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摘要
硫化氢 (H2S) 是石油和气体开采中一种常见的污染物。单乙醇胺-三嗪（MEA 三嗪）
是一种最常用的 H2S 清除剂。在工业上，测量水溶液中 MEA 三嗪的浓度存在许多挑
战。本应用简报旨在开发一种使用 Agilent DialPath 透射附件测量水溶液中 MEA 三
嗪浓度的中红外方法。所述分析方法符合使用不同溶剂定量 MEA 三嗪的要求，可节
省时间、简便易用，并降低粘度导致移液误差的可能性。

利用创新的透射 FTIR 光谱法对 MEA 
三嗪硫化氢清除剂进行定量分析 

配备 DialPath 附件的 Agilent Cary 630 FTIR 光谱仪：
可变光程的透射 FTIR 系统
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前言
H2S 是石油与天然气行业中一种常见的污染物。H2S 可能本就
存在于石油和天然气储层中，也可能通过热、细菌或热化学作
用形成[1]。处理此类污染的一种常用有效方法是使用胺基清除
剂[2]，而 MEA 三嗪（1,3,5-三-(2-羟乙基)-六氢-s-三嗪）就是最
常用的一种 H2S 清除剂[2]。使用纯 MEA 作为底物时，合成的 
MEA 三嗪通常为高粘度、澄清至淡黄色溶液，浓度为 80%[3]。

过去开发了多种测定 MEA 三嗪溶液纯度的分析技术。通过测
量总胺含量，可以很好地估计合成后剩余的三嗪。这可以通过 
Kjeldahl 法或离子交换色谱法来完成；然而，测量总胺含量非
常耗时，因为其中涉及消化、蒸气蒸馏和滴定/色谱分析[4]。此
外，这些方法提供的结果准确度较低[5]。由于 MEA 三嗪对热
不稳定，因此气相色谱分析较为复杂、耗时且容易出错[6]。

本应用简报展示了 Agilent Cary 630 FTIR 光谱仪的优点，该
光谱仪配备创新的 Agilent DialPath 附件，能够轻松高效地测
量 MEA 三嗪的浓度。 

独特的 DialPath 采样附件消除了对于传统流通池或可拆卸式
液体池的需求，简化了透射模式中液体样品的分析。将一小滴
液体样品置于 DialPath 附件两个水平放置的观察窗片之间，
如图 1 所示。两个观察窗片之间的距离定义了光程。DialPath 
附件提供了三种预设光程的即时选择，可通过旋转附件头进行
选择（“拨入”）。

DialPath 可以避免传统流通池的常见困难，例如：
 – 样品池脆弱，垫片和观测窗片可能难以组装

 – 样品池设计使其难以获得可重现的光程

 – 样品池容易发生渗漏

 – 气泡可能干扰分析

 – 样品池的清洁和组装工作非常耗时

 – 难以测量粘性或粘稠样品

 – 需要大量的样品和清洗溶剂

确保晶体洁净1 将样品滴加到窗片上2 将 Agilent DialPath 旋转到
您需要的光程进行分析
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图 1. 使用配备 DialPath 附件的 Agilent Cary 630 FTIR 光谱仪分析液体样品，只需三个简单步骤 

DialPath ― 无需液体池

https://www.agilent.com/en/product/molecular-spectroscopy/ftir-spectroscopy/ftir-benchtop-systems/cary-630-ftir-spectrometer
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实验部分

配制标准曲线（标样）
在水溶液中将 MEA 三嗪 (CRIKEM Industries Limited) 稀释到 
15%、20%、25%、30%、40%、50%、60% 和 75%（质量百
分比），来配制八种标样。

干扰测试样品前处理
为研究干扰效应，用水溶液配制了两种标样（25% 和 50% 三
嗪），并使用了两种常见添加剂：购自 Fisher Scientific 的 
99.9% 甲醇（MeOH，部件号 A456-212）和购自 Fluka 的 
99.9% 异丙醇（IPA，部件号 34965），浓度分别为 10%、15% 
和 25%，如表 1 所示。 

表 1. MEA 三嗪干扰测试样品前处理

样品 标称 MEA 三嗪浓度 (wt%) 添加剂 添加的添加剂浓度 (v/v%) 

1 25 MeOH 10

2 25 MeOH 15

3 25 MeOH 25

4 25 IPA 10

5 25 IPA 15

6 25 IPA 25

7 50 MeOH 10

8 50 MeOH 15

9 50 MeOH 25

10 50 IPA 10

11 50 IPA 15

12 50 IPA 25

图 2. 将液体样品置于 Agilent Cary 630 FTIR 配备 Agilent DialPath 附件的样品
观测窗片上

表 2. 使用 Agilent DialPath 附件的 FTIR 数据采集参数

参数 设置

扫描次数（背景和样品） 32 

光谱范围 4000–650 cm–1

样品体积 7 µL

分辨率 4 cm–1

光程 50 µm

背景校正 空气

标样数量 8 (n = 4)

样品数量 12 (n = 4)

仪器
本研究使用配备 ZnSe 光学元件（部件号 G8043-64002）的 
Cary 630 FTIR 光谱仪和采用三种可变光程的 DialPath 附件 
（部件号 G8043-68303）（图 2）。对于标样和干扰样品，使用
表 2 中指定的设置（光程 50 µm）采集光谱。每次测量前，
在分析样品之间清洁 DialPath 附件的上下观测窗片，首先用
干棉纸，然后用浸泡在丙酮中的棉纸。

结果与讨论
由于 MEA 三嗪标样和样品用水溶液配制，因此在   
3600–3000 cm–1 和 1640 cm–1 处观察到水红外吸收峰。为
确定 MEA 三嗪定量分析的最佳区域，选择 1284.07 cm–1 和 
1203.93 cm–1 之间的峰面积，这一区间反映了 MEA 三嗪的独
特红外特性（图 3）。
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图 3. MEA 三嗪标准溶液的叠加 FTIR 光谱。蓝色框表示用于定量分析的峰面积
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线性及校准曲线
对水介质中含不同浓度（15% 至 75%）MEA 三嗪的 MEA 三嗪
标样平行测定四次。根据前文中定义的峰面积，使用 Agilent 
MicroLab Quant 软件建立校准曲线，该软件包含在 Agilent 
MicroLab FTIR 软件套件中。 

使用 Agilent MicroLab Quant 软件，采用基于峰面积的简单
比尔-朗伯定律即刻生成校准曲线。校准曲线显示出良好的线
性，相关系数 (R2) 值为 0.9993（图 4）。在软件中自动执行校
准曲线和相关系数计算用户可报告获得的结果以实现记录的目
的 MicroLab Quant 是一款强大、直观的方法开发工具，可引
导用户进行定量方法构建的每个步骤。内置检查可确保简单的
用户错误不会影响校准。

图 4. 使用 Agilent DialPath 附件和 Agilent MicroLab Quant 软件评估 MEA 三嗪标准品的线性

https://www.agilent.com/en/product/molecular-spectroscopy/ftir-spectroscopy/ftir-software/microlab-ftir-software
https://www.agilent.com/en/product/molecular-spectroscopy/ftir-spectroscopy/ftir-software/microlab-ftir-software


6

MicroLab Quant 软件拥有快捷方便的交叉验证功能，可使
用相同的数据集对校准曲线进行交叉验证。如图 5 所示，交
叉验证结果的预测值与已知浓度非常匹配，总体标准误差为 
0.116%。

测量干扰样品
为使用独立数据集评估模型，使用了含 10%、15% 和 25% (v/v) 
MeOH 和 IPA 的标称浓度为 25% 和 50% 的 MEA 三嗪样品。
这些溶剂通常用于降低 MEA 三嗪的粘度并扩展三嗪清除剂的
可用温度范围，从而提高其适用性[3]。随后，分析样品，以检
测对 MEA 三嗪浓度读数的任何潜在影响。结果使用 MicroLab 
Quant 中的独立集功能获得，将预测浓度与已知值进行比较。

图 5. Agilent MicroLab Quant 软件的交叉验证功能，非常适用于模型评估
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MeOH 对 MEA 三嗪浓度的影响
如表 3 所示，在 25% 的标称 MEA 三嗪浓度下，MeOH 浓度从 
10% 增高至 25% 导致实测浓度出现小幅但明显的降低，与标
称值的差异从 0.2104% 增加至 0.9831%。同样，在 50% 的标
称浓度下，较高的 MeOH 水平导致较大的差异，从 2.4477% 
(10% MeOH) 增高至 4.3634% (25% MeOH)。测定的 6 份样品 
（每份样品 n = 4）的标准总误差计算为 0.284。

IPA 对 MEA 三嗪浓度的影响
添加 IPA 的数据显示出明显趋势，即增大 IPA 浓度会高估 
MEA 三嗪浓度。标称浓度为 25% 时，10% IPA 下的实测浓度
超出标称值 2.7026%，25% IPA 下的实测浓度超出 5.7845%。
在 50% 标示浓度下，随着 IPA 浓度的增大，差异从 3.4670% 
增大至 6.5482%。测定的 6 份样品（每份样品 n = 4）的标准
总误差计算为 0.327。 

表 4. 加入 IPA 对 MEA 三嗪浓度测量值的影响

标称 MEA 三嗪浓度  
(wt%)

加入的 IPA 浓度  
(v/v%)

MEA 三嗪平均实测浓度  
(wt%)

标准偏差  
(wt%)

MEA 三嗪标称浓度与 
实测浓度之间的差异 (wt%)

25 10 27.7026 0.0557 2.7026

25 15 28.6802 0.0094 3.6802

25 25 30.7845 0.5485 5.7845

50 10 53.4671 0.0566 3.4670

50 15 54.2989 0.2276 4.2989

50 25 56.5482 0.1065 6.5482

表 3. 加入 MeOH 对 MEA 三嗪浓度测量值的影响

标称 MEA 三嗪浓度  
(wt%)

添加的 MeOH 浓度  
(v/v%)

MEA 三嗪平均实测浓度  
(wt%)

标准偏差  
(wt%)

MEA 三嗪标称浓度与 
实测浓度之间的差异 (wt%)

25 10 24.7895 0.0914 0.2104

25 15 24.6059 0.0392 0.3940

25 25 24.0169 0.0817 0.9831

50 10 50.9477 0.0566 2.4477

50 15 51.4533 0.1890 2.9533

50 25 52.8634 0.3100 4.3634
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MeOH 和 IPA 溶剂均会影响 MEA 三嗪的实测浓度，与 MeOH 
相比，IPA 观测到的误差更大，在较高的溶剂浓度下更是如
此。如图 6 所示，该现象可解释为添加 IPA 后曲线下面积发生
变化，导致在 1325–1275 cm–1 处出现一个新峰且吸收降低；
而使用 MeOH 时，仅观察到吸收降低。两个数据集中的最小
标准差表明，使用 DialPath 和 Cary 630 FTIR 光谱仪可以实现
精确测量。

可生成含有一定浓度这些溶剂的 MEA 三嗪的单独校准曲线，
以提高 MEA 三嗪的定量准确度。 

高样品通量和可用性
Cary 630 FTIR 系统采用模块化设计，可在不同测量模式之间
轻松切换，尤其包括 DialPath。与传统的液体池方法相比，

DialPath 显著提高了样品通量。每次测量仅需附件表面的少量
样品即可，大大简化了配制过程。这种方法避免了常见问题，
例如气泡、渗漏以及需要长时间的组装。 

此外，DialPath 提供了灵活的光程长度调整功能，允许用户根
据特定样品要求优化测量。更短的光程长度可用于减少水的红
外吸收效应，该吸收效应会干扰准确读数。这对于降低水干扰
至关重要的水溶液样品非常有利。该设计还适用于不同粘度的
样品，减少了与高粘度液体相关的处理问题和测量误差。 

用户友好的 MicroLab Quant 软件简化了软件中的模型评估，
Cary 630 FTIR 与其结合后成为高通量和准确定量 MEA 三嗪的
强大工具。 

MEA 三嗪 (50%) 
含 IPA (25%) MEA 三嗪 (50%)

MEA 三嗪 (50%) 
含 MeOH (25%)

图 6. 50% MEA 三嗪叠加图，突出显示加入 25% MeOH 和 IPA 后的光谱变化 
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结论
事实证明，配备 DialPath 附件的 Agilent Cary 630 FTIR 光谱
仪对于水溶液中 MEA 三嗪定量分析而言，是一种高效、准确
且用户友好的方法。该技术对添加剂（例如 MeOH 和 IPA）
具有出色的线性和稳定性，这突显出了它的可靠性。DialPath 
附件的创新设计简化了测量过程，提高了样品通量，并减少
了渗漏和气泡等常见问题。该方法比传统分析技术有了重大
改进，为石油与天然气行业的现场和实验室测量提供了实用
的解决方案。
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