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岩 石 中 渡 青 粗 份 的 抽 提 方 法
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有机物质添青粗份的定性和定量特征
,

广泛应用

于油气普查及其成因的确定
。

目前涯青粗份的抽提是

在索克斯列特器中依序用有机溶剂氯仿和酒精苯来进

行的
。

整个抽提过程常达 5一6 个月 或 更 多 一 些 时

简 [ 3 ] 。

在索克斯列特器中为了使抽提的过程加剧采用装

入套筒的授拌器使样品混合的方法对大量分析来麓是

不大适用的 【’] 。 涯青粗份抽提时尚过长
,

与现今石油

普查工作速度是相矛盾的
;
为了加速这一过程木文作

者建议采用由哥罗索娃 (C
.

H
.

ro 加oo Ba ) 工程师没歌

的行星式研磨机抽提涯青粗份的方法 (割作扯明 N O
.

10 18 7 4 19 5 4 年 )
。

行星式研磨机与球磨机的区别是
:

它的斡筒内部

的东西
,

处于环楼自身翰和行星式机械主轴同时斡动

时
,

所产生的值性力作用 下
。

由于旋转速度的关系
,

研磨的物体得到比重力加速度大很多倍的加速度
。

物

质的研磨是在锢球一瓷珠
。

和锢砂冲击 F进行的
。

在

单位体积内冲击数和达到所需大小的碾碎时固依帽于

珠粒的大小
。

实脆室研磨机的技术规格是
:

帕筒的数量 2 ;

各个斡筒的内部体积 (升 ) 0
.

6 ;

在棘筒中研磨小珠重量 (公斤 ) 1
.

1 ;

小珠直径(毫米) 2一 1叭

在侮个斡筒中每份被研磨物质最大的

重量 (公斤 ) 0
.

2 ;

把石英由0
.

5毫米研磨到 3一 5微米 (按照商

品
,

表面比率为 10千厘米 /克 )
,

时简(分 ) 3 ;

行星式系抗的旋岭数 (次 /分 ) 38 5 ;

翰筒旋蚌数(对整个系杭的旋鞠中心而言 ) 92 5 :

电动机的功率(仟瓦 ) 2
.

8

它与索克斯列特器中仅在抵筒表面进行非活性抽

提是有区别的
;

在行星式研磨机中
,

瀑青抽提过程与

岩石被磨袖过程桔合在一起
,

其特点是溶剂与全部岩

石韧粒在加热和强烈概拌下积极作用的
。

根据行星式研磨机抽提方法
,

对米努新拗陷的碳

酸岩样品作了研究
,

其特征列于表 l
。

为了检查
,

样品的抽提是预先在索克斯列特器中

用一般方法 [al 研究过的
。

因此在抽提中所用的滤抵植

先用乙醇苯 (1 : l) 抽提到它在紫外光下赞光消失为

+LO
。

所研究的碳酸岩的去钙作用
,

是将研韧的样品逐

渐地放入在盛有浓盐酸的器皿中进行
,

这可以使去钙

过程大大加速
。

去钙的干燥样品装入已脱脂的直径为

表 1

样 品 的 特 征 % { 有 机 物 质 的 特 征

笨苯物 酒抽 提精 物精提酒抽
岩石和取样品的地方 不 溶 在

H C I

中的建渣

氛 仿
抽提物 有机物盾

氯 仿
抽提物

不 溶 的
有机晓渣

样品号

直姗
,

薛亚西部寒武
奉已

8 2
.

5 0 0
.

00 9 9* 0
。

0 0 8 9 * 0
.

2 0 8 8 4
,

7 4
。

3 9 1
。

0

石灰质岩石
,

勃金涅
未蜻中寒武耗

5 3
。

7 0 0
。

O拓2 * O
。

04 04
* O

、
9邪6 4

。

9 4
。

3 9 0
。

8

石炭岩
,

托尔欠河边
的米奴新凹陷

,

塞武
乖已

0
.

0 0 1 8 * 0
。

0 0 0 4 * 0
。

04羽 4
。

2 9 4
.

8

石炭质岩石
,
蘸亚西

部寒武耙
76

.

5 2 0
。

0 2 0 5 0
。

0 0 8 8 * 1
。

0 80 0 1
。

9 0
。

8 9 7
。

3

样

|
极过 18 小时

,

落捅更换以后
,

抽提一直泊掩了到在紫外光下落荆蟹光悄失为止

⋯
工*

注 O 所建歌的在索克斯列特器中滤袱的抽提提挑仅用氮仿不能得到诵愈的桔果
。
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1 s m / m 的滤抵袋中
,

如初步研究表明
,

若在 容积为

20 0 毫升的索克斯列特器中装入不多于两个的抵袋
,

可以得到最完全的抽提
。

从去钙样品中依序用氯仿和乙醇一苯进行涯青粗

份的抽提是在溶剂更换后停放 18小时
,

抽提值到溶液

笙光消失为止
。

样品 N o
.

1 和 2 的抽提进行得比较完

全拜在若干阶段选择溜份
:

颜色消失为止 ; 溶剂更换

后停放 18小时萃取物在紫外光下鳖光消失为止 ; 袒过

六个工作 日 (18 00 分钟 ) 萤光消失后 , 样品在抵袋中

橙拌后萤光消失为止和选择上述溜份之后
,

停放六个

工作 日
。

在除去大量溶剂后采用由氯化铜和铝新制取

的铜除去萃取物中的元素硫 [zJ
。

泄青粗份在真空烘箱

内在 40一60 ℃根据它的稠度烘至恒重为 止
。

在去涯青

的样品中用古斯塔夫校
-

里皮赫的方法测定腐植酸

量 (2% K OH )和有机碳
,

由有机碳歇算有机物盾的含

量是按照与煤炭变盾阶段相应的系数 1 00 / 7 5 来 进 行

的
,

这些分析桔果列于表 (2) 中
。

从所引的分析中可晃
,

抽提到溶剂颜色消失为止

是不够的
,

抽提到萤光消失同样是不够的
。

再一次授

拌可促使萃取物萃取增加
。

在行星式磨研机中的抽提拭娥是用未镇先处理样

品
,

预先握盐酸处理过的样品以及在索克斯列特器中

萃取后的样品残渣
。

因为抽提是取很少的样品
,

样品

不装在衅筒中
,

而装的体积为 20 0 毫升带有由氟塑料

做成垫板与完全啮合的盖子器皿中
。

将称样 2 0 克研磨至 0
.

2 5 m m
,

装入大致与研磨

的物体 (金属球 ) 量相等体积 (10 0 克 ) 的器皿 中
,

并注入同样量的菊仿
,

使器皿剩下的空简不小于四分

之一 (50 毫升 )
,

在蝉筒中的玻璃器皿用垫圈使其 固

定或填以砂
,

林筒用盖摔紧并放入研磨机中
。

抽提持

犊 4 分钟
,

研磨的物盾加热到3 8一45 ℃
。

当 长期抽提

时研磨机需停止若干分钟为了避免过热
。

所得的混合物移人 lll or T 3 号和 4 号的漏斗 中
。

在班O T T 漏斗中样品洗滁到洗滁液在紫外光下鳖光消

表 2

样品,

}
” 品 性 ,

}
。 , 抽提 的 时 简

(分)
在岩石中撇青
粗份量(%) 萃 取 物 迭 捧 橄 查

研磨过的井用

1 0 % H C I 去

钙后的样品

息 仿 1 8 0 0 0
。

0 083

5 1 0 0 0
。

0 09 9

6 9 0 0 0
。

0 12 2

1叮0 0 O
,

02 7 0

1 5 6 0 0 0
。

0 30 5

1 8 0 0 0 0
。

0 35 9

2 0 4 0 0 0
。

0 384

⋯
�
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乙 醉 苯

4 02 0 0 0
。

0 46 7

42 0 0 0 0
。

04 9 7

到颜色消失为正

在紫外光下赞光消失为止

停放一星期

搜井后在紫外光下蟹光消失为止

到颜色消失为止

在紫外光下蟹光消失为止

停放一星期

搜件后在紫外光下婚光消失为止

停放一星期

研磨过的井用

1 0 % H C I 去

钙后的样品

5 4 0 0 0
。

0 38 7

1 0 2 0 0 0
。

046 2

到酿色消失为止

到蟹光消失为止

1匀0 0 0 O
。

O含3 9

1 8 9 0 0 0
。

0 9 5 3

2 0 70 0 0
。

1 0 3 4

停欲一星斯
_ .

_ _
_ _

现并后在紫外光下鉴光消失为止

停放一星期

研磨过的井用
1 0 % H C I 去

2 3祀O

到鉴光消失为止

钙后的样品

氛仿和乙醇苯
1 : 1

0
。

0 0 1 8

35 2 40 0
。

0 02 2

O
。

02 05
到赞光消失为止

0
。

02 9 3
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失为 l
_

L
。

为了加速抽提过程在漏斗
一

F装一个喳水泵抽

气
。

但因用橡皮管代替御接管而它在工作过程中会膨

胀并部分溶解在氯仿蒸气中
,

所以在速接器皿和收集

器 (布秦烧瓶 ) 简放一个装满 M CM 牌硅酸的玻璃圈

套
。

在这种情况下进行过滤往往要持犊导一 6工作 日
,

因为所得的沉淀很抽而且容易聚集起来
。

元素硫的除

去和萃取物的干燥的进行用以上所述的方法
。

在索克斯列特器中的萃取桔果 (冕表 2) 和(表 3 )

青料对比表明
,

所建双的方法具有很高效率
。

4 分钟

所抽提的氛仿萃取物的量相当于在索克斯列特器中依

序用氯仿和酒精苯抽提 5一 6 个月的萃提物的量
。

表 3

样品号码 样 品 的 性 质
在岩石中萃取物量

(% )

研膺过的样品 0
。

0生1 8

研磨过的井用 1 0 % H C I
0

。

0 36 5

一一一一一一氮品一
.
"一氯品一一皿一一以一l服粼一去一麟粼

去钙后的样品

研磨过的样品 0
.

0 4 2 0

研磨过的井用 1 0 % H C I

去钙后的样品
0 4 5 6

研磨过的样品 0
。

01 7 5

依序
后的

0
。

0 1 70

研磨过
钙后

井用 1 0 % H C I

的样品
O

。

04 94

在索克斯列特器中依序
仿和 乙醇苯抽提后的

0
。

0 2 3 3

注: 抽提时简—四分钟
,

溶荆 (篡仿) 50 毫升 ; 样品称

样加 克 ; 研磨的物体 (纸珠) 100 克
,

抽提所进行

的器皿体积为 2 00 毫升
。

预先在索克斯列特器中已抽提过的样品
,

用行星

式研磨机所分出的涯青粗份的量相当大 (冕表 3 中样

品 3 和 4 )
。

索克斯列特器中所得的和在行星式研磨机

中由残渣所抽提的萃取物的总量与由最初的样品中萃

取物的桔果相符
。

用盐酸预先处理可促使有机物盾酸性 粗 份 的 分

离
,

但氯仿萃取物的萃出量增加不多
。

看来
,

以后样

品可不用伯先去钙
。

在行星式研磨机中所萃取的萃取物的量通常超过

在索克斯列特器中氯仿萃取物的萃出量
。

在一系列实啦中所采用的 4 分钟抽提时简不

一定足够
,

但最长抽提时简不超过 20分钟
。

基于所作的工作可作以下一些桔渝
:

1
.

抽提涯青粗份采用离心行星式研磨机可 以大

大精减
,

抽提操作所消耗的时简
,

并可显著提高萃取

物的萃出量
。

2
.

行星式研磨机抽提
,

可以消除挥发的涩 青粗

份的捐失
。

3
.

用行星式研磨机能从攫盐酸处理或未握 处理

的岩石中萃取浪青粗份
。

4
.

抽提能在惰性气体中进行
,

这就可以 避 免有

机物盾的氧化和聚合作用
。

5
.

在行星式研磨机的基础上能够建立有 机物质

依序用各种溶剂的快速分溜的实戮室的抽提器
。
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商单 的 高效 分 析 法一薄层 色谱

自从19 5盯卜以后
,

薄层色糟就以极其迅速的速度

发展起来
,

目前
,

这一方法 已成为静多实嗽室的标准

方法
。

这种新技术的优点如下
:

1
.

筒单
—

所用的没备衙单便宜
、

重复性好
,

非

常适合于新手使用
。

2
.

迅速—
复杂的混合物可以在 30分钟以 内分

离
,

在某些情况下
,

分离速度为任何其他
一

方 法 所 不

及
。
因此

,

这种技术可以用来控制正在进行的反应
,

并使反应过程停止我们敲为最佳的阶段
。

3
.

效率高
、

灵敏度高
—

应用薄层色槽的分离
,


