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(57) Abstract: The present invention provides a pretreatment method for
preparing ultrapure hydrogen and ultrapure oxygen, comprising the steps of:
introducing desalted water into the top of a storage tank through a desalted
water pipeline before the desalted water enters an electrolytic bath; mean-
while, using hydrogen or oxygen as a stripping gas, introducing the stripping
gas into the top of the storage tank through a gas supply pipeline, and per-
forming atomization and stripping pretreatment on the desalted water; intro-
ducing hydrogen or oxygen into the bottom of the storage tank through the
gas supply pipeline before the desalted water enters the electrolytic bath, and
using hydrogen or oxygen to perform bubbling and redundant stripping on
the pretreated desalted water and provide micro-positive pressure shielding;
and performing water-mist separation on an exhausted gas of the storage tank,
capturing moisture in supersaturated water vapor in the exhausted gas, and
recycling the moisture into the storage tank. According to the pretreatment
method provided by the present invention, the desalted water after the strip-
ping enters the electrolytic bath to be decomposed into hydrogen and oxy-
gen, and then is subjected to catalytic oxygen/hydrogen removal, condensa-
tion drainage and adsorption drying by a molecular sieve to produce ultrapure
hydrogen meeting the requirements of GB/T 3634.2-2011 and ultrapure oxy-
gen meeting the requirements of GB/T 14599-2008; moreover, the costs of
production, devices and maintenance are all greatly reduced.
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(57) 摘要:  本 发 明 提 供 一 种 制 备 超 纯 氢 和 超 纯 氧 的 预 处 理 方 法， 包 括 步 骤： 在 除 盐 水 进 入 电 解 槽 前， 除 盐 水

经 除盐 水 管 道 导 入 于 储 存 罐 顶 部； 同 时， 使 用 氢 气 或 氧气 作 为 吹 脱 气， 经 供 气 管 道 导 入 于 储 存 罐 顶 部， 对除
盐 水 进 行 雾 化 和 吹 脱 预 处 理； 在 除 盐 水 进 入 电 解槽 前， 通 过 供 气 管 道 导 入 氢 气 或 氧 气 到 储 存 罐 底 部， 使 用
氢 气 或 氧 气 对 已 完 成 预 处 理 的 除 盐 水 进 行 鼓泡、 冗 余 吹 脱 和 提 供 微 正 压 屏 蔽； 对 储 存 罐 的 排 气进 行 水 雾 分
离， 捕 捉 其 中 的 过 饱 和 水 汽 中 的 水 分 并回 收 至 储 存 罐。 本 发 明 提 供 的 预 处 理 方 法， 经 吹 脱后 的 除 盐 水 随 后
进 入 电 解 槽 分 解 成 氢 和 氧、 之 后 通过 催 化 脱 氧 / 氢、 冷 凝 排 水 和 份 子 筛 吸 附 干 燥， 产出 符 合 GB/T 3634.2-2011
要 求 的超 纯 氢 和 GB/T 14599-2008 的 超 纯氧， 同 时 生 产、 设 备 和 维 修 各 成 本 都 大 幅 度 降 低。
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说明书

发明名称: 一种制备超纯氢和超纯氧的预处理方法

技术领域

[0001] 本发明属于工业制氢中的水电解技术领域，具体涉及一种制备超纯氢和超纯氧

的预处理方法。

背景技术

[0002] 现时用来生产氢气所使用的工业水电解装置工艺流程（基本工艺流程见[图

1]），包括但不限于现时主流的水电解技术如碱性水电解（ALK），以及新兴的

水电解技术如质子交换膜水电解（PEM）、阴离子交换膜水电解（AEM）和固

体氧化物水电解（ SOEC），当中PEM已用于许多新建项目，欧洲专利EP36492

76B1亦公开了此水电解技术生产氢气。工业水电解装置工艺流程一般都是把除

盐水（软化水）从储存罐（101）送进氢液分离器（301），随后注入电解槽（2

01），在直流电的电解作用下，将水分解成"粗"氢气和"粗"氧气。粗氢和粗氧分

别经冷却送入各自的气液分离器（301和311）进行气液分离、之后通过各自的冷

却/捕滴/气液分离设备（401和411）除雾和除水。粗氧一般被视为副产品，通常

是被排弃。粗氢经除水后进入脱氧装置（501）,在催化剂的作用下，粗氢中的小

量氧气与氢气发生化合反应生成水。大部份的氢中水在冷凝后被排走。剩余的

二氧化碳和微量水分在通过份子筛吸附干燥器（601）时被清除。所产出的产品

氢是符合GB/T 3634.2-2011对纯氢的技术要求，但逊于GB/T 3634.2-2011对高

纯氢和超纯氢的要求。[备注：本说明书提及的“超纯氢”、“高纯氢”和“纯

氢”是指符合中国国家标准GB/T 3634.2-2011规定的超纯氢、高纯氢和纯氢的

氢气。（见后表4）]

[0003] 主要原因是溶解在除盐水中的各种空气成份（氧、氩、氮、一氧化碳、二氧化

碳和甲烷），都会在电解槽水分解的过程中一并释出，成为产品氢中的杂质。

如上段所述，氧、二氧化碳和水分在脱氧装置（501）和分子筛吸附干燥器（60

1）后纯化处理过程中被有效清除。而一氧化碳和甲烷，由于其溶质量极低，释

放到产品氢的杂质量分别少于0.001ppbV和0.05ppbV，少于超纯氢对一氧化碳和
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甲烷杂质量的技术要求。余下的氩和氮，由于其惰性化学反应的特性，现时普

遍的水电解装置是无法清除。依据亨利定律（Henry’s Law）,释放出的氩和氮

在产品氢的成份分别可以高达0.24ppmV和9.1ppmV。导致产品氢逊于高纯氢和超

纯氢的技术要求。

[0004] 氢气中的氩和氮杂质，由于它们惰性化学反应的特性，对大部分使用氢气的生

产工业都没有多大影响，所以对氢气中的氩和氮一直都没有特别要求。但由于

近年不小新发展的高科技行业在氢气应用方面，对质和量的要求都不断提升，

特别是涉及半导体生产的应用，如极紫外光刻（EUV lithography）和硅薄膜沉积

（silicon thin film deposition）等，而晶圆外延（epitaxy）在2018年更开始要求氢

中氩不能多于70ppbV。氩和氮，也因为它们惰性化学反应的特性，要把它们从

氢气中清除出来，确实是一项极为困难的作业。目前一般都只有采用钯膜扩散

或低温吸附的后处理方法去清除。

[0005] 钯膜扩散装置的优异功能是把已达纯氢规格的氢气，进一步提升至高纯氢或超

纯氢。当纯氢连同混合在其中的杂质（包括氧、氩、氮、和二氧化碳）进入钯

合金膜管束时，氢分子会被钯膜表面吸附、解离、溶解成氢原子、从钯膜的一

侧扩散到另一侧、释出后的氢原子再化合成氢分子并脱附。除氢外，其他气体

均不能通过钯膜，从而把纯氢净化达至超纯氢。然而，钯膜扩散方法却存在不

小缺点，包括设备成本贵，高能耗，使用寿命和氢脆问题，阐述如下：

[0006] 缺点1.钯本身是一种颇为稀有的贵价金属元素；

[0007] 缺点2.要维持高效透氢率,一般钯膜扩散的工作温度需要提高到300-500oC；

[0008] 缺点3.长时间高温会使钯膜的寿命缩短；

[0009] 缺点4.工作温度失稳（如遇电源波动的情况下）会引起氢脆问题。

[0010] 导致应用此纯化方法的资本、生产和维护成本极为高昂。

[0011] 低温吸附同样是把已达纯氢规格的氢气，进一步提升至高纯氢或超纯氢。目前

普遍都是使用双筒罐安排，一吸附一再生轮替运作。筒罐大多采用同轴三层结

构。中心筒罐充填分子筛，内夹层浸泡液氮，外夹层为真空隔热层。吸附时，

液氮提供-196oC的低温状态进一步提升分子筛的吸附效率。再生时，250oC的反

吹促使分子筛把杂质更彻底地脱附。同样，低温吸附方法也存在不小缺点，包
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括设备制造技术复杂，需要增设额外液氮供辅设施，耗氮、耗电和维护困难，

阐述如下：

[0012] 缺点5.同轴三层结构筒罐（或真空夹层筒罐内装液氮热交换器）的制造技术要

求高；

[0013] 缺点6.除低温吸附装置外，还需要增设液氮供辅系统，包括液氮槽车停泊及卸

载区和卸载设施、液氮真空隔热储槽、真空输液管道和再生加热器；

[0014] 缺点7.多出额外的液氮和用电生产成本；

[0015] 缺点8.焊接部位在-196oC和250oC之间反复切换容易引起应力和疲劳破损。即

使是毛发般的微细裂纹，也可以导致真空破坏和产品污杂。查找和修复三层结

构筒罐上的裂纹是一项极为艰难，需时和耗费的任务。

[0016] 导致应用此纯化方法的资本、生产和维护成本同样极为高昂。

[0017] 除了前文解述的钯膜扩散和低温吸附的两种后处理纯化方法，专利文献CN106

283101和CN101407920也公开了一种对水电解分别制备超纯氢和高纯氢的方法。

CN106283101将软化水加热至95-100oC以脱除水中的溶气并通入高纯氧保压。

而CN101407920则使用氧气对原料水进行逆流鼓泡反吹。此两种后处理纯化方法

也有着各自的缺点，分别为：

[0018] 缺点9.需要增加额外的加热能耗；

[0019] 缺点10.氧鼓泡则使原料水中的溶氧量增加3.6倍，严重加重对随后脱氧装置的

负荷，衰减其性能和使用寿命。

[0020] 再者，水电解工艺的纯氧副产品，由于其分摊生产成本无法跟其它工艺（如空

气分离）的氧产品竞争，所以电解产出的纯氧一般都是被排弃。如何在电解水

工艺中不仅提升产品氢的质量至超纯氢，同时亦能够经济地把纯氧副产品一并

回收和提升其质量达至符合GB/T 14599-2008对超纯氧的技术要求，大大提升水

电解氧产品的价值和应用层次，也成为业界解决的问题。在半导体行业，超纯

氧也是其中一种不可或缺的生产材料，主要是用于生产多种元素的氧化硅层、

去除蚀刻过程中产生的额外材料碎片和稳定蚀刻图案。

发明概述

技术问题
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[0021] 针对上述4种提升氢气纯度方法的缺点，也就是设备成本贵、能耗高、使用寿

命相对短、潜在氢脆隐患、设备制造技术复杂、维护困难、额外增加液氮设施

和液氮耗用和额外增加脱氧装置的负荷。本发明提供一种设备成本低、结构坚

固简单、没有额外能耗和维护简易的预处理方法：使用少量水电解工艺自产的

氢气（或自产氧）对除盐水进行雾化及吹脱，不仅提升产品氢的质量规格达至

符合GB/T 3634.2-2011对超纯氢的技术要求，同时也将普遍被排弃的纯氧副产

品回收并提升至超纯氧。此外，通过控制吹脱气的流量，更可进一步降低溶解

于除盐水的空气杂质成分，以满足特定客制要求的产品氢和/或产品氧。

[0022] 需要说明的是，本说明书提及的“超纯氧”、“高纯氧”和“纯氧”都是指符

合中国国家标准GB/T 14599-2008规定的超纯氧、高纯氧和纯氧的氧气。（见后

表5）

问题的解决方案

[0023] 由于目前一般水电解装置所生产出来的氢气和氧气，当中的杂质（主要是考虑

中国国家标准所规定的目标杂质如氢、氧、氩、氮、一氧化碳、二氧化碳和甲

烷），都是源自于溶解在除盐水中的各种空气成分。故本发明采取对除盐水进

行预处理,解决问题于源头：在除盐水进入电解槽之前，本发明首选使用小量由

水电解制程自产的产品氢气（根据实际供需情况，也可使用自产氧、外供氢或

外供氧），通过混合喷嘴在除盐水储存罐的顶部对除盐水进行雾化吹脱和通过

设置在储存罐底部的曝气管对除盐水进行鼓泡，给其提供冗余吹脱和微正压屏

蔽环境。彻底地把原先溶解于除盐水中的目标杂质如氩、氮、一氧化碳、二氧

化碳和甲烷脱离排走，当使用氢气用作吹脱屏蔽时，除盐水中的杂质氧亦会同

时被彻底脱离排走；当使用氧气用作吹脱屏蔽时，则除盐水中的杂质氢亦会同

时被彻底脱离排走。

[0024] 随后在电解槽分解成“粗”氢气和“粗”氧气、在各自的气液分离器进行气液

分离、在各自的冷却/捕滴/气液分离设备除雾和除水。除水后的粗产氢以及粗

产氧，其间的杂质氩、氮、一氧化碳、二氧化碳和甲烷分别已是符合分别超纯

氢和超纯氧的技术要求（见表11至18,行18为粗产氢杂质成分，行30为粗产氧杂

质成分）。随后，粗产氢和粗产氧分别进入各自的催化脱氧装置和催化脱氢装
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置，把氢中杂质氧和氧中杂质氢化合成水、再经各自的冷凝排水和份子筛吸附

干燥，所产出的产品氢和产品氧是分别完全符合GB/T 3634.2-2011对超纯氢和G

B/T14599-2008对超纯氧的技术要求。

[0025] 为决解前述的技术问题，本发明所采用的技术方案展述如下：

[0026] 本发明提供一种制备超纯氢和超纯氧的预处理方法，包括下列步骤：

[0027] a.在除盐水进入电解槽前，除盐水经除盐水管道导入于储存罐顶部；同时，使

用氢气或氧气作为吹脱气，经供气管道导入于储存罐顶部，对除盐水进行雾化

和吹脱预处理；

[0028] b.在除盐水进入电解槽前，通过供气管道导入氢气或氧气到储存罐底部，使用

氢气或氧气对已完成预处理的除盐水进行鼓泡、提供冗余吹脱和微正压屏蔽；

[0029] c.对储存罐的排气进行水雾分离，捕捉其中的过饱和水汽中的水分并回收至储

存罐；

[0030] d.经预处理后获得的除盐水透过随后的水电解工艺流程制得产品氢及产品氧并

储存在缓冲罐中。

[0031] 上述预处理方法中，在步骤a中所述储存罐顶部设置混合喷咀，其内部结构有

个别的独立通道，分别连接所述供气管道和所述除盐水管道，导入的氢气或氧

气和除盐水两流体只在所述混合喷咀出口处混合和撞击。

[0032] 上述预处理方法中，步骤a中所述除盐水通过所述混合喷咀雾化后的液滴直径

为不小于100µm。

[0033] 上述预处理方法中，在步骤b中所述储存罐底部设置曝气管，鼓泡氢气或氧气

的体积流量不小于除盐水的体积流量。

[0034] 上述预处理方法中，在所述供气管道上依顺序设置开关阀、压力调节阀、压力

表、流量调节阀和流量显示器。

[0035] 上述预处理方法中，步骤a中在所述供气管道上，位于所述开关阀和所述压力

调节阀之间，安装液位开关阀，开关设定为当储存罐的液位水平≥95%时关闭。

[0036] 上述预处理方法中，在所述储存罐顶部设置排气管，所述排气管上设置捕滴

器。
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[0037] 上述预处理方法中，还包括维持储存罐内一个微正压屏蔽的步骤，所述捕滴器

出口的管道上设置单向阀，所述单向阀的开启压力不小于250N/m2。

[0038] 上述预处理方法中，还包括下列步骤：

[0039] e.经所述供气管道导入步骤d中的所述产品氢或产品氧进行步骤a中的雾化和吹

脱预处理，和/或进行步骤b中的鼓泡、冗余吹脱和提供微正压屏蔽。

[0040] 上述预处理方法中，还包括在所述供气管道与缓冲罐之间设置有用于选择产品

气或外供气作为吹脱气的四通阀。

[0041] 上述预处理方法中，所述除盐水为碱性除盐水、制得所述产品氢时，为满足所

述产品氢的目标杂质浓度要求，所述吹脱气对除盐水的气液比大于或等于以下

值：

[0042] V/L = (x0 - y) / (KH  p  x  ×y/ P1 - y0)

[0043] 其中，V为吹脱气流量，L为除盐水流量，x0为除盐水中的杂质浓度，y为产品

气中的目标杂质浓度要求，KH px为亨利常数，P1为绝对压力，y0为吹脱气中的杂

质浓度。

[0044] 上述预处理方法中，所述除盐水为碱性除盐水、制得所述产品氧时，为满足所

述产品氧的目标杂质浓度要求，所述吹脱气对除盐水的气液比大于或等于以下

值：

[0045] V/L = (x0 - 1.5y) / (KH  p  x×1.5y/P1 - y0)

[0046] 其中，V为吹脱气流量，L为除盐水流量，x0为除盐水中的杂质浓度，y为产品

气中的目标杂质浓度要求，KH px为亨利常数，P1为绝对压力，y0为吹脱气中的杂

质浓度。

[0047] 上述预处理方法中，所述除盐水为酸性或中性除盐水、制得所述产品氢时，为

满足所述产品氢的目标杂质浓度要求，所述吹脱气对除盐水的气液比大于或等

于以下值：

[0048] V/L = (x0 - 1.5y) / (KH  p  x×1.5y/P1 - y0)

[0049] 其中，V为吹脱气流量，L为除盐水流量，x0为除盐水中的杂质浓度，y为产品

气中的目标杂质浓度要求，KH px为亨利常数，P1为绝对压力，y0为吹脱气中的杂

质浓度。
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[0050] 上述预处理方法中，所述除盐水为酸性或中性除盐水、制得所述产品氧时，为

满足所述产品氧的目标杂质浓度要求，所述吹脱气对除盐水的气液比大于或等

于以下值：

[0051] V/L = (x0 - 0.5y) / (KH  p  x×0.5y/P1 - y0)

[0052] 其中，V为吹脱气流量，L为除盐水流量，x0为除盐水中的杂质浓度，y为产品

气中的目标杂质浓度要求，KH px为亨利常数，P1为绝对压力，y0为吹脱气中的杂

质浓度。

[0053] 上述预处理方法中，制得所述产品氢和/或产品氧时，为满足其全部目标杂质

浓度要求，所述吹脱气对除盐水的气液比大于或等于所述吹脱气中全部目标杂

质的气液比中的最大值。

[0054] 本发明是对现时普遍用来生产氢气所使用的工业水电解工艺（见[图1]），包括

已投用的现有装置和策划中的流程设计，进行轻度修改，不仅使其产品氢得以

经济地从纯氢提升至超纯氢，同时也将原本普遍都被排弃的粗氧副产品，以极

低的边际成本回收并提升至高价值的超纯氧。

[0055] 主要的工艺修改有十项（见图1至图3）：

[0056] 项1.在除盐水储存罐顶部加设法兰连接口（方便维护）用于添加喷咀设施；

[0057] 项2.在上述的接口按装混合喷咀；

[0058] 项3.在除盐水储存罐近底部加设法兰连接口用于添加曝气管；

[0059] 项4.在上述的接口按装曝气管；

[0060] 项5.原接入除盐水储存罐入口的除盐水管道更改为接往混合喷咀入水端口，并

加装流量调节阀和流量显示器；

[0061] 项6.增设催化脱氢/冷凝/气液分离装置，份子筛于燥吸附装置和产品氧缓冲罐

以回收及纯化原本普遍被排弃的氧气副产品；

[0062] 项7.增设外接接头以引入：外供氮气作启动和氢氧置换前吹扫，或外供氢作为

吹脱气的替代选项，或外供氧作为吹脱气的替代选项；

[0063] 项8.从产品氢缓冲罐，产品氧缓冲罐和外供气外接接头各加设一根管道接往选

择四通阀（四通阀必须设有机械联锁，防止氢氧连通所引发的燃曝和交叉污染

风险），从四通阀接管把选定的气体通过三通配件，一路供往混合喷咀入气端
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口和另一路供往曝气管入气端口, 在进入混合喷咀和曝气管前，分别于这两根管

道上设置流量调节阀、压力调节阀、压力表和流量显示器；

[0064] 项9.在除盐水储存罐近顶部加设法兰连接口用于添加视镜，位置应方便操作员

观察混合喷咀和喷洒状况；

[0065] 项10.在储存罐顶部排气管又混合喷咀的上方加装捕滴器捕捉排气中的过饱和水

汽中的水分并回收至储存罐,以减小除盐水漂移损失。

[0066] 依据亨利定律的实验常数（Henry’s Law Constant），在常温的情况下，溶解

在除盐水中的氢、氧、氩、氮和二氧化碳各成分的摩尔分数浓度分别为7.9×10-

12、5.0×10-6、2.4×10-7、9.1×10-6 和2.5×10-7 （见数据表11行4）。其中的氩

和氮溶质，由于它们惰性化学反应的特性，目前一般水电解装置是完全无法清

除。

[0067] 由于纯水不具有导电性，因此纯水无法直接被用来进行水电解。因此用于水电

解的除盐水需要加入电解质，较常使用的是强碱，例如氢氧化钾（KOH）、氢

氧化纳（NaOH）等，使除盐水变成碱性；较少1使用的是强酸或盐，例如硫酸

（H2SO4）、硝酸（HNO3）等，使除盐水变成酸性或中性，提高除盐水的导电

性。

[0068] 对于较普遍的碱性水电解工艺（未经应用本发明），上述所有的溶质都会在电

解槽阴极侧水分解的过程中跟随氢气一并全部释出，成为初产氢和初产氧中的

杂质。按上述的溶解浓度和阴极侧的化学半反应程式，初产氢中的氧、氩、氮

和二氧化碳杂质成份分别可达4.98ppmV、0.24ppmV、9.15ppmV和0.25ppmV（见

数据表11行6）。由于初产氢和初产氧会在各自的气液分离器中与补充的除盐水

接触随而发生传质，初产氢中的部分杂质会溶解回除盐水及扩散进初产氧中。

视乎气液分离器的传质效应，初产氧摄取的氩、氮和二氧化碳分别可达0.16ppm

V、6.1ppmV和0.17ppmV（见数据表12行6），导致初产氧的纯度逊于GB/T 1459

9-2008对高纯氧和超纯氧的要求。

[0069] 对于较少数采用酸性除盐水或中性除盐水的电解工艺（未经应用本发明），在

电解槽释出到初产氢中的氧、氩、氮和二氧化碳杂质分别可高达3.32ppmV、0.1

6 ppmV、6.10ppmV和0.17ppmV（见数据表13行6）。而释出到初产氧中的氩、
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氮和二氧化碳杂质分别可高达0.48ppmV、18.30ppmV和0.50ppmV（见数据表14

行6）。逊于GB/T 3634.2-2011对高/超纯氢和GB/T 14599-2008对高/超纯氧的

要求。

[0070] 综上所述, 在对除盐水实施雾化吹脱前，除盐水及刚离开各自气液分离器出口

的粗产氢和粗产氧，其中的目标杂质成分（包括除盐水为碱性、酸性或中性）

总结如下表1：

[0071] [表1]

[0072] 本发明优选使用水电解工艺自产的产品氢气：

[0073] 第一.对除盐水进行雾化吹脱，使溶解在除盐水中的空气成分（包括氩、氮）

扩散到环围的氢气介质中，以及

[0074] 第二.对已吹脱完妥的除盐水提供一个微正压的屏蔽环境，防止空气进入储存

罐，避免对除盐水造成二次溶气污染。

[0075] 用作对除盐水进行预处理的氢气，首选是来自水电解装置自产的产品气，然而

根据实际供需和当时脱氧/脱氢装置的效能情况，自产氧、装置以外供应的氢和

氧亦可作为一种替代选项，例如当超纯氧是主要的需求产品和氢侧的脱氧装置

的效能为理想的情况下，自产氧会是一较适合的吹脱气，因为经氧吹脱预处理

后制出的粗产氧，其间的杂质氢、氩、氮、一氧化碳、二氧化碳和甲烷全部都

会≤0.1ppmV（见表12行30）。反之，若自产氢是被选用为吹脱气，粗产氧的杂

质氢可增至28.4ppmV（见表13行30）,加重了随后脱氢装置的负荷，若脱氢装置

的效能不理想，可以导致产品氧中的氢杂质成分逊于目标成分的要求。若需要

使用装置以外供应的氢和氧为吹脱气，建议分别选用符合或高于GB/T 3634.2-

2011纯氢规格的氢气，和GB/T 14599-2008纯氧规格的氧气。然而，首选自产

的产品气为吹脱气，主要的原因是包括其规格优于超纯氢/氧、纯度稳定、不需
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外购和额外加装外供气系统、没有断供风险、没有因运输和充装接驳的污染风

险。

[0076] 后附表7至表10的计算程式，是根据图10至图17于不同的除盐水和吹脱气类

型、及其水电解化学反应考虑各设备进出的关系所衍生出来的算式，例如图10

是除盐水为碱性、自产氢为吹脱气条件下气液体在各设备进出的关系图，其中

主要分为3个部分，[1]是储存罐（除盐水）101，[2]是包含气液分离器（氢侧）

301和冷却/捕滴/气液分离设备（氢侧）401、及气液分离器（氧侧）311和冷却

/捕滴/气液分离设备（氧侧）411的部分，[3]是电解槽201，考虑到所述3个部分

的物料进出平衡及化学反应，从而衍生出的后附表7中程式1至程式22的算式。

其中，在生产产品氢时，[2]为零传质的情况下，粗产氢中的杂质浓度保持着最

高的数值，后附表7程式21： V/L = (x0 - y) / (KH  p  x  ×y/ P1 - y0)能够计算出

为满足目标杂质浓度要求所需的最低气液比，即表示吹脱气对除盐水的气液比

需要大于或等于该数值，才能生产出含有小于或等于该目标杂质浓度要求的产

品氢；在生产产品氧时，[2]为最大传质的情况下，转移往粗产氧的杂质量为最

大，使得粗产氧中的杂质浓度为最高，后附表7程式16：V/L = (x0 - 1.5y) / (KH 

p  x×1.5y/P1 - y0)能够计算出为满足目标杂质浓度要求所需的最低气液比，即表

示吹脱气对除盐水的气液比需要大于或等于该数值，才能生产出含有小于或等

于该目标杂质浓度要求的产品氧。

[0077] 又例如图11是除盐水为碱性、自产氧为吹脱气条件下气液体在各设备进出的关

系图，所衍生出的后附表8中程式1至程式22的算式。其中，在生产产品氢时，

[2]为零传质的情况下，粗产氢中的杂质浓度保持着最高的数值，后附表8程式2

1： V/L = (x0 - y) / (KH  p  x  ×y/ P1 - y0) 能够计算出为满足目标杂质浓度要求所

需的最低气液比，即表示吹脱气对除盐水的气液比需要大于或等于该数值，才

能生产出含有小于或等于该目标杂质浓度要求的产品氢；在生产产品氧时，[2]

为最大传质的情况下，转移往粗产氧的杂质量为最大，使得粗产氧中的杂质浓

度为最高，后附表8程式16：V/L = (x0 - 1.5y) / (KH  p  x×1.5y/P1 - y0) 能够计算

出为满足目标杂质浓度要求所需的最低气液比，即表示吹脱气对除盐水的气液
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比需要大于或等于该数值，才能生产出含有小于或等于该目标杂质浓度要求的

产品氧。

[0078] 又例如图12是除盐水为酸/中性、自产氢为吹脱气条件下气液体在各设备进出

的关系图，对应后附表9的算式。其中，在生产产品氧时，[2]为零传质的情况

下，粗产氧中的杂质浓度保持着最高的数值，后附表9程式21： V/L = (x0 - 0.5

y) / (KH  p  x×0.5y/P1 - y0)能够计算出为满足目标杂质浓度要求所需的最低气液

比，即表示吹脱气对除盐水的气液比需要大于或等于该数值，才能生产出含有

小于或等于该目标杂质浓度要求的产品氧；在生产产品氢时，[2]为最大传质的

情况下，转移往粗产氢的杂质量为最大，使得粗产氢中的杂质浓度为最高，后

附表9程式16：V/L = (x0 - 1.5y) / (KH  p  x×1.5y/P1 - y0)能够计算出为满足目标

杂质浓度要求所需的最低气液比，即表示吹脱气对除盐水的气液比需要大于或

等于该数值，才能生产出含有小于或等于该目标杂质浓度要求的产品氢。

[0079] 又例如图13是除盐水为酸/中性、自产氧为吹脱气条件下气液体在各设备进出

的关系图，对应后附表10的算式。其中，在生产产品氧时，[2]为零传质的情况

下，粗产氧中的杂质浓度保持着最高的数值，后附表10程式21： V/L = (x0 - 0.5

y) / (KH  p  x×0.5y/P1 - y0)能够计算出为满足目标杂质浓度要求所需的最低气液

比，即表示吹脱气对除盐水的气液比需要大于或等于该数值，才能生产出含有

小于或等于该目标杂质浓度要求的产品氧；在生产产品氢时，[2]为最大传质的

情况下，转移往粗产氢的杂质量为最大，使得粗产氢中的杂质浓度为最高，后

附表10程式16：V/L = (x0 - 1.5y) / (KH  p  x×1.5y/P1 - y0)能够计算出为满足目标

杂质浓度要求所需的最低气液比，即表示吹脱气对除盐水的气液比需要大于或

等于该数值，才能生产出含有小于或等于该目标杂质浓度要求的产品氢。

[0080] 图14是除盐水为碱性、外供氢为吹脱气条件下气液体在各设备进出的关系图，

与图10对比，只是把自产氢改为外供氢，在其水电解化学反应不变的情况下，

后附表7中的程式适用于这个情况。

[0081] 图15是除盐水为碱性、外供氧为吹脱气条件下气液体在各设备进出的关系图，

与图11对比，只是把自产氧改为外供氧，在其水电解化学反应不变的情况下，

后附表8中的程式适用于这个情况。
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[0082] 图16是除盐水为酸/中性、外供氢为吹脱气条件下气液体在各设备进出的关系

图，与图12对比，只是把自产氢改为外供氢，在其水电解化学反应不变的情况

下，后附表9中的程式适用于这个情况。

[0083] 图17是除盐水为酸/中性、外供氧为吹脱气条件下气液体在各设备进出的关系

图，与图13对比，只是把自产氧改为外供氧，在其水电解化学反应不变的情况

下，后附表10中的程式适用于这个情况。

[0084] 要使产品气能达至超纯氢和超纯氧规格，雾化吹脱用气的最低使用量，可根据

水电解工艺的除盐水是属碱性还是酸性、吹脱气是选用自产氢、自产氧、外供

氢还是外供氧，根据附图10至图17，展示在各指定条件下气体和液体于各设备进

出的关系，整理出后附表7至表10的计算程式，从而得出后附表11至表18的数据

表。从后附的表11至表18选用相应的数据和计算表，于选定的表中，行16给出生

产超纯氢所需的最低雾化吹脱用气的使用量，行28给出生产超纯氧所需的最低

雾化吹脱用气的使用量。

[0085] 本发明使用氢通过混合喷咀将除盐进水进行雾化，创造大面积气液传质介面，

使传质过程达至充分平衡，实现吹脱效率最大化。混合喷咀的液滴直径要求应

该尽量细小。可调范围应为50至200微米，但建议不小于100微米以避免导致过大

的漂移损失。混合喷咀的内部结构建议选择气流和液流有个别的独立通道，两

流体只在喷咀外混合撞击，使得个别流量可以独立精准调控。

[0086] 超纯气体生产一旦发生纯度问题事故，往往需要停产数天进行设备检修和管道

吹扫。因此，冗余的净化措施普遍都被业界广泛接受甚至要求，尤其是当该气

体是应用于半导体行业。因此，本发明在除储存罐近底部加装曝气管鼓泡入氢

气，对除盐水提供多一趟冗余吹脱作为以防万一的保险措施，减低因混合喷嘴

雾化效能劣化、氢气压力调节阀设定漂移和氢气流量调节阀孔口阻塞等所做成

的猝然纯度破坏事故。

[0087] 现时普遍的水电解装置，其储存罐的除盐水补给大多都是采用液位控制、批量

补充的模式。在高液位的时段，一般设定为容器水容量的95%以避免满溢，通过

液位开关器自动关闭供往储存罐的除盐水液位开关阀。为了节省氢气用量，建

议同时把用来雾化吹脱除盐水的氢气一起连锁关闭，在供往混合喷嘴的氢气管
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道上增设一组液位开关阀和气动控制信号线并连到上述的液位开关器来实现。

然而在雾化吹脱用氢气被连锁关闭的情况下，除盐水还是会恒量地从储存罐被

抽往气液分离器，为了保证储存罐能维持一个微正压的屏蔽环境，本发明使用

不小于除盐水流量的氢气（体积对体积计）通过曝气管鼓泡入除盐水储存罐，

填补因除盐水被抽走而产生的空间体积。用100L/h除盐水（相等于约124Nm3/h

氢气产量）来做举例，鼓泡用氢气为不小于100NL/h （0.1Nm3/h）、亦即鼓泡

用氢气使用量对除盐水流量（摩尔对摩尔比例）为不小于8.037×10-04:1。

[0088] 要有效阻止空气藉着扩散运动进入储存罐，屏蔽压力不应小于250N/m2.

[0089] 为更确保空气不能进入除盐水储存罐，本发明在储存罐顶部的排放管、于捕滴

器出口和阻火器之间的管道上，设置了单向阀阻止空气扩散入储存罐。单向阀

的开启压力亦给除盐水储存罐提供一个稳定的屏蔽微正压，根据上段的要求，

单向阀开启压力的规格不应小于250N/m2。

[0090] 用碱性水电解制氢作说明，通过使用0.00092mol/mol气液比的自产氢对除盐水

进行雾化和吹脱后，溶解在其中的氢、氧、氩、氮、一氧化碳、二氧化碳和甲

烷的浓度，分别剩下1.4×10-5、1.3×10-07、6.5×10-09、1.2×10-07、1.7×10- 14、

1.0×10- 12和1.3×10- 12，单位为摩尔分数mol/mol。经吹脱的除盐水进入电解槽

后，在阴极侧分解成OH- 和氢气，全数的氧、氩、氮、一氧化碳、二氧化碳和

甲烷亦随着分解出来的氢一并释出，与饱和水分构成产品氢中的主要的杂质。

按水电解的化学计量，于产品氢中的上例杂质成分分别是0.13ppmV、0.01ppm

V、0.12ppmV、0.00ppmV、0.10ppmV和0.00ppmV （见表11行18），已是符合中

国国家标准对超纯氢的要求。然而，非常微量的氧分子藉着渗透作用会从阳极

侧通过隔离膜窜入阴极侧的产品氢，因此，这阶段的氢气还是需要通过常规的

催化脱氧、冷凝排水和份子筛吸附干燥，将微量的杂质氧和水份撤底清除，使

产品氢完全符合GB/T 3634.2-2011对超纯氢的技术要求。

[0091] 作为制备超纯氢/氧的预处理方法的优选技术方案，在所述氢缓冲罐出口、氧

缓冲罐出口、外供气接头设置管道接往四通阀，方便选用自产氢、自产氧、外

供氢或外供氧为吹脱气，以及外供氮作置换吹扫用。
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[0092] 作为制备超纯氢/氧的预处理方法的优选技术方案，吹脱气对除盐水的最低流

量比例（气液比）表列于如下表2：

[0093] [表2]

[0094] 当主要的需求为或高于超纯氢的规格时，本发明不建议选择使用氧气（自产的

或外供的）用作吹脱和保压用途，主要是因为如果使用氧气，吹脱后溶解于除

盐水中的氧浓度，会比吹脱前增加368%，使粗产氢中的氧杂质成分达至23.33pp

mV（见表12行18），严重加重对随后脱氧装置的负荷。反之，使用自产氢吹脱

后水中的溶解氧浓度会减小97%，使粗产氢中的氧杂质成分降至0.13ppmV（见表

11行18），大大减轻对脱氧装置的负荷。使其可以腾出全部的催化能力，集中用

来清除通过渗透作用窜越隔离膜，进入阴极侧粗氢和在分离器中从除盐水扩散

入粗氢的微量氧分子，使产品氢的纯度要求更有保证。

[0095] 反之，当主要的需求为或高于超纯氧的规格时，本发明接受选择使用氧气（自

产的或外供的）用作吹脱和保压用途，主要是因为如果使用氢气，吹脱后溶解

于除盐水中的氢浓度，会增加至1.4×10-5mol/mol，使粗产氧中的氢杂质成分达

至9.33ppmV（见表11行30），略为加重对随后脱氢装置的负荷。反之，使用自

产氧吹脱后水中的溶解氢浓度会减至1.6×10-13mol/mol，使粗产氧中的氢杂质成

分降至0.00ppmV（见表12行30），大大减少对脱氢装置的负荷。使其可以腾出

全部的催化能力，集中用来清除通过渗透作用窜越隔离膜，进入阳极侧粗氧的

微量氢分子、以及在气液分离器中从补充除盐水扩散入氧气的杂质氢分子，使

产品氧的纯度要求更有保证。

[0096] 本发明不仅能够经济地将水电解工艺的产品提升至超纯氢和超纯氧，通过增

加雾化吹脱气使用量，亦即增加吹脱气对除盐水的气液比（V/L），产品气中的
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氩、氮、一氧化碳、二氧化碳和甲烷的杂质成分更可进一步减少，从而提升产

品气的纯度规格，使其优于前述超纯氢和超纯氧。所需的最低雾化吹脱用气的

使用量，同样可根据水电解工艺的除盐水是属碱性还是酸性或中性、吹脱气是

选用自产氢、自产氧、外供氢还是外供氧，从后附的表11至表18选用相应的数

据和计算表作为模版，于行8和行20分别输入特定氢和特定氧的产品气的目标成

分，按步续行往下计算，行16会给出生产特定氢所需的最低雾化吹脱用气的使

用量，行28会给出生产特定氧所需的最低雾化吹脱用气的使用量。附图8的趋势

曲线图展示了碱性水电解使用自产氢为吹脱气，粗氢中杂质量跟改变气液比的

关系，并特点出提升超纯氢（UPH）至特定氢（XPH，以氢中所有的目标杂质

≤50ppbV为例）所需的最低气液比变化:从0.00092mol/mol增加至0.00244mol/mo

l。附图9的趋势曲线图展示了碱性水电解使用自产氢为吹脱介质，粗产氧中杂质

量跟改变气液比的关系，并特点出提升超纯氧(UPO)至特定氧（XPO，以氧中所

有的目标杂质≤50ppbV为例）所需的最低气液比变化:从0.00070mol/mol 增加至

0.00143mol/mol。

[0097] 以要所有目标杂质≤50ppbV的特定客制的产品氢和特定客制的产品氧为例，最

低的气液比如下表3：

[0098] [表3]

对附图的简要说明

[0099] 下面结合附图和实施例对本发明进一步说明。

图1

[0100] [图1] 为现时常规的工业水电解流程概述图；
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图2

[0101] [图2] 为本发明实施例一按自产氢为吹脱气与常规水电解装置的总体整合图；

图3

[0102] [图3] 为本发明实施例一按自产氢为吹脱气的详细流程整改图；

图4

[0103] [图4] 为本发明实施例二按自产氧为吹脱气与常规水电解装置的总体整合图；

图5

[0104] [图5] 为本发明实施例二按自产氧为吹脱气的详细流程整改图；

图6

[0105] [图6] 为本发明实施例三按外供氢/氧为吹脱气与常规水电解装置的总体整合

图；

图7

[0106] [图7] 为本发明实施例三按外供氢/氧为吹脱气的详细流程整改图；

图8

[0107] [图8] 碱性水电解使用自产氢为吹脱气，粗产氢中杂质量跟改变气液比的趋势

图；

图9

[0108] [图9] 碱性水电解使用自产氢为吹脱气，粗产氧中杂质量跟改变气液比的趋势

图；

图10

[0109] [图10] 除盐水为碱性、自产氢为吹脱气条件下气液体在各设备进出的关系图；

图11

[0110] [图11] 除盐水为碱性、自产氧为吹脱气条件下气液体在各设备进出的关系图；

图12

[0111] [图12] 除盐水为酸/中性、自产氢为吹脱气条件下气液体在各设备进出的关系

图；

图13
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[0112] [图13] 除盐水为酸/中性、自产氧为吹脱气条件下气液体在各设备进出的关系

图；

图14

[0113] [图14] 除盐水为碱性、外供氢为吹脱气条件下气液体在各设备进出的关系图；

图15

[0114] [图15] 除盐水为碱性、外供氧为吹脱气条件下气液体在各设备进出的关系图；

图16

[0115] [图16] 除盐水为酸/中性、外供氢为吹脱气条件下气液体在各设备进出的关系

图；

图17

[0116] [图17] 除盐水为酸/中性、外供氧为吹脱气条件下气液体在各设备进出的关系

图。

实施例的说明

[0117] 本发明是对现时普遍用来生产氢气所使用的常规工业水电解工艺（见[图1]）的

流程设计或已投用的现有装置，进行的轻度修改（见图2和图3），使其产品气

得以从纯氢和纯氧提升至超纯氢和超纯氧，甚至纯度规格更严格或特定客制纯

度要求的产品氢和产品氧。考虑到个别设备和供需的不同状况，提出相应的具

体实施方式：

[0118] 实施例1.使用水电解装置自产的产品氢作为预处理气体。

[0119] 实施例2.使用水电解装置自产的产品氧作为预处理气体。

[0120] 实施例3.使用外供的氢气或氧气作为预处理气体。

[0121] 上述三个实施例，实施例1和2是较优选。因为使用水电解装置自产自供的产品

气作为预处理用的气体，即作为吹脱用和/或鼓泡用气体，消除了预处理气断供

的风险、保证了预处理气的纯度和合理的成本。而实施例1和实施例2的选择取

决于当时的市场需求是以超纯氢为主还是以超纯氧为主，前者优选实施例1，后

者优选实施例2。

实施例
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[0122] 实施例 1

[0123] 此实施方式（实施例1）是基于使用水电解装置自产的产品氢作为预处理气

体。具体施方式为（见图2和图3）：

[0124] 在除盐水储存罐（101）顶部加设法兰连接配件（方便维护装拆）用于加装混

合喷咀（111）、接入吹脱气和除盐水。混合喷咀（111）的技术规格要求为:

[0125] 规格1.液滴直径设计点为100微米，可调节范围应为50至200微米。

[0126] 规格2.混合喷咀（111）的气体工作设计流量为最低气液比（V/L）和除盐水流

量(L)的乘积。用碱性水电解、目标产品气为超纯氢和100L/h的除盐水流量来做

举例，最低气液比（V/L）应为0.00092mol/mol（见表11行16）,乘以100L/h的除

盐水流量，得出混合喷咀（111）的气体工作流量设计点为0.114Nm3/h。再用酸

性除盐水、目标产品气为超纯氢和100L/h的除盐水流量来做举例，最低气液比

(V/L)为0.000411mol/mol(见表13行16),乘以100L/h的除盐水流量，得出混合喷咀

（111）的气体工作流量设计点为0.051Nm3/h。

[0127] 原接入除盐水储存罐（101）的除盐水管道更改为接往混合喷咀（111）的入水

端口。若原设计没有设置除盐水流量调节阀（012）和流量显示器（013），应在

除盐水供应管道上又混合喷咀（111）的上游给予补装以方便精准操控。

[0128] 从产品氢缓冲罐（701）气体出口开关阀（702）加设一根管道接往四通阀(72

1)，将四通阀转至产品氢通往三通管件的位置，经三通管件分别接往混合喷咀

（111）入气端口和曝气管（112）入气端口,在进入混合喷咀（111）和曝气管

（112）前，分别于这两根管道上设置开关阀（731，741）、压力调节阀（733，

743）、压力表（734，744）、流量调节阀（735，745）、流量显示器（736，74

6）和开关阀（737，747）,以方便分别准确地调控用作雾化吹脱和屏蔽鼓气除盐

水的气体流量。此部分的技术设计参数为：

[0129] 参数1.从产品氢缓冲罐（701）供往上述三通的管件和阀门的气体工作设计流量

为最低气液比乘以除盐水流量再加除盐水的体积流量。用碱性除盐水、目标产

品气为超纯氢和100L/h的除盐水流量来做举例，最低气液比(V/L)为0.00092mol/

mol(见表11行16)，此段管件的综合气体工作设计流量为0.214Nm3/h。再用酸性

除盐水、目标产品气为超纯氢和100L/h的除盐水流量来做举例，最低气液比(V/
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L)为0.000411mol/mol(见表13行16)，此段管件的综合气体工作设计流量为0.151N

m3/h。

[0130] 参数2.由三通供往混合喷咀（111）的管径、流量调节阀（735）、压力调节阀

（733）和流量显示器（736）的气体工作设计流量为的最低气液比乘除盐水流

量。用碱性除盐水、目标产品气为超纯氢和100L/h的除盐水流量来做举例，最

低气液比(V/L)为0.00092mol/mol(见表11行16)，此段管件的气体流量设计点为0.

114Nm3/h。用酸性除盐水、目标产品气为超纯氢和100L/h的除盐水流量来做举

例，最低气液比(V/L)为0.000411mol/mol(见表13行16)，此段管件的气体流量设

计点为0.051Nm3/h。

[0131] 参数3.由三通供往曝气管（112）的管径、流量调节阀（745）、压力调节阀（7

43）和流量显示器（746）的气体工作设计流量为除盐水的体积流量，用100L/h

的除盐水流量来做举例，此段管件的气体工作设计流量为0.10Nm3/h。

[0132] 在开关阀（731）和压力调节阀（733）之间加设液位开关阀（732）和一路气

动控制信号线并连到液位显示及开关器（116）。在储存罐（101）液位高（设定

为储存罐的液位水平≥95%以避免满溢）的时段，连锁关闭液位开关阀（732）

以节省雾化吹脱用的气体用量。同样，液位开关阀（732）的气体工作设计流量

为最低气液比乘以除盐水流量。用碱性除盐水、目标产品气为超纯氢和100L/h

的除盐水流量来做举例，最低气液比(V/L)为0.00092mol/mol(见表11行16)，此液

位开关阀气体工作设计流量为0.114Nm3/h。再用酸性除盐水、目标产品气为超

纯氢和100L/h的除盐水流量来做举例，最低气液比(V/L)为0.000411mol/mol(见表

13行16)，此液位开关阀的气体工作设计流量为0.051Nm3/h。

[0133] 在除盐水储存罐（101）近顶部加设法兰连接口用于添加视镜（113），位置应

方便操作员视察喷咀（111）和喷洒状况。在除盐水储存罐（101）顶部排气管又

喷咀的上方加装捕滴器（114）捕捉排气中的过饱和水汽中的水分并回收至储存

罐（101）,以减小除盐水漂移损失。

[0134] 在除盐水储存罐（101）的捕滴器出口的管道上加装单向阀（115）以防止空气

窜入和给除盐水储存罐（101）提供稳定的屏蔽压力。
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[0135] 由于储存罐（101）导入了氢气，罐体顶部应加装压力表（117）和压力安全阀

组合（118）方便监察罐内压力，在压力调节阀（733，743）和单向阀（115）发

生故障的情况下，保护容器免受过压。

[0136] 除盐水储存罐（101）和压力安全阀组合（118）的排气应通过管道收集并连接

到室外高位处，通过阻火器（119）安全排放。

[0137] 实施例 2

[0138] 此实施方式（实施例2）是基于使用水电解装置自产的产品氧作为预处理气

体。具体施方式为（见图4和图5）：

[0139] 在除盐水储存罐（101）顶部加设法兰连接配件（方便维护装拆）用于加装混

合喷咀（111）、接入吹脱气和除盐水。混合喷咀（111）的技术规格要求为：

[0140] 规格3.液滴直径设计点为100微米，可调节范围应为50至200微米。

[0141] 规格4.混合喷咀（111）的气体工作设计流量为作吹脱用的最低气液比（V/L）

和除盐水流量(L)的乘积。用碱性水电解、产品气为超纯氧和100L/h的除盐水流

量来做举例，最低气液比（V/L）应为0.000703mol/mol（见表12行28）,乘以10

0L/h的除盐水流量，得出混合喷咀（111）的气体工作流量设计点为0.088Nm3/

h。再用酸性除盐水、目标产品气为超纯氧和100L/h的除盐水流量来做举例，最

低气液比(V/L)为0.00244mol/mol(见表14行28),乘以100L/h的除盐水流量，得出混

合喷咀（111）的气体工作流量设计点为0.304Nm3/h。

[0142] 原接入除盐水储存罐（101）的除盐水管道更改为接往混合喷咀（111）的入水

端口。若原设计没有设置除盐水流量调节阀（012）和流量显示器（013），应在

除盐水供应管道上又混合喷咀（111）的上游给予补装以方便精准操控。

[0143] 从产品氧缓冲罐（711）气体出口开关阀（712）加设一根管道接往四通阀(72

1)，将四通阀转至产品氧通往三通管件的位置，经三通管件分别接往混合喷咀

（111）入气端口和曝气管（112）入气端口,在进入混合喷咀（111）和曝气管

（112）前，分别于这两根管道上设置开关阀（731，741）、压力调节阀（733，

743）、压力表（734，744）、流量调节阀（735，745）、流量显示器（736，74

6）和开关阀（737，747）,以方便分别准确地调控用作雾化吹脱和屏蔽鼓气除盐

水的气体流量。此部分的技术设计参数为；
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[0144] 参数4. 从产品氧缓冲罐（711）供往上述三通的管件和阀门的气体工作设计流

量为最低气液比乘以除盐水流量再加除盐水的体积流量。用碱性除盐水、目标

产品气为超纯氧和100L/h的除盐水流量来做举例，最低气液比(V/L)为0.000703m

ol/mol(见表12行28),此段管件的综合气体工作设计流量为0.188Nm3/h。再用酸性

除盐水、目标产品气为超纯氧和100L/h的除盐水流量来做举例，最低气液比(V/

L)为0.00244mol/mol(见表14行28),此段管件的综合气体工作设计流量为0.404Nm3/

h。

[0145] 参数5.由三通供往混合喷咀（111）的管径、流量调节阀（735）、压力调节阀

（733）和流量显示器（736）的气体氧工作设计流量为最低气液比乘以除盐水流

量。用碱性除盐水、目标产品气为超纯氧和100L/h的除盐水流量来做举例，最

低气液比(V/L)应为0.000703mol/mol(见表12行28)，此段管件的气体流量设计点

为0.088Nm3/h。再用酸性除盐水、目标产品气为超纯氧和100L/h的除盐水流量

来做举例，最低气液比(V/L)为0.00244mol/mol(见表14行28)，此段管件的气体流

量设计点为0.304Nm3/h。

[0146] 参数6.由三通供往曝气管（112）的管径、流量调节阀（745）、压力调节阀（7

43）和流量显示器（746）的气体氧工作设计流量为除盐水的体积流量，用100L/

h的除盐水流量来做举例，此段管件的气体工作设计流量为0.10Nm3/h。

[0147] 在开关阀（731）和压力调节阀（733）之间加设液位开关阀（732）和一路气

动控制信号线并连到液位显示及开关器（116）。在储存罐（101）液位高（设定

为储存罐的液位水平≥95%以避免满溢）的时段，连锁关闭液位开关阀（732）

以节省雾化吹脱用的气体用量。同样，液位开关阀（732）的气体工作设计流量

为最低气液比乘以除盐水流量。用用碱性除盐水、目标产品气为超纯氧和100L/

h的除盐水流量来做举例，最低气液比(V/L)应为0.000703mol/mol(见表12行28)，

此液位开关阀的气体工作设计流量为0.088Nm3/h。再用酸性除盐水、目标产品

气为超纯氧和100L/h的除盐水流量来做举例，最低气液比(V/L)为0.00244mol/mo

l(见表14行28)，此液位开关阀的气体工作设计流量为0.304Nm3/h。

[0148] 在除盐水储存罐（101）近顶部加设法兰连接口用于添加视镜（113），位置应

方便操作员视察喷咀（111）和喷洒状况。在除盐水储存罐（101）顶部排气管又
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喷咀的上方加装捕滴器（114）捕捉排气中的过饱和水汽中的水分并回收至储存

罐（101）,以减小除盐水漂移损失。

[0149] 在除盐水储存罐（101）的捕滴器出口的管道上加装单向阀（115）以防止空气

窜入和给除盐水储存罐（101）提供稳定的屏蔽压力。

[0150] 由于储存罐（101）导入了氧气，罐体顶部应加装压力表（117）和压力安全阀

组合（118）方便监察罐内压力，在压力调节阀（733，743）和单向阀（115）发

生故障的情况下，保护容器免受过压。

[0151] 除盐水储存罐（101）和压力安全阀组合（118）的排气应通过管道收集并连接

到室外高位处，通过阻火器（119）安全排放。

[0152] 实施例 3

[0153] 此实施方式（实施例3）是基于使用水电解装置、外供的气体（纯氢）作为预

处理气体。具体施方式为（见图6和图7）：

[0154] 在除盐水储存罐（101）顶部加设法兰连接配件（方便维护装拆）用于加装混

合喷咀（111）、接入吹脱气和除盐水。混合喷咀（111）的技术规格要求为:

[0155] 规格5.液滴直径设计点为100微米，可调节范围应为50至200微米。

[0156] 规格6.混合喷咀（111）的气体工作设计流量为最低气液比（V/L）和除盐水

流量(L)的乘积。用碱性水电解、产品气为超纯氢和100L/h的除盐水流量来做举

例，最低气液比（V/L）应为0.000947mol/mol（见表15行16）, 以100L/h的除盐

水流量，得出混合喷咀（111）的气体工作流量设计点为0.118Nm3/h。再用酸性

除盐水、目标产品气为超纯氢和100L/h的除盐水流量来做举例，最低气液比(V/

L)为0.000419mol/mol(见表17行16),乘以100L/h的除盐水流量，得出混合喷咀（11

1）的气体工作流量设计点为0.052Nm3/h。

[0157] 原接入除盐水储存罐（101）的除盐水管道更改为接往混合喷咀（111）的入水

端口。若原设计没有设置除盐水流量调节阀（012）和流量显示器（013），应在

除盐水供应管道上又混合喷咀（111）的上游给予补装以方便精准操控。

[0158] 从外供接头(912)和开关阀(913)出口加设一根管道接往四通阀(721)，将四通阀转

至外供气通往三通管件的位置，经三通管件分别接往混合喷咀（111）入气端口

和曝气管（112）入气端口,在进入混合喷咀（111）和曝气管（112）前，分别于
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这两根管道上设置开关阀（731，741）、压力调节阀（733，743）、压力表（7

34，744）、流量调节阀（735，745）、流量显示器（736，746）和开关阀（73

7，747）,以方便分别准确地调控用作雾化吹脱和屏蔽鼓气除盐水的气体流量。

此部分的技术设计参数为；

[0159] 参数7.从外供接头（912）和开关阀（913）出口供往上述三通的管件和阀门的

气体工作设计流量为最低气液比乘除盐水流量再加除盐水的体积流量。用碱性

除盐水、目标产品气为超纯氢和100L/h的除盐水流量生产超纯氢来做举例，最

低气液比(V/L)为0.000947mol/mol(见表15行16),此段管件的的综合气体工作设计

流量为0.218Nm3/h。再用酸性除盐水、目标产品气为超纯氢和100L/h的除盐水

流量生产超纯氢来做举例，最低气液比(V/L)为0.000419mol/mol(见表17行16),此

段管件的的综合气体工作设计流量为0.152Nm3/h。

[0160] 参数8.由三通供往混合喷咀（111）的管径、流量调节阀（735）、压力调节阀

（733）和流量显示器（736）的气体工作设计流量为最低气液比乘除盐水流量。

用碱性除盐水、目标产品气为超纯氢和100L/h的除盐水流量来做举例，最低气

液比(V/L)为0.000947mol/mol(见表15行16)，此段管件的气体流量设计点为0.118

Nm3/h。再用酸性除盐水、目标产品气为超纯氢和100L/h的除盐水流量来做举

例，最低气液比(V/L)为0.000419mol/mol(见表17行16)，此段管件的气体流量设

计点为0.052Nm3/h。

[0161] 参数9.由三通供往曝气管（112）的管径、流量调节阀（745）、压力调节阀（7

43）和流量显示器（746）的气体工作设计流量为除盐水的体积流量，用100L/h

的除盐水流量来做举例，此段管件的气体工作设计流量为0.10Nm3/h。

[0162] 在开关阀（731）和压力调节阀（733）之间加设液位开关阀（732）和一路气

动控制信号线并连到液位显示及开关器（116）。在储存罐（101）液位高（设定

为储存罐的液位水平≥95%以避免满溢）的时段，连锁关闭液位开关阀（732）

以节省雾化吹脱用的外供气用量。同样，液位开关阀（732）的气体工作设计流

量为最低气液比乘以除盐水流量。用碱性除盐水、目标产品气为超纯氢和100L/

h的除盐水流量来做举例，最低气液比(V/L)为0.000947mol/mol(见表15行16)，此

液位开关阀的气体工作设计流量为0.118Nm3/h。再用酸性除盐水、目标产品气
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为超纯氢和100L/h的除盐水流量来做举例，最低气液比(V/L)为0.000419mol/mol

(见表17行16)，此液位开关阀的气体工作设计流量为0.052Nm3/h。

[0163] 在除盐水储存罐（101）近顶部加设法兰连接口用于添加视镜（113），位置应

方便操作员视察喷咀（111）和喷洒状况。在除盐水储存罐（101）顶部排气管又

喷咀的上方加装捕滴器（114）捕捉排气中的过饱和水汽中的水分并回收至储存

罐（101），以减小除盐水漂移损失。

[0164] 在除盐水储存罐（101）的捕滴器出口的管道上加装单向阀（115）以防止空气

窜入和给除盐水储存罐（101）提供稳定的屏蔽压力。

[0165] 由于储存罐（101）导入了氢气，罐体顶部应加装压力表（117）和压力安全阀

组合（118）方便监察罐内压力，在压力调节阀（733，743）和单向阀（115）发

生故障的情况下，保护容器免受过压。

[0166] 除盐水储存罐（101）和压力安全阀组合（118）的排气应通过管道收集并连接

到室外高位处，通过阻火器（119）安全排放。

[0167] 与本发明相关的数据表如下：

[0168] [表 4] GB/T 3634.2-2011对纯氢、高纯氢和超纯氢的技术要求

[0169] [表 5] GB/T 14599-2008对纯氧、高纯氧和超纯氧的技术要求
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[0170] [表 6] 本发明所涉及的算式符号表

[0171] [表 7] 除盐水为碱性、自产氢为吹脱气条件下的计算程式
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[0172] [表 8] 除盐水为碱性、自产氧为吹脱气条件下的计算程式
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[0173] [表 9] 除盐水为酸/中性、自产氢为吹脱气条件下的计算程式
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[0174] [表 10] 除盐水为酸/中性、自产氧为吹脱气条件下的计算程式
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[0175] [表 11] 除盐水为碱性、自产氢为吹脱气条件下的数据表
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[0176] [表 12] 除盐水为碱性、自产氧为吹脱气条件下的数据表
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[0177] [表 13] 除盐水为酸/中性、自产氢为吹脱气条件下的数据表
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[0178] [表 14] 除盐水为酸/中性、自产氧为吹脱气条件下的数据表
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[0179] [表 15] 除盐水为碱性、外供氢为吹脱气条件下的数据表
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[0180] [表 16] 除盐水为碱性、外供氧为吹脱气条件下的数据表
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[0181] [表 17] 除盐水为酸/中性、外供氢为吹脱气条件下的数据表
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[0182] [表 18] 除盐水为酸/中性、外供氧为吹脱气条件下的数据表
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附图标记清单

[0183] 图中标号的设备名称和接点说明表列于下：
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行 标号 设备名称/接点说明

1 001 除盐（纯水）设备

2 011,732 液位开关阀

3 012,735,745 流量调节阀

4 013,736,746 流量显示器

5 014,702,712,913,731,737,741,747 开关阀

6 101 储存罐（除盐水）

7 111 混合喷咀

8 112 曝气管

9 113 视镜

10 114 捕滴器

11 115 单向阀

12 116 液位显示开关器

13 117,734,744 压力表

14 118 压力安全阀组合

15 119 阻火器

16 201 电解槽

17 311 气液分离器（氧侧）

18 411 冷却/捕滴/气液分离设备（氧侧）

19 301 气液分离器（氢侧）

20 401 冷却/捕滴/气液分离设备（氢侧）

21 501 催化脱氧/冷凝/气液分离装置

22 511 催化脱氢/冷凝/气液分离装置

23 601, 611 份子筛干燥吸附装置
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24 701 缓冲罐（产品氢）

25 711 缓冲罐（产品氧）

26 721 四通阀

27 733,743 压力调节阀

28 912 充装接头

29 生活饮用水供应点

30    总体整合图与详细流程图的连接点

31 接往室外高位排放

32 超纯氢至用户

33 外部气供应点

34 超纯氧至用户
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权利要求书

[权利要求 1] 一种制备超纯氢和超纯氧的预处理方法，其特征在于，包括下列步

骤：

a.在除盐水进入电解槽前，除盐水经除盐水管道导入于储存罐顶

部；同时，使用氢气或氧气作为吹脱气，经供气管道导入于储存罐

顶部，对除盐水进行雾化和吹脱预处理；

b.在除盐水进入电解槽前，通过供气管道导入氢气或氧气到储存罐

底部，使用氢气或氧气对已完成预处理的除盐水进行鼓泡、冗余吹

脱和提供微正压屏蔽；

c.对储存罐的排气进行水雾分离，捕捉其中的过饱和水汽中的水分

并回收至储存罐；

d.经预处理后获得的除盐水透过随后的水电解工艺流程制得产品氢

及产品氧并储存在缓冲罐中。

[权利要求 2] 根据权利要求1所述的制备超纯氢和超纯氧的预处理方法，其特征

在于：在步骤a中所述储存罐顶部设置混合喷咀，其内部结构有个

别的独立通道，分别连接所述供气管道和所述除盐水管道，导入的

氢气或氧气和除盐水两流体只在所述混合喷咀出口处混合和撞击。

[权利要求 3] 根据权利要求2所述的制备超纯氢和超纯氧的预处理方法，其特征

在于：步骤a中所述除盐水通过所述混合喷咀雾化后的液滴直径为

不小于100µm。

[权利要求 4] 根据权利要求1所述的制备超纯氢和超纯氧的预处理方法，其特征

在于，在步骤b中所述储存罐底部设置曝气管，鼓泡氢气或氧气的

体积流量不小于除盐水的体积流量。

[权利要求 5] 根据权利要求1所述的制备超纯氢和超纯氧的预处理方法，其特征

在于：在所述供气管道上依顺序设置开关阀、压力调节阀、压力

表、流量调节阀和流量显示器。

[权利要求 6] 根据权利要求5所述的制备超纯氢和超纯氧的预处理方法，其特征

在于：步骤a中在所述供气管道上，位于所述开关阀和所述压力调
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节阀之间，安装液位开关阀，开关设定为当储存罐的液位水平≥9

5%时关闭。

[权利要求 7] 根据权利要求2所述的制备超纯氢和超纯氧的预处理方法，其特征

在于：在所述储存罐顶部设置排气管，所述排气管上设置捕滴器。

[权利要求 8] 根据权利要求7所述的制备超纯氢和超纯氧的预处理方法，其特征

在于：还包括维持储存罐内一个微正压屏蔽的步骤，所述捕滴器出

口的管道上设置单向阀，所述单向阀的开启压力不小于250N/m2。

[权利要求 9] 根据权利要求1所述的制备超纯氢和超纯氧的预处理方法，其特征

在于，还包括下列步骤：

e.经所述供气管道导入步骤d中的所述产品氢或产品氧进行步骤a中

的雾化和吹脱预处理，和/或进行步骤b中的鼓泡、冗余吹脱和提供

微正压屏蔽。

[权利要求 10] 根据权利要求1所述的制备超纯氢和超纯氧的预处理方法，其特征

在于，在所述供气管道与缓冲罐之间还设置有用于选择产品气或外

供气作为吹脱气的四通阀。

[权利要求 11] 根据权利要求1所述的制备超纯氢和超纯氧的预处理方法，其特征

在于：所述除盐水为碱性除盐水、制得所述产品氢时，为满足所述

产品氢的目标杂质浓度要求，所述吹脱气对除盐水的气液比大于或

等于以下值：

V/L = (x0 - y) / (KH  p  x  ×y/ P1 - y0)

其中，V为吹脱气流量，L为除盐水流量，x0为除盐水中的杂质浓

度，y为产品气中的目标杂质浓度要求，KH px为亨利常数，P1为绝

对压力，y0为吹脱气中的杂质浓度。

[权利要求 12] 根据权利要求1所述的制备超纯氢和超纯氧的预处理方法，其特征

在于：所述除盐水为碱性除盐水、制得所述产品氧时，为满足所述

产品氧的目标杂质浓度要求，所述吹脱气对除盐水的气液比大于或

等于以下值：

V/L = (x0 - 1.5y) / (KH  p  x×1.5y/P1 - y0)
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其中，V为吹脱气流量，L为除盐水流量，x0为除盐水中的杂质浓

度，y为产品气中的目标杂质浓度要求，KH px为亨利常数，P1为绝

对压力，y0为吹脱气中的杂质浓度。

[权利要求 13] 根据权利要求1所述的制备超纯氢和超纯氧的预处理方法，其特征

在于：所述除盐水为酸性或中性除盐水、制得所述产品氢时，为满

足所述产品氢的目标杂质浓度要求，所述吹脱气对除盐水的气液比

大于或等于以下值：

V/L = (x0 - 1.5y) / (KH  p  x×1.5y/P1 - y0)

其中，V为吹脱气流量，L为除盐水流量，x0为除盐水中的杂质浓

度，y为产品气中的目标杂质浓度要求，KH px为亨利常数，P1为绝

对压力，y0为吹脱气中的杂质浓度。

[权利要求 14] 根据权利要求1所述的制备超纯氢和超纯氧的预处理方法，其特征

在于：所述除盐水为酸性或中性除盐水、制得所述产品氧时，为满

足所述产品氧的目标杂质浓度要求，所述吹脱气对除盐水的气液比

大于或等于以下值：

V/L = (x0 - 0.5y) / (KH  p  x×0.5y/P1 - y0)

其中，V为吹脱气流量，L为除盐水流量，x0为除盐水中的杂质浓

度，y为产品气中的目标杂质浓度要求，KH px为亨利常数，P1为绝

对压力，y0为吹脱气中的杂质浓度。

[权利要求 15] 根据权利要求11-14任意一项所述的制备超纯氢和超纯氧的预处理

方法，其特征在于：制得所述产品氢和/或产品氧时，为满足其全

部目标杂质浓度要求，所述吹脱气对除盐水的气液比大于或等于所

述吹脱气中全部目标杂质的气液比中的最大值。
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