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含氦天然气低温汽液

相平衡实验研究
姚 仁 智

(四川石油管理局威远天然气化工厂)

内容提要 为测定含氮天然 气低温汽
一液相乎衡数据 , 建立 了一套切实可 行 的

实脸装置
,

该装笠测得的数据 为含氮天然 气低温工程设计计算
、

新产 品开发提供 T

可靠依据
。

相平衡数据是定量分析和计算精馏
、

部

分冷凝
、

吸收和节流等过程的基础
。

没有可

靠的相平衡数据
,

就不能进行分 离 提 纯 设

计
。

通过实验测得的可靠的相平衡数据
,

是

设计计算中最希望采用的数据
。

建立本实验装置的 目的是测定含氦天然

气在低温下的汽
一液相平衡数据

,

有助 于 确

定降低氦溶损
,

提高氦收率的最佳操作压力

和温度等工作条件
; 也可为低温精馏工艺计

算和扩大设计提供可靠的汽
一 液 相 平 衡 数

据
。

相平衡实验方法较多
。

如蒸 汽再 平 衡

法
、

循环法
、

流动法
、

总压法
、

泡点
一
露点

法
、

色谱法
,

静态法
、

一次流过法等
。

根据需要和条件
,

我们选择了 “一次流

过法 ” 。

一次流过法是一次注入原料气 (可

以补充 )
,

并使之逐渐达到平衡状态
,

确认

平衡后取样分析
。

取样后便将平衡池内的汽

体
、

液体排净
,

然后重复实验手续
,

开始下

一次数据测定
。

它测定的数据有较高的准确

度
,

装置不复杂
,

容易实现
。

通过平衡池的

窥窗 (中压玻璃)
,

可直接观察池内物料状

态
,

如液体的出现
、

液面的高度及搅拌情况

等
,

便于调节控制
。

实验流程及设备

相平衡实验工艺流程如图 1
。

“
妥安

’‘

攫攫攫lll}}}
图 1 含氮天然气低温汽

一

液相平衡工艺流程

1
.

含H e天然气 2
.

减压阀 3
.

干燥气

4
.

压力表 5
.

平衡池 6
.

电磁搅拌

7
.

粉末真空管 8
.

电磁阀 9
.

杜瓦瓶

10
.

压缩空气 11
.

真空表 12
.

真空泵

13
.

汽相样 14
.

液相样

原料气由钢瓶经减压阀
、

干燥器
、

再经

压力调节入平衡池的冷凝盘管
,

予冷后入平

衡池的方形槽中
。

冷源液氮
,

盛于杜瓦瓶中
,

由压缩空气

加压
,

液氮经粉末真空管流向平 衡 池 体 下

部
,

分两路逆流向上
,

继后流入池体另两管

程
,

对池体进行冷凝
,

最后进入广 口杜瓦瓶

中
。

液氮进入平衡池的量
,

由温度控制仪
,

通过电磁阀来调节控制
。

实验时
,

整个系统先进行抽空
。

原料气

是净化后的含氦天然气
,

用膜式压缩机压入
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钢瓶内
,

压力为 14
.

7M P a左右
。

平衡池是小1 0 0 m m
,

h三艺公3认扭的黄 铜

棒加工制 作
,

池中心铣有长方形槽
,

槽的背
后坚向钻有 1 6 个

一

成穿池体的孔道 (孔道为冷
源液氮的通道 )

。

原料气入池前设有祯冷盘

管
,

位于池背的洞中
。

在池体
_

}:
、 一

卜部
,

对应设置 二 只 铂 电

阻
,

为测量温度元件
。

可测40 ~ 一 2 00 ℃
。

池

上方的铂电阻为控制温度的一次元件
,

使平

衡池上下温答为2℃左右 (个别达 5℃ )
,

温

差小于。
。

5 ℃
。

满足实验要求
。

窥窗位于正前方
。

由硬质中压 玻 璃 装

成
,

开缝尺寸
: 15 X 1 5 X s o m m

o

槽底部正中开孔小Zm m ,

焊有一根小内
-

lo m 的不锈钢管
,

为依相取样管
。

池体上部有一根小1 2 x l
、

长 1 20 二m
、

上

端封闭的铜管
,

下端与池体方形槽相通
,

内

有可
_

}二
一

下提升的搅拌器
、

是 由软铁棒和不锈

钢带叶片制成
。

在铜管外是电磁线圈
,

套此

线圈的铜管顶部升有小2 孔并焊有一根 紫 铜

管
,

为汽相取样管
。

为了便于观察套上广口杜瓦瓶后的平衡

池内的汽液两相界面及搅拌情况
,

特制的广

口杜瓦瓶留有一 条竖 50 m m
、

宽 巧 m m
,

夫

镀银的观察缝
。

温度
、

压力的控制与

测量汽液相搅拌器

1
,

温度的控制和测量

平衡池报度的控制和测量是用铂电阻温

度计为一次悠温元件
,

惠斯登直流单臂电桥

为信号的转换和变送
,

用检流计作测温电桥

的平衡指示
,

电桥显示的欧姆数
,

换算成温

度位即可
。

平衡池是用液氮为低温冷源
。

液氮的量

直接影响 , { 衡池温度的升降
。

温度的控制是

由温控电桥与精密温度自动控制仪组成
,

并

将其输出去触发控制电池阀的开闭
,

从而改

变液氮的通入量
,
以达到温度恒定

。

’

谧挂仪控制精度 12 5 0 士 0
.

5℃
。

精度等

级为。
.

04 级
,

温度测量精度可达 士 0
.

1℃
。

温度的波动幅度 < 0
.

5 ℃
,

温度 测 量 范 围

+ 4 0 ℃ ~ 一 2 0 0 ℃
。

2
.

压力测皿

压力测量是由一个精度为。
.

55 级
,

量程

为2
.

4 5MP a (2 5 k g f/
e m

“
) 标准压力表来测

量
。

压力表的最大误差为 8
.

6 K Pa 。

压力波动范围能控制在士 9
.

S K Pa 。

3
.

电磁 搅拌器

为使汽
一
液相充分接触

,

加快平 衡
,

采

用密封上下提升 式 搅 拌 器
,

搅 拌 频 率 为

1 H z 。

取样及成分分析

相平衡实验的汽液相组分常量H e 、

O
: 、

N
: 、

C H
‘

及微量H e 、

H
:

均采用气相色谱进

行分析
。

常量分析最大误差士 1% , 微量部 分 最

大误差 2 0 ~ 3 0 % (p p m 级 )
。

取样和分析时的操作是否正确
,

是相平

衡数据最大误差的来源
,

所以取 样 时 应 注

意
:

(1) 一定要达到平衡之后才取样
。

(2) 取样时应尽量避免破坏平衡
,

取样

前将压力略升高于原定压力的 1 %
,

而在取

样时允许压降 1 %左右
。

(3) 取样时进气速度应均匀
,

液相较汽

相略快
。

(4) 避免液相入汽相或汽相入液相
,

产

生污染
。

每一个实验条件
,

分析数据至少重复三

次以上
,

认为该条件下的数据可靠了
,

再改

作下一条件实验
。

实验方法和步骤

1
.

准备工作
。

天然气充入钢瓶使压力达
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到珍
.

7一 1 4 丁7MP a ,

液氮灌满杜瓦 容
’

器两

瓶以上
,

压缩空气充入钢瓶
,

使 压 力 达 到

1 3
.

7 ~ i才
.

了M P a 。

忿
.

压力
、

’

温度测控仪表处于正常状态
,

分析仪器
、

载气稳压电源正常
。

3
.

用原料气吹扫
,

置换整个系统 2 ~ 3次

后关闭取样阀
,

然后启动真空泵
,

’

抽空全系

统
。

4
.

抽合格后停真空泵
,

’

关闭通真空系统

阀门
,

系统通入原料气
。

升压
、

检漏系统压
力不降

,

确认不漏后套上广口杜瓦瓶
。

“几
‘

5. 通入液氮降温
,

随时补充原料气
,
以

保持所需压力的恒定
,

启动温度测控仪器
。

6
.

压力
、

温度达到指定值后 启 动 搅 拌

器
。

7
.

稳定温度
、

压力在半小时 以 上无波

动
,

即认为汽液两相已达到平衡
,

可以取样

分析
。

含氮天然气低温汽
一

液相平衡数据表

条 件 汽 相 组 分 (m ol % ) 液 相

表 1
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天 然 1够啤
度的降低

、

压力的增大而增加
。

在 一 12 5 仁

这条等温线的氦含量最低
。

压力降低
,
溶解

在液相中 的 H e (氦 溶 损) 减 少
。

压 力在

1
.

7 8MPa (表压 ) 以下
,

氦溶损最少 (1 0 ~

2 0 PPm )
。

(%一。芝)喇如。川

取样完毕后
,

将管道
、

平衡 池 内 之 气

体
、

液体排尽
。

一次实验结束
。

同一条件
,

需重复三次以上
,

到分析数

据十分接近为止
。

8
.

平衡时间
:

指定压力
、

温 度不 变 时

起
,

到取样时止
。

这段时间称为平衡时间
。

我们曾延长时间 到 6 0
、

ao
、

8 5 功 i。
。

其 结

果与 30 m in 取得的数据一致
。

取平衡 时 间

为 3 0 m in 可满足
。

数据及讨论

本实验装置建成后
,

作了两次调试和两

次数据测定
。

见表 1 (见上页)
。

1
.

氦的等温线见图 2 ,

氦的等压线见图

3
。

从图 2
、

3 可知 : 在液相中
,

氦浓度随温

汽相

资淘。

6
J,2

官头久勺扭喇‘H

.乡召伪

咖300200

�任山山),如‘汉

液相400300

一 125 一 129 一 134 ℃

八山山日).如‘川

2 4 6

图 3 H e 相平衡等压线

M Pa (读数 x o
‘

098 )

图2 氮在含氮天然气中的相平衡等退线

在气相中
,

氦的浓度随温度降低
、

压力

升高而增加
。

所以
,

从提高收率
、

减 少 H e

溶损
、
降低分馏塔的高度出发

,

液化天然气提
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产冰一。昌�节翻.2

氮的提浓塔的塔底温度以 一 1 25 ℃
、
1

.

78 MPa

左右操作为宜
。

2
.

N :
的等温线

、

等压线见图 4
、

图5 。

从图 4
、

5 可知
: N Z

在液相中的浓度
,
是随

温度降低
、

压力增大而增加的
。

一 13书℃

, 月甲‘ . ,-
. . . . . . . . . ,

一 一一 一
. . ‘, .

. . . ‘ , . , . ~ , .

液相

次一。署)喇加炯之

助10.

�伙工。署),和御么

4 6 8 1 0 12

M Pa (读数义 0
.

的忍)

图 4 N :

在天然气相平衡中的等温线

在气相中
,

N :
的浓度亦是随温度降低

、

压力增加而增加的
。

所以
,

分离N :
的操作条

件应取低温
,

在对分离氦有利的前提下
,

选

取较高压力
。

3
.

H :
的等温线

、

等 压 线 见 图 6
、

7o

H :

在液相中的量均小于ZOp p m
,

曲线 画 不

出来
。

H : 在汽相中的浓度是随压力增大
、

温

度降低而增加
。

此规律与H e 相似
。

图 S N :

在含氮天然气中的相平衡等压线

实验所测得低温相平衡数据
,

为有关天

然气低温工程设计计算
、

新产品开发提供 了

可靠依据
。

我们设计 4 N 5 ~ SN超高纯甲烷精

馏塔时
,

就是用我们自已测定的数据
,

已获

圆满成功
。

结 论

1
.

“一次流过法” 低温相平衡实验装
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19 盯年

液相呼
‘

H :
含量在ZOP PM以下

居

舅

00喃

三么d�碱相
.’H

M P a 读数 0
.

09 8

图6 红在含氮天然气甲的相平衡等盆线

操作为宜了这时氦溶损最少仃。~ 2 0P p m )
。

2
.

为自制的电搅拌器
,

效果好
。

平衡他

没有
“
窥窗

” ,

可观察池内情况
,

避免取样

时汽液相混合, 温度控制测量仪性能稳定
,

符合要求
。

压力虽为手调
,

仍能满足实验需

要 ,
自制的

“
粉末真空绝热杜瓦管

”
输送液

液氮
,

减少了液氮气化损失
,

使用效果良好
。

参加本工作的同志 有
:
陈 化 荣

、

陆 卫

东
、

李征幸
、

余辉琴
、

漆帮蓉
、

王学芳
、

胡

素珍等
。

参
‘
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⋯
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号
:

:
旧 .

1 2 5 一 1 2 9

图了 H :

在含氦天然气中的相平衡等压线

置
,

测定含氦夭然气在低温下的汽
一
液

_

相 平

衡数据是可行的
,

能满足要求
,

可为改进提

氦
一

「艺及 i受
一

计服务
。

液化天然气提氦的提浓

塔塔底温度以 一 1 25 ℃
、

压力为1
.

18 M P a
左右

固井催雄一单用锅护车蒸汽循环法

一种促使固井后水泥早期凝固的新 工 艺 方 法

—单用锅炉车蒸汽循环法
,

最近在川西南矿 区综

合大队井下作业中队试验成功
。

四川石油管理局川西南矿区深并固弃后一直采

用常温侯凝法
,

全井水泥凝固至少要花3 5天时间
。

影响了固井质量
、

钻井周期和钻井成本
。

1 9 86 年该矿综合大队在热水循环法的基础上进

行了
.

革新
,

改用单用锅炉将水烧成蒸汽后直接向井

里注入蒸汽
,

把注入温度提高到170 ℃
。

使井 底 返

出温度达到 1 0 0 ℃的技术要求
。

在音20 井试验 获得

成功后
,

继后又在包 12 井
、

界 19 和包 7井实施 也 同

样收到了很好的效果
。

实践证明
,

使用蒸汽循环法

水泥催凝时间只需5天
,

防止了固井后因候凝 时 间

长而发生串槽弊病
。

蔡仲华 供稿



4

W a y fo r R a is in g C a Pa e lty o f W a te r W ithd r a w a l by G a s Lift a n d APPlie a tio n o f

W Q一 1 In v e r se Lift W o rk in g B a r re l

In v ie w
o r a d a p ta oi一ity 二 n d e rree t iv e n e s。

廿 ‘h e t e eh n o lo g y 。 r w a t er w ith d r a w a一 b y

lift f o r t he flo记
e d w e l肠 w ith lo w P r璐. u re a n d

a n d t h r o u g h u . e ,

im 少
o v e m e n t

.
e o m 衅

r 认o n a n d

h ig h 件
r m e a biU t y in

a n a ly . i.
,

th e a r tic le

W e iy u a n G ie ld

d e m o n s tr a t. t h a t

g 皿吕

G a .

th e

W Q一1 in v e r s e Iift w o r k in g b a r r e l a n d r ele v a n t in v e r o e lift sys te m 15 a n e w g as lift te e h n o
-

lo g y h a v in g a la r g e e a p a e ity o f w a t e r w ith d r a w a l a n d m o r e m o b ility a n d u n iv e r已a lity
.

Zh
a
雌 De sh 此

S丁OR AG 〔 / 下RA N SPO R T AT旧N / S U R 「AC E CO NS下R UC T一O N

D e s ig n a n d T ria卜M a n u fa e tu re o f G Y一8 2 S u Pe rhig h Pr es su re V e s se l

Fr o m m a te r ia l se le e t io n
,
吕tr u et “r e , e a leu la tio n

,

m a n u fa e tu r e a n d d e te e tio n e te
. ,

the d e . ig n

a n d tr ia l
·

m 吕 n u f a e t u r e o f G Y一 8 2 . u
pe

r hig h p r朋s u r e v e朋e l a r e m o r e e o m p r e h e n . iv e ly . u m ut
·

a r iz ed in th i. p a p e r
.

It e a n 9 1、 e a r ef e r en e e to th e d e p a rt m en t s
Of d e . ig n in g

,

m a n u fa e t u r in g

a n d d e te e tin g t he sin g le
一

la ye r in t eg r a l fo r g in g s u p e r h ig h p r朋. u r e v es se l
.

L 1u L a ifu

C A S P RO CE S SIN G AN D U T IL!ZA T旧N

In d u st ria l T e st o f S eie e tive R em o v a ! o f H Z
5 b y U s in g A q ue o u s M D EA a t Pre ss u r

T h e in d us t r ia l te s t o f s e le o tiv e r e m o 丫 a l o f H Z 5 by u sin g a q u e o u s M D E A a t p r e ss u re h a d

b e e n d o n e o n t h e fir o t d e 吕u lf u riz in g u n it a t D ia n jia n l弓r e n e h o f C hu a n d o n g N a tu r a l G a s

p u r irie a t in g G e n e r a l P la n t
.

w he n t h e ha o d一in g 。a p a eity in 。 n e u n it i。 l肠 : 1 04
、

m 丫d
,

p r es s u r e 4 M Pa a n d R 7一 10
、

th e e o n e e n t r a t五o n o f H Z 5 in g o u r g ” 1. n o t l姗 th a n
20 %

th e q u a lit y o f 皿
r ifie d g a s 15 st a ble a n d u p to s ta n d a r d

, a n d 5 0 it n o t o n ly s a t妞fie . t he

q u a lit y r e q u ir e m e n t o f s o u r g a s fo r th e s u e e ee d in g sp lit
·
。tr e a m Cla u s u n it bu t a lso o b v io u s ly

r e d u ee s th e eo n s u m Pt io n o f th e u n it a n d t h e 10 5 5 o f n a t u r a l g a s p r o e e ss in g
,

o b ta in in g m o
·

r e e eo n o m ie b e n efit
.

W ‘”9 K d l’y u e

E x Pe r im e n ta l R e se a re h o n T o w T e m Pe r a tu re G a s 一

Liq u id Ph a se E q u ilib r iu m o f H e li
·

u m
·

Co n ta in in g N a tu ra l G a s

In o rd e r to d e t e r m in e th e d a t a o f lo w t e m p e r a tu re g a s
·

liq u id e q u ilib r iu m o f h e liu m
一e o n t a in

in g n a tu r a l g a s , a se t o f fe a 6 ible e x Pe r im e n t u n it 15 se t “ p a n d t h e d a ta m e a 吕u r e d f r o m

w h ie h e a n p r o v id e a r e lia ble b a 日19 f o r lo w t em p e r a t u r e e n g in e e r云n g d es ig n e a leu la tio n o f

h e liu m
·
c o n t a in in g n a t u r a } g a s a n d n e w p r o d u e t d e v e lo p m e n t

·

}公0 R e ”z hi


