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从岩石中提取可溶有机质的新方法

—
夹套保温加搅拌的快速抽提法

杨运才

地质矿产部石油地质中心实验室 )

生油岩研究中
,

对于可溶有机质 (氯仿沥青A ) 的抽提
,

长期 以来均采用经典的索

氏抽提法
。

由于索氏抽提法存在着抽提时间太长
,

不能尽快抽提完全等弱点
,

已不能适

应现代石油地球化学研究和大型仪器测试的需要
。

针对索氏抽提法存在的问题
,

查阅国内外有关资料
,

并根据索氏抽提的原理和基本

条件
,

设计了一套列管冷 凝
、

夹套保温加机械搅拌抽提仪 ( L J83
一

搅拌抽提仪 )
。

通 过

大量的对比试验
,

抽提效率和资料对比等方面均收到了良好的效果
,

同现行索 氏 法 相

比
,

具有更加方便
、

稳定等优点
,

可提高效率八倍以上
,

并节约了大量的水电
。

一
、

仪器装置
、

原理及性能

1
.

仪器装置

仪器装置如图 1所示
。

( 1 ) 底座
; ( 2 ) 水浴锅

, ( 3 ) 平底 烧 瓶
, ( 4 ) 装 样 滤

筒
; ( 5 ) 夹套抽提器

; ( 6 ) 搅拌器
; ( 7 ) 冷凝器夹

; ( 8 ) 列管冷凝器
; ( 9 ) 轴 承

座 , ( 1 0 ) 手柄
; ( 1 1 ) 支柱

; ( 1 2 ) 搅拌 拉杆
; ( 2 3 ) 导 向 滑 杆

, ( 1 4 ) 托 杆 ,

( 1 5 ) 传动箱体
, ( 1 6 ) 托板

, ( 一7 ) 橡皮管
; ( 1 5 ) 指 示 灯

, ( 1 9 ) 琴键变速开关
。

2
。

工作原理

任何溶质在溶剂中的溶解速度
,

除与溶质
、

溶剂的木身性质有关外
,

还与系统的温

度和压力
、

溶质与溶剂的接触面积 ( 溶质的粒度 )
、

溶质分子的扩散速度等因素有关
。

岩石中可溶有机质在溶剂中的溶解过程
,

实际上是一种脱附过程
。

其脱附的速度
,

在溶

剂性质
、

岩样粒度不变的情况下
,

主要 决定于温度
、

洛质分子的扩散速度
。

本 装置是根据索氏抽提的原理和基本条件进行设计的
,

即保持索氏抽提的基本条件

不变的情 况下
,

采用夹套保温和机械搅拌
。

夹套保温在于保持或提高系统温度
,

增加分

子热运动
,

加快溶剂的更新
; 机械搅拌主要促进和加速溶质分子与溶剂分子之间的相互

碰撞和相互扩散
。

从而达到提高效率和抽提速度的目的
。
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随时间变化的抽提效 率对 比试验结果表 表 1
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抽 提 效 率 对 比 试 验 结 果 表 表 2

{于共
与索氏抽

提相 比增

减百分率

(% )
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7

取 50 。毫升的平底烧瓶
,

加入氯仿30 0毫升和紫铜片一块
。

然后按图 1所示将滤 筒
、

抽提

器
、

平底烧瓶装在装置中
,

并将水浴锅注满水
。

( 2 ) 搅拌抽提
:

准备工作就绪以后
,

首先拧开通往列管冷凝器的冷却水
,

接 通 电

源
,

打开水浴锅的加热开关
,

将水温调节恒定 至75
“

C (或 80
“

C )
。

待抽提器 中冷 凝液

的体积达虹吸管高度 1/ 2 以上的部位时
,

先按下琴键开关 ( I )
,

搅拌器 开始慢速运转
,

至运转稳定后
,

再按下琴键开关 ( 亚 ) 或 ( 皿 )
,

搅拌器开始快速运转
,

滤筒 中的岩样

与溶剂成泥浆状随搅拌方 向翻腾运动
。

如中途需停止或开启任意一个搅拌
,

只需将上部

搅拌拉杆手柄 ( 1 0 ) 上推或放下
,

即可达到理想的停开目的
。

抽提结束时
,

按下琴键开

关 (停 )
,

搅拌即刻全部停止
,

然后关闭水浴和搅拌 电源
,

待水浴温度 降至室温
,

将搅

拌拉杆手柄 ( 10 ) 上推停在上部
,

旋开冷凝器并沿导向滑杆 ( 1 3 ) 上升至顶部
,

再沿反

时针方 向旋转 9 0
。 ,

将冷凝器挂在导向滑杆上
,

然后取下抽提器和平底烧瓶
,

关闭 冷 却

水
。

最后对抽提液进行过滤
、

浓缩
、

恒重
、

族组份分离和各项指标分析
。
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抽 提 效 率 重 复 性 对 比 试 验 结 果 表 表 3

几三
、

实验结果与讨论

选择了海相陆相各 种岩性的岩样 (共 12 个 )
,

对搅拌抽提仪的抽提效率
、

重现性等

性能进行了对比试验
。

现分述如下
:

1
。

抽提效率的试验

本试验主要与索氏抽提法进行对比
。

两种方法在抽提条件 (抽提剂
、

水浴温度
、

岩

样粒度等 ) 基本相同的情况下
,

对各种岩性的岩样进行了抽提效率试验
。

从表 l、
2可以明显看 出

,

搅拌抽提速度远远大于索氏抽提速度
,

搅拌抽提 8 小时 就

可达到或超过索氏抽提 72 小时的效果
,

提高效率约 8倍以上
。

2
。

重现性试验

在相同抽提条件下
,

对两种方法的重现性也作了对比试验
,

结果列于表 3 、
4
。
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沥 青 族
,

组 份 重 复 性 对 比 试 验 结 果 表 表 4

. 门. .
~

. . . . 曰. . . . .

井( 1) 从表 3可以看出
,

同一样品两份平行抽提
,

其相对误差均在误差允许 范 围 之

内
,

同时搅拌拙提误差略低于索 氏抽提误差
,

说明搅拌抽提重现性较好
;

( 2 ) 表 4是族组份平行试验结果
,

除个别组份因操作之误造成超差外
,

其他均在 允

许误差范围之内
,

搅拌抽提的重现性优于索氏抽提
。

3
.

本实验对族组份也作了饱和烃色谱和芳烃红外光谱的对 比试验
。

两种方法抽提所

得谙图的峰型完全一致
,

各特 江峰的特性和比值也没多大差异
。

( 图表 从略 )

4
.

综上所述
,

通过各种对 比试验
,

说明本装置 ( L J8 3 一

搅拌抽提仪 ) 性能良好稳定
,

与索氏抽提相比
,

既提高抽提效率
,

同时分析数据又有明显的可比性和连续性
; 另外

,

装置仪器化
,

操作简便
,

适宜批量生产
。

本装置原理样机的机械部分 由本室孙武同志制图
、

车间加工
,
工艺样机的机械部分

由无锡市太湖电表厂许炳根 同志制图
、

无锡市电子设备厂加工
; 芳烃红外吸收光谱由上

海染料研究所测试
,
玻璃抽提装置

,

由上海玻璃仪器 一厂试制
;
饱和烃色谱由本室七分

室测试
,

在此一并致谢
。

( 收稿日期
: 1 9 8 4年 2月22 日 )


