　　　   


煤气化合成气及型煤气体成分的测定

一、 适用范围                                                                                                                

本方法适用于煤气化及型煤气体中常量H2、O2、N2、CO、CH4和CO2成分的测定,�也可适用于公司其它需要测定其中某项或多项成分。                                                                               

二、 方法原理                                                

煤气化气体中的主要成分是H2、O2、N2、CO、CH4和CO2,�样气进入气相色谱仪,经色谱柱将各组分分离后,由热导池检测器检出,保留时间定性,外标法定量。

三、 仪器及操作条件

3.1 仪器: GC920-TCD型气相色谱仪(或同类型的气相色谱仪), 海欣色谱工作站及电脑

3.2 操作时的参考条件

3.2.1 色谱柱:Φ3×0.5×2000不锈钢柱,内填60～80目TDX-01; TCD热导池检测器; 氩气作载气; 柱温100℃; 热导池检测器温度100℃; 载气柱前压 0.06 MPa（3.20）;平衡柱前压 0.19 MPa（1.33）; 桥流75mA（不能升高）; 海欣色谱工作站; 进样量1.0mL.

四、 测定前的准备

4.1 色谱柱的填充和活化

4.1.1 取3米色谱柱一根,依次用10%氢氧化钠、水、10%盐酸、水、无水乙醇洗净，并将柱子吹干或烘干。

4.1.2 在色谱柱一端塞少许玻璃棉,与真空泵相接,另一端接漏斗,�固定相TDX-01由漏斗进入柱中,开启真空泵并轻敲色谱柱至柱填满,在接漏斗端塞上坡璃棉。

4.1.3 将已填好的色谱柱装入色谱仪柱箱中,注意接漏斗端为进口,接真空泵一端为柱出口,出口用不锈钢管接出仪器外排空。

4.1.4 按仪器说明书检漏。

4.1.5 通入载气,流量约15mL/min,将柱箱升温至180℃,活化4小时。

4.1.6 将活化后的色谱柱出口接至热导池检测器上。

五、分析步骤

5.1 取样

5.1.1 用专用球胆在煤气化专设的取样点取样。

5.1.2 取样时应先置换3-5次,并不得带入空气。

5.1.3 取样应使球胆有一定压力,以利进样分析。

5.2 分析

开机:先通载气，开电源和加热，按“起始”，仪器各部分开始升温，等热导检测器温度（TCDT）达到100℃，设桥流75mA（“检测器”，“4”，“输入”，“电流”“7”，“5”，“输入”），如果CURRENT OVER灯亮，按“清除”，灯灭，打开海欣色谱工作站,等基线稳定后，可开始进样分析。用六通阀进1.0ml标准气,用海欣色谱工作站校正仪器, 在与进标样相同仪器条件下,进1.0mL样气,以各组分保留值定性,以峰面积定量, 用海欣色谱工作站处理分析数据(必要时对色谱图进行人工修正),直接在海欣色谱工作站中得到分析结果.注意: (1)仪器必须用标准气定期校正,一般二月一次,�视仪器稳定情况可缩短或延长校正时间。(2)标准气各组分含量与样气各组分含量相差不能太大。

关机: 先设桥流设为0（“检测器”，“4”，“输入”，“电流”“0”，“输入”），关加热，等热导检测器温度（TCDT）降到50℃，关电源，关Ar气。   


