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使用优势
◆   Nexis SCD-2030 可在不受基质影响的情况下以高灵敏度选择性地检测石化样品中的硫化合物。
◆    由于重现性和回收率高，所以，获得的定量结果可靠性也极高。
◆    利用等摩尔响应的特性，可在不制备化合物标准样品的情况下进行定量，以此简化定量分析过程。

■  前言
硫化物是石化产品的重要组成部分。例如，已知 H2S 本身具

有健康危害，是空气污染物（SO2 和 SO3）的来源 1)，在使用过程
中也能导致催化剂中毒 (2)。因此，对于柴油和汽油等燃料中对于
硫的总量的要求降至约 10 ppm 的水平。另一方面，低浓度硫也
是有害的，因此，还需要检定微量水平的潜在毒物。因此，在分
析未稀释的石化样品时，需要能够检测出高基质干扰的高灵敏度
检测器。

硫化学发光检测器（SCD）是一种具有高灵敏度选择性测定
硫化合物的检测器。此外，如果硫的摩尔数相同，由于具有相同
的灵敏度（等摩尔响应特性），无需为每个化合物创建标准曲线，
这样就可以快速对高基质样品进行定量分析 2)。本文介绍了使用
Nexis SCD-2030（图 1）分析柴油中硫化合物的灵敏度、重现性、
等摩尔灵敏度以及回收率的结果。

■  样品制备
给脱硫至 10 mg/L 以下的柴油中加入与柴油有关的硫物质组：

硫化物、硫醇、噻吩等 7 种不同的硫化合物，制备柴油样品。此
外，为了研究回收率和基质的影响，也要以类似的方式将硫化合
物作为溶剂样品添加到己烷中，制备己烷溶液。由于柴油中不太
可能存在高浓度的单一硫化合物，因此将 10、100、500 mg/L 左
右的硫浓度设为测定范围。因此，如表 1 所示，制备 1 ～ 4 mg/

LS（Level 1）的低硫浓度、16 ～ 40 mg/LS（Level 2）的中等硫
浓度、82 ～ 200 mg/LS（Level 3）的高硫浓度制备添加各组分的
样品。

■  确认基质的影响
图 2 中所示为 Level 1 柴油样品和己烷溶液的色谱图比较。

在柴油样品中，由于与碳氢化合物一起洗脱，所以，峰型比己烷
溶液的峰型宽，但未出现严重的峰型漂移或峰型缺陷。此外，得
到的峰面积大小相同。由此可知，烃类基质对其没有影响。从这
个结果可以看出，Nexis SCD-2030 的高基质处理能力不仅有助于
比较柴油和己烷溶液的数据，而且，即使像柴油这种基质负载大
的样品中存在的微量硫化合物，也可以像在溶剂中那样以极高的
灵敏度选择性地检出。
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图 1 硫化学发光检测系统 Nexis™ SCD-2030

表 1 样品中各硫化物的浓度

序号 化合物 1 级
(mg/L S)

2 级
(mg/L S)

3 级
(mg/L S)

1 噻吩 4.02 40.18 200.89

2 丁硫醇 3.62 36.25 181.23

3 2-甲基噻吩 3.39 33.87 169.34

4 叔丁基二硫醚 3.97 39.72 198.61

5 苯并噻吩 2.56 25.59 127.97

6 苯基乙基硫醚 2.29 22.95 114.74

7 二苯并噻吩 1.65 16.54 82.69

图 2 Level 1 柴油样品（黑色）与己烷溶液（粉色）色谱图对比
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■保留时间 /峰面积重现性
表 2 所示为各化合物在 Leve 1 柴油样品 6 次连续分析中的保

留时间重现性和面积重现性。由此可以得出，保留时间 RSD 低于
0.05%，面积 RSD 低于 4%，重复性高良好，对于低浓度测定来说，
使用本设置可以获得可靠性极高的测定结果。

■回收率
表 5 所示为脱硫柴油样品和己烷溶液 3 种浓度水平下硫化合

物的面积比较及计算出的回收率结果。在所有测定中，回收率范
围在 0.8 至 1.1 之间。

■结论
使用硫化学发光检测器系统 Nexis SCD-2030 对高基质负载

的石化样品作了低浓度硫化合物分析。证实具有极高的选择性和
重现性，而且能够进行高度可靠的测定。此外，其也表明等摩尔
响应的特性有助于未知硫化合物的定量。实验还证明其与硫成分
浓度无关，可以获得良好的回收率。

使用 Nexis SCD-2030 能够准确测定与石化样品相关的低浓
度及高浓度硫化合物。

本文中报告的分析方法与法国道达尔公司联合开发。

■等摩尔响应
利用检测灵敏度与硫含量成线性响应的等摩尔响应特性，

创建基于硫强度的标准曲线，以对未知的硫化合物进行定量分
析。在本分析中，为了研究等摩尔特性，使用了相对响应因子
（relativeresponse factors：RRF）。取所有化合物根据其面积及 S

浓度计算出的响应因子（RF）的平均值，并将相对于该平均值的
相对值取作 RRF。如果完全具有等摩尔响应，所有成分的 RF 都相
同，且 RRF 为 100。通过己烷溶液以及柴油样品获得的 RRF 如表
3、4。己烷溶液的 RRF 为 90 至 115，柴油样品的 RRF 为 75 至
120，证明等摩尔响应不仅对单硫化物有效，而且对二硫化物和
多种浓度也有效。

表 2 Level 1 柴油样品中硫化物的保留时间以及峰面积重现性（n=6）

表 3 己烷溶液中各种硫化合物的相对响应因子（RRF）

序号 化合物
保留时间
（min）

序号 化合物 1 级 2 级 3 级
保留时间
RSD(%) 面积RSD(%)

1 噻吩 1.61 0.02 1.33

2 丁硫醇 1.78 0.03 1.90

3 2-甲基噻吩 2.10 0.04 2.99

4 叔丁基二硫醚 8.21 0.04 2.75

5 苯并噻吩 8.54 0.04 2.78

6 苯基乙基硫醚 9.55 0.03 1.17

7 二苯并噻吩 22.28 0.01 3.93

1 噻吩 103.5 98.4 106.3

2 丁硫醇 104.5 93.5 100.2

3 2-甲基噻吩 105.5 95.1 103.0

4 叔丁基二硫 94.3 97.8 94.7

5 苯并噻吩 89.7 99.2 90.8

6 苯基乙基硫醚 109.1 114.7 106.7

7 二苯并噻吩 93.3 101.3 98.3

表 4 柴油样品中各种硫化合物的相对响应因子（RRF）

1 103.7 98.3 104.8

2 93.7 74.8 81.4

3 107.9 99.5 104.5

4 100.6 100.9 98.1

5 90.5 98.5 92.9

6 107.4 120.2 113.1

7 96.2 108.0 105.1

表 5 各浓度水平下的回收率

1 噻吩 1.03 1.01 1.01

2 丁硫醇 0.92 0.81 0.83

3 2-甲基噻吩 1.05 1.06 1.04

4 叔丁基二硫醚 1.09 1.04 1.06

5 苯并噻吩 1.03 1.00 1.05

6 苯基乙基硫醚 1.01 1.06 1.08

7 二苯并噻吩 1.06 1.08 1.09
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