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煤焦油 饱和分、芳香分、杂原子、
酚类、胶质和沥青质含量的测定

溶剂萃取-柱层析分离重量法

警示———使用本文件的人员应有正规实验室工作的实践经验。本文件的使用可能涉及某些有危险

的材料、设备和操作,本文件并未指出所有可能的安全问题。使用者有责任采取适当的安全和健康措

施,并保证符合国家有关法律法规的要求。

1 范围

本文件描述了测定煤焦油中饱和分、芳香分、杂原子、酚类、胶质和沥青质含量的方法。
本文件适用于低温煤焦油、中低温煤焦油、中温煤焦油和高温煤焦油中饱和分、芳香分、杂原子、酚

类、胶质和沥青质含量的测定。煤抽提物、原油、煤直接/间接液化油、生物质热解油等参照使用。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中,注日期的引用文

件,仅该日期对应的版本适用于本文件;不注日期的引用文件,其最新版本(包括所有的修改单)适用于

本文件。

GB/T1999 焦化油类产品取样方法

GB/T2288 焦化产品水分测定方法

GB/T8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定

3 术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

3.1 
饱和分 saturates
非极性、饱和结构的烃类组分。
注:主要包括烷烃和环烷烃等不含芳香环、不含双键的烃类。

3.2 
芳香分 aromatics
含有一个或多个苯环结构的芳香族化合物。

3.3 
杂原子 heteroatomics
除了碳、氢和酚类外,还含有其他原子(如氧、氮、硫等)且这些原子位于分子结构的骨架或环中的化

合物。

3.4 
酚类 phenols
一个或多个芳香环与一个或多个羟基结合而成的一类化合物。

1

GB/T47272—2026



3.5 
胶质 resins
煤焦油中高缩合度的多环芳烃、氮/硫/氧杂环化合物(非酚类)及少量金属络合物组成的混合物。
注:在本文件中,指甲苯-乙醇(1∶1体积比)洗脱组分。

3.6 
沥青质 asphaltene
煤焦油中正庚烷不溶甲苯可溶组分。

4 原理

将煤焦油试样用正庚烷热回流沉淀出沥青质,过滤后,用正庚烷抽提除去沉淀中夹杂的可溶组

分,再用甲苯抽提溶解沉淀,得到沥青质。将脱沥青质部分吸附于氧化铝色谱柱上,根据煤焦油中饱和

分、芳香分、杂原子、酚类和胶质在填料的吸附能力不同,依次使用正庚烷、甲苯、苯、乙酸乙酯、甲苯-乙
醇展开洗脱,相应得到饱和分、芳香分、杂原子、酚类和胶质。

5 试验条件

室温范围宜为18℃~30℃。

6 试剂和材料

6.1 氧化铝

中性,层析用,粒径0.074mm~0.15mm,比表面积大于150m2/g,孔 体 积0.23cm3/g~
0.27cm3/g,使用前应活化。

6.2 正庚烷

分析纯。

6.3 甲苯

分析纯。

6.4 二氯甲烷

分析纯。

6.5 苯

分析纯。

6.6 乙酸乙酯

分析纯。

6.7 乙醇

分析纯。
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6.8 定量滤纸

中速,直径11cm~12.5cm。

7 仪器和设备

7.1 磨口圆底烧瓶

容积250mL,直径24/29mm标准磨口,2个。

7.2 球形冷凝器

3个~6个球的球形水冷凝器,下具直径24/29mm标准磨口。

7.3 沥青质抽提器

磨口圆底烧瓶:容积250mL,直径24/29mm标准磨口。
抽提器:宜采用高185mm±5mm,筒直径48mm±1mm,虹吸管高43mm±1mm,直径6mm±

1mm,上具直径45/40mm标准磨口,下具直径24/29mm标准磨口。
冷凝器:3个~6个球的球形水冷凝器,宜采用高200mm±5mm,直径42mm±2mm,下具直径

45/40mm标准磨口。
沥青质抽提器示意图见图1。

标引序号说明:

1———冷凝器;

2———抽提器;

3———抽提器的蒸汽上升管;

4———抽提器的虹吸管;

5———磨口圆底烧瓶;

6———电热套。

图1 沥青质抽提器示意图
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7.4 电热套

功率范围200W~1000W,容量200mL~500mL。

7.5 短颈漏斗

直径75mm~90mm。

7.6 漏斗架

7.7 层析柱

层析柱外管:直径为40mm,长度为700mm±10mm。
层析柱内管:直径为11mm~12mm,层析柱内管和外管顶部平齐,内管内设置有砂芯挡板,且下

部带有控制滴液速度的旋钮。层析柱内管顶端设置有与内管相连通的添加溶剂段(直径为40mm,长
度为200mm)。

层析柱装置示意图见图2。

标引序号说明:

1———添加溶剂段;

2———层析柱外管;

3———层析柱内管;

4———聚四氟乙烯旋钮;

5———洗脱瓶。

图2 层析柱装置示意图

7.8 超级恒温水浴

控温精度±0.1℃。

7.9 马弗炉

可控温并能加热至1000℃。
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7.10 鼓风干燥箱

可控温并能加热至200℃。

7.11 真空干燥箱

可使温度保持在30℃~100℃,可使真空度保持在40kPa±1kPa。

7.12 锥形瓶

容积250mL。

7.13 干燥器

带活塞,容积3000mL,无干燥剂;容积3000mL~5000mL,有干燥剂。

7.14 分析天平

分度值0.001g。

7.15 量筒

容积20mL,容积50mL,容积100mL。

7.16 烧杯

容积50mL。

7.17 旋转蒸发仪

旋转速度0r/min~120r/min,真空度不超过10kPa,旋转蒸发瓶容积500mL。

7.18 超声波清洗仪

超声波频率25/28kHz,功率300W。

8 样品

8.1 样品的制备

按照GB/T1999规定取出有代表性样品。按照GB/T2288规定脱除样品中的水分,样品应贮存

于密闭干燥的容器内。

8.2 氧化铝的活化

将中性氧化铝(6.1)放在瓷坩埚内,于马弗炉中500℃下活化6h,取出后立即放入带活塞无干燥剂

的干燥器(7.13)中,冷却至室温。装入带塞且已称量过的细口瓶中,按氧化铝净重的1%加入蒸馏水,盖
紧塞子,剧烈摇动5min,放置24h后备用,有效期7d。活化后未用完的氧化铝,可以重新活化处理后

使用。

8.3 定量滤纸的预处理

使用经8.4预处理的甲苯(6.3)将定量滤纸浸泡12h后,于100℃鼓风干燥箱中,干燥12h,备
用,有效期7d。
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8.4 溶剂的预处理

对试剂(6.2~6.7)进行预处理,通过常压或减压蒸馏加热至沸点,冷凝后收集试剂(蒸馏瓶中残留

5mL左右不予蒸馏回收),保存备用。

9 试验步骤

9.1 组分分离流程

煤焦油中饱和分、芳香分、杂原子、酚类、胶质和沥青质的分离流程如图3所示。煤焦油样品脱水后

用正庚烷沉淀法分离出沥青质,将可溶物用洗脱色谱法测定其余五组分。

图3 煤焦油中饱和分、芳香分、杂原子、酚类、胶质和沥青质分离流程图

9.2 沥青质含量的测定

9.2.1 称取1g±0.1g煤焦油试样(8.1),称准至0.001g,置于1号磨口圆底烧瓶(7.1)中,加入50mL
经8.4预处理的正庚烷(6.2)。

9.2.2 将装有试样及正庚烷的1号磨口圆底烧瓶,与球形冷凝器(7.2)相连。置于电热套(7.4)中加热

回流2h,控制冷凝溶剂回流速度以滴状而非线状进行,待溶液冷却至室温后,取下1号磨口圆底烧

瓶,盖好瓶塞,在暗处静置沉降2h。

9.2.3 在不产生摇动的条件下,将1号磨口圆底烧瓶上部清液缓慢倒入装有定量滤纸(8.3)的漏斗中过

滤,终了时将剩余的少量溶液和沉淀摇动并倒入定量滤纸中,注意勿使溶液升至滤纸的上缘。1号磨口

圆底烧瓶中残留物用60℃~70℃的正庚烷30mL分多次洗涤,并将洗涤液倒入定量滤纸中,全部滤液

收集于2号磨口圆底烧瓶中。1号磨口圆底烧瓶不必洗涤,留待9.2.5使用。
6
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9.2.4 补充40mL正庚烷于2号磨口圆底烧瓶中,折叠带有沉淀的滤纸,放入沥青质抽提器(7.3)
中,将2号磨口圆底烧瓶与抽提器、冷凝器连接,加热回流2h或抽提器溶液无色,虹吸回流完毕,停止

加热,稍冷却,取下2号磨口圆底烧瓶后按9.3.1进行。

9.2.5 往1号磨口圆底烧瓶中加入100mL经8.4预处理的甲苯(6.3),装上9.2.4中的抽提器、冷却

器,加热回流2h或抽提器溶液无色,虹吸回流完毕,停止加热,冷却,取下1号磨口圆底烧瓶后按9.2.6
进行。

9.2.6 将1号磨口圆底烧瓶中的抽提液转移至旋蒸瓶中,并用30mL经8.4预处理的甲苯多次洗涤

1号磨口圆底烧瓶后一并归入旋转蒸发仪(7.17)旋蒸瓶后,于65℃~75℃、转速60r/min、真空度为

20kPa下旋蒸,待旋转蒸发仪中蛇形冷凝器未发现液膜或液滴后,继续旋蒸10min,结束旋蒸,释压

后,用10mL经8.4预处理的二氯甲烷(6.4)将旋蒸瓶中物质溶解后,置于恒重过的烧杯(7.16)中,再用

30mL二氯甲烷多次洗涤旋蒸瓶,洗涤液移至烧杯中,并放入真空干燥箱中,在温度为40℃的条件

下,真空度40kPa,保持2h取出,并放在装有干燥剂的干燥器中冷却至室温,称量得到沥青质质量

(m1),称准至0.001g。

9.3 饱和分、芳香分、杂原子、酚类和胶质含量的测定

9.3.1 向9.2.4的2号磨口圆底烧瓶中加入10g中性氧化铝(8.2),采用超声波清洗仪(7.18)超声

5min后,将烧杯中混合物置于旋蒸瓶中,2号磨口圆底烧瓶中残留物用60℃~70℃的正庚烷30mL
分多次洗涤,将洗涤液置于旋蒸瓶中,在旋转蒸发仪中于65℃~75℃、转速60r/min、真空度为20kPa
下旋蒸,待旋转蒸发仪中蛇形冷凝器未发现液膜或液滴后,继续旋蒸10min,结束旋蒸,旋蒸瓶中得到

包裹有样品的粉状中性氧化铝。

9.3.2 将层析柱与超级恒温水浴(7.8)相连,保持循环水温为50℃±0.1℃。

9.3.3 调节层析柱(7.7)旋钮开度,使其以低流速(液滴状)流出,向层析柱中加入130mL的正庚烷,随
后将40g中性氧化铝(8.2)缓慢加入到层析柱中,在加入过程中使用包有橡皮的细棒,轻轻敲打层析

柱,使中性氧化铝紧密而均匀,中性氧化铝装填完成后,调节旋钮开度最大,循环使用5个柱体积以上的

正庚烷(150mL)压实层析柱,待正庚烷液面比中性氧化铝填料层略高时,关闭旋钮,并缓慢补充20mL
正庚烷(为洗脱饱和分500mL正庚烷的一部分,如表1所示),然后缓慢加入9.3.1旋蒸瓶中包裹有样

品的粉状中性氧化铝,使其平铺在层析柱顶部的中性氧化铝上,取10mL正庚烷对蒸馏瓶进行多次洗

涤并加入到层析柱中(为洗脱饱和分500mL正庚烷的一部分),待氧化铝沉淀稳定后,调节旋钮,开始

洗脱。

9.3.4 依次加入表1中的经8.4预处理的洗脱剂正庚烷(6.2)、甲苯(6.3)、苯(6.5)、乙酸乙酯(6.6)、甲
苯(6.3)-乙醇(6.7)(1∶1体积比)进行洗脱,调节层析柱旋钮,使整个过程洗脱剂流速维持在

2mL/min~3mL/min。用已恒重过的锥形瓶作接收瓶收集洗脱液,待洗脱剂液面即将到达包裹有样

品的中性氧化铝顶部时(洗脱剂应没过包裹有样品的中性氧化铝),更换洗脱剂,同时更换接收瓶,按顺

序记录瓶号。

9.3.5 按照9.2.6的操作步骤回收各洗脱液中溶剂(旋蒸温度根据溶剂沸点适当调整),旋蒸结束,释压

后,用少量经8.4预处理的二氯甲烷(6.4)将旋蒸瓶中物质溶解后,置于称重过的烧杯中,并放入真空干

燥箱中,在温度为40℃的条件下,真空度40kPa,保持1h取出,并放在装有干燥剂的干燥器中冷却至

室温,称重,分别得到饱和分的质量(m2)、芳香分的质量(m3)、杂原子的质量(m4)、酚类的质量(m5)及
胶质的质量(m6)。
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表1 洗脱溶剂及流出组分

瓶号 洗脱剂 加入量/mL 流出组分 组分颜色

3 正庚烷 500 饱和分 无色

4 甲苯 200 芳香分 黄-深棕色

5 苯 300 杂原子 浅黄-棕色

6 乙酸乙酯 150 酚类 褐色-深褐

7 甲苯-乙醇(1∶1体积比) 200 胶质 深褐-黑色

10 结果计算

10.1 按公式(1)计算试样中沥青质的质量分数(XAT):

XAT=
m1

m ×100 ……………………(1)

  式中:

XAT———煤焦油中沥青质的含量(质量分数),%;

m1 ———煤焦油试样中沥青质的质量,单位为克(g);

m ———煤焦油试样的质量,单位为克(g)。

10.2 按公式(2)计算试样中饱和分的质量分数(XS):

XS=
m2

m ×100 ……………………(2)

  式中:

XS———煤焦油试样中饱和分的含量(质量分数),%;

m2 ———煤焦油试样中饱和分的质量,单位为克(g)。

10.3 按公式(3)计算试样中芳香分的质量分数(XAH):

XAH=
m3

m ×100 ……………………(3)

  式中:

XAH———煤焦油试样中芳香分的含量(质量分数),%;

m3 ———煤焦油试样中芳香分的质量,单位为克(g)。

10.4 按公式(4)计算试样中杂原子的质量分数(XH):

XH=
m4

m ×100 ……………………(4)

  式中:

XH ———煤焦油试样中杂原子的含量(质量分数),%;

m4 ———煤焦油试样中杂原子的质量,单位为克(g)。

10.5 按公式(5)计算试样的酚类的质量分数(XP):

XP=
m5

m ×100 ……………………(5)

  式中:

XP———煤焦油试样中酚类的含量(质量分数),%;
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m5 ———煤焦油试样中酚类的质量,单位为克(g)。

10.6 按公式(6)计算试样中胶质的质量分数(XR):

XR=
m6

m ×100 ……………………(6)

  式中:

XR ———煤焦油试样中胶质的含量(质量分数),%;

m6 ———煤焦油试样中胶质的质量,单位为克(g)。

10.7 以两次重复测定结果的算术平均值表示其分析结果,数值修约按GB/T8170规定进行,每个结

果保留小数点后两位数字。报告待测组分的质量分数,结果精确至0.01%。

11 精密度

在重复性或再现性条件下获得的两次独立测试结果的绝对差值不超过表2中重复性限或再现性

限,超过重复性限或再现性限的情况不超过5%。

表2 重复性限和再现性限

组分 测定范围(质量分数) 重复性限 再现性限

沥青质 >10% 1.68% 1.4%

饱和分 >10% 2.24% 3.2%

芳香分 >10% 1.91% 2.8%

杂原子 >2% 1.37% 1.6%

酚类 >10% 2.13% 0.9%

胶质 >5% 2.14% 4.0%

12 试验报告

试验报告应至少包括以下信息:

a) 样品标识;

b) 本文件编号;

c) 使用方法;

d) 试验结果;

e) 与标准的任何偏离;

f) 试验中出现的异常现象;

g) 试验日期。
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