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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
,



第 四 期 右 油 地 厦 卖 脸 文 摘

比色稽柱或概色糟更为清楚
,

因此可用于量少质杂的

混合物
。

4
.

应用范围广
—

薄层色蹭可用于极端复 杂 的

分析
。

因为可用的固定相物料和指示剂 (包括腐触性

的物料在内 ) 的数目很多
。

薄层色糟特别适合于天然

的试样 ; 因为分离是在室温之下进行的
。

目前最常采

用薄层色糟进行分离的有
:

乙酞化的类脂物 M e p r a b a m a t e

醛类 天然香精油

生物碱类 氯化物 (芽香族)

胺类 核酸类

氮基酸类 有机踢化物

抗氧化剂 椽叶油

奠类 薄荷油

对苯酿类 肤类

胆汁酸类 过氧化物

联苯 (如柑桔中 ) 酚类

类胡越 卜素 植醇
、

异植醇

香豆素 增塑剂

医药
、

分析
、

毒物学 蝶哇类

染料(如汽油中 ) 除虫菊醋类

环氧化合物 树脂(天然)

麦角生物碱 卜二翔基苯酸

脂肪
、

油油
、

蜡类 血清

脂肪酸

二茂铁化合物 幽族化合物

乙类脂物
、

磷脂 糖类

无机物 菇类

类脂物
、

复杂混合物 脂肪中不皂化物

从血液中得到的类脂物 不能和翔酸

盖醇类 撇生素

5
.

分离能力
—

每片薄层吸附片可对多达 50 毫

克的斌样进行分离和离析
,

溜分的收集极其篙单
。

曾

视有人将薄层色糟与其他分析方法桔合起来 (特别是

与气体色潜相桔合 ) 使用
,

可以对极端复杂的混合物

进行分步的分离和鉴定
。

薄层色谱是一种艳妙而简单的分析分离方法
。

固

定相层是以均匀的薄膜方式涂抹在平玻璃片上
。

应用

时与抵色稽一样
,

可将几微升的款样点抹在玻片的一

端
,

然后将玻片直立在一密阴的容器中
,

器中盛有少

量的适当溶剂
。

溶剂向上在薄层上扩展
,

使拭样分离

成不同的区带
。

当溶剂前沿达到事先定好的高度时
,

停止扩展
,

使区带显色
,

以便对色糟迸行检定
。

最常用的吸附剂是硅胶
,

但也有用氧化绍和杆耀

素粉的
。

这类吸附剂现在有精心分极的产品供应
,

其

中还加有添加剂
,

例如加有硫酸钙粘合剂
,

以便吸附

剂与玻片能很好地粘附
,

或者加有磷光剂
,

以便利用

紫外光显色
。

也可以在薄层色鹉上喳上合适的献剂
,

使色糟显色
。

由于薄层色澹可以利 用有腐触性的显色

剂
,

所以显出的色度就比抵色糟要清楚
。

如果显色剂

选择得恰当
,

就可以检查出一微克以下的化合物
口

如果想要保存色糟的耙录
,

可将显色后的拭样片

摄成黑白照片或彩色照片
,

如果想要保存栽样片
,

可

在显色以后
,

啃上一层保存剂
,

也可将吸附层移下
,

粘在透明带上制成卡片
。

现在已有成套段备出售
。
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制 备 薄 层 色 层 底 板 的 嗜 涂 技 术

J
.

皮克尔斯 库

用商品敷层器
一

(a pPl ica t o r )二制备薄层色底板时
,

有时由于吸附剂浆在敷层器内变厚变硬而造成捐失
,

因为吸附剂在物理性盾上
,

每批是有些变动的
。

所以

在制备底板时
,

常常很难重复水与吸附剂简之准确比

例
。

为克服此一困难
,

可用一个普通的空 气 喷 雾 瓶

(a ir sP ra ye r) 吸附剂浆喳涂在底板上
,

涂成一光滑而

均匀之薄层
。

本法易于操作
,

殷备便宜
,

并可避免吸

附剂之浪费
。

用本法在载物片上制备薄层时
,

尤其有

用
。

这类薄膜
,

通常用以快速筋离 (s cr ee n 运助 混合

物
。

但如 P目f e r (J
.

M ik r时h如 A e恤 3
,

5 29
,

(19 62 ) )

那样涂制底板
,

既置时
,

又簧料 (吸附剂 )
。

采用喷涂技术
,

已制成厚度 自25如一 11的拌

—决定于喷雾器扫过底板之次数
—

之底板
,

底板上吸

附剂之厚度按 Sta hl 方法测量 (S ta h l等
,

P五a rm
a z ie

11
,

6 33 (1肠 6 )) 测量敷好之底板
,

层之厚度与平均

值简之偏差为 士 4 0”
。

用敷层器时
,

均匀度均好
,

偏

差为 士 2 0户
。

但当层之厚度超过 10 0拜 时
,

脚 值及移


