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红外分光光度法测定污水中

石油类物质的比吸收系数

阮 金 水

(大港油田地质勘探开发研究院
,

天津 )

作者采用红外分光光度法测定污水中的石油类物质
.

该方法线性关系和皿现性良好
,

操作, 便快遨
,

侧定位典有可比性
。

石油类物质是目前污水中的主要污染物源之一
,

因此
,

石油类物质是石油企业的主

要监测对象
。

‘ 、

原部领试行标准规定的废水中石油类物质含量的测定
,

采用重爱法
。

此法 过 程 萦

杂
,

浦要较长的测定时间
,

对轻质油品的回收率低
,

已不能适应当前监侧工作的需要
。

红外分光光度法橄定污水中石油类物质
,

方法简单快速
,

测定值可比性强
,

已被一些国

家列为标准
。

一
、

原 理

红外分光光度法测定污水中石油类物质的比吸收系数
,

是以石油烃 中亚 甲基 ( ‘

CH : ) 在波数2 9 2 Oc m
一 ‘

处的非对称伸缩振动的强特征吸收为基础的
。

配制 标 准 时
,

在

30 一60 ℃下用石油醚从污水中富集石油类物质
,

赶尽石油醚
、

称重
,

再用C cl
‘

溶解
,

并

调整石油烃的浓度
,

使其符合朗伯
一

比耳定律
,

用石英比色皿进行红外光谱测定
。

通 过

计算求出不同地区污水中石油类物质在2 9 2Oc m
一 ‘
处的比吸收系数

,

从而浏定相 应 地 区

污水中石油类物质舍里
。

二
、

仪器与试剂

红外分光光度计 ( 7 5型 )
,

石英比色皿 (程长Ic m )
,

四抓化碳 (分析纯 ) 要求 在

2 9 2 Oc m
一 ’
处附近无红外吸收

,

否则应重新精制
。

三
、

实 验

该项 目测定需要用程长Ic m 的石英比色皿
,

75 型红外分光光度设计没有配石英比 色

皿
,

也没有相应放置石英比色皿的样品架
。

本实验利用紫外分光光度计配备的石英比色

皿及相应的样品架
,

在红外仪样品室内严格定位
,

使样品光路和参比光路准确通过两个

石英比色皿的中心
。
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一1
,

涎定波裁的选择
-

选择波数在2 9 2Oc m
一 ’
处 一 CH :

的非对称伸缩振动的吸收谱带作为定量分析的波 数
,

相应采用C cl
;
作测定溶剂

,

以Ic m 程长的石英比色皿测定
,

因为Ccl
‘
和石英比色皿在此

波数区均无红外吸收
。

2
.

仪器测定条件的选择

为了准确地进行定量分析
,

必须选择合适的测定条件
,

以获得稳定性好的高质量的

光谱
。

作为定量分析需要考虑满足必要的分辨率
,

而分辨率主要取决于狭缝宽度
,

狭缝

越窄
,

分辨率越高
。

但如果狭缝过窄
,

则入射光的能量将成平方的比例关系减弱
,

势必

要提高放大器的增益
,

从而又使噪音增大
,

造成测量的稳定性下降
,

这对定量分析是极

其不利的
。

在定量分析中
,

无论如何要保持分光计的稳定性
,

即使分辨率再高
,

若不稳

定也无用
。

由于定量分析事先已经选择了吸收最强的已知固定的测定波数
,

所以分辨率

不必要求过高
,
只要适当即可

,

关键是要稳定
。

因此
,

要将狭缝开得大些
,

以保证达到

检测器的光有足够的能量
,

相应放大器增益要低
,

以获得高的信噪比 , 同时
,

为了减少

噪昔
,

应答要慢 (时间常数要大 )
,

相应扫描速度也要慢
,

才能根互匹配
,

正确记录 出

不变形的吸收谱带
,

根据上述的相互关系
,

本试验 7 5型仪器的最佳测
.

定条件为
:
狭缝序 3 (最 大 )

、

放

大器增益 1 (最小 )
、

时间常数10 秒
、

扫描速度“分 /全程
。

3
。

测定方法试验

采用参比法和空白法分别试验
。

( 1 ) 参比法
_

先校准。%和 10 。%线
,

在参比光路中置纯 C cl
;
试剂

,

样品光路中置不 同浓度待侧试

样的c C玩洛液
,

开机扫描
,

记录2 9 2 o c m
一 ’

处的最大吸收
,

读出最高吸收处的透过率T
,

求出光密度 E ,

再根据朗伯
一

比耳定律计算比吸收系数K
。

计算公式为
:

E = ‘0 9

令
K 二

会
式中

: E 为光密度
户

。

T 石为参比与样品光路均为C cl
‘

试剂时的透过率
,

一般为 100 %

T为测定样品时2 9 20c m
一 ‘
最大吸收处的透过率

-

K为比吸收系数 ( l/ m g
· c m )

L为试液厚度 ( cm )

c为试液浓度 ( m g /l )

算出不同浓度的比吸收系数后
,

求其平均值
,

则为该母液的比吸收系数
。

( 2 ) 空白法

同样先校准。%和100 %线
。

参比光路不放置任何物质
,

使其畅通
。

先在样品光路
.

中
户

~
·

,
一

: : 认 二
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置纯C cl
‘

试剂测定记录Zg Zo c m
一 ’
处的透过率T 。 ,

然后以同一石英比色皿盛不同浓度 的

待测溶液
,

置于样品光路中测定记录 2 9 2Oc m
一 ’
最大吸收处的透过率T ,

也 以上述公式 计

算比吸收系数K ,

但在空白法中
,
T

。

的含义与参比法不同
,

它表示参比光路无试液而 样

品光路置纯C cl
。

时2 9 2 0 c m
一 ’

处空白透过率
。

表1 参比法与空白法测定结果对比

参 比 法 _ {_
空 白 法

e m )

平均位

两种侧定
法相对
偏趁

( 肠 )
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( 3 ) 两种测定方法的讨论

对 4个母液各 4 种系列浓度分别用两种方法测定
,

结果见表1
。

从表 1中看到两种测定

方法结果基本一致
,

其相对偏差最大为0
.

44 %
,

说明两种方法都可以
。

但从理论上讲
,

空白法用同一比色皿
,

可避免使用不 同比色皿厚度之间的差别以及不 同窗片的吸收
、

反

射等差别引起测定光度的误差
,

所以空白法测定更为合适
。

4
.

测定的线性关系

从测定全国各油田 21 个地区污水样中富集的石油类物质和 8 个人工合成标样中分别

选取比吸收系数最高
、

中等和最低的各三个试样绘制光密度
一

烃浓度图 ( 见图1 、
2
、

3
、

4 )
,

从图2
、

4中看出
,

线性关系均很好
。

其它的样品虽然没有画出光密度
一

烃浓度图
,

但从测定结果 (见分析报告 ) 中看出
,

同一样品不 同系列浓度测出的比吸收系数K值均一

致
,

如要绘出光密度
一

烃浓度图来
,

线性关系必然也是好的
。
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5
。

重现性

有两个样品是环保站不同时间的送样
,

测定结果见表2 。

从表中可以看到
,

侧 定结

果稳定
,

重现性好
。

表2 重现性试验结果

试 样
87

.

8
.

8 酗 定

( l/m g
·
e m )

8 7
, 8

。

12

( 1/ m g
侧 定
cm )

相对偏差 (肠 )

合成 4 号

合成 5 号

0
。

0 0 3 0 2 O
。

00 30 1

0
。

0 0 2 89 O
。

0 0 2 8 8

6
。

与外单位分析结果的比较

我们和石油学院的测定结果数据列于表 3 , ,

从表中看出
,

两家测定结果较 吻 合
,

最

大相对偏差为1
。

00 %
,

说明分析的质量是可靠的
。

表3 方法对比试验结果

试试 样样 我院测定结果果 石油学院测定结果果 两家侧定相对偏差差
((((( l/ m g

·
em ))) ( l/ m g

·

em ))) (肠 )))

江江汉钟市污水样样样 O
。

00 2 8 777 O
。

6111

四
、

样品分析结果的粗略讨论及意义

测定了全 国各油田21 个地区污水中石油类物质和8个合成标样 (表 4 ) 的比 吸 收 系

数
,

共测定17 6样次
,

结果见图 1
、

2
、

3
、

4
。

表4 合成标祥的组成

合 比 例 ( 肠 )

合成 1号

合成2号

合成 3号

合成 4号

合成 5号

合成 6号

合成 7 号

合成 8号

555 2
。

555 35
。

555

555 2
。

555 37
。

555 l222

555000 4 000 l000

..., .

, 网
,.

,
.. . .... . 网叫口卜目月巨目户响卜亩~

‘
. 叫. . . 白. . . . 白. . 叫户. . .

-
户
-

. .. . .. .

叫
叫. .

叫叫
.

月目
目.

. . 目. . . . . . . . .
. . . .

.
. 卜卜.. . . ...

一一

一
~ . . . . ‘. . 目. . . ,,

通通QQQ 五孟孟 QQQ

弓弓 了
.
000 西‘

一
OOO 1肠肠

‘‘‘‘

一
一

, .

~

- 一
~ .

叫
叫. . . . ‘, , , . . . . . . . , . . 月. . . . .

.
目

. .
目目

444 7
。

555 4 7
。

555 555

444 555 4000

在各合成标样三个组份中
,

从红外光谱吸收理论来讲
,

在2 9 2 o c m
一 ’

处正十六烷吸收
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最强
,

异辛烷次之
,

苯无吸收
。

正十六烷含量越高
,

比吸收系数越大
,

而苯含量越高
,

则比吸收系数越小
。

从表4
、

图 3中看出
,

实测结量均符合推论的规律
。

全国各油田 21 个地区污水中石油类物质比吸收系数的测定结果汇总 ( 图1 ) 可 以 看

出
,

不同地区污水中石油类物质的比吸收系数高低各不同
。

从上述合成标样的理论中也

可以知道
,

烷烃和芳烃的相对含量各不 同
,

比吸收系数越高则说明烷烃含量高
、

芳烃含

蚤低
,

反之则相反
。

所测定的这些基础资料
,

对环保监测研究和对各地区原油性质的评价
、

对比
、

研究

都有一定的意义
。

(收稿日期
: 19 88年 12月9 日 )
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