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� � 用红外分光光度法测定样品中石油类时, 四氯

化碳 ( CC l4 )的纯度对测定结果有影响, 必须先提

纯 CC l4,使其纯度满足方法要求。常用的提纯方

法有吸附法、水浴蒸馏法、混合精制法和酸化法,但

这些提纯方法成本高, 效率低, 甚至在提纯过程中

还会引入其他杂质, 先蒸馏 CC l4, 再将蒸馏后的

CC l4利用活性炭吸附,是精制 CC l4的好方法。

1� 试验

1. 1� 主要试剂与仪器
CC l4 (AR );活性炭 ( AR )。 45 cm � 5 cm色层

分析柱; 98 - 1- C型数字控温电热套; JDS- 106

型红外分光测油仪。

1. 2� 试验内容

1. 2. 1� CC l4蒸馏

先将约 2 000 mL的 CC l4倒入蒸馏瓶中,放入

几粒沸石, 再将数字控温电热套的控温设置为

81 � (该试验所用沸点是 77 � 左右, 视当地气压

及 CC l4 质量决定 ) , 然后接通电源。当温度达

74 � 时, 冷凝管中开始有 CC l4析出, 此后随着温

度的继续升高, CC l4的精制速度会加快, 当温度达

77 � 时, 蒸馏瓶中 CC l4开始沸腾, 至此一直稳定

在 77 � ~ 81 � 之间 (由于蒸馏瓶中的 CC l4杂质成

分随着蒸馏过程一直在改变, 所以在蒸馏过程中,

特别是在蒸馏后期, CC l4的沸点一直在升高 )。约

45 m in后,蒸馏瓶中的 CC l4大约剩余 200mL, 此时

关掉电源, 停止加热。预留约 100 mL的 CC l4待

测,然后将剩余的 CC l4再次倒入蒸馏瓶进行二次

蒸馏。此次蒸馏时,要使蒸馏瓶中的温度一直保持

在 77 � 以下,并在蒸馏瓶中 CC l4剩余量 > 500mL

时停止加热, 待冷凝管中无 CC l4析出时, 将 CC l4

取出分装至两个预先准备好的 1 000 mL棕色瓶

中, 1份待测,另 1份 (装满 )继续以下操作。

1. 2. 2� 活性炭吸附

( 1)活性炭用 � = 200mm, D = 2mm的筛子筛

分,再将经过筛分的活性炭倒入色层分析柱中;

( 2)将经过蒸馏的 CC l4倒入色层分析柱吸附,

约 30m in后,放出 CC l4 (若需更纯的 CC l4,可适当延

长吸附时间 ) ,继续将剩余 CC l4倒入色层分析柱吸

附,如此反复操作,直至蒸馏好的 CC l4全部吸附完。

1. 2. 3� 测定

( 1)对比测定。先用合格的 CC l4建立平台,并

在此平台下,对经过 1次、2次蒸馏和活性炭吸附

的 CC l4分别进行窄范围 ( 3. 28 �m ~ 3. 44 �m)和

宽范围 ( 3. 2 �m~ 3. 55 �m)测量。

( 2)直接测定。将以上 3种 CC l4 在波长

3. 2 �m ~ 3. 55 �m 之间扫描, 建立平台。从得到

的曲线走向和形状可以看出, 1次蒸馏与 2次蒸馏

的平台曲线很相近, 虽然 1次蒸馏的曲线略显粗

糙,但经过吸附的 CC l4已基本达到要求。

1. 2. 4� 对比试验
利用吸附法纯化同一批次的 CC l4。将 CC l4倒

入一装满活性炭的色层分析柱吸附, 30 m in后,放

出约 50 mL的 CC l4待测, 2 h后, 再放出约 50 mL

的 CC l4待测, 6 h后, 将剩余的 CC l4全部放出。

2� 分析与讨论

在同一平台下, 经过蒸馏与未经过蒸馏的

CC l4宽范围测量图形见图 1。

� � 图 1 ( a)可见,未处理的 CC l4含杂质较多,如

果将其直接用于水样萃取会污染样品,使测定结果

偏低。图 1( b)和图 1( c)表明,在宽范围测量时,

经过 1次、2次蒸馏的 CC l4中的含油浓度均为零,

但扫描时发现,经过蒸馏的 CC l4在波长 3. 245 �m
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( a) � 未蒸馏 � � � � � � � � � ( b) � 1次蒸馏 � � � � � � � � � ( c) � 2次蒸馏

图 1� 经过蒸馏与未经过蒸馏的 CC l4宽范围测量图形比较

（波数为 3 080 cm
- 1

)和波长 3. 280 �m (波数为

3 050 cm
- 1

)附近仍然存在相同的吸收峰, 表明经

过 1次、2次蒸馏的 CC l4中还是含有杂质,并且所

含杂质和含量一样,说明在 77 � ~ 81 � 时蒸馏出

来的物质组成相近,与处理前的 CC l4在该波段范围

扫描时的图形相近。用经过蒸馏、蒸馏 +吸附处理

的 CC l4建立平台测得的图形见图 2,其中图 2( c)是

CC l4的标准图形 (吉林市北光分析仪器厂给出 )。

( a) � 蒸馏 (平台 ) � � � � � � ( b) � 蒸馏 +吸附 (平台 ) � � � � � � ( c) � 标准图形 (平台 )

图 1� 经过蒸馏处理的 CC l
4
与标准图形比较

� � 比较图 2( a)与图 2( c) ,可以看出经过蒸馏处

理的 CC l4图形比标准图形光滑,但在波长 3. 245 �m

(波数为 3 080 cm
- 1

)处的锐峰, 说明蒸馏后的

CC l4还是含有杂质。图 2 ( a)、2( c)表明, 经过蒸

馏 +吸附处理的 CC l4图形与标准图形基本一致。

经过不同时间吸附的 CC l4在同一平台下进行

宽范围测定的结果见表 1。

3� 结论

蒸馏方式能快速精制 CC l4 , 但只能对波长在

表 1� 经过不同时间吸附的 CC l
4
中石油类浓度

吸附时间 t /h 未吸附 0. 5 2 6

测定值 �/ ( mg� L- 1 ) 7. 004 8 0. 900 4 0. 160 4 0

3. 28 �m ~ 3. 44 �m范围内的杂质具有较好的去

除效果,对其他波长范围内的杂质作用不大, 用活

性炭吸附能弥补单纯蒸馏的不足, 能高效去除这些

波长范围内的杂质。在蒸馏时, 温度控制在 77 �

~ 81 � 之间得到的馏分基本上一样, 故蒸馏时只

要保证温度不超过 81 � 即可。
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