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气相色谱法测定焦炉煤气中硫化氢 
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摘 要：用气相色谱法测定焦炉煤气中的硫化氢含量。该方法具有简便、快速等优点，准确度、精密度都较高， 

不受干扰物质二氧化硫的影响，完全满足成分复杂的焦炉煤气中硫化氢的测定。 
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H S、SO 、COS、CH。SCH。等等都是含硫化合物 

中的一种 ，它们在大气中易被氧化成 SOz，SO 与水 

接触易形成酸雾、酸雨等，对环境和生物造成破坏。 

工业上允许 的空气中 H S含量不超过 0．01 mg· 

I _。。在冶炼生产中，焦炉煤气均含有较高的H s，对 

环境、人体、生产均存在着较大的威胁，因此必须严 

格控制煤气中的H s含量。H s含量的准确测定，为 

现场煤气中含硫化合物的消除提供了科学加药的依 

据。而目前，相当一部分实验室采用的是化学法中的 

碘量法进行测定，该方法分析时间长，当干扰物质存 

在时易受其影响，测定结果的准确性较低。本文在通 

过大量对 比实验后发现，色谱法在检测焦炉煤气中 

的 H S时要优于化学法。 

1 实验部分 

1．1 仪器和试剂 

H2S标准气体 ：浓度分别为 35、123、148mg· 

m 。 

5、10、50、100 mI 的注射器。 

WI SP852微量硫分析仪：在 H 一22格，O 一8 

格，N =0．06格；高压×衰减一400(V)×1／8的操 

作条件下，最低检出限为1 mg·m一。 

1．2 仪器主要结构 

1．2．1 色谱系统 

采用特殊处理过的GDX一104色谱柱。在室温 

下工作，主要用于分离 H S和 COS。 

1．2．2 FPD系统 
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该系统 除火焰光度检测器外，还包括一个 由 

CA3140集成运放组成的放大器以及光电倍增管工 

作所必须的高压稳压电源。 

1．3 检测原理 

仪器检测原理是：待分析的气体样品经过色谱 

分离柱后 ，不同的硫化物 以不同的时刻进入 FPD， 

从而在记录仪上出现不同保留时间的色谱峰，因为 

硫化物响应与硫浓度的平方成正 比，所 以可根据待 

分析硫化物的色谱峰的大小在预先作好的双对数校 

正曲线上找出相应的硫浓度，从而进行硫化物的定 

量分析。 

1．4 标准曲线的绘制 

取 1．25、2．5、5、10、20 mI 浓度为 123 mg· 

m 的H s标准气体依次注入色谱仪分析，用双对 

数坐标纸以成分进样量对色谱峰高值绘制工作曲 

线，其相关性达到 0．9998。 

图 1 HzS标气分析的色谱 图 

1．5 样品的测定 

从现场用注射器直接采集 100 mI 的待测气 

体，直接注入 20 mI 样品进行测定。 
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2 结果与讨论 

2．1 方法的准确度 

用加入一定量的标准气体的回收试验对该方法 

的准确度进行检验，结果见表 1。 

表 1 加标 回收率试验 

2．2 精密度试验 

以 6次测定标准样品及工业用焦炉煤气出口的 

样品，得到标准偏差 S和相对标准偏差 RSD分别为 

2．1 和 1．7 。 

2．3 对照实验 

2．3．1 本法与化学法测定结果的对照 

按照本文方法及化学法分别对浓度为 35、123、 

148 mg·m 的标气及两个焦炉煤气进 出口进行检 

测 ，结果见表 2。由表中可以看出，本法与化学法在 

测定高纯度H：S时结果一致，但在现场样品的检测 

中，测定结果出现了明显的差异。 

表 2 本法与化学法测定结果对照 ／mg·m 

2．3．2 结果判定 

2．3．2．1 现场焦炉煤气成分分析 

经对现场焦炉煤气成分进行分析，发现其中含 

有大量的 H：外 ，还有 CH 、C0、CO：、N：及少量 的 

SO2。 

2．3．2．2 干扰物质对两种检测方法的影响 

在含量为148 mg·m 的标准气体中加入一定 

量上述各物质，分别用本法和碘量法进行测定，发现 

SO：对碘量法的测定结果存在显著影响，测得值在 

(167±8)mg·m 之间，波动较大。其原因可能是 

SO：与碘量法中的Zn 反应生成亚硫酸锌共沉淀， 

引起正干扰，且受 SO：含量多少的影响显著，使碘 

量法测定结果明显偏高。而 SO：对本法不会产生干 

扰，测得值在(148--4-3)mg·mq之间。由此判定，表 

2中色谱法的分析结果是准确的。由此可以看出，在 

测定成分复杂的焦炉煤气时，色谱法要优于化学法。 

2．4 注意事项 

2．4．1 FPD检测器的影响 

FPD烟囱部分的温度升至高于 100 C后(约 1 

h)才能点燃氢焰 ，否则检测器积水 ，无法进行分析。 

2．4．2 恒温室温度的控制 

温度不超过色谱柱允许的最高温度，否则将导 

致检测器污染，灵敏度下降，且色谱柱变质，硫化物 

吸附损失增加，最终无法分析。 

2．4．3 高浓度与低浓度样品的测定 

在测定高浓度样品时，可取一定体积的待测样 

品与空气混合稀释后测定；对于低浓度样品，可改变 

仪器当前的操作条件，提高高压即可进行更低浓度 

的样品检测。 

采用本法测定成分复杂的焦炉煤气中的 H：S 

含量时，测定方法简单、快速，方法准确度、精密度均 

达到国家规定的标准，且不受干扰物质 SO。的影 

响，值得现场推广应用。 
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Abstract：The content of hydrogen sulfied in cokeoven gas was determinated by Gas Chrognotogphy．This 

method had high accuracy and procision and it didn’t affect by sulfur dioxide． 
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