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光度法及离子色谱法测定驱油剂中硫酸根含量

� 联合运用盐析法及活性炭吸附法除去其
复杂有机物基体干扰
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摘 要:提出了一种简单 �快速的盐析与活性炭吸附混合法 ,用于去除铬酸钡光度法及离子色谱

法测定驱油剂中硫酸根时复杂的有机物基体干扰 �考察了样品处理方法 �盐种类 �盐用量 �活性炭

用量对基体去除效果的影响 �发现使用盐析与活性炭吸附混合法且盐 �活性炭质量浓度分别为

60 , 40 9 �L一�时具有最佳的去除基体干扰效果 �方法用于 5 种驱油剂样品的预处理 ,并与格酸钡

间接光度法及离子色谱结合用于硫酸根的测定 ,两种方法测定结果吻合良好 �
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驱油剂是在石油开采过程中用于降低油水界面
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向为光谱及色谱分析 �

的表面张力得以提高采收率的一种表面活性剂厂�2��

由于驱油剂在油开采过程中独特的作用和地位 ,其

质量指标也备受人们的关注 �其中 ,硫酸根也是影

响其质量指标的重要因素 ,但其测定往往受到复杂

的有机基体成分的干扰 �测定硫酸根的方法主要有
间接铬酸钡分光光度法(H J/T 34 2一2007 ) �离子色
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理招脸验一想掌分册张信凤等:光度法及离子色谱法测定驱油剂中硫酸根含量一 联合运用盐析法及活性炭吸附法除去其复杂有机物基体干扰

谱法川 �间接原子吸收光谱法川及间接原子荧光光

谱法困 �然而 ,驱油剂中的主要成分石油磺酸盐由

于其物理化学性质与硫酸盐相近 ,会对硫酸根的非

色谱法测定造成很大的干扰 �离子色谱法虽能用于

石油磺酸盐及硫酸盐的分别测定 ,但驱油剂经水溶 �

0.45 拜m 滤膜过滤后仍为浑浊的溶液 ,难以实现对

其分析 �因此 ,需建立一种简便 �快速的样品前处理

技术以除去驱油剂中的复杂有机基体成分 �

盐析法常用于目标物如蛋白质 �核酸 �多肤的分

离 �提纯困 ,而活性炭吸附法则常用于环境中有机污

染物的处理 ,并取得了良好的效果川 �本工作将盐
析法和活性炭吸附法相结合 ,引人作为驱油剂中样

品基体去除的技术 ,并用间接铬酸钡分光光度法及

离子色谱法测定驱油剂样品中硫酸根的含量 �

l 试验部分

1.1 仪器与试剂

V IS 7200 分光光度计;ICS-- 29o 离子色谱仪;A S

14 离子色谱柱 �
硫酸根标准溶液:1 000 m g �L一�,称取无水硫

酸钠 1.47 9 2 9 ,用少量水溶解后转移至 1 IJ容量瓶

中 ,用水稀释至刻度 �

铬酸钡悬浊液:称取铬酸钾 19 .44 9 与氯化钡

24 , 44 9 ,分别溶于 I L 蒸馏水中 ,加热至沸腾 ,将两

溶液倒人 3 L 烧杯中 ,生成黄色沉淀 �待沉淀下降

后 ,倒去上层清液 ,沉淀经定量滤纸过滤留于滤纸

上 ,用蒸馏水洗涤直至洗涤液看不到黄色 �将洗涤

后的铬酸钡沉淀溶于 I L 水中 ,使其成悬浊液 ,使用

前摇匀 �

试剂均为优级纯 ,试验用水为二次蒸馏水 �

1.2 测定条件

分光光度法:测定波长为 420 nm , 1 cm 石英比

色皿 �

离子色谱法:lo nP aC A S14 阴离子色谱柱

(4 m m 只25O m rn ), IonPac A G 14 保护柱 (4 m m X

50 m m ) , 淋洗液为 3 ~ ol �L一�碳酸钠溶液与

1 m m ol �L一�碳酸氢钠溶液的混合溶液 ,淋洗液流

量为1.2 m L �m in一�,等度洗脱 ,进样量为 50 拜L ,

柱温为 30 � �

1.3 试验方法

1.3.1 样品处理

称取样品 4.000 0 9(泡沫剂为 12 .000 0 9 )于

10 0 m lJ烧 杯 中 , 加热水 50 m L 溶解 后转移 至

10 0 m L容量瓶中 ,用二次蒸馏水定容至 100 m L �

1) 光度法:取样品溶液 50 .00 m IJ,加人氯化钠

约 3 9 ,待沉淀析出完全后过滤 ,向滤液中加人活性

炭粉末约 2 9 ,摇匀 ,放置 10 m in 后再次过滤 ,所得

滤液为待测溶液 �

2) 离子色谱法:将氯化钠改用乙酸铰 ,最后所

得的滤液需在 200 C 电热板上蒸干以除去乙酸钱 ,

将残渣用适量水溶解 ,转移至 50 m L 容量瓶中,并

用水定容至刻度后作为待测溶液 �
1.3.2 测定方法

1) 光度法:取 10 .00 m L 处理后的样品溶液 ,置

于 150 m L 锥形瓶中 ,加入二次蒸馏水 40 m L ;向样

品溶液及标准溶液系列中加人 2.5 m ol �L一�盐酸

溶液 3 m L ,将锥形瓶置于电热板上加热煮沸5 m in

左右 ,加铬酸钡悬浊液 2.5 m L ,再煮沸 5 m in ;取下

锥形瓶 ,待稍冷却后 ,向各瓶加人氨水(l + l) 溶液至

呈柠檬黄 ,过量 2 滴;待溶液冷却后 ,用慢速定性滤

纸过滤 ,滤液收集于 50 m L 容量瓶中 ,用蒸馏水洗

涤锥形瓶及滤纸各 3 次 ,用蒸馏水稀释至刻度后 ,用

1 cm 石英比色皿 ,在 420 nm 波长处 ,以试剂空白为

参比进行测定 �

2) 离子色谱法:将处理好的样品溶液适当稀

释 ,经 0.45 拼m 滤膜过滤后按色谱条件直接测定 �

2 结果与讨论

2.1 样品前处理方法的选择

样品用水溶解后为浑浊的沥青色溶液 ,因此需

选择一种合适的前处理方法 �考察了3 种盐析法 �

活性炭吸附法及盐析与活性炭吸附混合法 �结果表

明:经活性炭吸附法处理后样品为浑浊的溶液 ,故样

品溶液吸光度较大 ;经盐析法处理后的样品溶液为

澄清的黄色溶液 ,仍没达到有效地去除基体的效果;

将盐析法与活性炭吸附法结合处理的溶液 ,基本上

为无色的澄清溶液 ,在 42 0 nm 波长处测得吸光度

基本为零 ,说明去除基体的效果好 �试验采用盐析
与活性炭吸附混合法对样品进行前处理 �

2.2 盐种类及用t 的选择

考察了氯化钠 �碳酸氢钠 �碳酸氢钱及乙酸钱去

除驱油剂基体的效果 �结果表明:碳酸氢钠和碳酸

氢钱去除驱油剂的效果不好 ,处理后的溶液呈浑浊

状态;氯化钠和乙酸钱去除基体的效果较好 ,处理后

的溶液呈澄清状态 �由于乙酸馁具有缓冲性能不利

于分光光度法测定时酸度的调节 ,因此 ,采用了光度
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法测定时用氯化钠处理样品溶液 ,而离子色谱法测

定时为了避免氯离子的干扰采用乙酸钱处理样品溶

液�并考察了氯化钠用量对样品处理效果的影响�

结果表明:随着氯化钠用量的增加 ,驱油剂样品析出

的沉淀量逐渐增多 ,过滤后样品溶液的吸光度逐渐

降低 �当氯化钠用量达到 60 9 �L一�时 ,过滤样品

溶液开始变得澄清 ,吸光度达到最低值 �试验选择
氯化钠用量为 60 9 �L一��

2.3 活性炭用量的选择

经氯化钠溶液或乙酸钱处理过滤后的样品溶液

仍为深黄色 ,不利于分光光度法测定 ,因此需用活性

炭进一步去除基体 �在 70 9 �L一�以内对活性炭用

量进行选择 ,结果表明:经活性炭处理后的样品溶液

基体吸光度随着活性炭用量增加而降低 ,当活性炭

用量大于 40 9 �L一�时 ,样品溶液基体的吸光度达

到最低 �试验选择活性炭的用量为 40 9 �L一��

2.4 样品分析

经盐析和活性炭混合法预处理样品后 ,用分光

光度法和离子色谱法测定了 5 种驱油剂中硫酸根 ,

其结果(质量分数)见表 1 �

2.0 4 .0 6 刀 8刀 生0 刀

t/ m in

图 l 驱油剂样品溶液的离子色谱图(稀释 250 倍)

F ig. 1 Io n ehrom atogram of sam ple of deoiling ag en t solu tion

(diluted 250 folds)

除驱油剂的复杂基体的方法 �方法相比于常用的液

液萃取法处理样品 ,具有快速 �简便 �避免使用有毒
有机溶剂等优点 �该法处理后的溶液为无色澄清透

明溶液 ,因此 ,也可作为原子吸收光谱法测定其它无

机离子如钙离子 �镁离子测定时的前处理方法 ,从而

避免复杂的样品消解过程 �
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表 1 的测定结果表明:两种方法的结果吻合良

好 �因此 ,盐析和活性炭混合法用于驱油剂样品的

预处理是可行的 �驱油泡沫剂中硫酸根含量较低 ,

石油磺酸盐驱油剂中硫酸根含量较高 �向样品中加

人与测定值等量的硫酸根 ,测得的回收率在 98 % ~

10 5% 之间 �由图 1 的离子色谱图可见:驱油剂样品

溶液的共存离子没有对硫酸根测定造成干扰 �

本工作建立了盐析和活性炭吸附混合法用于去
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