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三
、

所 做 结 果

1
.

某地区泥浆样品用简速法做后
,

石油醚

抽提物为淡黄色
,

流动性较大
。

其毛细条抽提

物蔓延较长
,

紫外光下为蓝白色带
。

与不同类

型加工油比较后
,

系属机油
。

11
.

做油质族组份后
,

结果如下
:
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*
泥浆烘千研碎后用氯仿抽提

,

抽提液蒸干后
,

用石油

醚溶解
,

按马尔库松法分出油质馏分
。

分出的各族组份馏份恒重后
,

用氯仿溶解
,

各抽毛细条比较发光色带
。

从色带颜色来看石

油醚馏份 I为蓝色
、

石油醚馏份 互为绿黄色
、

苯馏份为黄色
:

而乙醇苯馏份为橙黄色
,

机油

与泥浆油质各族组份的毛细条发光色带一致
。

四
、

结 束 语

从以
_

L试验看到用油质来区别原油或加工

油来得有效
,

更能说明问题
。

所以我们把加工

油或泥浆样品首先分出油质
,

从其物理性质以

及发光颜色
,

毛细带色带来作比较
,

可初步确定

是否原油抑是加工油
。

而更进一步检证
,

必须

把油质分离成不同馏份
,

从各馏份含量及毛细

条发光色带等最后确定是原油抑是加工油
。

泥浆样品用石油醚直接抽提后
,
抽提物进

行族组份分析
,

与泥浆样品用氯仿抽提后
,

抽

提物按局尔库松法分离出油质再作族组份分析

的结果是一致的
。

因此建议泥浆样品分析其中

沾污油时
,

可用石油醚直接抽提
。

可省去许多

分离油质的步肆
。
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人类的历史
,

就是一个不断地从必然王国

向自由王国发展的历史
,

人类总是在不断地发

展的
,

永远不会停留在一个水平
_ _

匕 因此
_

人类

总得不断地总结经验
。

我们在摸索处理石油醚

的过程中
,

也要按照主席的教导
,

不断地进行

总结
,

才能使我们在认识事物的客观规律中不

断地前进
。

石油醚的质量对族组份分析质量的影响非

常大
,

族组份所需要的石油醚是纯饱和怪
,

既

不能含有芳香怪
,

又不能含有有杂原子的怪(包

括杂环
,

含氧
、

含氮
、

含硫化合物等)
。

若石油

醚中含有上远杂质
,

会使族组份空白值增大
,

当石油醚中杂质超过一定量时
,

在族组份分析

中淋洗饱和怪时必然会将芳香怪和非怪一起冲

下来
,

这种饱和怪在萤光灯下也会发光 (而族

组份中饱和怪是不发萤光的 )
。

因此我 们 进行

了一些试验
*

井在试验中发现了许多问题
,

逐

步改进如下
:

一
、

用发烟硫酸处理

发烟硫酸
,

含有过量的 SOa
,

它能与芳香

怪成 二 络合物
,

最后起磺化反应
,

成芳香族磺

酸 ;杂环或含杂原子的化合物等有的溶于硫酸
,

也有能被硫酸破坏
,

聚合或氧化等反应
,

最后

变成粘胶体或溶于水的化合物
。

在 1 0 0 0 m l三 口瓶
,

中间装电动搅拌器
,

一边装何流冷凝管
,

一边装分液漏斗
,

在漏斗

内装 50 m l 发烟硫酸
。

三 口瓶中放 6D0 m l石油
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醚
,

开动搅拌器
, ‘

漫慢滴入发烟硫酸
,

约 1 小时

滴光
,

这时温度维持在冷凝管有少量液体 回流

(约 l分钟流下 3 0滴 )
。

如发现在冷凝管顶端有

大量石油醚蒸气逃逸
,

这时必须将三 口瓶浸入

冷水浴
,

使它冷却
,

然后再搅拌二小时
,

静置

分层后
,

_

上层石油醚取出
,

下层 褐 色 油状 物

(浓硫酸和碳化的有机物 ) 弃去
,

石油醚用 水

洗
,

再用 1多N a O H溶液洗
,

再用水洗至中性
,

石油醚用无水氯化钙千燥
,

次 日蒸馏郎可
。

此法优点是能够除尽芳怪
,

但是发烟硫酸

会烧伤皮肤
,

井且不易控制
。

二
、

色 层 柱 处 理

根据吸附原理
,

活性碳
、

活性氧化铝
,

以

及硅胶
,

都是强的吸附剂
,

特别是活性碳对芳

香怪有特殊的吸附性
。

在这个启示下
,

我们做

了一系列的试验
,

发党活性碳吸附性很强
,

但

吸附平衡速度极慢
,

吸附物质大致是深褐色杂

质
,

粗孔硅胶吸附性极差
,

易脱附
;
细孔硅胶吸

附性很好
,

吸附平衡速度也快
,

细孔硅胶粒度

影响也很大
,

60 ~ 80 孔吸附的杂质很牢
,

色带

带紫红色
,

色带不易冲开
,

而 40 ~ 60 孔色带为

橙色
,

色带较宽
,

易冲开
,

总之硅胶吸附黄色

杂质不佳
,

吸附限于紫红一橙色一段
,

活性氧

化铭对上述二种有色杂质吸附性较差
,

对淡黄

色杂质吸附很好
,

井且色带移动极慢
,

但是由

于活性氧化铝颗粒细
,

因此流速较慢
,

价格又

贵
,

所以不宜作为处理石油醚的吸附剂
。

处理方法
:

在把石油醚瓶加入适量活性碳(约 2~ 5男)

(活性碳处理方法使用条件与细孔硅胶相仿
,

但

活化时间要求更长一些
,

约 7 ~ 8 小时 )振动数

次
,

静止过夜 (时间越长越好 )
,

然后将此石油

醚通过装有细孔硅胶的色层柱
,

这种石油醚郎

为纯化石油醚
。

当细孔胶硅
_
L吸附淡黄色物质

扩散到柱之外处郎停止使用
。

填入度
:

40 ~ 60

孔细孔 硅胶 IM
,

若 用 60 ~ 80 孔 细孔硅胶

则 40 c m
,

下端填 60
e m 活性碳 (色层用活性

碳)
。

细孔硅胶回收及活化处理
,

将已用过的细

孔硅胶用 20 拓醋酸浸饱 1 小时 (此时有强烈的

臭味 )然后用水洗 2 ~ 3 次
,

再用水浸袍 2 小时
,

然后吸滤千
,

给予凉干
,

置于抽提器中用乙醇
-

苯抽提
,

抽提到抽提液不发萤光为止
* ,

取下
,

凉干到稍有乙醇味
,

郎用蒸馏水洗
,

然后
,

在

烘箱中烘去水
,

即升温到 1 50 ℃—
4~ 5小时

,

放置于干燥器中 (切勿露于空气中
,

否则吸水

分后
,

失去活性 )随用随装
。

油 质 的 色 层 分 析

(苏) 陈 中
·

罗其昂带娃

分散沥青中油质的分析有下列二种方法
:

由于简单是现代较广泛使用的方法
。

1
.

使油质皂化
,

分出皂化物质(酚类和搜 按照 0
.

A
.

P a及JI即K o 见解
,

色层法对于

酸 )
。

不皂化的残渣使之乙酚化
,

分出醇类和怪 被研究的混合物总量的特性比分 出 单一 化 合

类 (见图) ¹ ;
后者再进行色层分析

。

这个方法 物
,

给以较正确的概念 [56 气

比较准确但是繁琐
,

因此不能广泛应用于分散 色层分析的理希所引用的数据
,

可参阅专

沥青的研究中
,

而仅利用于特殊的研究 中
。
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油质的色层分离
。

这个方法虽然不太准确
。

但 是国外的 )
。

*
有时抽提液不发萤光而硅胶上仍呈淡黄色

,

此时还需继续抽提
,

抽提液改用乙醇
一四氯化碳效果有时会好一些

。

¹ 皂化和不皂化物质乙酞化对于胶质沥青质和油质的步骤是同样的
。


