
色 谱 法 测 定 含 水 饱 和 度

五普实验室物性组

一
、

试验反理
�

本方法基于水和 乙醇可以无限比例的混溶
，
因此可以用定异的无水 乙醇将研碎后的岩心

中的水份萃取出来
。

在一定的色谱测定条件下
，
将 乙醇萃取液注入色谱柱 �色谱柱内填充多

孔高分子小球 �����
，

这种担体具憎水性
，

对水和极性分子保肖时间外
，

对水和 乙醇的棍

合液有非常好的分离效果�
。

用热导池检测
。

水和 乙醇的色谱峰大体呈成比例的对称峰形
，

因此可以利用乙醇�水标准溶液和未知样品之间在同样条件下的对比来定昊测定水 的 含昊
。

二
、

定另测定方法
�

由于色谱柱的特定性能
，

非常适合痕异水的测定
。

在严格控制的色谱操作条件下
，
进样

务与半峰宽成正比
。

因此可以利用定异进样外标法对样品水进行定异测定
。

定昊进样外标法的计称
，
首先是根据标准样品测出��值

。

� �组份的浓度 ����件�� �进样另 �时�
�组份峰高 ����

��
� 一

一
每单位峰高所代表的�组份含务

�组份的含易

��

其中��—��—��—�组份的峰高

当进样另为恒定时
，
样品浓度与检测仗号呈现极好的线性关系

，
��依成为一个常数

。

因

此上式就是组份含异与峰高的线性函数关系式
，
即峰高��可以相对的表示 �组份的含异

。

但是

由于操作条件控制的困难以及操作人员的变换
，
不可避免的带来操作误差

，

所以采用 乙醇和

水的峰高比伉相来反映水份含异
，
以消除 上述操作误差

，
实验效果较好

。

在生产试验中
，

首先配制一系列乙醇�水标准溶液
，

在选定的试验条件下
，
注 入 色谱

，

得到一系列水和 乙醇的峰高
，
以水和乙醇峰高比优为纵坐标

，

水份含异为横坐标作出标准曲

线图
。

当测定未知样品含水号时
，

将测得的水和乙醇峰高的比位
，

标在标准曲线图上查对
，
即

可得到待测样品的含水易
。

为了验证上述方法
，

我们把一定数另的水加到样品中去
，

在不同时间和不同人的操作条

件下进行测定
，
结果比较理想

。
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三
、

仪田操作条件的选择

���型气相色谱仪

色谱柱长 �米
，
直径 �毫米， �不锈钢管�

担体
� ���—��� ���一��目� �

柱温
� ���℃士�� ℃ �

载气流速
�

�����毫升�分 �

载气
�
氢气多

桥流
� ���毫安，

记录纸速度
�
���毫米�小时�

柱子老化
� ��� 士��℃条件下通氮气老化��小时以上 �

记录仪
�

测程为��毫伏
。

四
、

标准曲线的绘制

取洗净烘干的��毫升具塞比色管��支
，

各加入��毫升无水乙醇后分别准确地加入新煮沸

过的冷蒸淄水
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。

摇匀后备用
。

分别吸取上述标准溶液 �微升
，
注入色谱进行测定

，
分别异 出水和 乙醇的峰高 �毫米�

后在厘米坐标纸上绘制标准曲线
。

色谱图和标准曲线的图形见图 �和图 �
。

饭
。
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五
、

样品的处理和测定

�
�

样品除掉表百污物后
，
取中间较均匀

一

��分
，
一分为二

。

分别称取��克左右
，
迅速盖于磁

研钵中
，

准确加入��毫升无水 乙醇
。

在避风处快速研磨��秒钟
。

将澄沽液吸入密封小瓶中保

存待测
。

另一份样作为检查样
，
同样处理

�

�
�

吸取上述溶液 �微升
，

�

注入色谱仪内� �色谱仪操作条件从略�

�
�

准确异取水和乙醇的峰高 �毫米�
，
计赫其水峰�乙醇峰比位 ，

�
�

以水和乙醇的峰高比位查对标准曲线
，

求出水的含务 �毫升� ，

�
�

计标水饱和度
�

�
�， ��

二二 、 。 ， �

�
， 、

二 � ，

� 子� 、

抓孙水划百方
� � 人 � 一

万忿 入 � � 、笔开 ，
、 � �

水饱和度
�

�水 �
�人 � �岩

�
·

�
。
又 ���

式中
�

�
。

—色谱法测出的水份体积 �毫升�
。

� �

—热解法测定油水饱和度的样品重劳 �克�
。

��

—色谱法测定含水异的样品重务 �克�
。

��

—热解后样品的重异 �克�
。

�—有效孔隙度 ���
。

�岩—岩石视比重
。

、 么

广、 、 实验数据对比

为校验色谱法测水的准确程度
，
我们同时采用况扎克斯抽提法进行了对比实验

。

实验结

果表明
，
两种方法之间出入很小

。

在不同时间内
，

对于不同含水务的样品
，
测得水体积的误

差大卫分在�
�

����
�

��毫升之间
，
只有个别样品结果超出�

�

�毫升
。
�详见表 ��

为校验色谱法的准确程度
，
对同一样品在不同时间内

，
不同人进行重现性测定

，
结果相

对误差均在�
�

��以内
。
�详见表 ��

据此
，
我们认为色谱法测定岩石含水务的方法是可靠的

，
它可 以取代况扎克斯抽提法测

定水
。

表 � 抽 提 法 和 色 谱 法 测 定 含 水 务 的 结 果 对 比

样 品 号
油 砂 重
���

抽 提 水
���� 绝对误差 �相对误差

谱 水��色
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表 � 色 谱 法 测 水 的 重 现 性 对 比 表
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第一次测定

门才���
几�月皿��自�八�曰�往﹃�只�月任月任��������只︸月才比��甘月了月任八�

������

……
��八��
八��八”�︸�︸
︵
�八��
����上�工�。�工匕

�任叮‘��二�八�，曰丹匕。己�白�自，曰，︼����八�才任月伙�任

、

�����

�����

����� ��� ���

第第二次测定定 绝 对 误 差差 相 对 误 差差

‘多



户�

︸
�八”，
��

�八曰﹃�︸八”八�����
��

…
八”八�八���

�
。

���

八����山月吮八”，�︸︵�八�八��八曰��

�…
八�
︸

��
︶八曰︹��

︸十十

，口，�八�月了﹁门︸八」月了�八”��
�门了

�…
八�，��八�口八��

甲�才﹃︶尸���几�

八��口﹄日，曰���口������﹃�
‘

八“﹄�

�…
八���八�八曰��﹁日��几��

尸�刀八 比�︸�八�八曰��
��

…
八�八��︼�曰八曰���
︸

十一十十十

�自�������︺
﹃���叮�︵��︺八����口行了︸，‘口‘

��

……
八�，�八曰�自����甘
﹃“

�
。

��

八�，�︷只︸八��甘厅了只�月︸寸月
��

…
八”���︸

月任��，工�五。�︶�自����八���︻了��
︸��白�目月住

���八�

一����自��月任�口

…
�
︸

��八�︸月︶

�
。

���

七
、

讨 论

�
�

色谱法测定含水饱和度的优点
�

���

���

���

讲的污染
。

���

准确度高
，
重现性较好

，
一次样品处理后可以进行多次测定

。

操作较简单
，
测定速度较快

。

取代扎克斯抽提法后
，
避免了大劳的使用有机试剂

，
降低了成本

，
减少了工作环

因为色谱仪同时可以进行其它项 目测定
，
所以符合一机多用的方向

。

�
�

存在的问题及今后改进方向
�

���研磨本身要速度快
，

但同时要求能把岩样水萃取干净
，
这对较坚硬的岩心来说操

作上有一定的困难
，
对测定结果有一定的形响

。

���本方法测水和热解法测油
，
仍然是采用差减法计廊结果

，
同时因为采用两块样品

进行测定
，
由于样品的非均一性

，
不可避兔的造成测定结果的误差

。

���为了消除上述方法本身对测定结果所造成的误差
，
我们准备用同一块样品同时测

定油水含另和其它物性参数
。

方法本身尚未成熟
，
还有待于今后努力改进

。


