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我们现行的族组份分析法是用粗孔硅胶和

活性氧化铝为吸附剂的双柱色层法
:

在做色层

分析前用石油醚沉淀分离沥青质后
,

滤液被吸

附剂吸附
,

用石油醚脱附出饱和怪
,

用苯脱附

出芳香怀
,

!二下柱拆开
,

同时用乙醇苯(1 : 1)

脱附出非怪
,

为了验证该法对各族烽类是否分

离得清楚
,

做 了以下 的试验
。

(一 ) 就 剂

¹ 切片石腊作饱和怀标准
:

把切片石腊切

碎
,

用 30 ~ 60 ℃ 石油醚溶解后
,

经过色 层 柱

( 下端装活性氧化铝
,
卜端装粗 孔 硅 胶 ) ,

用

30 ~ 60 ℃石油醚洗滁
,

滤液收集于烧杯中
,

蒸

去溶剂
,

在70 ~ 了S
O

C 烘箱内干燥
,

称至恒重作

标准用
。

º 用葱
、

笋拭 保证试剂 G. R
.

) 作芳香怪标

准
,

蕙
、

菲容易升华
,

故在事先把蕙
、

菲在75 ℃

烘箱中烘二小时左右
。

» 非怪标准不但要求纯
,

而且要能 溶于

石油醚
!一

扣
,

在 80 ℃时没有升华
,

产 生失 重 现

象
,

因而没有找到
。

¼ 试剂以及硅胶
、

氧化铝等处理与族组份

操作规程中的要习七一致

(二 ) 操 作 步 骤

秤各种标准 20 到 30 毫克于 100 毫 汁具塞

锥形瓶
,
一

户
,

加入 30 毫升石油醚
,

盖紧瓶塞
,

摇

匀后
,

舔假过夜
。

卜段色层柱 ( 25 毫 升酸式滴定瞥 )底部垫一

小团脱脂棉花
,

加入处理过的粗孔硅胶 5 9 ,

用

橡皮邹关轻拍柱壁
,

使硅胶充填结实
;
下段色层

柱 ( 10 毫升
一

酸式滴定管 )底部同样垫棉花
,

加 入

3 克氧化铝
,

充填结实后
,

将色层柱 卜卜段按

装于柱架 L
。

用石油醚润湿固体吸附剂
,

柱
一

l;

端用一 250 毫升磨 口推瓶承接
。

在色层柱 卜端

放一小漏斗
,

在小漏斗颈部紧寒脱脂棉花
,

将

锥形瓶 中溶液倾入小漏斗 中
,

滤去不溶物
,

滤

液流入吸附柱中
。

漏斗中不溶物用 50 毫 升石油

醚
,

分十次洗滁
,

洗滁完毕后
,

取 F漏斗
。

(锥

瓶与小漏斗留作测定不溶物含量 )
。

然后再用50

毫升
、

石油醚分十次洗滁
。

卜柱中滤液流至硅胶

面时
,

再加入新的一份洗滁液洗滁下柱也是这

样
。

让滤液流至齐氧化铝水
2卜而时

,

再打开 卜

柱活塞
,

让滤液流下
,

流速调至 40 ~ 50 滴 /分
。

饱和怪用石油醚洗滁完毕后将饱和怪馏份的承

接瓶取下
,

再换一芳香怪承接瓶
,

用 120 毫 月
-

苯脱附芳香犀
,

每次用 5~ 6 毫升洗滁
,

洗 滁

条件如 匕 洗滁完毕后
,

芳怪馏份的承接瓶取
一

卜
。

将色层柱 卜下段拆开
,

分别由乙醉苯 ( 1 : 1)

冲洗脱附非怪
,

滤液用同一 250 毫升锥瓶承接
,

卜段色层柱试剂用量约 60 毫升
,

下段杜约用试

剂 20 毫升
1

,

然后再各用 20 毫升乙 醉冲洗
。

取各馏分的承接瓶
,

蒸馏除去溶剂
,

浓缩

饱和怪馏份时
,

水溶温度不宜超过80 ℃
,

待浓

缩至 2~ 3毫升左右时
,

取
一

「锥瓶用氯仿 洗 膝

过滤移入已恒重的 25 毫升烧杯中
,

在低温下蒸

干
。

饱和坏在烘箱60 ℃干燥
;
芳香怀

、

非怀在

烘箱 80 ℃内干燥称至恒重
。

秤样的锥瓶 中不溶物用氯仿溶解
,

经过承

有不溶物漏斗转移于已恒重的小烧杯中
,

用氯

仿多次洗樵
,

蒸去溶剂
,

在70 ~ 75 ℃烘箱内干
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燥
,

释至恒重
。

(三 ) 献 脸 桔 果

用粗孔硅胶和活性氧化铭作吸附剂
,

以

双层色 层法测定
。

饱和怪标准为切片石腊
、

芳

香怪标准用蕙
、

表中 a)
,

除用正戍烷代替石油

醚外
,

其他均按以上步欲操作
,

b)
,

完全按操

作步肆
,

测得结果如下

表 1

在 各 馏 份 中 回 收 量 (毫克)

加入标准物量毫克数 总 回 收 率
饱和烃(毫克) 芳香烃(毫克 ) 1卜烃 (毫克) 不 溶 部 分

1 9
.

3 m g

切片石腊
2 0

。

g m g

1 9
。

6 5
a

用正戍烷

溶解洗涤

饱和烃

1 0 1
.

8 1 %

9 9
·

5 2 %

2 0
.

1 m g

2 6
。

Z m g

9 0
·

7 3%

9 3
·

7 2 %

2 3
。

s m g

蕙
2 2

.

8 m g

1 6
.

0 5

1 6
。

5 5

6
。

4 0

5
。

2 0

0
。

2

0
。

0

9 6
.

2 7 %

9 8
.

6 7 %

醚涤

)
油洗烃

l石解和
用饱溶

从以上回收情况看来
,

蕙总回收率都偏低
。

而更重要问题在于无谕用正戍烷或石油醚溶解

洗樵
,

蕙在饱和怪中留下56 拓到 72 拓
。

在芳香怪

中留下 22 多到 33 拓
。

这些数据说明利用粗孔硅

胶和氧化铝两种吸附剂时
,

对标准芳香怪一蕙

吸附性能不够强
,

因此绝大部分蕙被石油醚及

正戍烷所脱附
。

总 回收率低的原因在于 回收试

剂时
,

水浴温度过高(超过 90 ℃以上 )
,

葱挥发

而损失掉一部分
。

2
.

从族组份试验工作过程中
,

了解 到 氧

化铝对非怪吸附力强
,

能使饱和怪与轻芳香怪

分离较好
,

因此下柱氧化铝仍应采用
。

而上层

色层柱吸附剂改用活性炭或细孔硅胶
。

从分析

结果看出
,

活性炭对芳香怪吸附能力太强
,

用苯

淋洗芳香怪时难易脱附
,

葱之回收率在 10 拓~

33 拓左右
。

但
_
L层用 5 克细孔硅胶时

,

淋洗饱

和怪用石油醚溶剂
,

结果较为满意
。

表 2

在 各 馏 份 中 回 收 量 (毫 克 数)

加入蕙之毫克数 总 回 收 率

饱 和 烃 芳 香 烃 非 烃 } 不 溶 部 分

2 3
。

9 m g

3 0
。

e m g

2 4
.

9 m g

1 9
。

5石

2 6
。

1 5

1 9
。

4 5

5 1
.

8 0 %

5 6
.

1 1%

7 5
.

5 1%

从上表结果 甲看出用细孔硅胶代替粗孔硅

胶后
,

蕙基本上在芳香怪中
,

总回收率偏低原

因是由于回收各馏份中剂时
,

水溶温度过高原

因所致
,

所以决定用细孔硅胶和氧化铭两种吸

附剂
。

3
.

用细孔硅胶及氧化铝吸附剂
,

切 片 石

蜡及蕙以不同比例混合后的回收
J

清况
。
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表 3

掩一l加 入 量
回 收 鱿 克 数)

标 准 样
l显

(毫克数)
饱 和 烃 芳 香 烃 不 溶 物

切 片 石 蜡

切 片 石 蜡

1 1
。

9

IU
。

4

1 2
。

0 5

1 0
。

6

0
。

4

U
.

3

0
。

1

U
。

艺

切 片 石 蜡

葱 {
‘2

·

9

{ ⋯
切 片 石 蜡

葱

1 0
。

2

1 7
。

U

1 6
。

75

切 片 石 蜡

慈

1 4
。

8

2
。

9

切 片 石 蜡
1 1

。

9 5

从以上结果来看
,
回收

J

冶况较好
。

但由于

操作步雕较多
,

时间长又是用的重量法
。

因此

结果稍有偏高现象
。

从数据看出
,

用活性氧化

铭及细孔硅胶作吸附剂
,

切片石蜡与葱能分离

完全
,

故以后族组份测定应采用细孔硅胶及氧

化铭作吸附剂以菲作芳香怪标准又做了一些试

验(因其太易升华失重
,

故数值未附
_ _

曰
:

4
.

不同地区样品用粗孔硅胶
、

氧化 铝 与

细孔硅胶
、

氧化铝为吸附剂测得族组份分析结

果比较如下
:

表 4

一
’

{
’

* 组 份 % 含
’

量
’ ‘

{ ”
、 .

’

一
亏 !

—
二厂

一

一丫石一一下产一
~

—

—
} 备 飞上

饱 和 烃 芳 香 烃 (差减法) 沥 青 质

9999
斤3
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1 3
。

3 5

1 3
。

0 2

1 6
。

7 4 双柱测定
:
」几柱

:

个柱
:

细孔硅胶
氧化铝

1 6
。

9 8 单柱测定
: 粗孔硅胶

氧化铝

3
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0
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胶胶胶胶硅硅铝铝硅铝硅铝孔化孔化孔化孔化相氧细氧料氧细氧99999999

1253636555
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八h�h

:

50
。

7 8

5 0
。

3 5

1 4
。

9 7

1 3
。

7 7

2 8
。

8 0

2 9
。

2 6

1 9
。

4 3 5 9
。

8 0

6

1 3

2 6 号
1 9

。

6 7 6 8
。

8 1 1 3
。

60

〔9
。

6 1 1 3
。

6咨 2 0
。

0 2

双柱测定
:

双柱测定
:

单柱测定
:

标准
【9

。

8 1 1 3
。

59 1 9
。

80 单柱测定
: 上装

一

「装

从以上数据看出
,

无渝用粗孔硅胶
、

氧化

铝或用细孔硅胶氧化铝为吸附剂侧出族组份百

分含量基本 E一致
,

可以推测样品中的芳香怪

比葱结构更为复杂
,

而被粗孔硅胶所吸附
。

但为

了保证样品中饱和怪和芳香怪分离完全
。

应采

用细孔硅胶和活性氧化铝作吸附剂
。

由于细孔

硅胶吸附力强
,

非怪难以脱附
,

故用差减法算

出结果
。

用双柱及单柱测得结果完全一致
。

(四 ) 桔 渝

在沥青族组份分析中
,

采用细孔硅胶和活

性氧化铭为吸附剂的单柱双层色层法
,

可以将

饱和怪与芳怪分离清楚
。


