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气相分子吸收光谱法测定油田废水中硫化物的研究

张荣  谭淑娟  侯一仑

（青海油田监督监理公司青海油田环境监测站  青海  736202）

摘  要：使用气相分子吸收光谱法测定油田废水中硫化物，弥补了传统对氨基二甲基苯胺光度法的操作步骤复杂，受色泽度、易

挥发及易沉淀干扰因素多，分析速度慢等的缺陷。气相分子吸收光谱法在测定油田废水实际样品时具有高灵敏度、高精密度、快

速检测得出良好实验结果等优势，且带有均质吹扫功能的进样器，直接把加固定剂的硫化物水样进行均质，是油田废水测定硫

化物浓度快速有效的检测方法。
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Abstract:The gas phase molecular absorption spectroscopy was applied in the determination of sulfide in oilfield 

wastewater, which compensated the defects of traditional N,N-Dimethylphenylenediamine photometric method of 

the complex steps, interference factors and slow analysis speed. The results showed that this method is sensitive, 

accurate and with good effect in experiment.

Key Wo rd s:ga s pha se mole cu lar ab s orpt ion spect romet ry method;oi l f ield Wast ewater;su l f ide s;N,N-

Dimethylphenylenediamine photometric method

从20世纪60年代以来，由于城市社会的发展和经济的

不断进步，对能源的需求量不断增加。油气田工业得到快速

迅猛的发展，油田采水量随油田综合含水量率的提高而不

断增大，其中部分油田采出水废水不断排放到环境中。石油

废水是钻井工作的过程中产生的废水，是一种特殊的工业

废水，传统的“老三套”废水处理工艺只能去除废水中的油

和悬浮物，而硫化物、COD等不能有效的去除[1]。

硫化物可分为活性硫化物和非活性硫化物两大类,活性

硫化物主要由硫化氢、硫醇、二氧化硫、三氧化硫、磺酸和

酸性硫酸酯等组成[2]。非活性硫化物主要包括硫醚、二氧

化物和硫茂等。硫化氢在常温常压下易于从废水中扩散至

空气中，产生臭味，且具有毒性，对人体器官有严重的危害；

而水中的硫化物对人、动植物具有较强的杀生能力，因此准

确的检测水中的硫化物尤为重要。国家对含硫废水有严格

的排放标准（一类标准硫化物小于1 mg/L）[3]。本文使用

气相分子吸收光谱法[4]测定油田废水中硫化物的准确性、

精密度、加标回收率，并与对氨基二甲基苯胺光度法[5,6]

进行比较，为硫化物实验检测分析提供了更便捷的检测方

法。

1  实验部分
1.1 方法原理

在盐酸的介质中，硫化物液体瞬间气化成硫化氢气体，

以空气为载气，将硫化氢气体载入气相分子吸收光谱仪的

吸光管中，于紫外波长202.6 nm处测定吸光度值，吸光度

值与硫化物浓度遵守朗伯-比尔定律。

2.2 仪器与方法

气相分子吸收光谱仪（AJ-30 0 0PLUS），气相分子

吸收光谱法（HJ/T 20 0-20 05），可见紫外分光光度计

（752），对氨基二甲基苯胺光度法(GB/T 16489-1996)。

2.3 样品的采集与保存

1L水样加适量NaOH溶液调至PH=9，加入5%抗坏血

酸5ml，饱和EDTA3ml，滴加饱和Zn(Ac)2至胶体产生，常

温避光，可保存24h。

2.4 标准曲线绘制

取50ml的样品管，加入配置好的5 mg/L 的硫化物

标准溶液，使用气相分子吸收光谱仪单点定标法测定不同

浓度溶液的吸光值，绘制标准线性回归曲线。标准曲线为：

Y=0.0820X0.0008，r=0.9998。

用国家标准硫化物样品（编号：GSB 07-1373-2001）

进行准确度测定,平行测试6次，结果见表1。结果表明，所测

表1  准确度（标准样品）测定结果

项目
测定次数

1 2 3 4 5 6

测定值/（mg/L） 3.0154 3.1275 3.0575 3.0748 3.1583 3.0653

测定平均值/（mg/L） 3.0832

质控范围/（mg/L） 3.09±0.20

是否合格 是
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定结果均在该标准样的质控范围内。

2.5 精密度及加标回收率

用气相分子吸收光谱仪测定实际水样，配置浓度值为

0.20，0.50，0.80 mg/L的硫化物溶液测定其精密度，且

分别在不同日期同一时间取油田出水口的水样进行加标测

试，加入量均为0.40 mg/L。实验结果如表2和表3所示。

3  气相分子吸收光谱法与对氨基二甲基苯胺光度法
比较

从样品的前处理及测定结果的等方面进行对比，如表4

所示。

4  结语
实际样品测定结果显示，气相分子吸收光谱法满足了测

定油田废水中硫化物的实验要求，较传统对氨基二甲基苯

胺光度法而言，不仅具有准确度好、灵敏度高等优点，且操

作简单，不受色泽度、重金属等因素的影响，所涉及使用试

剂少，样品可直接分析，在无人值守的情况下可实现样品批

量处理，减轻实验人员工作量和减少试剂对身体的危害。因

此，气相分子吸收光谱法为测定油田废水中硫化物提供了一

表2  精密度测定结果

表3  加标税收率测定结果

表4  两种检测方法对比分析

浓度值/（mg/L） 测定值/（mg/L） 平均值/（mg/L） 标准偏差（%）

0.20
0.1965 0.2022 0.2076

0.2040 0.47
0.2064 0.2094 0.2019

0.50
0.4841 0.4953 0.5031

0.4954 0.92
0.4892 0.5091 0.4916

0.80
0.8051 0.8167 0.8091

0.8023 1.13
0.7943 0.7845 0.8043

种简捷、快速、准确的分析方法。
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实际水样名称
加标前含量/

（mg/L）

加标量/

（mg/L）

加标后含量/

（mg/L）

加 标 后 的 平 均 值 /

（mg/L）

加 标 回 收 率 / 

(%)

第一天出水口 0.9013 0.40
1.3480 1.3505 1.3298

1.4316 110
1.3493 1.3260 1.3459

第二天出水口 0.7532 0.40
1.1107 1.0992 1.1397

1.1179 96.9
1.0995 1.1476 1.1106

第三天出水口 0.8654 0.40
1.2405 1.2391 1.2496

1.2358 97.7
1.2364 1.2287 1.2206

分析方法 对氨基二甲基苯胺光度法 气相分子吸收光谱法

取样体积 100 ml 7 ml

前处理
对于油田废水，含悬浮物、浊度高、有色的水样，采用酸

化－吹气－吸光法测定
色泽度对样品无影响，无需前处理

所用试剂
0.2%（m/V）对氨基二甲基苯，0.1 g/mL 硫酸铁铵，磷酸

（1+1）和抗氧化剂等，反应毒害性大
3 mol的盐酸，反应毒害较小

样品分析时间 20 min/样 2 min/样

仪器进样方式 手工操作，实验步骤繁复 仪器自动进样器，可批量处理


