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多维气相色谱法分析炼厂气
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【摘要 〕采用多维气相色谱法
,

用 气相色谱仪
,

用 自动阀切换技术和载气切换技术
,

完成炼厂气的分析
。

根

填充柱测定氢气和永久性气体 根 一 毛细管柱分离有机烃类
。

用氢火焰离子化检测器及热导检测

器分别检测烃类及无机气体
。

采用外标面积归一化法进行定量计算
。

整个系统具有分析结果重复性好
、

准确度高
、

省

时
、

操作方便等特点
。
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石油加工过程中产生的炼厂气含有大量可利用

的低级烃类和氢气
,

可提供各种化工原料
,

但组成十

分复杂
。

多年来人们对炼厂气的分析一直备受重

视
。

先后 出现了不 同的分析方法
,

目前具有代表性

的方法有 四 阀五柱全填充柱双热导检测器 〕分

析方法 〔’,

〕及 三 阀四柱 氢火焰 离子化

检测器 双检测器分析方法
,

〕。

前者 由于采用 的

是全填充柱
,

柱效率较低
,

同时还存在 检测烃

类灵敏度低的缺点
。

后者由于测量氢气时多采用氦

气作载气
,

氢气检测受 到 限制
,

且线性较差
。

另外

与毛细管共用并非是理想方案
。

本工作介绍了一种 四 阀五柱 填充柱与毛细管

柱混装
、

双检测器且带有载气切换系统

的新的炼厂气分析方法
。

该分析方法 的特点是 采

用 毛细管柱 以及 十 填充柱最佳组合方

案
,

分别完成烃类 的分离检测及永久气体和氢气的

分离检测
,

同时采用特有的载气切换系统
,

使得氢气

及永久性气体的检测变得更方便容易
。

该方法具有

快速准确
、

重复性好
、

操作方便等优点
。

实验部分

仪器
一 气相色谱仪

,

配有气 动切换 阀 个
、

和 及外置辅助气体控制箱各 个
,

数据用

加强型化学工作站 进行处理
,

色谱流程见文献 〕,

文献 」中阀的状态均默认为处

于 状态
。

色谱柱及辅助气配置

柱 为 填充柱
,

协

柱 为 填充柱
,

笋 柱 为

一 分子筛填充柱
,

笋 柱 为 一

分 子 筛 填 充 柱
,

价 柱 为
“ ”

系列毛细管色谱柱
, 拌

拼

辅助气 为
,

为柱 提供反吹气体

附加配置 辅助气 为分析氢气 的柱 载气

辅助气 为 参考气 玩 辅助气 为 参

考气
,

辅 助 气 为 柱 分 析 烃 类 时 的 载 气

辅助气 为填充柱系统载气
。

·

色谱条件

程序升温 炉温 ℃
,

停 留
,

然后 以 ℃

的速率升至 ℃
,

再 以 ℃角飞 的速率升

至 ℃
,

停留 温度 ℃
,

开始 以氮

气作载气 用 于测 量氢气
,

后 用 氢气作载

气 温度 ℃
,

氢气流量
,

空气流

量 加
,

补充气体 加 载气流

速 毛细管柱为
,

填充柱系统为

运行时间控制程序见表
。

结果与讨论

分离过程及检测

整个分离分析系统主要分为 部分 永久性气

体
, , , ,

等气体 分离分析
、

氢气分

离分析和烃类 一 几 分离分析
。

其中永久性气体

和氢气采用填充柱 系统进行分离
,

进行检测
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表 炼 厂气分析运行时间控制切换表

〕

一

一

塔 叩 因

,

谊 昭
﹄、常」

乃月月

。。。。。。。。

‘内飞︶

八
‘

,一,‘,︸

烃类 一 由毛细管柱完成分离
,

进行检测
。

具体过程如下 待色谱条件稳定后
,

启动色谱仪
,

阀

处于 状态
,

辅助气 通过 阀 的一个定量

管将试样带人柱
,

待试样 中氢气与其它组分得 到

分离
,

且氢气离开柱 通过
,

而其它组分还停

留在柱 上时
,

阀 迅速切换至 状态
,

此时 已完

成氢气的分离检测
,

且柱 处于反 吹状态
。

也

完成载气及参考气的切换
,

处于分析永久性气体的

待命状态
。

在阀 切换至 状态时
,

辅助气

通过阀 的另一定量管将试样带入毛细管分流进样

口 ,

完成分流后 的试样经柱 完成烃类 一 几 的

分离
,

然后进人 进行检测
。

在阀 切换后
,

阀

也迅速切换至 状态
,

此时载气 经填充柱进

样 口 将第 个定量管 内的试样带人预分离柱
,

此

时柱
、

柱
、

柱 和 〕处于串联状态
。

试样 中的

组分在柱 上进行初 步分离且小 于 几 的组分均离

开柱 后
,

阀 切换 回 状态
,

此时 几 及其大于

马 的组分被反吹放空
,

进人柱 的组分继续进行分

离
。

当
, , ,

进人柱 后
,

而 进人柱

前
,

阀 切换至 状态
,

此时
, ,

氏
,

被

关在柱 内
, 、

乙烷及 乙 烯后续组分经阻尼

进人 进行检测
。

待所有组分均离开柱

后
,

阀 切换 至 状 态
,

此 时柱 内的组分
,

, ,

依次分离并进人 完成检测
。

整个

过程
,

和 并行工作
,

双通道信号 由工作站

控制同时采集
,

分析时间仅为
。

定性和定 分析

定性分析是在选定 的色谱条件下
,

采用色谱柱

标准谱图结合标准气组分对照进行
。

典型的色谱图

见图 和图
。

弓弓

⋯
,, ’护 , ‘

福
,

「「一一一 、飞飞 , 卜 ’厂 下下
’、 【

, , ,, ‘

刃 乃 乃 石

图 炼厂气色谱图

,
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图 炼厂气色谱图

眼
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定量分析采用外标面积归一法进行
。

完整的校

正因子是通过实验室两种标气进行外标完成的
。

标

气 由广州佛山市科 的气体化工有限公 司提供
,

其

体 积 组 成 为 氢 气
、

甲 烷
、

乙 烷
、

乙 烯
、

丙 烷
、

环 丙 烷
、

丙 烯
、

异 丁 烷
、

正 丁 烷
、

丙二烯
、

乙炔
、

反一 一 丁烯
、 一 丁烯

、

异丁烯
、

民 一 丁烯
、

异戊烷
、

正戊烷
、 , 一 丁

二烯
、

甲基 乙炔
、

正戊烯
、

其余为氮气
。

标气 由上海测试技术研究所提供
,

其

组成见表
。

确定校正因子的具体过程为 在确定的

色谱条件下
,

用 已知组分含量的两种标准气体分别进

样
,

分析结束后
,

通过调用化学工作站定制校正表菜

单
,

将
尹

〕和 上检测到的面积信号调出
,

并分别

输人相对含量
,

得到各组分的校正因子
。

精密度与准确度实验

在上述确定的色谱条件下
,

采用同一试样 两种

标气混合配置而成 连续进样
,

考察本方法 的精密

度
,

次平行测定 的结果见表
。

由表 可 以看 出
,

相对标准偏差不大于
,

可见本方法重复性好
、

精

密度高
。

表 组分体积组成的重复性实验结果

,

卯

—
, ,

记

叩

之一

” 一

,

一 一

一

一 一

一

一

, 一

‘之 一 一
,

表 标样体积组成准确度实验结果

帅卯

,

〕 ,

—
昭

, ,

一

场
一

一

一

一
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采用该方法对实验室两种标样分别进行分析
,

考察方法的准确度
,

多次平行进样 的结果表明
,

该方

法的准确度高
、

误差小
。

表 是标样 连续 次进

样的结果
。

结论

自动载气切换技术 的采用
,

使得测试氢气

时用 氮 气 作 载 气
,

测试 永 久 性 气体
, , ,

时用氢气作载气
,

彻底解决 了现有多维色谱技

术分析炼厂气时
,

因测试永久气体而不得不牺牲氢

气检测灵敏度高的矛盾
。

拓宽 了氢气 的测试范 围
,

提高了测试的准确度
。

本方法采用 一 几 毛细管柱分

离有机烃类
,

检测
。

同时组合填充柱 系统分离

氢气和永久性气体
,

检测
,

使得试样 的分离和

检测均取得满意的效果
。

多维气相色谱法省时快捷
,

分析结果重复

性好
,

准确度高
,

实用性强
。

不但可 以分析组成复杂

的炼厂气
,

同时可 以分析烟气
、

制氢过程气
、

液化气

或与炼厂气相似组分的试样
。
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最新专利文摘
·

溶胶 一 凝胶法制备三效尾气催化剂的方法

该发明涉及一种用溶胶 一 凝胶法制备三效尾气催化剂

的方法
。

取
, , ,

的可溶性盐用水溶解
,

得到混合溶

液 在搅拌条件下将柠檬酸酒精溶液作为络合剂缓慢加人到

混合溶液中
,

至溶胶化 将所述溶胶干燥
,

再焙烧得到载体材

料 将 和 的可溶性盐水溶液真空浸渍在载体上
,

经千

燥
、

氢气还原
,

即得贵金属催化剂粉末
。

利用该方法制备的

三效催化剂具有 良好的抗高温烧结能力
,

可 以确保催化剂在

高温使用状态下具有足够长的寿命
,

同时成本低
、

周期短
、

无

污染
。 , 一 一

一种粘合剂的制备方法

该发明涉及废纸纸浆制造模压纸板的一种粘合剂的制

备方法
,

包括以下步骤 将醇基为 一 场 的丙烯酸醋
、

醋酸

乙烯酷
、

阳离子反应型乳化剂
、

去离子水
、

双氧水
,

按照 种子

乳液聚合法进行乳液聚合得到阳离子型丙烯酸酷一 醋酸 乙烯

醋共聚乳液
。

将该乳液与阳离子型聚酞胺环氧氛丙烷按一

定质量 比进行混合配制得粘合剂胶乳
。

该粘合剂具有高机

械强度
、

高防水性和废水中残 留物少等优点
,

应用该粘合剂

制得的纸浆模压板材可 以广泛用于包装
、

装饰材料
、

家具面

板等领域
。 , 一 一


