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润滑油基础油化学族组成测定法

          (薄层色谱法)

1 范围

1.1 本标准规定了用薄层色谱测定润滑油基础油化学族组成的方法。

1.2 本标准适用于测定不同加工工艺生产的润滑油基础油;适用于测定不同加工阶段的润滑油馏分

油、精制油和脱蜡油;也适用于测定橡胶填充油和橡胶操作油的化学族组成。

1.3 本标准涉及某些有危险的材料、操作和设备，但是无意对与此有关的所有安全问题都提出建

议。因此，用户在使用本标准之前应建立适当的安全和防护措施，并确定有适用性的管理制度。

2 规范性引用文件

    下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研

究是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

    GB/T 6683石油产品试验方法精密度数据确定法(GB/T 6683-1997, ISO 4259:1992, NEQ)

3 术语和定义

    下列术语和定义适用于本标准。

3.1

    饱和烃 satum es

    在特定条件下，用正庚烷展开试样，在硅胶棒上从原点到展开高度50mm一100 处的物质。

3.2

    芳烃 aromatics

    在特定条件下，先用正庚烷展开试样至100mm处。再用甲苯展开试样，在硅胶棒上从原点到展

开高度20mm一50mm处的物质。

3.3

    极性化合物(胶质+沥青质)polar compounds
    在特定条件下，在硅胶棒上分别用正庚烷、甲苯展开试样后留在硅胶棒上原点附近的物质。

4 方法概要

    根据薄层色谱(TLC)分离原理，将试样用甲苯溶解，在硅胶棒上分别用正庚烷、甲苯展开剂展开

后，采用氢火焰(EID)扫描技术进行检测，最后用面积归一法计算出饱和烃、芳烃、极性化合物(胶

质+沥青质)三个组分的质量分数。

5 仪器

5.1 带有氢火焰离子化检测器的薄层色谱仪。

5.2 电子数据采集系统:任何用于定量的数据采集系统和积分仪必须满足或优于下列最低要求。

5.2.1 可显示色谱图。

5.2.2 显示色谱峰面积数据。
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5.2.3 保留时间确认色谱图。

5.2.4 相应因子的计算及使用。

5.2.5 内标物计算和数据显示。

5.2.6 具有对干扰的剔除功能。

5.2.7 对于窄峰和宽峰有足够的检测灵敏度。

5.2.8 需要时可进行垂线和切线撇除。

5.2.9 可设定和修改与检测有关的相关参数。如:门限、扫描速度、走纸速度等。

5.3 硅胶棒

    硅胶棒是直径小于lmm，总长度为150nim的石英棒。其外表层是由孔径为6prn,颗粒为51un的
硅胶和无机粘合剂烧结而成，硅胶部分长135mmo

    注 l:硅胶棒应贮存在无溶剂和无污染的环境中。

    注2:硅胶棒可通过空白扫描进行活化后重复使用。

5.4 硅胶棒支撑架。

5.5 点样板。

5.6 展开槽:150mL或250mL.

5.7 助燃气路内装活性炭的净化管。

5.8 微量注射器:1tiL或2pL.
5.9 具塞磨口试管:5ML, IOMLo

5.10 吸量管:5mLo

6 试剂与材料

6.， 正庚烷:分析纯，按附录A中的A.6进行检测，透过率应大于85%。若达不到要求，则按附录

A进行处理。

6.2 甲苯:分析纯。

6.3 燃气:氢气，纯度大于99-99%.

6.4 助燃气:空气。

7 操作环境

    室内环境温度在15℃一30T,湿度小于65%为宜。

8 准备工作

8， 打开氢气阀调节其压力达至0.3MPa后，打开薄层色谱仪的氢气人口阀。

8.2 点燃氢气燃烧器。

8.3 打开仪器电源开关。

8.4 打开氢气控制开关，调节氢气流量至160mUmino

8.5 打开助燃气控制开关，调节空气流量至2000mUmino

8.6 将硅胶棒安装在硅胶棒支撑架的相应位置上，并固定好。

8.7 将硅胶棒支撑架放人薄层色谱仪的相应位置，并调其水平。

8.8 基线扫描。

8.8.1 开启电子数据采集系统，按仪器说明书的要求设定试验参数。如:衰减、走纸速度、扫描时

间、扫描次数、结束时间、门限、峰宽、峰高、计算方式等。

8.8.2 启动仪器原点扫描开关，对硅胶棒进行原点扫描。

8.8.3 按8.8.1设定空白扫描参数，进行空白扫描，并观察基线平滑情况。

    注:基线为直线无毛刺时，可认为基线平滑。否则，可按 8.8.2和8.8.3重复进行直至基线平滑为止



                                                                                              SH/T 0753-2005

8.9 展开剂的准备按下列步骤进行:

8.9.， 在150ML或250mL展开槽中加人70mL或150mL正庚烷作为一展展开剂，并标上正庚烷字样
的标识 。

8.9.2 在另外两个150mL或250mL展开槽中加人70mL或150ML甲苯作为二展展开剂，并标上甲苯
字样的标识。

    注:正庚烷和甲苯是易燃有毒试剂，操作时应在通风橱内进行。

9 试验步骤

9.1 点样

9.1.， 称取0.09g- 0.1飞试样至具塞磨口试管中，用吸量管量取4rnL甲苯稀释，摇匀。
    注:若试样含水时，在分析前进行脱水处理。

9.1.2 取出硅胶棒支撑架(8.8.3)并放在点样板相应的位置上。

9.1.3 用微量注射器吸取1匹稀释后的试样，分5次均匀点在点样板刻线位置的硅胶棒上并在室温
下晾干 1Omin。

    注:点样的斑点最好不超过ammo

9.2 试样的展开

9.2.1 将硅胶棒(9.1.3)放在盛有正庚烷的展开槽(8.9.1)中展开，展开高度不应超过氢火焰的扫描
区域为宜，一般控制在1oomm士2nuna

9.2.2 取出硅胶棒在室温下晾干lOmin，放在盛有甲苯的展开槽(8.9.2)中进行展开，展开高度一般
控制在20mm一50nim，取出硅胶棒并在室温下晾干20mino

    注:操作者可根据试样的性质选择不同的展开高度。这样可避免由于展开高度选择不当，造成色谱峰重叠带来的

          分析误差 。

9.3 试样的检测

9.3.1 按8.8.1设定试样分析参数。

9.3.2 将硅胶棒(9.2.2)放人薄层色谱仪的相应位置上，并调其水平。

9.3.3 启动仪器正常扫描程序进行扫描。数据采集系统采集出如图1的色谱图。

      1— 饱和烃的色谱峰;

2、3、月— 芳烃的色谱峰;

      s- 极性化合物的色谱峰。

图1 色谱图
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10饱和烃、芳烃、极性化合物的划分

    根据色谱图上的保留时间(RT)划分饱和烃、芳烃、极性化合物三个组分。其中RT不大于0.2min

的色谱峰为饱和烃;RT在0.2min一0.4min之间为芳烃，RT大于0.4min的为极性化合物。

11 计算

    试样中的饱和烃、芳烃、极性化合物含量按式(1)计算:

          A

m;=不砚〔不不x
00% (1)

式 中:

m;— 所测i组分的含量，%(质量分数);

A;— 所侧i组分的峰面积;

A, 所测试样中饱和烃的峰面积;

AZ— 所测试样中芳烃的峰面积;

击— 所测试样中极性化合物的峰面积。

12 精密度

    按下述规定判断试验结果的可靠性(95%置信水平)。

    注:本精密度是20(X)年一2001年用 10个试样，在5个实验室开展统计试验，并对试验结果按照 GB/'r 6683进行

        数据处理和分析得到的。

12.1 重复性(r)

    同一个操作者在同一实验室使用同一台仪器，对同一试样按相同的试验方法测得的两个结果之

差，不应超过表1中的重复性数值。

12.2 再现性(R)

    不同的操作者在不同的实验室，使用不同的仪器对同一试样按相同的试验方法测得的两个结果之

差，不应超过表1中的再现性数值。

                                            表 1 精密度 单位 %‘质量分数飞

测定组分名称 重复性 再 现性

饱和烃 1.62 3.62

芳 烃 1.55 4.02

极性化合物(胶质+沥青质) 。242X+0.164 1.37X + 0.417

注:X表示测定两个结果的算术平均值

13 报告

取重复测定两次结果的算术平均值作为测定结果。结果报告至小数点后两位。
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    附 录 A

  ‘规范性附录)
正庚烷的处理方法

A.1 范 围

本方法适用于正庚烷中的芳烃脱除。

A.2 方法概要

    本方法是用硅胶作吸附剂，正庚烷通过硅胶吸附剂，正庚烷中的芳烃被硅胶吸附，从而达到正庚

烷脱芳的目的。

A.3 试剂与材料

A.3.1 正庚烷:分析纯。

A.3.2 细孔硅胶:孔径0.124= 一0.246= 0

    注:硅胶在150℃士2cC下活化 5h - 6h后，在干操器中冷却至室温后备用。

A.4 仪器

A.4.1

A.4.2

A.4.3

A.4.4

玻璃吸附柱:长约90cm、内径为5cm一8cm。下端拉细部分长约为5cm，内径为0.8cmo

固定架 。

紫外可见分光光度计:波长范围190mn一800mn。或者性能相当的仪器。

石英吸收池:光程长度 I cm.

A.5 试验步骤

    将长约90cm、内径为5二一8em的玻璃吸附柱下端用棉花堵塞，从上端一次性装人已活化好的硅

胶至玻璃吸附柱四分之三高度处边装边敲，硅胶装人量约为lkg左右，继续敲打玻璃吸附柱至硅胶面
不再下降为止。把玻璃吸附柱放在固定架上夹紧，然后加人需要脱芳的正庚烷，玻璃吸附柱中液体流

出速度可控制在4mUmin一5mUmino

A.6 正庚烷的检测

    将从玻璃吸附柱中流出的正庚烷用紫外可见分光光度计进行检测，吸收池光程长度lem,以空气

做参比，在270nm波长处，测定其透过率应大于85%，若达不到要求再重复A.5步骤，直至达到要

求为止 。


