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合成氨出口氨气浓度的分析方法探讨

卢向阳
海洋石油富岛有限公司� 海南� 东方� 572600

摘� 要：解决合成氨装置中氨含量分析检测结果波动大、不同分析者之间绝对差超标的问题，提高分析数据的准

确性和可靠性。方法：运用因果分析图识别影响分析精度的末端因素，通过现场试验和调查分析确认主要原因，制定

并实施针对性改进对策。结果：通过改进现场取样装置、更换取样容器材质、优化分析流程三项措施，将不同分析者

之间检测结果的绝对差由1.17%降低至0.28%，平行样极差由0.83%降至0.18%，均优于0.5%的目标值。结论：现场取
样点设计缺陷、橡胶球胆渗透氨气、样品放置时间过长是造成分析误差的主要原因，采取系统化改进措施后可显著提

升氨分析检测精度，为工艺优化提供可靠数据支撑。
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引言：合成氨工业是氮肥生产的基础，在现代农业

和化工领域占据着举足轻重的战略地位。在合成氨生产

过程中，氨含量的准确测定具有多重关键意义：它是合

成塔工艺参数调整的核心依据，直接关系到反应温度、

压力、空速等操作条件的优化设定；是催化剂活性评价

的重要指标，能够及时反映铁系催化剂的衰老程度和中毒

情况；更是装置安全运行的重要保障，过高的氨含量可能

导致后续冷凝系统超压或管道结晶堵塞。因此，建立高

精度、高重现性的氨含量分析方法，对于提升合成氨装置

的运行效率、降低能耗、保障安全生产具有不可替代的

技术价值。

1� 研究背景

1.1 工艺介绍
合成氨装置合成塔出口气体成分主要为：N2、H2、

NH3，其中NH3含量大约在15~ 17%（体积分数）。在工业分
析实践中，实验室普遍采用兰舒式吸收法（Lunge Nitrometer 
Method）进行氨含量分析[3]。该方法原理简明、操作便捷、

设备简单、成本低廉等优点，至今仍被国内外氮肥企业

广泛采用，成为合成氨分析领域的经典标准方法。其分

析原理基于酸碱中和反应的化学计量关系：氨气作为碱

性气体，能够与酸性标准溶液发生定量中和反应。具体

而言，将已知精确浓度和体积的硫酸标准溶液置于气体吸

收管中，使待测合成气样品以恒定流速通过该溶液，其中

的氨气组分被硫酸完全吸收并发生如下反应：

2NH3+H2SO4 = (NH4)2SO4

根据上述化学反应方程式，2摩尔氨气与1摩尔硫酸
完全反应生成硫酸铵。通过精确计量反应消耗的硫酸量

或测定反应后剩余气体的体积变化，即可依据气体状态

方程和化学计量关系计算出原始气体样品中氨的体积百

分比。该方法利用氨气与惰性气体组分在酸碱反应性上

的本质差异，实现了氨的选择性定量分离与测定，具有

较好的专属性和准确度，能够满足工业生产对氨含量分

析的技术要求。

1.2 研究目的
在实际生产过程中，实验室发现氨含量分析结果存

在显著波动，同一实验室不同分析者之间的测定结果差

异较大，给工艺人员调整操作参数带来困扰。本课题前

期初步调查显示，不同分析者测定结果的极差达1.17%，
同一人平行样最大极差为0.83%，远超工艺控制要求的精
度范围。这种分析误差可能导致工艺误判，影响合成塔

运行效率，甚至造成安全隐患。

本研究旨在通过系统识别影响氨分析检测精度的关

键因素，制定并实施改进措施，将不同分析者之间检测

结果的绝对差控制在0.5%以内，提高分析数据的准确性
和重现性，为工艺优化提供可靠的技术支撑。

2� 材料与方法

2.1 分析方法
2.1.1 兰舒式吸收法
采用25 mL浓度为0.1 mol/L的硫酸标准溶液作为吸收

液，将已知体积的合成气样品通入吸收管，氨气被完全

吸收后，剩余惰性气体（主要有N2、H2）收集于量气管

中，通过体积差计算氨含量。

2.1.2 数据收集方法
随机抽取4名检验人员，在同一时间从合成塔出口取

样，每人进行两次平行测定，记录测定值、平均值及极

差。采用极差法评价分析精密度，计算公式为：

R = X（max）-X（min）
其中，R为极差，X（max）和X（min）分别为测定
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结果的最大值和最小值。

2.2 原因分析方法
本研究采用因果分析图（鱼骨图）作为系统性识别

问题的工具[1]，从人、机、料、法、环、测六个维度全面

梳理影响氨分析检测精度的潜在因素。重点关注操作规

范性、分析仪器的密封性、取样设备的可靠性、取样容

器、标准溶液分析方法本身的适用性、识别现场取样环

境、温湿度等外部条件等。通过团队头脑风暴和现场调

研，识别出末端因素。

要因确认阶段综合运用现场试验和调查分析两种方

法，遵循"用数据说话"的原则。现场试验通过设计对比实验
获取量化数据，调查分析则通过查阅记录、人员访谈、现

场观察等方式收集定性证据。要因判定标准明确设定为双

重条件：一是对分析结果产生显著影响，以极差大于0.3%
作为量化阈值，该标准基于现状调查中最优水平的实际表

现；二是可通过改进措施消除，即属于可控的管理或技术

因素，而非不可改变的外部条件。两项条件同时满足方可

判定为要因，确保改进资源的精准投放和措施的有效落地。

3� 结果与分析

3.1 现状调查
课题开始前期，对4名组员进行比对试验，结果如表

1所示。
表1�活动前氨含量分析比对结果

序号 操作者
第一次分析

/%
第二次分析

/%
平均值

/%
极差
/%

1 A 15.23 15.96 15.6 0.73
2 B 15.66 14.85 15.26 0.83
3 C 14.79 15.10 14.94 0.31
4 D 14.96 15.64 15.30 0.68

由表1可知，不同分析者之间测定结果的极差达1.17%
（15.96%-14.79%），同一人平行样最大极差为0.83%，最
小极差为0.31%，表明分析精密度存在较大改进空间。以
最优水平（0.31%）为基准，结合工艺要求，确定目标值
为将不同分析者之间绝对差控制在0.5%以内。

3.2 要因确认
通过因果分析识别出7项末端因素，经逐一验证确认

3项主要原因：
3.2.1 现场取样点取样困难
合成塔出口取样点为直通式设计，高浓度氨气（约

17%）直接排放至取样区域，强烈刺激操作人员呼吸道，
导致取样动作过快，无法获得代表性样品。对比试验显

示（表2），快速取样结果比慢速取样偏低0.60-0.68%，
确认为主要原因。

表2�取样速度对比试验结果

操作者 慢速取样/% 快速取样/% 绝对差值/%
A 15.69 15.01 0.68
B 15.48 14.87 0.60

3.2.2 取样球胆渗透氨气
橡胶球胆对氨气具有吸附和渗透作用。对比试验显

示（表3），铝箔气袋与橡胶球胆测定结果相差0.63-0.77%，
橡胶球胆测定值显著偏低，确认为主要原因。

表3�取样容器材质对比试验结果

操作者 橡胶球胆/% 铝箔气袋/% 绝对差值/%
A 15.02 15.79 0.77
B 14.94 15.57 0.63

3.2.3 未及时检测
氨气极易溶于水（体积比约1:700），样品放置过程

中空气中微量水蒸气通过接口进入容器，导致氨气溶解

损失。时效性试验显示（表4），放置15 min后测定结果
下降约9%，确认为主要原因。

表4�样品放置时间对测定结果的影响

操作者 0min/% 5min/% 15min/%
A 15.52 14.77 14.1
B 15.63 14.71 14.01

3.2.4 培训不到位
培训不到位可能导致操作人员未按要求操作，误操

作可能导致分析误差大，经过确认，实验室有比较完备的

培训计划、记录，尤其对新员工，都会安排重点培训，并

且上岗前会对人员进行能力确认。经对操作人员实操考核，

所有人操作娴熟，关键要点掌握清晰。培训不到位不是

主要原因。

3.2.5 分析仪器密封性差
分析仪器密封性差会导致检测结束后刻度仍然变化

的情况，进而得到错误的结果。选取2人连接整套管路，
操作手法同日常分析时手法相同。连接完毕后，在进出

口、连接管位置涂抹试漏液，2min时间，观察是否产生
气泡，同时读取分析仪刻度。通过结果看出，无气泡产

生，读数未发生变化，整套系统密封较好，分析仪器密

封性差非主要原因。

3.2.6 标准溶液浓度不准确
如硫酸标液浓度不准，会使消耗的氨气摩尔体积不

准，致使剩余体积不准，最终导致结果的不准确。目前

实验室在用标准溶液都由专门的标液岗位人员制备，人

员技术较高，且硫酸标液制备并不困难，实验室也定期

开展标准溶液标定分析比对。标准溶液有效期都遵守国

家标准的要求，达到有效期后要复标。实验室领用标准

溶液也都有严格的把关，需要领用人和发放人同时签字
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方可有效。故标准溶液浓度不准非主要原因。

3.2.7 兰舒氏吸收法的适用性
兰舒式吸收法是目前合成气氨分析的主要方法，被各

大氮肥企业普遍采用，装置自建成以来就一直使用，技术

组前后2次编写《分析规程》，都将此方法纳入，因此兰
舒式吸收法不存在问题。

3.3 对策制定与实施
针对3项主要原因，按照5W1H原则制定对策并实施：
对策1：改进现场取样点
将直通式取样点改为三通式结构，增设放空管线将

废气导入高空。取样时先打开取样阀和放空阀置换管路，

再关闭放空阀进行取样。改进后4人比对极差降至0.41%，
操作人员未受氨气刺激。

对策2：更换取样工具
将橡胶球胆更换为4 L铝箔气袋[2]，消除材质吸附损

失，同时开展操作培训防止气袋爆裂。改进后4人比对极
差降至0.30%。
对策3：优化分析时间
梳理气体岗位所有分析任务，按重要性和时效性重

新排序，将合成塔出口氨气分析列为第1优先级，规定取
样回实验室后10 min内必须完成检测。改进后4人比对极
差为0.34%，全部按时完成。

3.4 效果检查
抽取6名操作人员进行效果验证，结果如表5所示。

表5�活动后氨含量分析比对结果

操作者
第一次

/%
第二次

/%
平均值

/%
个人极
差/%

总体极
差/%

A 15.77 15.60 15.68 0.17

0.28

B 15.59 15.53 15.56 0.06

C 15.52 15.70 15.61 0.18

D 15.63 15.72 15.68 0.09
E 15.49 15.56 15.52 0.07
F 15.60 15.70 15.65 0.10

结果显示，不同操作人员之间总体极差为0.28%，优
于0.5%的目标值；个人平行样最大极差为0.18%，较课题
开始前的0.83%降低78.3%。系统数据显示，3个月内分析
数据波动明显降低，目标实现。

4� 讨论

4.1 误差来源分析
本研究识别出的三项主要原因均集中于样品采集和

保存环节，而非分析方法本身或仪器精度问题。这一发

现表明，对于兰舒式吸收法这类经百余年验证的经典分

析方法，操作细节的控制比方法改进更为关键。现场取

样点的职业健康防护缺陷导致操作行为变异：原直通式

设计将高浓度氨气直接排向操作区，强烈刺激性迫使人

员加快取样动作，样品置换不充分，代表性下降。橡胶

球胆的材质吸附特性造成系统误差：橡胶分子链中的极

性基团与氨分子存在物理吸附，导致氨气渐进损失，使

结果持续偏低。氨气的高溶解性（水溶比约1:700）使其
对时间因素极为敏感，微量水蒸气渗入即造成显著损失。

三项因素相互独立但共同作用：取样代表性影响初始组

成真实性，材质吸附影响储存稳定性，时间延迟影响时

效完整性，需采取系统化对策组合方可有效解决。

4.2 改进措施的技术经济分析
三项改进措施均具有良好的技术经济可行性。取样

点改造采用三通阀加高空排放管线，设备投资仅需千元，

施工周期短，不影响生产，却彻底消除职业健康风险，保

障样品代表性，符合环保要求，投资回报率极高。铝箔气

袋替代橡胶球胆属耗材升级，单价虽为球胆的3-5倍，但
可重复使用且消除隐性成本，年度增加费用在可接受范围，

相对于百万吨级装置产能占比微乎其微。分析流程优化完

全通过管理手段实现，零投入却提升整体效率。三项措施

形成工程改造、耗材升级、管理优化的立体体系，技术复

杂度低、实施难度小、效益显著，适用于同类装置推广。

4.3 标准化与持续改进
为防止成果反弹，建立五项巩固措施：（1）修订操

作规程，固化技术成果；（2）完善交接班管理，实现经
验传承；（3）制定考核细则，强化执行自觉；（4）定
期检查取样点，确保设施完好；（5）开展比对试验，监
控质量状态。五项措施从技术标准、管理流程、人员考

核、设备维护、质量监控五个维度构建标准化体系，体

现"全员、全过程、全企业"原则，将隐性知识转化为制度
资产，确保持续有效。同时奠定未来改进基础，当系统

稳定后可启动新一轮PDCA循环，实现质量阶梯式提升。
5� 结论

（1）现场取样点设计缺陷、橡胶球胆渗透氨气、样
品放置时间过长是造成氨分析检测误差的主要原因。

（2）通过改进取样装置为三通式结构、采用铝箔
气袋替代橡胶球胆、优化分析流程确保10 min内完成检
测，可将不同分析者之间检测结果的绝对差由1.17%降至
0.28%，平行样极差由0.83%降至0.18%。
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