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在合成氨工业中，由于硫化氢会使催化剂中

毒，所以脱除硫化氢是不可缺少的重要环节。而脱

硫效果如何，直接影响到催化剂和工艺条件的选

择。近年来，我系研制出一种新型酞菁钴脱硫剂，

效果比一般采用的对苯二酚要好。但是，硫化氢究

竟脱除到什么程度，尚无法得知。我们针对这一问

题进行研究，取得了一些经验，仅供有关部门参

考。

（一）痕量硫化氢的气相色谱分析方法

参照大气中及口腔气中痕量硫化氢气体的气相

色谱分析〔1-4〕，国外所采用的仪器设备不仅难以

得到，而且进口石墨化碳黑填料来源短缺，价格昂

贵。我们采用国产SP-501型气相色谱仪、双火焰

光度检测器 （山东省鲁南化工仪器厂生产）和国产

新型色谱填料石墨化碳黑 （吉林市炭素厂和吉林化

学工业公司研究院研制），其他辅助设备也都是国

产的。经过反复试验，建立了对化肥厂原料气中的

硫化氢的分析测定方法。

为了避免柱管内壁对硫化氢的吸附，我们采用

长1.6米、内径3毫米的国产聚四氟乙烯管作色谱

柱，内装国产石墨化碳黑STH-2（60-80目），

并涂以1％磷酸和1.5％XE-60改性。实验表明，

国产色谱仪、检测器和石墨化碳黑的性能良好，硫

化氢与共存的硫化物之间分离良好，所得色谱峰峰

形对称 〔见图1〕，定量工作曲线线性良好 （见图

2），可以测定PPb级的硫化氢 （对硫化氢的最小

检知量为1.3×10-12克）。方法准确度符合痕量分

析要求。

（二）利用现有条件解决标准气的配制问题

我们在买不到硫化氢标准气和渗透管的情况

下，自己动手制备硫化氢气，并自制了压力配气装

置，成功地配制了各种浓度的硫化氢标准气。

制备硫化氢是用硫化亚铁加盐酸，用水洗除掉

氯化氢，用碘除去可能产生的砷化氢，用无水氯化

钙和五氧化二磷脱水。

所得硫化氢气，用SP-2305型气相色谱仪，热

导池检测器和GDX-102固定相，分别用氮气和氢

气作载气，进行了色谱定性、定量分析，测得其中

仅含少量氢、氮和氧，硫化氢纯度达94.5％，可以�

按此浓度进行压力配气。

（三）色谱条件的选择

为了提高测定H2的灵敏度，我们选用L645)

正交表，对条件试验进行了设计，既减少了实验次

数，又得到了满意的效果。从峰高数据看，以下列

色谱条件最好 （表1）。

此外，我们还求出了定量工作曲线的回归方



表 1 最 佳 色 谱 条 件

程，并进行了方差分析，证明定量工作曲线是可靠

的。 （工作曲线斜率 1.92，与文献一致。）

（四）由于H2S的吸附作用，宜用聚四氟乙烯

袋采气。如无聚四氟乙烯袋，则采用 聚 乙烯 瓶，

于5小时内进行测定。

本方法还可应用于大气、天然气及煤气中痕量

H2S的测定。
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关于102-G气相色谱仪高速化的探讨
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近十年来，国外已有高速气相色谱仪生产，而

我国尚未见有此类性能的仪器。本文以著名的Van

Deemter速率方程式和保留时间近似式为依据，通

过对102-G气相色谱仪的色谱柱及气路各部件的改

进，以求实现高速化，并已取得初步成效，分析速

度提岣高一倍以 上。

（一）仪器结构的改进

气相色谱仪 （以下简称GC） 的高速化，就

是设法使普通GC的分析速度加快，这是本文所追

求的目标。普通GC的分析时间需十多分钟至半小

时以上；而高速GC只需几秒到几分钟。因此。

GC的高速化可以节省时间，提高工效。本文系在

上海分析仪器厂生产的102-G GC的基础上，对仪

器的结构作了如下一些改进：

1．色谱柱及填充固定相：

（1） 柱管：102-G GC的柱管只有φ 毫米

一种，长度1米及2米；本人选用φ2～�33毫米的聚

四氟乙烯作色谱管，长度有0.5米和1.0米两种。

（2）担体的粒度：作为高速化分配柱担体，

其粒度选用150～160目；吸附柱用的吸附剂，因

不必涂布固定液，故粒度可以更细些，采用180～

200目；对于分配柱，由于担体上要涂布固定液，

若粒度太小，则载气难以通过，故分配柱担体的粒

度应比吸附柱略粗些

（3） 液担比：本试验选用国产上试 102硅烷

化担体。此担体由于表面已硅烷化，故液担比可比

普通色谱柱大为减少， （可采用≤3％ィ）于是固定

液液膜厚度df只有普通色谱固定相的1左右，对降

低Heff大为有利。

由于柱管直径小，固定相粒度也比普通色谱小

得多，故色谱柱装填畋比较困难。本试验采用使聚四

氟乙烯管拉直竖起来震动加泵抽吸并 用的方 法装

柱。因柱管为半透明，可用目视法检查装填是否均

匀紧密，此外还可用下列指标加以校验，看看所装

柱是否合格：

1米分配柱：柱前压力为4公斤／厘米2时，载

气流速应为20～40毫升／分，

0.5米吸附柱：柱前压力为4公斤／厘米2时，载

气流速应为15～30毫升／分。

2．色谱柱后与检测器间连接导管：

原102-G机上连接管内径为1毫米，为了尽量

减少死体积齎V0，此连接管应更短些 鉴于加工能力
和材料来源，本试验只在原管中插迦入胧数根极细的不

锈钢丝。

3．检测器的选用：

快速分析要求各组分在柱后快速流出，有的组

分在10～20秒左右即能流出，故只有响应速度快的

检测器才能使用。原102-G机上的FID检测器死体

积很小，其响应速度在1秒以内，基本上符合快速


