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原油和沥青族组份的离心薄板层析分离法

王 紫 葵

(地质矿产部石油地质中心实验室)

作者针对原油和沥青族 组份柱层析分离中存在的问题
,

采用离心薄板层析法
,

借助离心作用使样品得

到很好分离
.

实验证明
,

该方法具有切割点清晰直观
、

分离效果好等优点
,

特别是芳烃的分段切割
,

色环

相当清晰
.

原油和沥青族组份的分离
,

目前在国内多采用经典的柱层析法
。

柱层析法没有检测

装置
,

因而很难准确地判定切割点
,

直接影响分离质量
。

同时该方法是在全敞开的条件

下进行
,

对工作环境污染严重
。

本文讨论的离心薄板层析法
,

将样品 引入 以7 5 Or / m in

速率旋转的圆形薄板
,

选用不同萃取剂
,

借助离心作用使样品得到较好的分离
。

另外
,

仪器上配有荧光装置
,

可直观分离状况
,

准确地选取切割点
,

使分离效果得到提高
。

而

且该工作是在半封闭状况下进行的
,

工作环境也有所改善
。

一
、

实 验 部 分

1
.

仪器与工作原理

本实验所用仪器是 L B C一 1型离心薄层层析仪
。

工作原理和柱层析法基本 相 同
,

唯

一区别
,

就是柱层析法采用直立的柱子
,

靠其重力作用使样品下流逐步分离
,

离心薄层

层析法则靠离心作用使样品外甩而分离
。

显然后者的离心力大于前者的重力
,

分离效果

好于前者
。

2
.

试剂

硅胶G ( A R ,

薄层层析用 )
、

硫酸钙 ( A R )
、

二氯甲烷(A R )
、

三氯甲烷 (A R )
、

正 己烷 ( A R )
、

无水 乙醇 ( A R )
、

石油醚 ( A R )
。

所用液体试 剂都重蒸到无紫外吸收
。

3
.

薄板的制备

用粗天平称取3 09 硅胶
,

加入 1
.

5 9硫酸钙
,

放在大 口容器内
,

用玻璃棒搅匀后加 入

75 m l蒸馏水
,

再充分搅拌到均匀的糊状
。

将糊状物倒在洗净的玻璃板上
,

轻轻地敲拍玻璃板
,

使糊状物均匀地复盖整个玻璃

板
,

并不夹有气泡
。

然后将玻璃板放在洁净通风处风干
,

再用刮刀将干板刮至 一 定 厚
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度 ( lm m 厚 )
,

要求刮得光滑均匀
,

刮好后用电吹风将粉末吹净
,

放干燥器备用
。

使用

之前将制好的板放在 140 ℃温度中活化二小时
,

取出放干燥器中冷却
。

4
.

样品的处理和分离

全部实验在通风橱中进行
,

温度在 15 ℃一 25 ℃之间
。

取20 一6 om g 样品
,

按柱层析法的步骤制得沥青质和蒸干的滤液
。

将活化过的薄板装在仪器的底盘上
,

打开盘旋开关
,

使薄板以了s or/ m in 的 速 率 旋

转
,

用泵加入一定量的石油醚润湿薄板
,

并用小烧杯接取流出液
。

接着将样品吸到薄板

上
,

打开荧光灯
,

采用少量多次的方法加入正 己烷冲洗饱和烃
,

换杯接取饱和烃
。

饱和

烃在板上显示乳白色
,

该色环在饱和烃少的情况下虽不太明显
,

但后部的芳烃 色 环 明

显
,

可采用后部的芳烃色环作为芳烃和饱和烃的界限
,

换杯
。

换用2 : 1的二氯 甲 烷
一正

己烷冲洗芳烃到发光环结束 ( 用苯冲洗芳烃效果更好
,

只是毒性大些 )
。

亮环和暗环为

芳烃和非烃的界限
。

如果要将芳烃切割成三段
,

可用5 :

95 的二氯甲烷
:

正已烷收取芳烃的紫 环 , 15
:

85 的二氯甲烷
:

正 己烷收取芳烃的蓝灰环 ; 2 : 1的二氯甲烷
:

正 己烷收取芳烃的蓝环
。

最后的非烃
,

可先用酒精
,

再用氯仿冲洗到流出液无色为止
。

二
、

结 果 和 讨 论

1
。

结果

采用上述方法作分离后
,

对饱和烃馏份
、

芳烃馏份和芳烃三段馏份分别作 色 谱 鉴

定
,

鉴定结果见图1至图5
。

从图 1饱和烃色谱图和图 2芳烃色谱图可看出
,

该方法所分得的饱和烃和芳烃馏份纯

度较高
。

图3
、

图4和图5说明用该方法把芳烃切割成三段也是可行的
。

2
。

讨论

( 1 ) 采用离心薄板层析法进行族组份分离具有分离效果好
、

切割点比较直观 和 工

作环境较好等优点
,

尤其对于芳烃的分离更为方便
,

几个色环相当清晰
。

另外 经 过 分

离后的薄板比柱层析分离后的柱子干净得多
,

说明吸附剂上所 留的样品少
,

样品 回收率

高
。

( 2 ) 该方法制板比较麻烦
,

若能用耐高温玻璃代替普通玻璃制板
,

经 高 温灼烧后

还能反复使用的话
,

工作量可大大减少
。

( 3 ) L B c 一 1型离心薄层仪上装薄板的转盘是塑料制品
,

对样品有一定的 吸 附 作

用
,

影 响分离
。

可在样品流动槽中安一圈细铁丝
,

并加快流量以消除吸附作用
。
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图 l 饱和烃色谱图

图 2 芳烃色谱图
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双环芳烃色谱图

图 4 三环芳烃色谱图
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图 5 多环芳烃色谱图
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