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油气水中笨系物的分析方法
’

童 清 木

9江汉石油管理局 勘探开发研究院生油室:

要

本法经硝化
、

燕馏除去二硫化碳中的笨系物
,

然后用处理后的二硫化碳作原油的稀

释剂
,

水和大气中苯系物的浓缩剂
。

用邻苯二 甲酸二壬阳9;
4

< = : 十有机皂 土9� = :作固

定液
,

硅烷化  >  白色担体 9?> 一#> 目: 作载体
,

填充在; 米长的不锈俐管中作为笨系

物的分离柱
,

用氢火焰离子化鉴定器测定
。

最后用  毫克≅ 升左右的苯系物标准样按外

标法进行定性定量分析
。

其灵敏度对水中苯系物可达 。4 > >< 毫克≅ 升
,

准确 度在! 。以 上
。

来源于化工产品和天然石油的苯系物
,

微溶于水
,

易逸散到大气里
,

量虽少但毒性

大
,

影响人体健康
,

因此
,

侧定油
、

气
、

水里苯系物的含量不仅对环境保护
,

而且对寻

找石油都具有重要的意义
。

用化学方法测定水中苯系物含量
,

流程复杂
,

分析时间长
,

灵敏度为。
4

> 毫克≅升
。

近年来
,

测定水中苯系物的含量采用 了色谱法
,

我们对水中苯系物的定性定量的测定方

法作了一些改进
,

优选出一种简便
、

灵敏度高
、

误差小的方法
。

对水中的苯
、

甲苯
、

乙

苯
、

对二甲苯
、

间二甲苯
、

邻二甲苯
、

正丙苯等的灵敏度为 >
4

> >< 毫克≅ 升
。

加在蒸馏水

中的>
4

> > #一 
4

 ! > <毫克≅升的苯系物的萃取率除苯为 ￡!
4

� =外
,

其余的接近  >> =
,

平

行误差一般小于# =
,

准确度在!> = 以上
。

一
、

分析方法旅理

根据相似相溶的原则
,

采用对 氢 火 焰 离子化鉴定器的信号很微弱
,

与苯系物的保

留时间差别很大的二硫化碳作水中苯系物的萃取剂
,

原油中苯系物的稀释剂
,

大气中苯

系物的低温吸收剂
,

使溶解在水中
、

逸散到大气里的苯系牧得到浓缩
,

对原 油中苯系物

进行稀释
,

其后进入色谱柱分离
,

流入氢火焰鉴定器转化成电量记录器记录
,

依据苯系

物的标准样进行定性定量分析
,

算出单位体积中苯系物的含量
。

二
、

仪毯和试荆

 
4

气相色谱仪 90 Α 一 ; � > <
,

带氢火焰鉴定器 :

;
4

苯系物标准样 苯
、

申苯
、

乙苯
、

对二甲苯
、

间二甲苯
、

邻二甲苯
、

正丙苯等
。

�
4

二硫化碳 二硫化碳 9分析纯 :中含有苯系物
,

影响样品的定性定量及基线
,

可

用硝化重蒸法除净
。

浓硫酸
,

浓硝酸
,

二硫化碳 ‘ ;<
,
;<

,  >>
。

在梨形分浓漏斗内边摇动边

Β 张宝生同志参加了实验 ,
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放气
,

静置分层后
,

取二硫化碳溶液测试苯系物
,
一 次处理不净

,

多次处理
,

直琴无苯

系物显示为止
,

然后在�? 一�Χ ℃条件下重蒸
,

使二硫化碳与高沸点的硝基苯系物分离
,

待剩余; >一�> 毫升后停止 9干蒸易爆炸 :
。

三
、

分析方法

 
4

水中苯系物的萃取 混浊的水样特别是带油的水样
,

必须快速过滤及时萃取
,

不得存放非满瓶的样品
。

否则因苯系物的易挥发而影响分析精确度 9萃取在二硫化碳中

的苯系物用水密封后放置几个月基本不变 :

取滤液; >> 毫升于梨形分液漏斗内
,

加;毫升二硫化碳
,

用力振荡 < 分钟
,

静置分层

后
,

将二硫化碳样品转入  > 毫升的比色管内加水密封
,

作色谱分析
。

;
4

大气中苯系物的浓缩 在两个塔式冷凝管中各加入 ;毫升二硫化碳
,

保温壶中装

入一定量的浆糊状干冰酒精混合液 9一 #> ℃ :
,

尾气瓶盛满水
,

按图  装好流程 9流程要

求不堵不漏 :
,

使尾气瓶的冰成连续的滴状流出
,

取样 > 升
,

对前后两级苯系物二硫化碳

溶液作色谱分析
。

�
4

石油中苯系物的稀释 称取 >
4

 >> 克石油于  。毫升比色管中
,

加水 �一< 毫升
、

二硫化碳 ; 毫升
,

振摇使石油溶于二硫化

、

蕙
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田  气体中本系物富集流程示意图

汽源 ;
4

二硫化碳 �
4

保温壶 �
4

酒精
一
干 冰

外套管 ?
4

塔式冷凝管 Χ
4

Γ
4

胶塞 #
4

活塞

 >
4

 ?胶 管  ;
4

下 口 瓶  �
4

水  �
4

螺旋夹

量筒

碳
,

成均匀的溶液
,

作色谱分析
。

若石油中苯系物的含量高
,

色谱峰顶

不对称
,

呈 “刀”
形

,

应再加一定星的二

硫化碳稀释
,

重作色谱分析
。

Η
Ι

�
4

色谱分析 色谱柱为长 ;
一

米
, 内

径 � 毫米的不锈钢柱
,
柱内填充 ;碑= 邻

苯二甲酸二壬醋 ϑ � =有机皂土 十  >  硅烷

化白色担体 9“一#> 目 :, 氮气如毫刑分
,

氢气� <毫升 ≅分
,

空气 6 )Κ毫升 ≅分 9空气

)�� 

!
。

∀
。

量低
,

二硫化碳显负峰 # ,

柱温 ∃ %℃汽化温度& !% ℃ ∋温度低
,

二硫化碳汽化不 好
,

三

苯

系物的分离度差 # ,

检测器温度�!% ℃
,

记录纸速(%% 毫米)小时
。 ∗

称取%  

+& 克的有机皂土于!% %毫升烧坏中
,

加+% 一!% 毫升苯
,

在 ,。一−% ℃热水卑振摇!

一�% 分钟
,

至有机皂土溶解为淡黄色半透明乳蚀液
,

加入%  

(!克邻苯二甲酸二壬酸
,

摇匀

后加 �+ 克 �%� 白色担体
,

在通风柜内晃动至载体呈松散颗粒
,

用红外线打烘烤半小时
,

装柱在 �%% ℃ 以下老化(一 +小时
。

仪器在上述条件稳定后
,

用�% 微升的注射器取 (微升通过配制
、

萃取所得的已知浓度

苯系物标准样 ∋各苯系物组分约 �毫克) 升 # ,

从仪器进样口 进样
,

记录各巍羹不脚的保
留时间

。

其后
,

采用与标准样相同的分析条件作样品分析
,

用标准样定性定量
。

若样品组分复杂
,

色谱峰的保留时间差别不大
,

可用 注射器取一定量的标准样和样

品再作分析
,

视色谱峰高低变化定性
。

!  

计算 从%  % �%一�  �∀ �毫克) 升苯系物标准样的定量试验看出
,

苯系物线性 范

围宽 ∋ 图 & # ,

用水密封的二硫化碳苯系物溶液不易变化
,

采用 �毫克 )升左右的苯系物

为标准样
,

按下列公式计算样品中苯系物的含量.
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式 中
, Θ为样品 中苯系物组分的含量 9油

Ο

毫克≅公斤
,

水
Ο

毫克 ≅ 升
,

气
Ο

毫克≅立方米: ,

, ‘
为样品 中苯系物组分峰面积 9毫米

“
: Ρ 乃

。

为苯系物标准样峰面积 9毫米
“
: Ρ 。为苯

系物标准样重量 9毫克: Ρ
Μ 为样品重量 9克 : Ρ & 为进气量 9升:

,

问二甲苯
对二甲苯

夕正丙苯
邻二甲苯
乙苯
苯

甲苯

 >>>

图 ; 苯系物含量与峰面积关系

四
、

样品的测定

 
4

配制样品的测定 称取

。
4

 > > 克左右的苯系物
,

用冰 醋

酸稀释成 ; >> 毫克 ≅升
,

然后取一

定量的苯系物溶液于 ; >> 毫升蒸

馏水中
,

按上述方 法 分 析
、

计

算
,

一般相对误差 在  > = 以 内

9表  :
。

;
4

油气水样中苯系物的测

定 通过对油田的地下水
,

化工

厂
、

化验室的污水
,

汉江水
,

洪

二

3
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湖水
,

泉水
,

化工厂附近的大气
,

江汉
、

任丘
、

长庆
、

东淡
、

胜利
、

南阳油 田部分石油

样品分析
,

可以看出本方法能够为环境保护和寻找石油提供可靠数据
,

分析样品实例见
图 5

、

表 1 。
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图 � 水中苯系物色谱图
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、
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第三期 包志成等的文章
,

其英文题目应为
Ο
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第三期赵大为等的文章
,

其图 ; 为下面左图
,
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特弗更 正
,

圈 5

并致歉意
,


