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提 要 应用溶剂萃取 冷却气化方法对液化气样品进行前处理∀ 对前处理制备的样品使用高效液相色谱法进

行测定 以甲醇 水 ς ς 为流动相 紫外检测 在 柱上成功地分离并测定了元素硫的含量∀

方法检测限为 有良好的准确度与精密度 能充分满足各种液化气中元素硫的测定需要∀
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分类号

前言

液化气不仅在日常生活中用作燃料 而且精制

后可用作日化产品的原料 如喷发胶等∀液化气中元

素硫含量直接影响它的腐蚀性和其它使用性能 研

究表明液化气中元素硫的含量应控制在 以

下 ∀ 对于液化气中元素硫的测定一般采用铜粉反

应法 根据反应前后总硫含量之差来测定 ∀用此方

法时液化气中其它活性硫组分对准确度的影响大

并且方法的灵敏度较差 检测限大于 ∀ 本文

根据其它油品中元素硫的高效液相色谱测定方

法 通过溶剂萃取 冷却汽化进行液化气样品前处

理 并应用高效液相色谱法 在 分析柱上以甲醇

水为流动相 紫外检测 成功地分离并测定了元素硫

含量∀本方法检测限为 有较高的准确度与

精密度 可满足各种液化气中元素硫的测定需要∀

实验部分

仪器与试剂

高效液相色谱仪

紫外检测器 数据记录处理器∀

甲醇 纯 吴泾化工厂 氯仿 上海

化学试剂总厂 元素硫 上海化学试剂总厂

水 二次石英蒸馏水 ∀

色谱条件

分离柱 Λ ≅

大连化学物理研究所 流动相为甲醇 水

ς ς 流速 检测波长 进样

量 Λ ∀

实验步骤

样品处理 在已用氮气置换的 液化气取

样钢瓶内注入 氯仿 充入 左右 准确称

量 液化气液样 摇匀放入冰水浴中∀打开减压阀 让

液化气慢速气化放空 气体流速约 ∀ 待

钢瓶至常压 将钢瓶液样放入 容量瓶内 用

氯仿 分 次洗涤钢瓶并放入容量瓶内 用流

动相稀释至刻度供高效液相色谱进样测定∀

标准曲线 将标准元素硫用氯仿配制成

Λ 标准溶液 再用流动相稀释配成 ∗

Λ 不同浓度的标样 进样分析 测定其相应峰

高 以峰高对浓度作工作曲线 并进行线性回归 方

程为 Ψ Ξ ρ 说明线性关系

良好∀

液化气中硫含量

氯仿溶液测得浓度 Λ ≅
所测液化气的重量

结果与讨论

样品预处理

液化气在大量烃类气化挥发后 元素硫存在于

少量剩余残液中 故可对残液进行元素硫含量的测

定∀但由于残液往往很少甚至没有 所以用残液来直

接测定 数据重复性差 结果不准确∀经过试验 采取

在液化气中加入对元素硫溶解性好的溶剂 氯仿 并

通过冰水浴冷却 控制气化速度 的方

法 以确保元素硫在萃取 气化过程中无损失∀ 实验

结果表明此预处理方法结果可靠 回收率高 见表
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表 方法回收率测定结果 ν

Ταβλε ∆ ετερ ινατιον οφ ετηοδ ρεχοϖερψ φορ

ελε ενταλσυλφυρ ν

样品号

已知量 加入量 实测值

回收率 平均值

色谱分离条件

文献 报道了用高效液相色谱法 以 为

流动相 紫外检测 在聚苯乙烯类固定相柱上分离并

测定了催化汽油中元素硫 检测限达 ∀在本

研究中采用常用的 柱为色谱分离柱进行了流动

相的条件试验 检测方式也采用紫外检测

结果以甲醇 水 ς ς 为流动相对液化气中

元素硫获得了很好的分离 见图 ∀ 对普通级液化气

和精制级液化气测定结果表明 方法有良好的重复

性与精密度 见表 ∀

图 液化气样品色谱图

Φιγ Χηρο ατογρα οφ λιθυεφιεδ γασ

液化气中其它组分 氯仿 元素硫∀
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表 液化气样品中元素硫的测定结果

Ταβλε Ρ εσυλτσ οφ αναλψσισ φορ ελε ενταλσυλφυρ ιν λιθυεφιεδ γασ

液化气样品 元素硫含量重复测定值
平均值

Ξ

标准偏差

Σ∆

变异系数

Χς

精制级

普通级
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