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尿素络合纸层析法

分离支链一环烷烃和正烷烃

范善发 史继杨 洪紫青 吕国英

(中国科学院地球化学研究所 )

正烷烃和支链
一

环烷烃的分离
,

一般采用 5埃分子筛吸附法和尿素络合法
。

5埃分子筛

吸附法能把正烷烃比较完全地吸附
,

但操作麻烦
,

时间较长
,

仅回流就需要半天至一天

的时间
;
尿素络合法是尿素在活化剂

—
甲醇存在的情况下

,

与正烷烃及其衍 生 物 络

合
,

虽络合时操作简便
,

但络合后的分离很费时
,

且不能将正烷烃和支链
一

环烷烃 截 然

分开
。

徐芬芳 ( 19 8 3 ) 采用尿素层析法成功地把支链
一

环烷烃和正烷烃分离
,

同时实现了微

量或半微量操作
。

但由于该方法用尿素水溶液浸泡层析纸
,

烘干后点样
,

在甲醇气氛中

保持 24 小时
,

因此
,

操作亦很费时
,

且分离的支链
一

环烷馏份含有尿素
。

作者根据尿素络

合的原理
,

对该方法作了进一步改进
,

现简述如下
。

一
、

实 验 方 法

1
。

试剂

尿素甲醇饱和溶液 (分析纯 ) ,

正 己烷 (用分析纯重蒸 ) 多

二氯甲烷 (用分析纯重蒸 ) ,

新华N O
.

1层析纸 ( 1 6 X 2 0c m
“

)
,

用正 已烷净化
,

室温干燥备用
。

2
.

操作步骤

取小于 15 毫克泥岩抽提物的烷烃馏份或原油的烷烃馏份
,

用0
.

5毫升二氯 甲 烷 溶

解
。

尿素甲醇饱和溶液直接涂布在层析纸上
,

涂至距底边2
.

5厘米
,

涂层宽为 6 厘 米 左

右
。

涂布后
,

随即点数排样品于尿素甲醇面上 (不要重复 )
’

,

待呈现 白色尿素络合物
,

盖上一层甲醇或尿素甲醇溶液
。

然后
,

把层析纸放于通气橱内
,

室温吹干 ( 半 小 时 左

右 )
,

再在 25
O

C烘干 (数分钟 ) 除去 甲醇并使络合物稳定
。

用正 已烷将样品展开 (前沿

超过尿素甲醇的涂布面 )
。

在紫外光 ( 3 6 5 0埃 ) 下
,

前沿附近的淡紫色带为支链
一

环烷烃馏份
,

留在点样原地的
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正烷烃尿素络合物无萤光
。

剪下支链
一

环烷烃的那部分层析纸
,

用二氯甲烷浸提三次
,

收

集浸提液
,

除去二氯 甲烷
,

即获得支链
一

环烷烃馏份
; 正烷烃尿素络合物可用热水水解

,

获得正烷烃馏份
。

两种馏份均做气相色谱分析
。

仪器为G C一7 A G 气相色谱仪
,

条件为o v 一 1 01 弹 性

毛细管柱 ( 1 2m 只 0
.

2 6 m m )
,

程序升温 4
“

C /分
, 1 0 0一 2 9 0

“

C , 2 9 0
O

C恒温 1 6分钟
。

二
、

结果与讨论

1
.

从图 1
、

2可 以看出
,

尿素络合了大部分的正烷烃
,

支链
一

环烷烃馏份中仅有 少 量

的正烷烃未分离出去
。

为了比较分离效果
,

以姥纹烷的色谱峰为标准
,

求得正烷烃各组

份的相对含量
,

以图3表示支链
一

环烷烃馏份 中残留的正烷烃各组份分别占络合前正烷烃

各组份的相对百分数
。

由图 3可见
,

支链
一

环烷烃和正烷烃分离较好 , 90 %以上的正烷烃

都被尿素络合
。

有一点必须说明
,

图上表示的残留正烷烃中包含了保留时间相同的支链
一

环烷烃
,

实际上尿素络合的程度要比图 3所表示的要高一些
。

图 1 泥岩烷烃气相色谱图

A 烷烃馏份 B支链一环烷烃馏份
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尿素络合纸层析法分离支链
一

环烧烃和正烷烃
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图 2 原油烷烃气相色谱图

人烷烃锢份 B支链一环烷烃锻份

狄喇妞留姐密顺东塑瑕出

图 3 层析纸上尿素络合后正烷烃的残 留量



·

幼
·

石 油 实 验 地 质 第 7 卷

2
.

与一般尿素络合法相 同
,

在层析纸上尿素络合正烷烃的稳定性
,

也随碳链的增加

而增加
。

图 3表明
,

C * : 以上正烷烃的络合程度要比c
: 。
一c

: ;

正烷烃的络合程度略高一些
。

3
.

由于支链
一

环烷烃的展开展至未涂尿素的层析纸部分
,

获得的支链
一

环烷烃镶份不

含尿素
,

比原方法得到的支链
一

环烷烃馏份的纯度大大提高
。

4
.

与原方法对比
,

大大简化了操作手续
, 2小时即可完成一个全分析流程

。

5
.

本方法络合温度以15 一25
O

C为宜
,

室温低于 10
O

C
,

络合效果将大大降低
。

另外
,

徐布及点样必须在通风橱进步
。

栗能先同志协助 了样品的气相色谱分析
,

谨表谢忱
。

(收稿日期
: 19 8 4年5月8 日)
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