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人具带来工作上不少的方便
。

2
.

因其可以用微量样品而获得较群韧的分 析数

据
,

为解决石油地质中微量石油或可燃性有机质的锰

定
,

有了新的方法
,

而毛韧管色谱法比其他微量或半

微量分析有更可靠的分析数据
。

3
.

毛捆管色稽分析
,

有它的高分离效率
,

试样数

量少
,

分析速度快
,

段备投查少 (与其他相应的仪器

殷备来羡 )
,

为一多快好省的分析仪器
。

载 汽

内 径

柱 温

进口压力

拭 样

氮

D
.

01 0 英寸
。

1 15 ℃

8 磅 /时
2

西非好望角粉碎矿 样 4 8 毫 克
,

2 00 ℃于热 5 分钟
。

封 的

1
.

利用毛细管色潜柱及高灵敏之锰定器
,

将 为

石油地质勘探
,

及石油地厦地球化学开辟 了 新 的 道

路
。

采取 50 毫克的岩石
,

岩心
,

.

土壤
,

泥浆等样品
,

将是很方便的
,

而在数个井深或数个剖面的情况下
,

采样的总重量
,

亦为很少的一部分
,

这样抬野外工作
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石 油 分 析 的 微 量 方 法

A. R. 杰雄斯 Q 立特尔

在石油地盾勘探过程中
,

时常得到静多小量的油

样
,

这些样品或者来自小的表面渗泄
,

这时样品可从

水潭
,

沼泽或河流的面上撇得
,

或者自岩心
,

油站的

表面岩石或砂子的抽提而得
,

要求尽可能全面地作分

析以判定渗泄的来源并与 已知的油储联系起来
。

了解

一些窟出物和残渣的产量和租质的知靓亦具有价值
,

可以取得的样品数量往往只有数毫升
,

对于这些小量

样品的蒸溜方法已有发表[5]
。

本文拾出一个由这些蒸

溜方法所获得的一些溜份和残渣的分析桐要
,

并且描

述了从它俏所得到的测定数据的方法
,

这些方法亦适

用于分析小量的其他石油产品
。

分 析 大 栩

一个中等量原油样品
—

即
,

5 妍
—

的例行拭

嗽方法包括分溜以得到一系列的溜出液和残渣并测定

其得量和性质
。

下列步嵘可施行于总体积拘为 5一
L

的小型样品
。

如果得到更多或更少的样品
,

或者某一窟

溜份或残渣的得量为超常时
,

则方法可以修改
。

小型

的渗泄油样常常短少挥发性粗成 (由于蒸发和风触)
,

当描述其与母油相关的性盾时应有考虑余地
。

褚如氧

化之类的化学变化的可能性亦应孩有祀于心
。

首先测定原油的比重
,

然后全部样品进行分溜以

得到一个到 1如 ℃ (30 0丫 ) 为止的溜 出液和以上的残

渣
。

残渣从蒸溜器取出
,

侧定其比重
,

三种温度时的

粘度
,

和倾点
,

残渣同入蒸溜器并凝犊蒸溜 至 2 3 2 ℃

(450 下 )
。

大多数的测定数据是从这个残渣上获得的
。

这包括比重
,

三种温度时的粘度
,

倾点
,

和硫含量
、

涯青盾可以在少至 50m g
.

的样品上侧定
。

这个油的去

泥青盾后的正庚烷溶液可以作石蜡含量的估爵
。

如果

样品是异常的少
,

派青盾
,

石蜡
,

和油可以再混合起

来作硫含量的测定
。

高沸点的溜出液和残渣可以自 23 2℃ 以上的残渣

在真空蒸溜器中蒸溜而得
,

用大胸 1 克的样品来得到

一个 3 71 ℃ (70 0下 ) 以上的残渣
。

对这个残渣测定比

重
,

粘度
,

和倾点
。

残渣可以同入瓶中
,

糙犊蒸溜至

砧 O℃ 或者
,

如有足够的活
,

一份新的 2 32 ℃ 以上的
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r今
,

残渣可拿来用作这个蒸溜
。

无渝何种情况下
,

残渣的

量一般足够测定比重和硫合量
,

并且
,

如果有一个平

底推形粘度爵
,

则粘度侧定亦属可能
。

如果得到足够的油料所有的溜出液都测定比重和

硫含量
。

芳香烃和苯胺点
,

以及澳值按照需要在较挥

轰的粗份中侧定
,

而在高沸点溜出液中
,

苯胺点 (作

柴油指数 IP 21 / 5 3 的爵算 )
,

粘度
,

和石蜡含量可按需

要测定之
。

(表 工)

表 1 5 一m l原油样品的分析大纲

样 品

比 重
一

分
一

溜
}

‘

}
“”

.
‘

一
”

’

一
’

万-
- - -

一一}

在标准方法的重现性限度以内符合
,

助撤姐方法与标

准方法的桔果是相同的
。

苯胶点 这个方法是基于 IP Z/ 5 6 (方法 c) 川
。

用

0
.

00 2一到 0
.

0 5一ml 容量的毛袖移液管将等量的苯胺和

样品移入一个由 1一到 Zee r o川 内径的纳玻璃管吹 出 的

小球内
。

图 1 描述了 A 和 B 两种类型和尺寸的仪器
。

如果样品的份量非常小
,

B 更容易装浦
。

小球和移液

管放在小的手搐离心机的管内
,

并掐斡数秒钟可使移

液管的内容物装入毛糊管球中
,

用
.

同一根移液管移苯

胺和样品
。

将毛韧管的琪端拉出
,

如此形成的封焊的

小球用橡皮筋套在苯胺点温度箭上
,

温度箭插入加水

达标袂的献管中
,

外面再套上一个更大的管子作为空

气浴
,

然后按照 企 2 / 56 所描述的进行笨胺点到定
。

1 49 ℃为止的溜出液
比 重
苯 胶 点
芳香烧含盆
澳 值
硫

43 ℃以上的残清
比 重
粘 度
倾 点
分 溜

}
1 49 ℃一 2 32 ℃溜出液
比 重
笨 胺 点
芳香烃含量
澳 值
硫

椒毛姆

移奉节
2 32 ℃ 上的

蒸溜

. 。 内4圣

玻病
娜 嘴

曰帆乡

渣残重度盾蜡点

空?

l以比粘泄石硫倾真

渣残重度点溜
1

2 32 ℃一 37 1 ℃溜出液
1

3 7 1℃以上的

此
粘
倾
真空蒸

重点
胺

此苯硫

厂

—- 一尸 (A ) (B)

图 l 苯胺点侧定仪器

所得的桔果与 IP (石油学院 )的桔果在后者 的重

砚性范围内相符合
,

用 0. 肚 ‘功1样品的微魔方法所获

得的一些桔果列在表 亚中
。

表五 苯胺点斌验

渣
、

残重的上以比硫℃nU仁d

液出溜℃重蜡
nU

一比此石硫
口.nj

样 品

笨 胺 点
。C

常 量 1 . ‘

差 徽
(徽盈IP )

IP3 / 5 6

2
,l月性1.

⋯
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分 析 步 睐

替握发表过一些石油试跳的方法
,

这些方法
,

有

的是发表的文献
,

另外一些是英国石油分析研究室所

提供的
。

它们并非是仅有的
,

或甚至是所有方法中最

完美的
,

但是它俩拾出满意的桔果
,

并且只需要不是

太青或专阴化的仪器
,

只要可能
,

这些方法胳是选择

或毅舒了石油分析试璐室一般可以得到的仪器
。

’

微量方法所获得的桔果
,

曾握与相应的石油学院

(企)t"
,

或者养国材料斌费学会 rA sT M ) t21 所形布的

标准方法作过比较
。

所颁布的方法包括重复性和重现

性的数据
,

而本工作的 目的欲为只要二种方法的桔果 常盘(l P )方崔的重貌性‘ 0. 4呢
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当有足够的样品时
,

芳香烃含量可 表 l 芳香怪含量
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用鳖光指示剂吸附法 A sT M D l3 19一5 6Tt 习 (一种色层

方法 ) 来测定
。

这个方法所取用的样品的标准体积为

0
.

75皿全
,

但是应用 0
.

3一田】的静多微量样品可以得到

足够的精确度
,

附加于这个已发表的镇域是
,

使样品

沿柱下延直至环烷一石蜡烃溜份能收集在下面的微量

烧杯中可以钓略作烃类族分析
,

测定此重和拆光指数

可以舒算环烷一石蜡烃的比例
。

这个爵算是为窄的石

油分制溜份
,

而对这个分析大桐所得的育溜份刻并不

正确
。

往往所取得的样品的量不够作萤光指示 吸 附法

分析
,

但是芳香烃含量可用一修改的石油 学 院 方法

3249 13] 在少至 0
.

02一l样品上获得
。

虽然石油学院已

不再发表这个方法
,

它仍旧用在常量石油斌毅工作中

因为
,

在这类样品中
,

它抬出与流行的方法相符合的

桔果
,

且具有高度的精确性
。

这是一个苯胺点差方法

且特别适宜于棺小到微量的尺度
。

在用 叨% 硫 酸洗

滋以除去芳香烃之前及以后测定苯胺点
,

这些苯胺点

与样品的芳香烃含量之简存在一个筒单的关系
。

酸洗是在由拘 1一功m 内径的一段长度能恰 当 装

入离心机管的毛韧管的一端所吹出的 容量豹 0
.

2一
1

的小球中进行的
,

大灼 0
.

01 到 0
.

03一而 的样 品装入

管内
,

并用离心机搐入底球中
,

至少加入 3 倍于样品

量的 朋男硫酸
,

并摇入底球中
,

将毛捆管的殖 端 用

一个小火焰封焊起来
,

.

并用手指滚斡毛釉管豹 5 分钟

以混合球的内容物
,

将球的内容物摇入毛韧管中并测

量样品的长度
,

样品摇回到球中去
,

混和 1到 2 分钟
,

再间入毛捆管中
,

并作测量
。

如此重复着直至不再观

察到样品的榷小为止
。

将管子恰好在样品表面上面割

开并取一部分作苯胺点测定
。

从这个苯胺点和酸洗前

原来样品的苯胺点
,

可以按 IP 方法 3 / 4 9 所拾出的步

赚爵算芳香怪含量
。

所得的桔果与那些由常量方法拾出的桔果在那个

方法的重现性范围内相符合
。

(表皿 )

涩青质含量 比一般正常的样品数量为小的样品

的泄青质含量可成功地用石油学院的方法来测定
,

但

是需应用适合于小量样品的尺寸精小的仪器
—

即
,

用 0
.

5 克样品时用一个 5 0一ml 的烧瓶
。

再小的样品还

需一种特种的技术
。

下列方法能满意地用于豹 50 m g 的样 品
,

表万表

出在极不相同的石油产品上获得的桔果
。

将大钓 SOm 琶的样品放在一个小拭管 内 ( 3拓 x

万时 )
,

塞子上配上一个小型的水冷式指形 冷凝器
,

加入必需量的正庚烷以得一个 40 比 1的
‘

活剂一油的

此例
。

将试管放在 9 5
“

到洲 ℃的水浴内一小时
,

不时

常量 ( IP )方法的重现性二 1
.

0 %一一郎
,
从千均数

为士 0
.

5 %

加以振葛
,

然后在室温下放置过夜
,

将管子装入小的

手摇离心机内
,

把沉淀摇下
,

并将澄清溶液用橡皮头

吸管移去
,

加几滴正庚烷到沉淀上
,

加温并彻底播匀
,

再离心分离
,

并将澄清液移去
,

如此重复着直至洗液

呈灰白色并在速犊二次洗潞门书呢察不到再有颜色的减

褪为止
。

然后将泥青质用最少量的苯溶解
,

并用橡皮

头吸管移入称至恒重的配衡微量烧杯
,

在水浴上蒸去

苯
,

并在 100
”

到 1 05℃ 将烧杯干燥 5 分钟
,

冷却
,

井

称量
。

比色法对小量样品有非常高的精确度
,

但是无法

使用除非样品的来源为已知
,

因为涯青质的颜色按其

来源而有差别
。

表那 沥青质含量

样 品

I P 1 4 3 / 5 7
的平均精果

对 IP 桔果的差额

重量 %

⋯微量精果 {
{0

·

0。克样品}
} 重量% { 重量%

对 IP 钻果
的%

‘
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·
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表N 续

IP 1 4 3 / 乙7
的乎均箱果

{微量箱果
{0

·

0
搏样品

1 重量%

对 IP 桔果的差额

叮二硫代硫酸纳溶液的当量浓度
, 二 ,

一 _ 8
,

_ _ _ 、 . _ . _ _ . _

只U i吴 1值 = 下石一(连刀一刀般 )充 / 1 UU〕克
r 犷

样 品
重量% 重量%

}对 IP 桔果
} 的 % 。

96848
1了

:⋯
O
刁1932305092148场刘000on

�
0

侧09
11
262

一为RS
飞1
45

�065
�06
�勺

均乎

嫩 料 油

倾点 一个油的倾点是 ha 能够流动的 最低 的 温

度
,

在石油学院和美国材料款啦学会的方法中
, 3 oinl

的油放在带有温度爵的玻璃筒内
,

并冷却到不流动为

止
,

每隔 5下 作一次流动性斌蛾
,

当筒倾斜时油能够

流动的最后一个温度渡数即倾点
。

莱文
,

莫力森
,

和辑德ts1 所描述的 方法对 微 量
.

石油学院方法对形青质含量的精确度为。
.

5 %
_

上以

重复性10 %

重视性2 0 %
‘

提青质舍量低于。
·

5 %的I P精确度朱予引征

澳值 一个修改的弗兰西斯澳值侧定法对小量样

品能得满意的桔果
。

表 V 的桔果表示与美国材料藏翁

学会 Dl 1 59 一 57T 电势滴定方法所获得的精果很好符

合
。

表 V 澳 谭
-

___

常量澳值值 微 量 澳值值 平均均
AAA S T M D ll59 一5 7TTTTT 微量

---

AAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAA S T MMM桔桔 果果 重貌性性 个别别 平均均均

666 0
。

999 5
。

000 5 8
.

555 5 9
。

555 一 i
。

444

1113
。

000 1
。

555 6 0
.

000 1 3
。

000 0
。

000

222 。444 1
。

555 6 0
。

000 3
。

000 + 0 。

666

000
.

777 0
。

666 1 2
。

999 1
。

000 + O
。

333

1111111 2
。

7777777
1111111 3

。

连连连连

2222222
。

7777777
3333333

。

0000000

3333333
。

2
····

1111111
。

0000000

典

将半毫升 10 % 硫酸和 0
.

2 曰n il 正庚烷量入一个小

的具塞容器
,

例如一个 2 -.
血 刻度瓶

,

称入钓 10 m g 的

样品
,

·

或者如果澳值估舒是很高的新则少称一些
,

分

次加入增额为 O
,

。3 到 0
.

以川 的十分之一当量的澳化

钾一浪酸盐溶液
,

每次加入后激烈振盈
,

直 至 2 分 钟

的振擞后上层保持一清楚的黄色为止
。

这个试剂的加

入可应用一个微量滴定管
,

但是使用一个滴管来滴加

拭剂
,

并且称出瓶及其内容物的重量以测定所加入的

总体积是满意的
。

由假定其比重为 1 而引入的歌差可

忽略不爵
。

加入一小顺碘化钾晶拉
,

将瓶激烈振盏
,

所释出的碘用 0
.

05 N 硫代硫酸钠溶液以测微 规 注 射

器或其他微量滴定管滴定之
,

使用不多 于
,

0
.

05 ml 的

淀粉溶液作为指示剂
。

若 W 二以克舒的样品重量

还二加入的澳化物一澳酸盐溶液的重量

N 二澳化物一澳酸盐溶液的当量浓度

B二加入的硫代磷酸钠溶液的体积

样品有满意的裕

果
。

将一根金属

蒜指示纤利用毛

韧管吸引力粘附

在倾点温度爵水

叔球上的一滴拭

油上( 图 2 )拜按

A ST M D 9 7一5 7

的一般步嵘侧定

倾点
。

根据倾点

筒背后的标栈可

察出指示斜的移

动
,

并将筒在倾

成水平位置 5 秒

御而指示斜未作

移动时的温度昆

录下来
。

原作者

使用 29 号 金 属

蒜
,

但是表牡的

粘果是使用 30号

标准镍蒜的指示

断所获得的
。

3 0 5
·

‘份略丝
才唇示坛t

图 2 微量倾点测定器

表班 倾
_

点

样样 品品 倾 点
。

FFF 微量法
~ A ST MMM
ooooooooooooooooooooooooooooooo FFFAAAAA ST MMM 微 量 法法法

DDDDD 9 7 ~ 5 7777777

瓦瓦 斯 油油 1 000 555 一 555

雷雷 癸 化五 斯 油油 一 555 0
,

0
,

000 + 5 , + 5
, + 555

5555555555555555555 555 5 0
,
5 0

,
SQQQ 一 5 ,

一 5
,
一 555

润润 猾 油油 000 一 555 一 555

燃燃 料 油油 6 555 6 000 ~ 爪爪

诚诚粘裂化重晓渣渣 1 1 555 1 2 0
,
1 1 5 ,

1 1 555 + 5 , 0 , 000

微量法与A ST M的平均差额二贾lo F

A S T M法的重复性二护F

A ST M法的重境性二 10o F
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趁固点 将 IP 5 4/ 42 凝固点测定法川的尺寸掀小

以使用于 1 个 劝m 总样品上是可能的
。

使用的仪器如图 3
,

它是由一个用 1
.

4 到1
.

5观m

内径 20 到 3竹刀刀 u 高的毛糊管所做成的 U 形管按置在

空气浴内所粗成的
。

一个倾点筒可作为适当的空气浴
。

‘

将样品加热至 2 12 T 以消除它以往受热历史的影

响
,

并将足够的样品吸入 U 形管以得到一条 2 0 到 30

m 顶 高的拢
,

在指示管内引入少量的水
,

并将仪器按装

起来
,

将筒冷却到藏油的凝固点以下钓 1。
。

到2。下并慢

慢加热(钓每分钟 1下 )
。

每 IOF 时对油施加一个 即 c m

的水压直至 U 形管内的油移动为止
,

这可在指示管内

的水的移动邓察到
,

这个温度即样品的凝固点
。

(表姐 )

品的比石油学院的仪器为小的一个比重瓶的尺寸
,

利

用这个比重瓶并称至 0
.

0 0QO2 克
,

其桔果与石油学院

方法的数据相差不会超过 0
.

DOOg
。

(表恤 )

表孤 微量
.
与常量法比重结果的比较

样 品
运动钻度

7 0
o

F
e S

比 重
6 0

o
F I

6 0
O
F

”量。⋯
重* ·

{
‘“

比 重 瓶 法

正 庚 烷 0
.

6 8 39 “ 0 0 0 6“ 一 0
。

0 0 0 8

一 0
.

0 00 9

具 辛 烷 0
.

6 9 1 9 5。

0
。

683 1

0
。

6 8 3 0

0
。

6 9 1 2

0
.

6 9 1 5

0
。

6 9 1 8

0
.

6 9 17

0 00 6 0

一 0
.

0 0 0 7

一 0
,

0 0 04
一 0

。

0 0 01

一 0
。

0 0 02

极溜 滑 抽 0
。

8 7 9 9 。

0
。

9 2 3 1。

0
一

9 2 3 0

0
。

9 2 3 05

0
.

8 7 9 9

0
。

9 2 3 7

0 00 6 ‘

0 0 06 。}+ 0

0
.

0 0 07

阮|110.|阮院|

0810
0曰3

中报奋田滑油

赫勃特瓶法 (徽量献徽钓用 0
.

公克样品)

重痊 渣 A } ⋯ }
0

.

0 5。”

1
0

.

0 5 9
1
0

.

0。“ 1 9

1 1 ! 0. 9盼 l ! u

! } 1 0
.

9瀚 1 1 0

} }
‘

{
“.99 1

{ }
“.0 昭

重 晓浩 Bl
“

·

1 l
.

O07 b 1 1
.

。。6 } 0. 005 办 }一 0. 00 1
-

- 一
}

‘

} } 1. 0。, } } 0

} t }
’

‘
·

““, } {
0

重 建 造 C l ⋯ } i
.

0 1 8 b 1 1
.

0 19 1 0
.

005 b 1 0
·

0 01

一 1 1
一

! 孙似O 】 1 0
·

0 02

} } } 丁
·

0“ } 1 0

图 3 微量凝固点侧定仪

表孤 凝固点

0 IP 59 / 5 7 F b A S T M D 7华石2

一个小型的赫勃特瓶可角作重残渣的 比重 测定

(图5 )
。

塞子上的刻度可以避免在抹拭这类瓶塞表面上

多余液体时常遇到的困难
,

这类瓶在室温时使用
,

由

小型赫勃特瓶所获得的数据列在表恤
,

并与采用 10到

巧 克样品的 A sT M 常量洪(A sT M 7 O
一 52 )t ”的桔果作

比较
。

微量与常量赫勃特瓶数据的最大差额为 0
.

0 0 2
。

眨 固 点 {
‘

测 定 前 ! 毋 量 法 }徽量法
一
常量法

iP 唇4 / 5 2 f 温 度 i 贬 暨 点 1。

F {
“F {

“F }
‘ 。

F

}
。。

}
6 4

1
一 i

6 5 } 4 0 } 6 岛 } 0

l ‘5 1
“6 } + 1

} 二 } 78 ! 一 3

8 1
!

‘ ’

1
7 7

{
一 4

0 }
‘ ’

1 ” ! + 3

!
4O 娜门

.

徽量法与IP的平均差额= 夏lo F

IP法 (IP 5 4/ 犯)的重复性 ~ 4 o F

一郎
,

从千均数为士 2

I户祛的重砚性 ~ 6
O

F
~

一- 郎
,

从乎均数为士 3

比童 IP 5 9 方法所描述的具刻度 U 形管比重瓶

适用于所有在斌毅温度时有适度流动性的样品的比重

侧定(一直到溜滑油的粘度 )
。

图 4是适用于 0
.

此m1 样 图 4 0
.

05 ~ Iul 样品用比重瓶
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‘ 计 :

10 扔二

5 . 拼
.

。
·

3 ‘·均抽L径钾营

磨砂平面

庵叶接口

2 ‘
⋯

囚

一般常量样品的日常分析
。

图 6 为有较大样品时用的一个小型的气承液柱枯

度爵
。

这个粘度舒需要大钓 2观1样品来装满
,

但是

用法和作用与标准尺寸者相同
。

对较,J哟样品
,

烈特斯登川 的粘度舒较适合
。

对

原来的段爵增加了一个走廊来容留样品以阻止其散布

在下面的磨砂接口上
,

这样修改后使用更为方便 (图

7 )
。

这个粘度舒根据粘度采用 3 到 7 滴样品
,

其桔果

与那些用 IP 7 1 / 5 8 所得的在钓 1 %以内相符合
,

而在

高粘度的范围内
,

HlJ 在 IP 重砚性限度内符合(表优 )
。

表立 使用修改的烈特斯登

粘度计的粘度 100
。

万

图 5 小型赫勃特比重瓶

硫 微量极的硫侧定是已成的技术
,

一般挽来
,

油料内硫的存在数量在用标准 IP 方法来测定时很少

遇到困难 (但应用这些方法所规定的更少的样品)
,

如果需要可在这些方法的最后应用一个比浊法
。

·

粘度 粘度的微量测定方法已有发表
。

所描述的

二个粘度箭有能够装入标准粘度舒浴的优点
,

并能作

微微 量 法法 IP 71 / 5 888 徽蚤法
...

徽最法
,,

ccc SSS c SSS IP 7111 IP 7工工

舀舀舀舀舀 %%%

555
。

9 555 5
。

邸邸 + 0
.

1333 + 2
。

3111

111 4
。

0 777 1 4
。

2 222 一 0
。

1555 ~ 1
。

肠肠

333 0
。

5 222 3 0
。

1777 + 0
.

3555 + 1
。

1 555

333 7
。

3 000 3 7
。

4 555 一 0
。

1 555 一 O
。

4 000

11134
。

0 000 1 33
.

9000 + 0
.

1000 + O
。
0 777

333 02
。

7000 3 04
。

5 000 一1
.
8 000 一 0

。

5 999

O尸曰曰口

针时球
(一, I

·

)

毛细食
0

.

6
二内桂

毛伽管

屯承准牲球

图 6 小型气承液柱粘度静(尺寸为In m ) 图 7 微量粘度升
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石蜡含量 石油的石蜡含量的数据是多少有祖于

侧定条件的
。

作者的作法是将用二氯甲烷在 ‘25 下 从

一个无涯青盾溶液中沉淀出的物质定为石蜡含量
。

沉

淀物盾在一个 15 一到4 0一微米孔率的烧桔玻璃漏斗 (英

国标准极 3 号 ) 中保持在 一 25争 时过滤
,

并用冷二氯

甲烷洗潦
,

将石蜡用热石油醚自滤抵上溶解并称量
,

采用小量样品而使用微量过滤器时
,

很难防止水的凝

桔以及其将滤抵堵塞
。

常量法采用样品的最大量为 2

克
,

这个量可减小为 0
.

5 到 0
.

2 克而除了石蜡含量非

常低时正确性仅有极小改变
,

这样的样品数量往往是

可以得到的
,

因 为油和蜡可在侧定之后再混合起来而

重新粗成样品供其他分析
。

桔 渝

大多料声般做石伸产品的试脆可施行于小量的样
品而很少改变正确度

,

在所描述的栖大多数藏毅中
,

桔果与那些后公欲方殊所获得的在后者的精确度范围

内相符合
。

在作小型斌毅时主要的视差来源在于很难在处理

挥发性溜出物和稠粘的残渣时不使其因优先性蒸发或

机械摄失而改变粗成
,

瞥可以得到较大的样品时宁愿

么校多样品作拭毅
。

然而
,

若小心 操作
,

用 5切1样

品所获得的粘果与那些自 5一 妍拭毅所得的符合 得 足

够好以提供油的类型和来源的有价值的扯据
。

引 用 文 献

[ 1 ] A m
.

S o c
.

T e s

血 9 M a t e ria ls
,

Phll a de lx〕h ia
,

P o
. ,

a A STM St a n da r d s o n B lt u m in ou s M a te ria l3

fo r H ig hw ay C o n s t ru e七on
,

W a t心印r o o fin g an d

R o o fin g
, , 夕 19 55

.

[ 2〕Am
.

S o e
.

T e s tin g M a t e rial s,

Phila d el p hia
,

P a
. ,

u A ST M S t a n d a r ds o n Pe仃 o le u m P r o dU e t s a n d

Lu b r ie a n t影” 1 957
.

〔3〕In s t itut e o f P e t r 0 le u m
,

L on d o n ,

En g lan d
,

a

3 ta n d a rd Me t h o d s fo r T e s

如9 P et r o le u m a n d

it s P r o d u e t s , ,, 1 lth ed
. ,

2 9 52
.

〔4〕Ib id 一17协
e d

·

口% 8. 几
一

_

〔5〕Ja v , 员. A 乒。
咧d哄c.

,

丁ho 华肛琳耳 An al.

Ch em
,

27
,

0 91 (1 96 5)
.

〔6」Le
v in

,

H
. ,

M o r r ison
,

A
.

B
. ,

R eld
,

C
.

R
. ,

Ib id
. ,

2 2
,

18 8 (1 95 0)
.

[ 7〕乙d s tone
,

F
.

M
. ,

Che m
.

& 玩d
.

(Lo n d on ) 19 52
,

8 7 3
.

(分析化学
,

3 0
,

1 57 0
‘

19 58
》

周公度择)

吸附色层法测定涯青油质部份碳氢化合物的方案
K. H

·

粕窿洛姆希高娃

前 言

近年来
,

碳氢化合物色层分析方面的研究得到了

十分广泛的发展
。

在研究石油与石油产品的实践中
,

用硅胶吸附的

方法得到了广泛的应用
;

但硅胶应用在履青碳氢化合

物部份的分析时
,

遇到了一系列的困难
:

¹ 派青 (油

盾 ) 碳氢化合物部份为量极微
,

º 它是复杂的多粗份

混合物
,

分清这个混合物
,

要求特殊的方法
。

下面提出了曾被我们用在涯青碳氢化合物分析中

的分子色层吸附法方案
,

以及这个方案的补充操作步

嵘
。

在这个基础上得出的方法
,

是曾被 从H A THM 的工

作者仍用么研究石油与石油产品的方法
,

亦是建立在

硅胶的选择吸附能力上再加以相应的修改补充 的 方

法
。

如所周知
,

分子吸附色层法有两种方法
:
淋洗法

与置换法 (
.

2 )
。

淋洗法是用几个溶剂自吸附剂表面)值

序地洗出混合物中各个粗份
。
用这个方法时

,

分出的

粗份在溶液 (溶柳 中
。

置换法是用一种溶剂洗滁吸附剂
,

这个溶剂是这

样的一个物质
, ‘

己的分子能自吸附剂表面置换出混合

物中与它亲和的粗份
。

用这个方法可以得到钝粹的粗

份
。

但是此法拾出大量过渡溶液
,

并且由于仪器的复

杂性 ( 3 )
,

不是常能被采用的
。 、

’

因此在制郭涯青油盾

部份色层吸附分析方案时
,

我们偏重淋洗法
。

.

在色层吸附分离石油产品及碳氢化合 物混 合物

时
,

可以观察到一系列的规律
。

主要规律之一
,

是各

类碳氢化合物的分布次序
,

按他们在吸附柱上的分配

性盾而定
。

这个次序决定于被分离物盾对所用的吸附

剂的亲合力
。

希尔希勒 (X ”p 坦几e p ) 与爱茫 ( 3H o玫) 用大量例子

征明碳氢化合物的吸附次序 ; 因此
,

他们的分离
,

都

有祖于所用的吸附剂以及原来的混合物的化学粗成与

浓度
。


