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己烷与油混合物成分及运动粘度测试探究

沈涵雅 *，常震宇，钱 海，刘 健

（中国石油化工股份有限公司催化剂北京奥达分公司，北京 101111）

摘 要：目的 烯烃聚合催化剂的制备过程中会产生大量含油的废己烷溶液（含油己烷）及含己烷的白油浆液（含

己烷油）。本文对含油己烷中油含量及含己烷油中己烷含量进行测试，并建立含己烷油中己烷含量与运动粘度关系

标准曲线。方法 使用旋转蒸发仪，利用重量法分别对含油己烷中油含量及含己烷油中己烷含量进行鉴定，针对含

油己烷，利用傅里叶变换红外光谱（Fourier Transform Ingrared Spectroscopy，FTIR）、核磁共振氢谱（1H-NMR）

对分离出的油进行定性鉴定。针对含己烷油，使用气相色谱（Gas Chromatography，GC）对收集到的样品进行鉴

定。配制 0%~10% 不同己烷浓度的含己烷油样品，测试运动粘度，建立起含己烷油中己烷含量与运动粘度关系标准

曲线。结果 含油己烷中油含量为 1.91%，1H-NMR 信号为 0.8 ppm 和 1.2 ppm，是长链烷烃特征峰。FTIR 与特种

油匹配度为 99.43，含油己烷中油主要为长链烷烃，符合白油光谱性质。含己烷油中己烷的含量为 0.58%，气相色谱

图中主要成分与回收己烷保留时间一致。含己烷油中己烷含量与运动粘度关系标准曲线 y=－210.16x+28.091，线性

相关系数 r2 =0.992。结论 含油己烷中油含量会直接影响己烷回收利用工艺条件控制，含己烷油中己烷含量会影响

白油粘度，从而影响浆液沉降速度。本研究可以为烯烃催化剂制备工艺条件控制提供支撑。
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0  引  言

在烯烃聚合催化剂的生产工艺中，使用低温己烷洗涤在高

温下混合的氯化镁 – 乙醇溶液与白油 / 硅油溶剂，使氯化镁 –

乙醇溶液急冷固化成型。这一过程会产生大量含有白油、硅油

的己烷废液（含油己烷）。为降低生产成本，减少危险废物排放

量，使用薄膜蒸发器对含油己烷进行分离回收。含油己烷中油

含量会直接影响己烷回收利用工艺中对相关条件的控制 [1-6]。为

便于催化剂运输及平稳进料，烯烃聚合催化剂通常与白油配制

成一定比例的浆液，白油中的己烷含量将影响影响白油粘度，

从而影响浆液沉降速度 [7]。

油类和烃类的含量主要测试方法有紫外分光光度法、傅里

叶红外光谱法、气相色谱法、重量法等 [8-14]。白油主要组分为

直链、支链烷烃和烷基取代的环烷烃，红外光谱法模型建立复 

杂 [8]，紫外分光光度法不能检测饱和烃类 [10]，白油沸点较高，难

以用气相色谱测试，因此本文使用旋转蒸发仪，利用重量法分别

对含油己烷中油含量及含己烷油中己烷含量进行测试。运动粘度

也被称动态粘度 , 是衡量液体在重力作用下流动时内摩擦力的一

个物理量。运动粘度与平均碳链长度具有高度线性关系 [7]。

本文探讨了烯烃聚合催化剂制备过程中产生的含油己烷及

含己烷油的成分分析方法，旨在对含油己烷中油含量、含己烷

油中己烷含量进行测试，并建立含己烷油中己烷含量与运动粘

度的关系标准曲线。研究采用旋转蒸发仪及重量法，结合傅

里叶变换红外光谱（Fourier Transform Ingrared Spectroscopy，

FTIR）、核磁共振氢谱（1H-NMR）对含油己烷中的油进行定性

鉴定，运用气相色谱（Gas Chromatography，GC）对含己烷油中

的己烷进行鉴定，同时配制不同己烷浓度的含己烷油样品测试

运动粘度以建立标准曲线。含油己烷中油含量影响己烷回收工

艺，含己烷油中己烷含量影响白油粘度和浆液沉降速度。本研

究成果在烯烃催化剂制备工艺条件控制方面具有重要的理论和

实践价值，为其精准控制提供了关键支撑，有助于优化生产流

程、提高产品质量和资源利用率。

1  材料与方法

1.1  实验仪器和试剂

G&G 电子秤（最大称量 1000 g；d=0.01 g）；IKA RV10 自

动控制型旋转蒸发仪；RC2 lite 冷却循环系统；Vacstar 数显型

真空泵；HK-265 石油产品运动粘度测定器 GB/T 265；毛细管

*通信作者：沈涵雅，硕士，工程师，研究方向为聚烯烃催化剂表征。E-mail: shenhanya.chji@sinopec.com 
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粘度计。

回收精制己烷；68# 白油；丙烯聚合催化剂浆液（提取含己

烷油）；含油己烷废液。

1.2  实验步骤

1.2.1 含油己烷中油含量测试

利用重量法对含油己烷中油含量进行测试。第一，用电子

秤对空的蒸发烧瓶进行称重，记录重量 m0；第二，在蒸发烧

瓶中加入约 100 mL 含油己烷，电子秤称重，记录重量 m1；第

三，利用旋转蒸发仪进行蒸馏，自动控制型旋转蒸发仪可以设

置多段蒸馏参数，由电机带动烧瓶恒速旋转，增大蒸发面积；

第四，将烧瓶置于水浴锅中恒温加热，通过数显型真空泵使蒸

发烧瓶处于负压状态，瓶内溶液在负压旋转烧瓶内进行加热扩

散蒸发，冷却循环系统为冷凝管降温，所蒸出溶剂在冷凝管内

匀速成滴落下；第五，记录每段蒸馏结束后烧瓶的重量 mx，待

无溶剂蒸出后，于烘箱内 70℃烘干烧瓶，记录重量m。用式（1）

计算油含量。

0

1 0

100%m m
m m

ω −
= ×

−油  （1）

1.2.2 含己烷油中己烷含量测试

利用重量法对含己烷油中己烷含量进行测试。首先用电子秤

对空的蒸发烧瓶进行称重，记录重量 mA；其次在蒸发烧瓶中加

入约 100 mL 含己烷油，电子秤称重，记录重量 mB；再次利用旋

转蒸发仪进行蒸馏，记录蒸馏结束后烧瓶的重量 mC；最后于烘

箱内 70℃ 烘干烧瓶，记录重量 mN。用式（2）计算己烷含量。

B N

B A

100%m m
m m

ω −
= ×

−己烷
 （2）

1.2.3 运动粘度测试

准备 11 个样品瓶，在 70℃ 下烘干 2 h，冷却至室温后使

用电子秤对空的样品瓶进行称重，在样品瓶中加入 50 g 68# 白

油， 依 次 加 入 0、0.5、1.0、1.5、2.0、2.5、3.0、3.5、4.0、

5.0、5.5 g 回收精制己烷，配制成 0%~10% 浓度梯度的含己烷

油标准溶液，测试运动粘度。

运动粘度测试遵循《石油产品运动粘度测定法和动力粘度计

算法》（GB/T 265—1988）[15]，使用水、蒸馏水、乙醇、己烷依次

清洗毛细管粘度计，并进行干燥。毛细管粘度计如图 1 所示。

图 1 毛细管粘度计

开启石油产品运动粘度测定器，恒温至 40℃，预热

30 min。在装样品前，将橡皮管套在支管上，并用手堵住管身 6

的管口，同时倒置粘度计，然后将管身 1 插入装着样品的容器

中，利用洗耳球将液体吸到标线 b，提起粘度计，恢复正常状

态，擦去多余样品，取下橡皮管套。将装有样品的粘度计放置

于 40℃ 恒温水浴的石油产品运动粘度测定器中，粘度计必须为

垂直状态，液面正好到达标线 a 时，开始计时，液面正好流动

到标线 b 时，停止计时，记录时间。用式（3）记录运动粘度 vt，

mm2/s。c 为粘度计常数，mm2/s2，τt 为样品流动时间，s。

t tcν τ= ⋅  （3）

2  结果与分析

2.1  含油己烷中油含量测试

利用重量法对含油己烷中油含量进行测试，根据己烷物性

参数，设置温度与真空度，旋转蒸发仪水浴锅温度 60℃，冷却

循环水－5℃。实验条件及数据见表 1。

表 1 含油己烷中油含量测试实验结果

序号 实验条件 质量 m（g）

0 空瓶 265. 42

1 空瓶 + 含油己烷 321. 47

2 旋转蒸发 + 烘干 266. 49

瓶中剩少量油状液体，其含量计算如式（3），为 1.91%

2 0

1 0

266.49 265.42100% 100% 1.91%
321.47 265.42

m m
m m

ω − −
= × = × =

− −油  （3）

在相同条件下，对该样品进行四次平行测试，结果如表 2

所示。相对标准偏差 RSD 为 1.05%，表示该方法具有良好的精

密度。

表 2 含油己烷中油含量测试精密度

序号 测试结果（%） 平均值（%） RSD（%）

1 1.91

1.91 1.05
2 1.88

3 1.93

4 1.91

分别取 1、2、4 g 白油加入含油己烷中，使用重量法测

试含油己烷中油含量。测试结果如表 3 所示，加标回收率在

95%~105% 范围内，表示白油未与己烷发生共沸，方法准确

度高。

表 3 含油己烷中油含量测试加标回收实验结果

序号 加标量（g） 测试结果（%） 加标回收率（%）

1 1.05 3.01 105

2 2.18 3.99 97

3 4.07 5.75 99

将收集到的油利用傅里叶变换红外光谱、核磁共振氢谱、

进行定性测试。根据测试结果，该样品主要为长链烷烃，符合

白油光谱性质。
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扫描原料己烷中重组分物质的 FTIR，在标准谱库中进行检

索对比，FTIR 能提示有机组分的主要官能团信息，如图 2 所

示。样品与特种油匹配度为 99.43%，提示该样品中有长链烷烃

信息。

图 2 含油己烷中油类样品红外光谱匹配图

用氘代氯仿溶解原料己烷中重组分物质，进行 1H-NMR

测试，得到氢原子在碳骨架上的化学环境，如图 3 所示，

1H-NMR 信号为 0.8 ppm 和 1.2 ppm，是长链烷烃特征峰。

图 3 含油己烷中油类样品 1H-NMR谱图

2.2  含己烷油中己烷含量的测试

使用离心机对丙烯聚合催化剂浆液进行离心，分离浆液与催

化剂，取分离出的白油浆液，利用重量法对含己烷油中己烷含量

进行测试。根据己烷物性参数，设置温度与真空度，旋转蒸发仪

水浴锅温度 60℃，冷却循环水－5℃。实验条件及数据见表 4。

表 4 含己烷油中己烷含量测试实验结果

序号 实验条件 质量 m（g）

0 空瓶 265.43

1 空瓶 + 含己烷油 300.566

2 旋转蒸发 + 烘干 300.362

含己烷油中己烷含量计算如式（4），为 0.58%。

B N

B A

300.566 300.362100% 100% 0.58%
300.566 265.43

m m
m m

ω − −
= × = × =

− −己烷
 （4）

在相同条件下，对该样品进行四次平行测试，结果见表 5。

相对标准偏差 RSD 为 2.75%，表示该方法具有良好的精密度。

表 5 含己烷油中己烷含量测试实验结果

序号 测试结果（%） 平均值（%） RSD（%）

1 0.58

0.58 2.75
2 0.58

3 0.56

4 0.60

分别取 0.5、1.0、2.0 g 己烷加入含己烷油中，使用重量

法测试含己烷油中己烷含量。测试结果见表 6，加标回收率在

95%~105% 范围内，该方法准确度高。

表 6 含油己烷中油含量测试加标回收实验结果

序号 加标量（g） 测试结果（%） 加标回收率（%）

1 0.52 1.09 98

2 1.06 1.65 99

3 2.04 2.68 103

使用气相色谱对收集到的样品进行鉴定，主要成分与回收

己烷保留时间一致（图 4）。

图 4 含己烷油中己烷样品气相色谱谱图
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2.3  含己烷油中己烷含量与运动粘度关系

用白油与回收精制己烷配制成 0%~10% 浓度梯度的含己烷

油标准溶液，并对运动粘度进行测试，结果见表 7，绘制标准

曲线（图 5），y=－210.16x+28.091，线性相关系数 r2 =0.992。结

果表明，在该浓度范围内，己烷含量与白油运动粘度之间呈现

出线性负相关关系，即随着己烷含量的增加，白油的运动粘度

快速下降。这种量化的关系可以为后续相关研究或实际生产过

程中的质量控制提供精准的参考依据，从而有效控制产品的性

能和质量。

表 7 含己烷油标准溶液与运动粘度关系

序号 w（%） u（mm2/s）

1 0.00% 28.28

2 1.03% 26.69

3 2.00% 24.31

4 2.99% 21.40

5 4.00% 19.55

6 4.99% 16.86

7 5.99% 14.93

8 7.00% 12.63

9 7.99% 11.01

10 9.00% 9.69

11 10.00% 8.11

5

3 2.00% 24.31

4 2.99% 21.40

5 4.00% 19.55

6 4.99% 16.86

7 5.99% 14.93

8 7.00% 12.63

9 7.99% 11.01

10 9.00% 9.69

11 10.00% 8.11

图 5 含己烷油标准溶液与运动粘度标准曲线

3  讨论与结论

本研究采用重量法，以旋转蒸发仪测定含油己烷中的油含

量，经四次平行测试，其相对标准偏差（RSD）为 1.05%，加标

回收率介于 95%~105% 之间，展现出良好的精密度与准确性。

同时，运用 FTIR 和 1H-NMR 对分离出的油进行定性分析，

结果表明该样品主要成分是长链烷烃，与白油的光谱性质高度

相符。

在含己烷油中己烷含量的测试上，同样借助旋转蒸发

仪，四次平行测试的 RSD 为 2.75%，加标回收率保持在 95%~ 

105%。通过 GC 对分离的己烷定性，得出其主要成分与回收己

烷的保留时间完全一致，进一步确保了测试结果的可靠性。

此外，通过配制 0%~10% 不同己烷浓度的含己烷油样品，

对其运动粘度进行测试，成功构建了含己烷油中己烷含量与运

动粘度的关系标准曲线，y=－210.16x+28.091，线性相关系数

r2 =0.992。

含油己烷中的油含量会直接影响己烷回收利用的工艺条件

控制，而含己烷油中的己烷含量又会对白油粘度产生影响，进

而影响浆液沉降速度。总体而言，本研究成果为烯烃催化剂制

备工艺条件的精准控制提供了坚实的理论支撑与数据依据，对

相关领域的生产实践具有重要的指导意义。
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