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薄层色谱
一
气相色谱法分离测定

芳烃中的菲及其同系物

田 兴 国

石油工业部大庆石油勘探开发研究院

本文主要采用薄层色谱法分离芳烃中的菲及其同系物
.

该方法分离效率高
、

速度快
,

既可消除饱和烃

的干扰
,

又可分离除去芳烃的其他组份
,

使气相色谱测定更为准确可靠
.

1 9 8 2年M
.

R a d ke 等人 〔‘〕首先提出甲基菲指数 (MPI ) 作为成熟度指标
。

嗣 后
,

很多有机地球化学工作者相继深入研究了MPI 系列
,

并应用了这些有意义的指标〔
2、 ”〕

。

测定甲基菲及其同系物的样品来自族组成 的芳烃
。

目前族组成分离多采用 柱 层 析

法
。

该方法分离的饱和烃和芳烃界限不清
,

在饱和烃馏份 中含有一定数量的单环和双环

芳烃
,

在芳烃馏份 中也有一定数量的 n c ; 。

一n c Z :
饱和烃

。

用这种芳烃样品分析菲 及 其

同系物时
,

饱和烃中的 n c , 。

和4一甲基菲的谱峰
,

部分或全部叠加在一起 ( 图 1 )
,

给

菲及其同系物的准确鉴定和计算带来一定困难
。

本文采用的薄层色谱法 (T L C )
,

分离效率高
,

速度快
,

既可除掉饱和烃对芳烃组份

的干扰
,

也可排除其他芳烃组份对三环目的芳烃组份的
“
稀释

” ,

富集了三环芳烃的组成

部分
。

在气相色谱上更能准确检测 出菲及其同系物
,

为有机地化研究提供可靠的依据
。

图 1 南 1一检6一37 井芳烃气相色谱图



1 期 田兴国
:

薄层色谱
一

气相色谱法分离测定芳烃中的菲及其同系物

一
、

实 验

1
.

实验条件

( 1 ) 仪器
:

岛津 CS
一

91 OT LC扫描仪
,

线性参数S X 二 3 ,

样品波长 2 8 0 n m
、

参比波

比 3 9 o n m
、

扫描速度 Zom m / m in ;
岛津G C 一R IA 气相色谱仪

,
som x o

.

2 5 m m 弹性石 英

柱
、

O V 一

10 1固定液
、

载气为氦
、

气化温度3 10 ℃
、

程序升温范围 1 20 一 2 70 ℃
、

升 温 速

度3 ℃ / m in
、

氢火焰离子化检测器
;
紫外荧光灯有25 4

、

3 66 n m 两个波长
。

( 2 ) 试剂
:

硅胶G 和硅胶H 青岛海洋化工厂产
,

正庚烷 ( 分析纯 ) 杭州炼油厂产
。

( 3 ) 样品处理
:

原油或岩样抽提物经柱层析分离
,

苯冲洗得芳烃馏份
。

2
.

实验步骤

( 1 ) 薄层色谱板制备
:

27 克硅胶G 和 12 克硅胶H
,

混合均匀
,

加蒸馏水 10 5 m l
,

搅

拌成糊状
,

用涂布器铺于 2 0 0 x 2 0 0 m m “ 的玻璃板上
,

涂层厚 lm m
,

自然干燥4小时
,

n 。℃下活化30 分钟
,

自然冷却至室温
,

备用
。

( 2 ) 三环芳烃样品的分离
:

将层析柱分离所得的芳烃馏份溶于氯仿
,

用加样 器 把

样品加到距色谱板底边 15 m m 的位置上
,

样品呈均匀的条带
。

把色谱板放入有展 开 剂

( 正庚烷 ) 的密闭玻璃槽内
,

上行展开 1 60 m m
。

取出
,

在通风厨中将展开剂完
一

全 挥 发

掉
。

用C S
一

91 oT L C扫描仪检测分离效果
。

把色谱板上的目的组份用氯仿洗脱
,

去氯仿再用少量正 己烷溶解
。

( 3 ) 将正 己烷溶解的样品
,

进行气相色谱分析
。

二
、

实验结果与讨论

1
.

图2为古 12 井的芳烃样品
,

薄层色谱展开后
,

在荧光灯下观察及扫描仪测试 的 结

‘‘A 「 )))

图 2 古12 井芳烃样品薄层层析扫描图
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果 ( A 为薄层板
、

B为 扫 描 曲 线 )
。

R f 0
.

9 1一 1
.

0 0 ( A F : ) 的 位 置 上
,

可见光下
一

可看到一条乳白色的谱带 ( 紫

光灯下未现灸光 )
,

这是棍在芳烃中的

饱和烃的谱带
,

位于展开的前缘
。

在荧

光灯 F
, R fO

.

4 8一 0
.

6 8 ( A F :
) 处

,

呈

现一条很宽的蓝紫 色 谱 带
, R fo

.

36 一

。
.

4 8 ( A F 3 ) 处有一条浅绿色的谱带
,

R fo
.

2 7一 0
.

3 6 ( A F ‘
) 有一条黄棕色的

谱带
,

靠近原点处是一条明暗不 同的棕

黄色谱带
,

原点是一条荧光比较弱的棕

色谱带
。

把 A F Z 、

A F : 、

A F ‘

三条带的上

谱样品分别取下
,

以正 己烷为溶 剂
,

在

日立33 0紫外分光光度上检测 ( 图3 )
。

A F Z

在 2 3 0 n m 处有吸收
,

说明此谱带 主

要组成是双环芳烃 ; A F 。的主要吸收峰

在 2 5 5 n m 处
,

说明它的主要组成 是 三

环芳烃
,

菲及其同系物主要分布在这个

区域 ; A F ‘

没有明显的吸收峰
。

⋯
l

!
、

厂
二
凡

:

一
\

\
.

A

、
、

、、

.

⋯
l

n l了1

图 3 古 12 井芳烃紫外 光谱图

图4 A 为古 12 井芳烃 ( A F : 、
A F 3

) 色图谱
,

虽 已去掉饱和烃
,

但由于其它芳烃 组

份存在
,

目的组份相对含量较小
,

其谱峰不够 明显突 出
。

图4 B和图5分别为古 12 井岩样和木1 01 井原油芳烃 (A F 3
)气相色谱图

.

由于去掉了饱

图 4 古 12 井芳烃 ( A F 。

) 气相色谱图

A 为A F Z .
A F 3 B为人F 3
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和烃和其它芳烃组份
,

日的组份的 i普峰明显突出
,

非:及其同系物容易识别和计算
。

2
.

点样量
、

点样方式及展开剂的使用必须严格掌握
。

( 1 ) 由于被分离的样品 对 薄

层板吸附层的性能
、

厚度
、

展开距离等要求不同
,

因此点样量也各不相同
。

根据我们多次

实验
,

在 2 0 0 x 2 00 m m “、

厚约lm m 的吸附层上
,

原油和岩样芳烃点样量以不超过 10 m g 为

;
产

厂

厂户尸
产

1
11”““州州州妇归川日日曰

_

_
_ _

⋯
\从

“
‘

!舔一
了

图 5 木 10 1井原油芳烃 ( A F : ) 色谱图

宜 ; ( 2 ) 必须用加样器在薄层板上点一条窄而均匀的条带
,

不能用微量注射器连 续 滴

加成带
,

这样的样带各处浓度不均
,

展开后谱带呈波浪状
,

前后组份交错在一起
,

目的

组份很难取下
,

难以达到分离 目的 ; ( 3 ) 芳烃在薄层板的展开
,

可按不同的目的
,

采

用各种展开剂或不同比例组合
。

我们使用正庚烷或 90 一1 2 0 ℃石油醚
,

展开效果比较满

意
,

且重现性较好
。

3
.

如果点样过大
,

或样品
.
扣含饱和烃过多

,

超过 了薄层板的负载或分离功能
,

一次

展开不理想
,

可以进行二次展开
。

4
.

若定量制备或回收样品时
,

可使用 IG 3 型砂心漏斗滤去吸附剂
,

如果有少量吸附

剂进入滤液
,

可进一步采用W
a te r s A s so e ia te s In e S E p 一p A K 型C ; 。

样品快速过滤器
,

就可达到定量回收的目的
。

(收稿日期
: 10 55年 1 1 日1 1 日 )
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