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［摘 要］通过对现有油中水分检测方法原理和齿轮油的组分及其水分监督需求的分析，发现现有方

法均无法准确快速检测齿轮油中的水分。以风电用新齿轮油和运行齿轮油为研究对象，通

过条件选择性试验、结果准确性研究和精密度测定，给出了可准确快速检测齿轮油中水分

的方法。该方法采用卡氏加热炉和卡尔费休库仑法水分分析仪联用，以压缩氮气或空气为

载气，载气经分子筛干燥后，通过套筒气针进出密闭的含有 1 g 油样和 1 mL 正庚烷测量

瓶，在 150 ℃下加热测量瓶分离、转移油样中水分，使其进入卡尔费休水分分析仪中进行

检测。该方法标定结果与外加水的理论值的偏差在±5%以内，精密度的重复性不超过

0.70x0.604 mg/kg，再现性不超过 0.64x0.714 mg/kg。 
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Study on the determination method of water content in wind turbine gear oil 

FENG Liping, YIN Wenbo, LONG Guojun, WANG Juan, LIU Yongluo, WANG Xiaowei, 

XIE Jialin, AN Yikun, ZHU Chunhong, CHEN Yuanyuan, SUN Shijun 

(Xi’an Thermal Power Research Institute Co., Ltd., Xi’an 710054, China) 

Abstract: Through the analysis of the principle of the existing methods for determination the water content in oil 

and the components of gear oil, as well as monitoring needs of water content in gear oil, it is found that the existing 

methods can not accurately and quickly detect the water content in gear oil. the new gear oil and running gear oil 

for wind power was selected as experiment object, through study of selection of test conditions and the accuracy of 

the results, it is found a method that can accurately and quickly detect the water content in the gear oil.This method 

is a combination of the Karl Fischer coulometry water analyzer and the heating furnace. With compressed nitrogen 

or air as the carrier gas, after the carrier gas is dried through the molecular sieve, it cross the sealed test bottle 

containing 1g oil sample and 1mL n-heptane by the sleeve air needle, Heat the bottle at 150 ℃，and transfer the 

water in the oil sample to enter the Karl Fischer water analyzer for detection. 
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在全球应对气候变化的大背景下，减少碳排放已

成为各国共识。作为碳排放主要来源之一，2020 年电

力和热力生产过程产生了全球接近 40%的碳排放[1]，

发展可再生能源、提高清洁电力供应比例，已经成

为实现碳中和的有效手段。风电作为可再生能源的

重要利用形式，近年来全球范围内的装机容量稳步

快速增长。据国际能源署（IEA）统计，全球风电装

机占电力总装机比例已从 2010 年的 3.5%增加到

2020 年的接近 10%，到 2030 年预计这一比例将稳

步增加至 14.4%[2]。风力发电进入了快速发展的轨
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道[3]，国家能源局发布 2021 年全国电力工业统计数

据，截至 12 月底风电装机容量约 3.3 亿 kW，同比

增长 16.6%。齿轮油主要应用于重负荷齿轮、轴承

的润滑，目前我国共有风机约 20 万台，在用齿轮油

10 万 t 以上，对应风机造价约 25 万亿元人民币，

齿轮油费用约 50 亿元人民币。作为风电机组润滑

用齿轮油，其运行状态、使用寿命直接影响风机主

齿轮箱乃至整个风电机组运行的安全性和经济性。

据统计，每个风场投产运行 8 年时，更换风机占比

为总风机量的 3%～10%，依此计算每年更换风机的

损失为 100 亿～300 亿元人民币，齿轮油的使用寿

命大多为 5～8 年，每年更换齿轮油的成本为 5 亿～

10 亿元人民币。目前，文献研究侧重于风机故障诊

断[4-5]和润滑油的再生恢复，对于风机故障的预防和

减缓运行设备中油质劣化速度进行的实质性研究

很少。 

齿轮油的分子结构及添加剂种类和含量决定

了水分在油中具有较大的溶解度，使其易于被水分

污染，对油品本身和设备产生的危害如下。 

1）影响润滑油膜的形成，降低油品的润滑性

能；导致亲水性的添加剂在水周围聚集，破坏添加

剂在油中分散成悬浮液的稳定性，导致添加剂的功

能丧失，并促进油品和添加剂分解为醇和酸，进一

步促进油品劣化，使油品酸值增加、黏度增大，产

生油泥。水分能够加速油品老化，当水分与铜或铁共

同存在时，油品的氧化速率上升 120 倍[6]，加快油品

劣化；一定条件下可使细菌和霉菌在油中繁殖[7]，这

些微生物一方面改变润滑油的成分，使润滑油的理

化性能和使用性能恶化；另一方面能够形成油泥堵

塞输送管路，并引起油品异味、接触材料腐蚀等[8]。 

2）齿轮油中的水分会造成油品乳化，加速齿轮

表面的锈蚀，甚至会在齿轮的微裂纹中产生氢脆化

效应，造成齿轮的疲劳剥落[9-13]。据统计，当油中溶

解水分（质量分数，下同）为 0.05%时，齿轮箱轴

承寿命下降约为 58%[14-15]。在运行过程中，当有少

量的游离或溶解水污染润滑油时，为设备发生电偶

腐蚀提供了离子流，为腐蚀创造了条件，腐蚀容易造

成点蚀、泄露、部件功能弱化甚至直接破坏，同时造

成氧化铁等磨料向油中释放，进而加速设备磨损—

油品劣化的循环。故水分存在会缩短润滑油的使用

周期，加速设备的磨损，严重影响设备的使用寿命。 

因此，本文提出了准确检测齿轮油水分的方

法，可减缓齿轮油的劣化，保证其润滑性能，减缓

设备磨损，以期从根本上降低风机的故障频率，对

保障设备运行的安全性和经济性具有重要意义。 

1 现有油中水分检测方法 

1.1 卡尔费休库仑法 

卡尔费休库仑法通过电化学方法测定水分，采

用该方法检测油中水分的国内标准有《石油产品、润

滑油和添加剂中水分的测定卡尔费休库仑滴定法》

（GB/T 11133—2015）[16]和《运行中变压器油和汽轮

机油水分测定法（库仑法）》（GB/T 7600—2014）[17]。

国外标准有 IEC 60814—1997[18]、ASTM D 6304—

20[19]。其中，GB/T 7600—2014 和 IEC 60814—1997

内容接近，GB/T 7600—2014 适用于变压器油和汽轮

机油中水分的测试，IEC 60814—1997 适用于绝缘油

中水分的测试。GB/T 11133—2015 和 ASTM D 

6304—20 内容相近，规定了使用自动滴定仪直接  

测定石油产品和烃类化合物水含量，也规定了间  

接测定样品水分的方法。但因为齿轮油黏度大，添加

剂复杂，且大部分的硫元素含量较高，在采用直接 

滴定法测定齿轮油的水分时，存在取样困难，检测过

程干扰因素较多，且极易导致电极污染，仪器损坏，

测定结果不准的问题；而在采用间接滴定法测定  

齿轮油水分时，操作步骤不明确，无法准确检测齿轮

油的水分，不能满足目前风力发电用齿轮油水分监

督的需求。 

1.2 蒸馏法 

蒸馏法是将含水油样与不溶于水的有机溶剂

混合，随后一并加入蒸馏仪分离出水分。采用该方

法的国内标准为《石油产品水分测定法》（GB/T 

260—2016）[20]，适用于石油产品、焦油及其衍生产

品，水分的测定范围为不大于 25%。该标准方法测

定过程是将被测定样和与水不相溶的溶剂共同加热

回流，溶剂可将试样中的水携带出来，不断冷凝下来

的溶剂和水在接收器中分离开，水沉积在带刻度的

接收器中进行计算，溶剂流回蒸馏瓶中。采用该方法

测定齿轮油水分时，每个样品 2 次平行试验需要样

品 200 g，石油馏分溶剂 200 mL，测定用时 1 天。 

风力发电机及火电厂磨煤机用齿轮油新油水

分测定采用该标准方法时，该标准规定试样水分小

于 0.03%时，结果报告为“痕迹”，无法给出准确

数值。故用该方法进行齿轮油水分测定时，需要样

品和有机溶剂数量大、耗时长、成本高、准确度差，

不能满足目前风力发电在用齿轮油监督的需求。 
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1.3 其他检测方法 

另外，油品水分测定目前还有色谱法[21]、介电

常数法[22-23]、红外光谱法[24-25]、《润滑油水分定性试

验法》（SHT 0257—1992（2004））[26]。但是齿轮油

具有黏度大、组分复杂，会导致色谱柱快速污染。

齿轮油中含有大量的极性添加剂和金属磨粒，这些

均会对上述方法中的水分吸收峰、介电常数等电参

数造成明显影响，进而对水分检测结果造成严重干

扰。故现有方法均无法准确快速检测齿轮油的水

分，需制定适用于齿轮油中水分的测定方法。 

2 试验内容 

本文采用卡氏加热炉和卡尔费休库仑法水分

分析仪联用（简称联用法）测定齿轮油中水分。该

方法将处于密闭体系中的齿轮油样品和正庚烷的

混合液保持在一定温度下，连续不断地通入干燥载

气，将样品中的水分汽化并转移到卡尔费休库仑法

水分分析仪的滴定池中，该水分和滴定池阳极生成

的碘按 1:1 的质量比发生卡尔费休反应，直至滴定

池中水分完全反应，依据法拉第定律，计算出样品

中的水分。试验对象为风力发电机组常用的新齿轮

油和运行齿轮油。 

将卡式加热炉与水分分析仪连接后，调整仪器

至备用状态，其中干燥剂为分子筛，载气为空气或

氮气，水分分析仪的滴定终点电解速度应不大于

0.15 μg/s 且可保持 1 min。将一定质量的齿轮油置

入测量瓶中，在不同条件下测试油样中的水分，研

究齿轮油中水分测定的测试条件及结果准确性。 

3 结果及分析 

3.1 载气选择试验 

因载气直接参与齿轮油水分的测定过程，在测

定过程中，水分分析仪测定样品转移出水分的同

时，亦检测载气中的水分（样品水分计算过程中该

部分水分已扣除）。为避免载气湿度大，加快电解液

的失效速度，影响测定结果，本文样品水分测试过

程中，载气的干燥程度可满足水分分析仪滴定终点

电解速度不大于 0.15 μg/s 且可保持 1 min。 

分别选用空气和氮气为载气，在除温度外其他

条件相同的情况下，对 4 个齿轮油样品进行了水分

测定，测定结果见表 1。在除流量外其他条件相同

的情况下，对 3 个齿轮油样品进行了水分测定，测

定结果如图 1 所示。 

由表 1 可见，在不同温度下，对不同样品，采

用氮气和空气做载气，均不影响测定结果。这说明

空气中虽存在氧气，测试过程中会发生氧化反应，

但是不影响油中水分的转移，故测定过程中载气采

用空气或氮气。 

表 1 载气类别选择试验结果 

Tab.1 Results of carrier gas type selection test 

样品名称 试验温度/℃ 载气类型 水分/(mg·kg–1) 

样品 1 150 
空气 600 

氮气 598 

样品 2 150 
空气 65 

氮气 65 

样品 3 170 
空气 141 

氮气 145 

样品 4 170 
空气 107 

氮气 100 

 

图 1 载气流速对齿轮油水分测定的影响 

Fig.1 Influence of carrier gas flow rate on determination of 

water content in gear oil 

由图 1 可见：载气流量在 20 mL/min 时，个别

样品测定结果偏低；载气流量在 40～60 mL/min 时，

测定结果一致性高。因此，测定过程中载气的流量

可选择 40～60 mL/min。 

3.2 干燥剂选择试验 

本文提出的联用法是通过载气转移水分到水

分分析仪的滴定池中，进行样品水分测定。故载气

的干燥非常重要，载气越干燥，测定过程中空白越

小，越利于保证测定结果的重复性和准确性。 

采用变色硅胶为干燥剂时，水分测定过程中 

水分仪滴定终点的电解速度达不到 0.15 µg/s，表明

变色硅胶对气体的干燥效果差，不适合做水分测定

过程的干燥剂。采用 3A、4A、5A、13X 4 种型号

的分子筛做干燥剂时，水分仪滴定终点的电解速度

均可达到 0.15 µg/s 以下。对同一样品采用不同型号

分子筛做干燥剂时，空白和样品的水分测定结果如 

图 2 所示。 

采用上述分子筛做干燥剂时，压缩空气经干燥
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后，水分测定的滴定终点非常易于到 0.15 μg/s 且可

保持 1 min；且经该分子筛干燥后的气体空白水分

测定结果和同一样品水分测定结果均相近，表明上

述 4 种分子筛均可作为联用法的干燥剂。 

 

图 2 不同分子筛干燥剂对齿轮油水分测定的影响 

Fig.2 Effect of different molecular sieve desiccants on 

determination of water content in gear oil 

3.3 水分转移方式选择试验 

3.3.1 直接加热转移水分 

样品中水分的测定过程是将样品直接处于密

闭体系的测量瓶中，保持在一定温度下，连续不断

地通入干燥的载气，将样品中的水分转移到水分分

析仪的滴定池中，对样品进行水分测定。不同温度

下各样品的测定结果如图 3 所示。由图 3 可见，通

过直接加热法测定齿轮油中水分时，测定结果随温

度升高而增大。这是由于合成齿轮油基础油的主要

成分为聚 α 烯烃和聚醚，其分子相对比较大，同时

含有多种添加剂，对齿轮油中处于不同位置的水分

子的迁移影响不同，进而导致从油中汽化转移需要

的温度不同。当加热温度升高到 170 ℃时，载气管

路中出现微量齿轮油分解产生的油蒸汽，继续升高

温度会导致油品分解产物进入滴定池，污染电极，

污染载气管路。故齿轮油水分测定采用直接加热转

移水分的方法不可行。 

 

图 3 水分转移加热温度对齿轮油水分测定的影响 

Fig.3 Influence of water transfer heating temperature on 

determination of water content in gear oil 

3.3.2 加热结合添加辅助溶剂转移水分 

通过添加辅助溶剂改变水分子的存在状态，破

坏基础油分子和添加剂对水分子迁移的影响，使油

样中的水分在油品分解温度之下实现完全转移。该

方法是向处于密闭体系中 1 g 样品不加辅助溶剂或

分别添加 1 mL 乙醇、石油醚、正庚烷后，保持在

150 ℃下，连续不断地通入干燥的载气，将样品中

的水分转移到水分分析仪的滴定池中，对样品进行

水分测定。测定结果如图 4 所示。由图 4 可见，相

比于直接加热转移齿轮油中水分，添加 3 种辅助溶

剂后，从油样中转移出的水分均有明显升高。该现

象说明在 150 ℃下加热转移油中水分时，添加辅助

溶剂后，降低或消除了齿轮油和添加剂对水分在油

中迁移的影响，使水分易于从油中逸出。但是 3 种

辅助溶剂的测定结果不一致，需要进一步确认测定

结果的准确性。 

 

图 4 辅助溶剂对齿轮油水分测定的影响 

Fig.4 Influence of auxiliary solvents on determination of 

water content in gear oil 

3.4 结果准确性测定 

通过外标法进行标定和判断，测定过程：对同

一齿轮油样品称取 2 份约 1 g（精确至 0.000 1 g）

的试样分别置入 2 个测量瓶中，并记录其质量 m1和

m2；然后向 2 个测量瓶中分别加入辅助溶剂，另外

向油样质量为 m2的测量瓶中加入 0.5 μL 的蒸馏水，

快速密封 2 个测量瓶，在一定温度下加热并转移试

样中的水分。测定 2 个测量瓶中样品的水分后，通

过差减法得到外加水的测定结果，测定结果与标 

准值 498.5 μg（实验室测试温度为 25 ℃，水的密度

为 0.997 044 g/cm3，0.5 μL 的蒸馏水的质量应为

498.5 g）比较计算其相对偏差。另外，为考察加入

辅助溶剂数量对测定结果的影响，同时对同一种溶

剂，进行了 3 个加入量的测定，测定结果如图 5 所
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示。由图 5 可见，同一样品不同温度下，乙醇和石

油醚作为辅助溶剂时，外加水测定结果一致性差，

且偏差出现在不同方向。正庚烷作为辅助溶剂时，

外加水测定结果随着温度升高，偏差逐渐减小，在

150 ℃下，测定结果的相对偏差最小。这表明采用

正庚烷作为辅助溶剂可改变齿轮油中水分的迁移

形式，使齿轮油中外加的水分在 150 ℃时可被完全

转移，且测试过程中干扰小。 

 

图 5 不同辅助溶剂在不同温度下外标法的偏差 

Fig.5 Deviation of external standard method for different 

auxiliary solvents at different temperatures 

3.5 油样中水分转移程度测定 

为检测试验条件下油样中水分汽化转移的完

全程度，选取水分不同的油样，在分别添加正庚烷

溶剂稀释和直接加热的条件下进行了外加水分的

标定测定，试验过程同 3.3 节，加热转移水分的温

度为 150 ℃，添加的正庚烷体积分别为 0、1 mL，

测试结果如图 6 所示。 

 

图 6 不同水分油样在添加助溶剂下外标法的偏差 

Fig.6 Deviation of external standard method for oil samples of 

different water contents with or without adding cosolvent 

由图 6 可见，当不添加辅助溶剂正庚烷，直接加

热对外加 0.5 μL 的水进行标定时，所采用的油样的水

分越低，标定结果与外加水的理论值的偏差越大。这

是由于合成齿轮油基础油的主要成分为聚ɑ-烯烃和 

聚醚，分子量高，黏度大，另外添加剂众多，其中

含有强极性物质，会影响水分迁移，导致部分水分

在该温度下不能被汽化和转移。对于同类样品，同

一测试条件下夹带水（不能被转移的水）总量相近，

如果油样本身的水分低，所夹带水的含量低，外加

水分增加油样的水分后，有一部分水分会转化为夹

带水；油样本身的水分越高，油样中夹带水的含量

高，通过外加水分增加油样的水分时，转化为夹带水

的量越少。添加辅助溶剂正庚烷后，相同条件下对外

加 0.5 L 的水进行标定时，无论所采用的油样水分

高低，标定结果与外加水的理论值的偏差均在±5%

内。2 组数据结果表明，在该试验条件下，通过添加

1 mL 正庚烷辅助溶剂，可使油样中的夹带水被释放，

油样中的水分可实现全部转移。 

3.6 方法精密度测定 

依据《石油产品试验方法精密度数据确定法》

（GB/T 6683—1997），用 14 个样品在 5 个实验室

内，按联用法进行了 2 次重复测定，将全部测定结

果汇总、验算，判断方差的一致性，对界外值和界外

实验室进行检验，并对所接受的测量值进行统计计

算，得到该方法的重复性为不超过 0.70x0.604 mg/kg，

再现性为不超过 0.64x0.714 mg/kg，其中 x 为 2 个试样

结果的平均值。 

4 结  语 

风电系统用齿轮油由于添加剂成分复杂，且大

部分含有较高含量的硫元素，采用卡尔费休库仑法

直接测定其水分时，伴有干扰测试结果的副反应发

生，同时极易造成电极污染，致使获得的测定结果

不准确，也易于导致卡尔费休库仑法水分测定仪的

电极损坏。另外，由于齿轮油使用过程中不可避免

会有磨损金属进入，及齿轮油复杂的组分含量和现

存水分测试方法原理的局限性，使目前的油中水分

检测方法均不适用于风电系统用齿轮油。 

本文提出采用联用法检测齿轮油中水分，并通

过研究给出了联用法的试验条件、准确度和精密度，

获得了可准确测定齿轮油中水分的测定方法。联用

法是以压缩氮气或空气为载气，载气经分子筛干燥

后，通过套筒气针进出密闭的含有 1 g 油样和 1 mL

正庚烷测量瓶，在 150 ℃下加热测量瓶分离、转移油

样中水分，使其进入卡尔费休水分分析仪中进行检

测。联用法的标定结果与外加水的理论值的偏差在 

±5%内，精密度的重复性为不超过 0.70x0.604 mg/kg，

再现性为不超过 0.64x0.714 mg/kg。 
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