
Advances in Geosciences 地球科学前沿, 2020, 10(3), 226-231 
Published Online March 2020 in Hans. http://www.hanspub.org/journal/ag 
https://doi.org/10.12677/ag.2020.103020    

文章引用: 杨柳, 刘斯文, 谢曼曼. 5A 分子筛络合低含量正构烷烃湖泊沉积物的方法优化[J]. 地球科学前沿, 2020, 
10(3): 226-231. DOI: 10.12677/ag.2020.103020 

 
 

Optimization the Complexing Method with 
5A Molecular Sieve for Low Content 
n-Alkanes in the Lake Sediment 

Liu Yang1,2, Siwen Liu1,3, Manman Xie1 
1National Research Center for Geoanalys, Beijing 
2China University of Geosciences (Beijing), Beijing 
3Key Laboratory of Ecological Geochemistry, Ministry of Natural Resources, Beijing 

 
 
Received: Mar. 5th, 2020; accepted: Mar. 19th, 2020; published: Mar. 26th, 2020 

 
 

 
Abstract 
The classical method of 5A molecular sieve for absorbing mixed solvents to elute n-alkanes is 
suitable for samples with medium to high content levels of n-alkanes, but the content of n-alkanes 
in the desert lake sediment core is lower than that from general lake sediments. The recovery rate 
of samples with medium to high content levels content complexed and eluted by the classical 5A 
molecular sieve method is only 0% - 32.86%. In this article, we optimize the classical 5A molecular 
sieve adsorption mixed solvent elution method, specifically: adding a low content of mother liquor 
and the corresponding amount of molecular sieve into a sealable glass bottle to complex n-alkanes 
with cyclohexane. Liquid level in sealable glass bottle reduced from 2 cm to 1 cm. The optimized 
method can obtain 93.96% - 100% complex recovery rate. 
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摘  要 

传统5A分子筛吸附混合溶剂洗脱正构烷烃的方法适用于正构烷烃含量中–高水平的湖泊沉积物样品，而

沙漠湖泊岩芯样品中正构烷烃含量远低于一般湖泊沉积物。此类样品用传统的5A分子筛方法络合洗脱，

正构烷烃的回收率仅为0%~32.86%。本文对已有的5A分子筛吸附混合溶剂洗脱方法进行优化，具体为：

将低含量母液和对应量分子筛加入可密封玻璃瓶中后用环己烷对正构烷烃进行络合，可密封玻璃瓶中的

液面高度由原先的2 cm降低至1 cm。优化后的方法可获得93.96%~100%的络合回收率。 
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1. 引言 

正构烷烃(n-alkane)是一种只含碳、氢元素且不含其他元素和官能团的有机物。湖泊沉积物中广泛保

存的正构烷烃主要来自于湖泊及周边的高等植物、藻类等生物，随着生物死亡不断堆积且在漫长的地质

岁月里内难以降解，正构烷烃参数(如 CPI、ACL 等)对于沉积物的有机质来源具有很好的指示意义，对

古植被历史恢复与古环境重建具有明确的指示意义[1] [2] [3] [4]。19 世纪晚期位于美国西部的两个更新世

洪积湖首先开始被研究，随后学者们又对位于内华达州西部的 Lahontan 湖和犹他州的 Bonneville 湖也进

行了深入研究[5]。利用沉积物中的正构烷烃指示晚更新世、末次冰期、冰后期、早全新世、中全新世、

晚全新世、小冰期和 20 世纪暖期的气候变化规律在近几十年里成为国内外研究的热点。Trevor 等[6]通过

对青藏高原希门错湖泊沉积物中正构烷烃 ACL 的研究发现，这一指标与青藏高原古温度记录有良好的吻

合关系，尤其是 ACL27-33值对研究区内的温度变化有着灵敏的响应。Sachse 等[7]发现利用正构烷烃同系

物分布特征可以有效示踪湖泊沉积物中有机质的来源。Chu 等[8]的研究发现对于 C3 为主的地区而言，湖

泊沉积物中长链正构烷烃 δ13C 的变化主要反映区域的干湿变化；匡欢传等[9]发现正构烷烃的单体氢同位

素与源水的分馏稳定(−160‰)，对各种环境参数更敏感，在记录湖泊沉积物中正构烷烃氢源同位素组成

方面潜力很大。 
沙漠湖泊沉积物作为极端干旱条件下的气候环境记录体，保存了正构烷烃的记录，其对于恢复、重

建沙漠古气候演化和古环境重建具有重要的意义。沙漠湖泊岩芯中的正构烷烃相对其他类型湖泊含量极

低，如内蒙古巴丹吉林沙漠湖泊沉积物(MZK)中正构烷烃的含量范围在 0.40~2.12 μg/g，平均值为 1.51 μg/g 
(n = 209 件)，远低于西藏纳木错湖芯[10] (8.4~27.0 µg/g)、湛江湖光岩玛珥湖[11] (8.4~27.0 µg/g)、青藏高

原克鲁克湖泊[3] (2.0~188.55 µg/g)等。张逐月等[12]探讨了中–高含量正构烷烃样品(该文章以加油站附

近表层土壤样品为例)需要加入的分子筛质量及实验条件，并未针对低含量正构烷烃沉积物做过验证。作

Open Access

https://doi.org/10.12677/ag.2020.103020
http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/


杨柳 等 
 

 
DOI: 10.12677/ag.2020.103020 228 地球科学前沿 
 

者按照张逐月等[12]的方法尝试开展了内蒙古巴丹吉林沙漠湖泊岩芯(MZK)中的 20 个样品，结果发现样

品中的正构烷烃回收率仅在 32.86%，很难达到测定单体同位素的标准。如何更好的络合样品中正构烷烃

亟需开展前处理方法优化研究。本文在张逐月等[12]的研究基础上选取低正构烷烃总量的样品进行实验流

程优化，使之能够达到较高的络合回收率。 

2. 实验部分 

为获得真实可靠的结果，需将沉积物中的异构烷烃组分分离出去，该方法对样品前处理有较高的要

求，以减少样品中不同结构有机物之间的相互影响[13] [14] [15] [16]。5A 分子筛吸附法[17] [18] [19] [20]
是目前应用最为广泛的分离方法。5A 分子筛是一种可以吸附小于它本身孔径(0.5 nm)的其他分子(如正构

烷烃、氯乙烷等)且不改变分子性质的强极性吸附剂。利用分子筛的吸附性质在加热的条件下可以将正构

烷烃络合进分子筛，把其它成分留在分子筛外从而获得高纯度的正构烷烃组分[21] [22]。 

2.1. 仪器和耗材 

本文实验在国家地质实验测试中心稳定同位素实验室完成，所使用的仪器和耗材如下： 
GC-2010 气相色谱仪(日本岛津)； 
ASE350：(美国 Dionex 公司)； 
EG20A plus 电热板(北京莱伯泰科仪器有限公司)； 
载气：含量高于 99.99%的高纯度氮气和氦气(北京市北温气体制造厂)。 

2.2. 主要试剂 

本文实验使用的主要试剂如下： 
甲醇、二氯甲烷、正己烷、正戊烷、环己烷：优级纯(Fisher 公司)；C7~C40 正构烷烃混合标准(美国

Sigma 公司)；硅胶柱：Silica gel 60，德国 Merck 公司。 

2.3. 气相色谱分析条件 

本文实验所用气相色谱(GC)分析参数与张逐月等[12]相同，具体如下： 
柱箱的起始温度为 80 摄氏度，以每分钟 6 摄氏度的升温速率升至 320 摄氏度后平衡 1 分钟，此过程共

计 45 分钟。不分流进样，氢火焰离子检测器温度为 330℃；使用 C7~C40的正构烷烃标准采用外标法定量。 

2.4. 样品来源 

从浓度分别为 10 ppm、11.7 ppm、11.3 ppm 的 C24、C28、C32 母液中取出的不同量的样品 24 件以及

巴丹吉林沙漠湖泊岩芯(MZK)中的样品 20 件。 

2.5. 样品分析 

2.5.1. 5A 分子筛络合  
取不同量母液于可密封玻璃瓶中，加入相对应量的活化好的 5A 分子筛(每 1 mg 正构烷烃加入 2.75 g

的分子筛[12])，往瓶中加入环己烷，至瓶中液面为不同高度(1 cm、2 cm、0.5 cm)，设置不同实验条件下

共 24 件样品。样品在加热板上 80℃加热 24 h 后吸出玻璃瓶中溶剂并用环己烷冲洗分子筛表面，此步骤

重复三次。分子筛保留在玻璃瓶中备用，气相色谱检测出未被络合进分子筛的正构烷烃含量。 

2.5.2. 5A 分子筛洗脱与分析  
向络合后的可密封玻璃瓶中加入 91:9 正戊烷和环己烷的混合溶液至液面高度为 4 cm，85℃加热 8 h 
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[12]，经过两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。本实验的回收率等于样品

经 5A 分子筛络合洗脱之后所得的正构烷烃总量除以样品中正构烷烃的总量。 
试验中的 24 个样品条件分别为： 
① 0.5 ml 母液(含有正构烷烃共 16.5 μg)3 个，1 cm 络合，样品编号为 1、2、3； 
② 0.25 ml 母液(含有正构烷烃共 8.25 μg)3 个，1 cm 络合，样品编号为 4、5、6； 
③ 0.1 ml 母液(含有正构烷烃共 3.3 μg)3 个，1 cm 络合，样品编号为 7、8、9； 
④ 0.5 ml 母液 3 个，2 cm 络合，样品编号为 10、11、12； 
⑤ 0.5 ml 母液 3 个，0.5 cm 络合，样品编号为 13、14、15； 
⑥ 0.25 ml 母液 3 个，0.5 cm 络合，样品编号为 16、17、18； 
⑦ 0.1 ml 母液 3 个，0.5 cm 络合，样品编号为 19、20、21； 
⑧ 0.5 ml 浓度为 1 ppm 的 C7~C40标准溶液(含有正构烷烃共 17 μg)，0.5 cm 络合，样品编号为 22、

23、24。 

3. 结果与讨论 

3.1. 5A 分子筛络合 

按照每 1 mg 的正构烷烃加入 2.75 g 的分子筛计算[12]，0.5 ml 母液、0.25 ml 母液、0.1 ml 母液、0.5 ml
浓度为 1 ppm 的 C7~C40标准溶液需要加入分子筛的质量分别为：0.0454 g、0.0227 g、0.0091 g、0.0468 g。
图 1 为样品未被络合进分子筛百分比及络合洗脱后的回收率对比图。表 1 为样品未被络合进分子筛百分比

及络合洗脱后的回收率。 
 

 
Figure 1. Comparison of samples uncomplexed into molecular sieve and recovery rates after complexation and elution 
图 1. 样品未被络合进分子筛百分比及络合洗脱后的回收率对比图 

 
实验结果显示当样品按张逐月等[12]的方法加入 2 cm 高度的环己烷时样品中的正构烷烃络合效果均不

理想，接近一半的样品不能被络合进分子筛，但是将环己烷页面调整至 1 cm 或 0.5 cm 时设置的几组低含

量母液均可以达到较好的络合效果。但从络合洗脱整体来看，1 cm 的液面可以获得更高的回收率(表 1)，
其中 C24的回收率高于 C28又高于 C32。推测这种情况可能是由于液面偏高，正构烷烃挥发量少，可密封玻

璃瓶瓶壁上还有少量正构烷烃残留，洗脱时又重新溶解于溶剂中。 
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Table 1. Percent of the sample not complexed into molecular sieve and recovery rate after complexation and elution 
表 1. 样品未被络合进分子筛百分比及络合洗脱后的回收率 

正构烷烃(%) 
样品编号 C24 剩余 C24 回收率  C28 剩余 C28 回收率 C32 剩余 C32 回收率 

1 0 24.19 0 22.32 0 7.87 

2 0 25.59 0 23.67 0 8.32 

3 6.04 11.38 6.00 13.14 2.74 5.26 

4 9.22 6.69 9.70 6.24 4.36 2.32 

5 4.14 6.12 4.16 6.37 1.27 3.08 

6 7.76 5.32 7.51 4.64 2.38 1.78 

7 11.67 0 11.55 0 5.75 0 

8 11.75 0 11.07 0 4.66 0 

9 11.83 0 10.66 0 4.35 0 

10 48.51 3.54 52.94 4.11 25.52 2.34 

11 42.75 6.21 43.76 5.83 14.98 3.26 

12 39.86 5.00 40.75 5.66 13.23 3.31 

13 0 23.42 0 17.77 0 4.9 

14 0 24.42 0 18.79 0 4.83 

15 0 23.26 0 18.94 0 5.31 

16 0 8.61 0 6.16 0 1.65 

17 0 8.97 0 6.91 0 3.56 

18 0 7.81 0 5.72 0 1.55 

19 0 1.62 0 1.16 0 0.46 

20 3.79 0 2.53 0 0.85 0 

21 0 1.02 0 0.88 0 0.34 

22 0 0 0 0 0 0 

23 0 0 0 0 0 0 

24 0 0 0 0 0 0 

 
将优化过的方法实验结果与之前传统方法测定的 MZK 样品结果(挑选 10 件与母液含量相近的样品)

对比发现，按照张逐月等[12]方法样品中有 21.47%~66.43%的正构烷烃未被络合进分子筛，优化过的方法

仅有 0%~6.04%未被络合，络合回收率达到了 93.96%~100%。 

3.2. 5A 分子筛洗脱 

张逐月等[12]的洗脱方法是将 91:9 的正戊烷与环己烷的混合溶液加入装有络合好的分子筛的可密封

玻璃瓶至液面高度为 4 cm，85℃加热 8 h (此过程重复两次可获得较好的洗脱效果)，此流程已经较为成熟

无需再改进。由于回收率本身与正构烷烃总量呈正相关关系，样品的正构烷烃总量越低其回收率也越低。 

4. 结语 

本文在张逐月等[12]的5A分子筛络合正构烷烃方法基础上针对低含量的正构烷烃样品进行了方法优

化实验，实验结果表明通过调整分子筛络合时的液面高度可以极大提高正构烷烃的回收率，当液面高度

为 1 cm 或 0.5 cm 都可达到较好的效果，甚至 0.5 cm 时的络合效果更好。但综合络合和洗脱两个流程整

体来看，1 cm 的液面可以使样品回收率达到最高，不同链长正构烷烃回收率从高到低依次为 C24 > C28 > 
C32。优化后的方法处理巴丹吉林沙漠湖泊等的低含量正构烷烃样品获得了理想的络合回收率。 
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