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氛仿沥青A 连续抽提法的研究

余至清

(地质矿产部石油地质中心实验室 )

作者针对索氏法抽提岩石可溶有机质中存在的间题
,

对索氏油提器进行了改进
,

变索氏法溶剂对岩 石

的间断抽提
,

改为溶刘对岩石
r

奎续抽提
.

试捡丧明
,

泥岩
、

灰岩和页岩样品连续法抽提 8小时的抽 出 盘 与

索夭法 油提 了2 小才旧 丘
,

煤羊连 续法油昆2 4 卜哮 为油出量与索 氏法 油提 1 。〕小时相近
,

提高油提 效 率4一9

倍
.

同时其族组份分析资料
,

与索氏法相 比
,

具有连续性和可比性
。

生油岩可溶有机质的抽提
,

目前国内外一般都采用索氏法
。

然而
,

也不可否认
,

由

于它存在抽提效率较低
、

提抽时间过长等问题
,

不可避免地给研究工作带来许多不便
。

为此
,

国内外不少研究者曾作过许多富有成效的研 究
。

例如西德的尤利希核研究中心地

化室 ( D
·

W el te 实验室 ) 的二氯甲烷流动抽提
, 我国华北石油勘探开发研究院张 明 文

的连续抽提法
,

都不同程度地提高了抽提效率
。

我们在前人工作的基础上提出连续抽提

的设想
。

本连续抽提法主要是去掉索氏提抽器上的虹吸管
,

让冷凝管冷凝下来氯仿溶剂

不断渗透到岩样中
,

同时通过静压作用连续流入烧瓶中
,

此过程连续不断进行
,

直至抽

提完毕
。

一
、

实 验 部 份

1
.

仪器和试剂

( 1 ) 抽提装置
:

装制由烧瓶
、

抽提器和 回流冷凝管三部份组成
。

抽提器由索 氏 抽

提器去掉虹吸管改装而成
。

如果在抽提器的下颈部加一旋塞和一侧管
,

抽提完成后关 闭旋塞通过侧管可蒸去过

多的溶剂
。

( 2 ) 试剂与其它物质
:
与现行的索氏抽提相同

。

2
.

样品

试验样品共20 个
,

其中泥岩样8个
,

煤样7个
,

碳酸盐岩样品3个
,

页岩样 2个
。

样品

来自浙江
、

华北及本室等七个单位所送的不同地区
、

不 同岩性和不同地质年代的样品
。

3
.

操作步骤

称取岩样 50 一 10 09 (视有机质含量高低而定 )
,

装入一个滤纸筒中
,

然后将滤纸筒

放入改装的抽提器中
,

在与抽提器相连接的烧瓶中加入 2 50 一 3 00 m l氯仿 和 1一 2个 紫 铜
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片
,

将烧瓶浸入78 一82 ℃的水浴 中进行抽提
,

从氯仿开始回流计时
,

抽提8一24 小时 (煤

2 4小时 )
。

抽提完毕
,

取下烧瓶在水浴锅内浓缩抽提液
,

然后用塞有脱脂棉的漏斗进行

过滤
,

再蒸掉溶剂
,

在40 ℃烘箱内恒重
。

本方法与现行的索氏抽提法做了的对比试验
。

所得氯仿沥青A 用 T L C / F ID 法分别进行族组份分析
。

二
、

结果与讨论

1
.

实验结果

本实验对选取的2 0个不同岩性的样品进行连续抽提法与索氏法的对比试验(表 1 )
。

另

外
,

我们还做 了相同时间 ( 8一 24 小时 ) 两种方法的抽提量对比试验 ( 见 表 2 )
, T LC

/ F ID 法族组份测定 ( 表3 ) 和重现性试验 ( 表 4 )
。

表1 两种方法抽提结果对比表
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仟仟叻翎万 有 比 ;

一

岩样重 }抽提牙间不历青A 含量 {
一

岩样重重 抽提时间沥青A 含量量 百分率 { 绝对值值
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表2 两种方法相同时间抽提结果对比表

岩 性 抽 提 方 法
岩 样 重

( g )

沥 青 A (位 g )

8 小时 2 4小时 7 2小时

8 小时与索氏
7 2小时相比增

减百分率 (呱)

样品编号

深灰色含粉

砂质泥岩

索 氏 1 0 0 1 54
.

9 7

连 续 10 0 2 0 1
.

79

111 5
.

2 222

黑色页岩

, 。。

{
”7

·

。3

1
, ”

·

“。

{
3。

·

。8
} {

2 2 + 1
.

0

14 7
.

2 1

表3 两种方法
“

沥青A
”
T LC / F ID族组份对比表

族 组 份

岩 性 和 烃 芳 烃 胶 质 十 沥 青 质

含 量 绝对偏差 含 盘 绝对偏差
-立鱼立 {工竺上

一

}
~

工互上 ( 肠 )
含 量

( 肠 )
绝对偏差

(肠 )

2 8
.

9

深灰色泥岩 一 0
.

7

2 8
.

2

14
.

7

14
、

0
一 0 7

3 4
。

5

3 0
.

9

样品号编一5

一
l

一
口

一一
2 5

.

0 4 5
.

2 3
。

6

黑 色 泥 岩 一 0
.

6 一 0
.
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.
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.
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.
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.
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.

0
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.
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.
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;
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: 2

.

6

}
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.
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.
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.
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口 月, . ,,
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2
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.
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5
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8
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表4 连续抽提法平行试验数据表

岩 样 重

( g )

抽提时间

(小时 )

沥 青 A 含 最

( 肠 )

相对偏差

(肠 )

绝对偏差

( 肠 )

深灰色泥岩

黑 色 泥 岩

3
.

3 5 X 1 0

3
。

5 1 X 1 0

5
.

9 2 X 1 0

6
.

9 3 又 1 0

, 2

~ 2
0

.

0 0 1 6

〕:

样品号

一
。

黑 色 泥 岩 1 0 0

1 0 0

2
.

4 6 X 1 0 ·】

2
.

7 5 x 1 0 一皿

1
.

o 6 x l o一 2

1
.

22 x xo 一2

4
.

06 X 10 一 1

3
.

99 x 10 一 1

0
,

0 0 16

21 } 油 页 岩

2
.

两种方法抽提结果的讨论

( 1 ) 抽提效率
:

由表 1的实验数据可以看出泥岩
、

灰岩和页岩8小时的抽出量 与 索

氏72 小时的抽出量相当
,

最难抽提的煤样24 小时抽出量亦超过索氏96 一 1 20 小时的 抽 出

量
。

抽提效率提高了4一 9倍
。

由表2可见
,

索氏法8小时抽提泥岩抽出8 0
.

2%
,

页岩抽出
6 6

.

6 % ( 以7 2小时为抽
“

净
”

计算 )
,

连续法抽提8小时均达到 1 00 %
。

我们认为抽提效率提

高的原因主要有两点
。

一是溶剂连续不断更新
,

大大优于索氏法
。

一般氯仿从回流冷凝管

冷凝下来渗透到岩石样品内部大约20 分钟左右
,

按此索氏抽提器每小 时只能更新 溶 剂3

一 5次
,

而且溶液经过虹吸管向底部烧瓶回流时
,

往往由于烧瓶内的气压
,

使得相 当一

部份抽提液不能流回烧瓶
。

连续法则从冷凝管冷凝下来的新溶剂不断滴入样品筒上面
,

样品筒下面由于静压作用不断流出含有抽提物的溶液
,

这个过程连续不断地 进 行
。

显

然
,

连续抽提法的抽提效率高于索氏法
。

另一点是溶剂的温度
,

连续法的溶剂 不 断 更

新
,

就能使与岩样保持较高的温度 ( 即冷凝下来的热氯仿溶剂的温度 )
,

从而提高对有

机质的溶解度
。

索氏法由于冷凝下来 的热溶剂在抽提室要停留时间较长
,

必然溶剂温度

有所降低
。

( 2 ) 族组份分析
:

用 T L C / F ID 法分析测定了两种抽提方法所得的
“沥 青A ” 。

除

个别样品外
,

结果基本一致 ( 表3 )
,

其相差均在允许误差范围内
。

9号样和 15 号样沥青

A 的抽出量虽比索氏法低一些 ( 在误差范围内 )
,

但族组份结果完全一致
。

另外
,

19 号

灰岩比索氏法抽 出量多2
.

sm g ,

沥青质却小 5
.

3 %
,

实际上 19 号样连续法 4小 时 的 抽 出

量 已占8小时抽出量的96
.

6 % , 而后 4小时的抽出量只有0
.

55 m g 重
,

接近称量允许 的 误

差了
。

其原因可能是索氏法在长达72 小时的时间内
,

抽提中各组份之间发生变 化 所 引

起
。

( 3 ) 重现性
:

由表 4可见
,

连续抽提法结果的重现性
,

均在现行索氏法操作规程的

误差规定范围之内
,

可认为重现性是好的
,
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三
、

结 论

1
.

用氯仿抽提泥岩
、

灰岩
、

页岩中的有机质连续法 8小时与索氏法72 小时沥青人的

抽出量相近
,

煤样24 小时与索氏 1 00 小时抽 出量相近
。

不但效率提高 4一9倍
,

同时可 以

减少抽提过程中由于时间长而致沥青A 组份可能发生变化
。

2
.

连续法抽出的沥青A 的性质与索氏法的一样
,

不影响有机地化资料的 对 比
。

与

索氏法一样可以抽提 1 00 克的岩样
,

能满足不 同可溶有机质丰度样品的抽提
。

本方法研究过程中得到石油地质中心实验室李执
、

王荣福
、

王鸿志
、

部宪增及无锡

化工研究设计院钱柏生等同志的支持和帮助
,

在此一并致谢
。
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