''红外光谱分析结果表明#润滑油是以长链

烷烃为主#波数为 ' :'(Z"A 20

@)和 ' S>!Z!S 20

@)的

峰吸收强度相对质量分数变化趋势一致#但与波数为

) A"(Z)A$) !Q"ZSQ$Q'(Z'S 20

@)的变化趋势相反"

&!'由;_@̀;_曲线获得 : 个特征参数中#:

1

和:

,

是润滑油稳定性的重要参数#:

,

高时:

1

低#反

映润滑油在运行中不仅有润滑油裂解生成小分子低

沸点物质#同时也有高温$氧化$金属催化等作用聚

合生成了一些难以氧化分解的高聚物$胶质等成份"

B

,

与B

F

呈良好负相关关系#而B

F

与
&

\呈良好正相

关关系"

&A'波数为 ) A"(Z)A 20

@)时#红外吸收峰强度

相对质量分数与.BY原子比呈良好的正相关性"

&>'波数为 ' :>'Z"Q 20

@)时#红外吸收峰高相

对质量分数与黏度呈负相关关系"
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