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５Ａ分子筛吸附混合溶剂洗脱 －气相色谱 －同位素质谱分析
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摘要：利用５Ａ分子筛吸附，环己烷－正戊烷混合溶剂洗脱分离富集正构烷烃，用气相色谱法测定正构烷烃
含量，气相色谱－气体同位素质谱（ＧＣ－Ｃ－ＩＲＭＳ）测定土壤样品中正构烷烃单体碳同位素。实验优化了
５Ａ分子筛用量和洗脱剂的比例，需要络合的正构烷烃的量与分子筛加入量呈线性关系，络合ｘｍｇ的正构烷
烃，需加入２．７５ｘｇ分子筛，络合环己烷－正戊烷最佳比例为９∶９１。探讨了络合过程中５Ａ分子筛对不同链
长正构烷烃的络合规律，短链正构烷烃被５Ａ分子筛优先吸附，长链正构烷烃的络合相对滞后。正构烷烃的
络合洗脱回收率为４４％～７２％，精密度（ＲＳＤ，ｎ＝６）为４％～８％；正构烷烃单体碳同位素分析精度为０．０４‰
～０．３８‰（１σ）。采用５Ａ分子筛净化混合溶剂洗脱方法，分析加油站附近的实际土壤样品，未分峰基本消
除，获得良好的净化效果，满足正构烷烃单体碳同位素分析的要求。
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正构烷烃在植物中主要用来维持叶片表面的水

分平衡［１］。植物死亡后被保留在土壤、沉积物、石

油和煤等地质体中，保存于地质体中的正构烷烃对

微生物作用具有较强的抵制力，一般不易发生降解，

能够真实地反映生物体贡献的原始正构烷烃分

布［２］，而且沉积后期作用对碳同位素组成影响不

大，因此可以认为单体分子标志物的碳同位素组成

主要是由生物作用过程造成的［３］。正构烷烃单体

碳同位素为古气候变化以及沉积物中有机质来源、

古植被历史恢复、沉积环境、源区的气候条件分布信

息提供了良好依据［４］。但是，在气相色谱 －气体同
位素质谱（ＧＣ－Ｃ－ＩＲＭＳ）分析正构烷烃单体碳同
位素之前，需要对饱和烃样品中正构烷烃和异构烷

烃进行预分离处理，目的是减少不同构型的分子化

合物之间的相互影响，提高测定的精密度和准确

度［５］。

目前，常用的分离饱和烃中正构烷烃和异构烷

烃的方法有尿素络合法和５Ａ分子筛吸附法［６－１１］。

尿素络合法分离不用 ＨＦ溶解，但分离的正构烷烃
中还包含少量的支链、环烷烃，而且尿素络合法实验

条件难以掌握，人为影响因素大，实验过程易受到污

染［６－８］。５Ａ分子筛是人工合成沸石，是一种强极性
吸附剂，分子组成为 ＣａＮａ４［Ａｌ１２Ｓｉ１２Ｏ４８］·２９Ｈ２Ｏ，
其Ｃａ２＋和 Ｎａ＋补偿硅铝酸盐骨架上阴离子部分的
剩余负电荷，控制晶体结构中微孔孔径的大小，骨架

形成的空穴为水分子所占据［１２］。５Ａ分子筛吸附法
操作简便，人为因素影响少，无污染，分离完全，是通

常采用的一种分离方法。一些研究者利用５Ａ分子
筛络合法分离正构烷烃和异构烷烃、环烷烃，消除未

分峰，分析正构烷烃单体碳同位素［１３－１５］。朱雷

等［１２］的试验中，分子筛的加入量与饱和烃的质量比

约为５０∶１，但并未探讨不同质量分子筛与正构烷
烃总量的对应关系。常规的５Ａ分子筛吸附法需要
使用 ＨＦ溶解 ５Ａ分子筛，而 ＨＦ毒性较大。Ｇｒｉｃｅ
等［１３］利用不同比例的环己烷、正戊烷回流提取分子

筛吸附的１０ｍｇ石油饱和烷烃馏分中的正构烷烃，
用于单体碳同位素分析研究，但是在环境研究尤其

是古气候古环境研究中样品量小，正构烷烃含量低，

基体效应不同。本文利用５Ａ分子筛吸附法分离正
构烷烃，优化了５Ａ分子筛用量和洗脱剂的比例，用
ＧＣ－Ｃ－ＩＲＭＳ分析土壤样品中正构烷烃单体碳同
位素，并分析了加油站附近的土壤样品，对实验方法

的可行性进行验证。

１　实验部分
１．１　仪器

气体同位素质谱仪：Ｔｒａｃｅ２０００气相色谱仪 －
ＧＣＣｏｍｂｕｓｔｉｏｎⅢ接口－ＭＡＴ２５３质谱仪（美国热电
公司）。

ＧＣ－２０１０气相色谱仪（日本岛津公司）；
ＫＬ５１２氮吹仪（北京康林科技有限责任公司）。

ＥＧ２０Ａｐｌｕｓ电热板（北京莱伯泰科仪器有限公
司）；ＸＭＴＡ－Ｃ９０００马弗炉（天津市泰斯特仪器有
限公司）。

载气：高纯氮气和高纯氦气，含量≥９９．９９９％
（北京市北温气体制造厂）。

ＤＢ－５ＭＳ色谱柱（３０．０ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５
μｍ，美国Ｊ＆Ｗ公司）。
１．２　主要试剂

正己烷、正戊烷：农残级（Ｔｅｄｉａ公司）；环己烷：
农残级（Ｆｉｓｈｅｒ公司）；Ｃ１４～Ｃ１６正构烷烃混合标准
（国家标准物质研究中心）；二氯甲烷：农残级（ＪＴ－
Ｂａｋｅｒ公司）；甲醇：农残级（百灵威公司）；无水乙
醇：优级纯（北京化工厂）。

硅胶：Ｓｉｌｉｃａｇｅｌ６０（４０～６３μｍ），德国 Ｍｅｒｃｋ
公司。

１．３　气相色谱和气体同位素质谱分析条件
气相色谱（ＧＣ）分析参数：总程序时间为 ４５

ｍｉｎ，程序升温条件：柱箱起始温度８０℃，以６℃／ｍｉｎ
升至３２０℃，平衡１ｍｉｎ；进样口（ＳＰＬ）温度３００℃，
进样方式为不分流；氢火焰离子检测器（ＦＩＤ）温度
为３３０℃；采样速度为２０ｍ／ｓ；流量控制程序为尾
吹，尾吹流量３０ｍＬ／ｍｉｎ。外标法定量，正构烷烃浓
度＝正构烷烃的面积×标准中Ｃ１４正构烷烃的浓度／
标准中Ｃ１４正构烷烃的面积。

气体同位素质谱分析参数：ＧＣＣｏｍｂｕｓｔｉｏｎⅢ接
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口条件：氧化炉温度９５０℃，还原炉温度６４０℃，进样
口模式为ＰＴＶｓｐｌｉｔｌｅｓｓ，分流时间１．５ｍｉｎ，进样口温
度５５℃，蒸发温度３２０℃。色谱柱程序升温条件：初
始温度８０℃，以６℃／ｍｉｎ升至３２０℃，保持１０ｍｉｎ，
载气流速为２．０ｍＬ／ｍｉｎ；色谱柱分析时间５０ｍｉｎ；
进样量为５μＬ。
１．４　样品来源

某加油站附近表层０～５ｃｍ土壤样品。
１．５　样品分析
１．５．１　正构烷烃含量的测定

利用加速溶剂萃取（ＡＳＥ）提取土壤样品中类脂
化合物，过硅胶柱获得烷烃馏分，气相色谱法测定正

构烷烃含量［１６］。

１．５．２　５Ａ分子筛络合
取适量饱和烃馏分于ＡＳＥ接收瓶中，加入不同

量的活化好的５Ａ分子筛，往瓶中加入环己烷，至瓶
中液面高度为２～３ｃｍ（防止分子筛在加热过程中
喷出液面影响分析结果），置于加热板上８０℃加热
２４ｈ，冷却至室温后将溶液用滴管吸出，并且用环己
烷冲洗分子筛表面。分子筛保留在 ＡＳＥ接收瓶中
备用，对未络合进入分子筛的物质合并浓缩后进行

气相色谱分析，计算样品中正构烷烃被完全络合时

的５Ａ分子筛用量。
１．５．３　５Ａ分子筛洗脱与分析

在装有络合的正构烷烃的５Ａ分子筛的ＡＳＥ接
收瓶中，加入不同比例的正戊烷和环己烷，液面高度

为４ｃｍ，８５℃加热８ｈ，一次洗脱后将洗脱液浓缩，定
容后用气相色谱测定正构烷烃含量，二次洗脱后将两

次的洗脱液合并浓缩，气相色谱测定正构烷烃含

量［１６］，ＧＣ－Ｃ－ＩＲＭＳ测定正构烷烃单体碳同位素。
本实验的回收率等于ＡＳＥ提取、柱色谱分离后

获得的烷烃馏分经过５Ａ分子筛络合洗脱之后所得
的正构烷烃含量除以ＡＳＥ提取、柱色谱分离后获得
的烷烃中正构烷烃的含量。

２　结果与讨论
２．１　５Ａ分子筛络合

土壤提取物的烷烃馏分中正构烷烃总量为

０．２５４μｇ，在此烷烃馏分中加入了一系列不同质量
的５Ａ分子筛（０．１、０．２、０．３、０．４、０．５、０．６、０．７、
０．８、０．９、１．０ｇ）。图１是加入不同质量５Ａ分子筛
后未被络合的烷烃气相色谱图。图１（ａ）为 ＡＳＥ提
取、柱色谱分离获得的饱和烃色谱图，图１（ｂ）至

图１（ｋ）依次为加入０．１、０．２、０．３、０．４、０．５、０．６、
０．７、０．８、０．９ｇ和１．０ｇ的５Ａ分子筛后未被络合的
烷烃气相色谱图。从图１可以看出，随着５Ａ分子
筛加入量的增加，未被络合的烷烃中正构烷烃量减

少，短链正构烷烃被５Ａ分子筛优先吸附，长链正构
烷烃的络合相对滞后；当５Ａ分子筛加入量为０．５ｇ
时未被络合的长链正构烷烃才明显减少；当５Ａ分
子筛大于 ０．７ｇ时，正构烷烃基本被 ５Ａ分子筛
络合。

图 １　不同质量的分子筛络合正构烷烃效果
Ｆｉｇ．１　Ｇａｓｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆｎａｌｋａｎｅｓｃｏｍｐｌｅｘｅｄｂｙｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ａｍｏｕｎｔｏｆ５Ａｍｏｌｅｃｕｌａｒｓｉｅｖｅｓ

不同分子筛加入量与正构烷烃回收率的关系表

明（图２），当５Ａ分子筛的加入量小于０．７ｇ时，正
构烷烃回收率随５Ａ分子筛的加入量增加而增加；
当５Ａ分子筛的加入量大于０．７ｇ时，正构烷烃回收
率基本不变，说明络合０．２５４ｍｇ正构烷烃的最优分
子筛加入量为０．７ｇ。根据谢曼曼等未发表的数据，
络合０．３４ｍｇ正构烷烃需要 ０．９３ｇ的 ５Ａ分子筛
量，络合正构烷烃的最优分子筛加入量呈线性关系。

络合ｘｍｇ的正构烷烃，需加入２．７５ｘｇ分子筛。
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图 ２　不同加入量分子筛与正构烷烃回收率的关系
Ｆｉｇ．２　Ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｂｅｔｗｅｅｎａｍｏｕｎｔｏｆｍｏｌｅｃｕｌａｒｓｉｅｖｅａｎｄ

ｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆｎａｌｋａｎｅｓ

２．２　正构烷烃洗脱液的选择
小于分子筛孔径的正构烷烃组分被５Ａ分子筛

吸附在孔穴中，一般采用ＨＦ溶解５Ａ分子筛释放正
构烷烃。Ｇｒｉｃｅ等［１３］采用１２％的环己烷与 ８８％的
正戊烷混合溶剂洗脱正构烷烃效果最优，在洗脱过

程中，正戊烷将分子筛内的正构烷烃置换出来，加入

一定比例的环己烷来提高洗脱液的沸点［１３］，提高洗

脱效率。本文实验采用正戊烷与环己烷的体积比为

０∶１００、３∶９７、５∶９５、８∶９２、１０∶９０和２０∶８０，不同
比例的正戊烷－环己烷混合溶剂一次洗脱和二次洗
脱正构烷烃的累加回收率如图２所示（图２中环己
烷与正戊烷的体积比依次为 ０∶１００、３∶９７、５∶９５、
８∶９２、１０∶９０、２０∶８０）。

由图３可以看出，二次洗脱整体上比一次洗脱
回收率高；碳链长度小于１８的正构烷烃回收率低；
碳链长度大于和等于 １８的正构烷烃回收率较高。
与Ｇｒｉｃｅ等［１３］实验结果相比，该回收率较低，一方面

可能因为Ｇｒｉｃｅ等使用的样品量较大，为１０ｍｇ饱和
石油烃，而我们的样品为微量；另一方面可能因为

Ｇｒｉｃｅ等在实验过程中采取冷凝回流方法，避免了蒸
发损失，而本文正构烷烃在加热过程中损失，其他处

理如氮吹浓缩过程可能会降低碳链长度小于１８的
正构烷烃的回收率。不同比例的洗脱液条件下的正

构烷烃回收率存在明显差别，当洗脱液为正戊烷，正

构烷烃回收率总体偏低，当混合溶剂中正戊烷与环

己烷体积比大于８∶９２时，正构烷烃回收率相对较
高且相对稳定，与不同比例的环己烷、正戊烷回流提

取分子筛吸附石油饱和烷烃馏分中的正构烷烃［１３］

的规律一致，但环己烷与正戊烷的最优比例与Ｇｒｉｃｅ
等［１３］的结果略有差别，可能是与实验选用的分子筛

品牌和批次有关。本文选择的混合洗脱液环己烷－
正戊烷体积比为９∶９１。

优化后的５Ａ分子筛络合洗脱正构烷烃方法是根
据饱和烷烃馏分中正构烷烃的量添加５Ａ分子筛，加入
５Ａ分子筛与需络合正构烷烃的质量比是２．７６ｇ／ｍｇ，
８０℃加热２４ｈ络合正构烷烃后，用环己烷－正戊烷混
合溶剂（体积比９∶９１）在８５℃下洗脱分子筛中的正构
烷烃２次，合并洗脱液，浓缩定容后上机测定。

图 ３　正构烷烃在不同比例洗脱液条件下的回收率
Ｆｉｇ．３　 Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｏｆｎａｌｋａｎｅｓｗｉｔｈｅｌｕｔｉｎｇｓｏｌｕｔｉｏｎｓｏｆ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｐｒｏｐｏｒｔｉｏｎ

２．３　５Ａ分子筛络合洗脱正构烷烃方法的精密度
　　土壤样品平行６次分析，正构烷烃的络合洗脱回
收率为４４％～７２％，精密度为４％～８％，低于大样量
石油样品的回收率，方法优化后分析正构烷烃单体碳

同位素分析精度为０．０４‰～０．３８‰（１σ，见表１）。采
用５Ａ分子筛络合，环己烷－正戊烷混合溶剂洗脱正
构烷烃的回收率与５Ａ分子筛络合－ＨＦ溶解－萃取
法的回收率和单体碳同位素分析精度［１１］相似。
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表 １　正构烷烃的络合洗脱回收率、精密度及正构烷烃单体碳同位素分析精度
Ｔａｂｌｅ１　Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓａｎｄｐｒｅｃｉｓｉｏｎｓｏｆｎａｌｋａｎｅｓａｆｔｅｒｃｏｍｐｌｅｘａｔｉｏｎａｎｄｅｌｕｔｉｏｎ，ａｎｄａｃｃｕｒａｃｙｏｆｎａｌｋａｎｅｓｃａｒｂｏｎｉｓｏｔｏｐｅａｎａｌｙｓｉｓ

目标物
正构烷烃的络合洗脱回收率／％

１ ２ ３ ４ ５ ６ 平均值 ＲＳＤ

正构烷烃的δ１３Ｃ／‰

１ ２ ３ ４ ５ ６ 平均值 ＲＳＤ（１σ）

Ｃ１７ ７２ ５６ ５６ ７１ ６６ ５５ ６３ ８ －２７．９４ －２８．２５ －２８．０１ －２８．４１ －２８．４８ －２８．２０ －２８．２２ ０．２１
Ｃ１８ ８０ ６７ ６７ ７６ ７４ ６５ ７２ ６ －２８．２３ －２８．４１ －２８．１５ －２８．３４ －２８．００ －２８．３５ －２８．２５ ０．１５
Ｃ１９ ７９ ６９ ７０ ７４ ７４ ６７ ７２ ５ －２７．８８ －２８．２４ －２８．６３ －２８．４３ －２８．２９ －２８．３５ －２８．３０ ０．２５
Ｃ２０ ７９ ７０ ７１ ７３ ７４ ６７ ７２ ４ －２８．００ －２８．１８ －２７．９１ －２８．２２ －２８．１８ －２８．０３ －２８．０９ ０．１３
Ｃ２１ ７７ ６８ ６９ ７１ ７２ ６５ ７０ ４ －２８．８９ －２８．７１ －２９．４３ －２９．２２ －２９．１６ －２９．３２ －２９．１２ ０．２７
Ｃ２２ ６１ ５４ ５２ ５５ ５６ ５０ ５５ ４ －２８．６３ －２９．１９ －２８．４８ －２８．７５ －２８．７５ －２８．７２ －２８．７５ ０．２４
Ｃ２３ ７２ ６４ ６２ ６４ ６５ ５８ ６４ ５ －２９．８１ －２９．６２ －３０．０４ －２９．６６ －２９．７４ －２９．６５ －２９．７５ ０．１６
Ｃ２４ ６８ ６０ ５７ ６０ ６０ ５３ ６０ ５ －２９．４０ －２９．１７ －２９．０２ －２９．１５ －２９．２５ －２９．３９ －２９．２３ ０．１５
Ｃ２５ ５８ ５２ ４８ ４９ ５１ ４５ ５０ ４ －３０．４３ －３０．７８ －３０．５５ －３０．４４ －３０．７８ －３０．５４ －３０．５９ ０．１６
Ｃ２６ ６４ ５９ ５３ ５３ ５６ ４９ ５６ ５ －２９．７８ －２９．７５ －２９．７０ －３０．３０ －２９．１１ －３０．０２ －２９．７７ ０．４０
Ｃ２７ ５９ ５５ ４９ ５０ ５２ ４６ ５２ ５ －３０．８５ －３０．８２ －３０．８８ －３０．７８ －３０．８１ －３０．８１ －３０．８２ ０．０４
Ｃ２８ ６３ ６０ ５３ ５２ ５５ ４９ ５５ ５ －３０．０６ －２９．９６ －２９．７８ －３０．８６ －３０．３０ －３０．３１ －３０．２１ ０．３８
Ｃ２９ ５４ ５０ ４３ ４４ ４６ ４１ ４６ ５ －３１．２２ －３１．０８ －３１．１５ －３１．１６ －３１．１１ －３１．０７ －３１．１３ ０．０５
Ｃ３０ ６０ ５９ ５２ ４９ ５２ ４６ ５３ ６ －２９．９８ －２９．２４ －２９．１７ －２８．９９ －２９．４２ －２９．５４ －２９．３９ ０．３５
Ｃ３１ ５１ ４８ ４２ ４２ ４４ ３９ ４４ ５ －３１．４４ －３１．４５ －３１．４９ －３１．６８ －３１．２５ －３１．４１ －３１．４５ ０．１４
Ｃ３３ ６８ ６６ ５７ ５６ ５９ ５２ ６０ ６ －３１．２４ －３０．４９ －３０．８３ －３１．１３ －３０．９３ －３１．０８ －３０．９５ ０．２７

表 ２　实际土壤样品中正构烷烃含量及单体的δ１３Ｃ分析结果
Ｔａｂｌｅ２　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｎａｌｋａｎｅｓｉｎｐｒａｃｔｉｃａｌｓｏｉｌｓａｍｐｌｅｓａｎｄｓｐｅｃｉｆｉｃｃａｒｂｏｎｉｓｏｔｏｐｅｖａｌｕｅｓ

目标物
正构烷烃的含量ｗＢ／（μｇ·ｇ－１）

样品１ 样品２ 样品３ 样品４ 样品５

正构烷烃单体的δ１３Ｃ分析结果／‰①

样品１ 样品２ 样品３ 样品４ 样品５

Ｃ１７ １．０ ２．３ １．２ ２．４ ６．８ －３０．６４ －２９．７０ －３６．４０ －３３．８２ －３０．３３
Ｃ１８ ２．２ １．８ １．６ ２．２ ８．２ －３０．３４ －２８．７０ －２８．６３ －２７．１８ －２８．９９
Ｃ１９ ２．０ １．６ ２．１ ２．５ ８．２ －２９．８８ －３０．４１ －３０．４６ －２９．４１ －２９．４７
Ｃ２０ ２．６ ６．１ １．９ ２．３ ８．１ －３０．２２ －３２．４９ －３０．４３ －２９．３１ －３０．４５
Ｃ２１ ２．４ １．５ ２．５ ２．５ ７．３ －２９．５９ －３０．３９ －３１．５５ －２８．８５ －２９．９９
Ｃ２２ ２．５ １．５ ２．４ ２．８ ６．４ －３１．６４ －３３．５１ －３２．７１ －３１．８７ －３０．０２
Ｃ２３ ３．４ １．７ ３．６ ３．８ ６．２ －３０．１９ －３１．３２ －３１．５３ －３０．４３ －３０．１３
Ｃ２４ ３．４ １．４ ３．８ ４．６ ６．０ －３０．１９ －３０．６２ －３０．８５ －３０．４３ －２９．７９
Ｃ２５ ５．９ ２．６ ６．５ ５．１ １０．７ －３１．４８ －３０．７７ －３１．１２ －３１．６７ －２８．７１
Ｃ２６ ３．６ １．５ ５．９ ３．６ ５．４ －３３．０７ －３０．７６ －３０．８３ －３４．４５ －２８．２５
Ｃ２７ ９．８ １１．９ １１．９ ２５．８ １１．４ －３１．３５ －３０．５０ －３０．８８ －３２．３５ －２７．７４
Ｃ２８ ３．２ １．６ ４．５ ４．０ ４．９ －３１．２７ －２９．７２ －３０．８３ －３０．２５ －２７．２１
Ｃ２９ １１．０ ４．４ ５．３ ２１．３ １６．２ －３１．４４ －２７．９６ －２９．１５ －３２．５０ －２７．９６
Ｃ３０ ２．８ １．７ ２．１ ３．４ ３．７ －３１．２４ －２８．３５ －３０．１０ －３０．２０ －２９．５１
Ｃ３１ １０．６ ３．８ ４．０ １９．５ １４．４ －３２．８０ －３２．２１ －２２．３９ －３４．２５ －３０．２９
Ｃ３２ ２．６ １．４ １．７ ２．３ ３．５ －２９．５３ －３１．２０ －３７．１４ －４０．５８ －２９．９７
Ｃ３３ ２．８ １．４ １．７ ７．４ ４．８ －３１．３６ －２９．０７ －３０．０５ －３４．７４ －２８．６９
Ｃ３４ １．６ １．１ ０．４ ０．６ ２．０ － －１１．８７ －２８．１８ － －２７．５７
Ｃ３５ １．１ ６．０ ３．０ １０．１ １．４ － －３０．５９ －２９．９２ －３１．２７ －３０．８１

① 样品采集区附近存在槭树和车前草类植物，可能是土壤中某些正构烷烃单体碳同位素偏负［１７－１８］的原因。

３　加油站附近土壤正构烷烃单体碳同位素分析
按优化后的实验条件，对加油站附近实际土壤

样品经ＡＳＥ萃取－硅胶柱色谱分离５Ａ分子筛络合
净化，用ＧＣ－ＦＩＤ测定样品中正构烷烃含量，ＧＣ－

Ｃ－ＩＲＭＳ分析样品中正构烷烃单体碳同位素组成。
　　采自加油站附近的样品由于受到汽油、柴油等物
质的污染，样品中支链烷烃、环烷烃含量非常高，经过

简单的硅胶柱色谱净化，未分峰（ＵＣＭ峰）非常显著
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（图４），采用５Ａ分子筛净化方法后，获得良好的净化
效果，ＵＣＭ峰基本消除，达到了正构烷烃单体碳同位
素分析的要求。实际样品分析结果见表２。

图 ４　实际土壤样品用５Ａ分子筛络合前后色谱图
Ｆｉｇ．４　Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆｐｒａｃｔｉｃａｌｓｏｉｌｓａｍｐｌｅｓｂｅｆｏｒｅａｎｄａｆｔｅｒ

ｔｒｅａｔｅｄｂｙ５Ａｍｏｌｅｃｕｌａｒｓｉｅｖｅ

４　结语
采用５Ａ分子筛络合，环己烷 －正戊烷混合溶

剂洗脱，用气相色谱法测定正构烷烃含量，

ＧＣ－Ｃ－ＩＲＭＳ法测定土壤样品中正构烷烃单体碳
同位素，正构烷烃的络合洗脱回收率为 ４４％ ～
７２％，精密度为４％ ～８％；正构烷烃单体碳同位素
分析精度为０．０４‰ ～０．３８‰（１σ）。该方法省略了
ＨＦ溶解和其后的萃取步骤，易于操作，回收率较高、
稳定，同位素测量精度高，适合实际土壤和高石油烃

污染区土壤中正构烷烃单体的碳同位素分析。

致谢：感谢国家地质实验测试中心李丽、刘艳和王晓

华等同志在工作中给予的帮助。
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