
!""# 年 $ 月

!"#$ !""#
色 谱

!"#$%&% ’()*$+, (- !"*(.+/(0*+1"2
%&#’ !% (&’ &

&$# ’ &#(

收稿日期：!""$ ))! )!*
通讯联系人：杨永坛，博士，高级工程师 ’ *+#：（")"）#!(%#*$%，,)-./#：$.01$&012.0+ $.3&&’ 4&-’ 40’
’本文的英文电子版由 ,#5+6/+7 出版社在 84/+04+9/7+42 上出版（322:：; ; <<<’ 54/+04+=/7+42’ 4&- ; 54/+04+ ; >&"70.# ; )#$!!",*）’

催化柴油中含氮化合物类型分布的气相色谱分析方法
’

杨永坛

（ 中国石油化工股份有限公司石油化工科学研究院，北京 )"""#(）

摘要：建立了催化柴油馏分中各种含氮化合物类型分布的气相色谱 )氮化学发光检测分析方法，考察了色谱条件对

各种含氮化合物分离的影响。采用 ?#!@( 柱富集催化柴油中的含氮化合物，辅以气相色谱 )质谱检测器以及部分含

氮化合物标准样品对某催化柴油中的 #" 多个含氮化合物进行了定性（ 或 归 类）。以 !，!)二 甲 基 苯 胺、三 丁 基 胺、

喹啉、吲哚、咔唑作为标准样品，考察了各种含氮化合物在氮化学发光检测器上的响应，以吲哚为参照，各含氮化合

物的相对响应因子为 "- *$ ’ )- "$，表明 含 氮 化 合 物 的 响 应 与 其 类 型 无 关。氮 的 质 量 浓 度 在 )- " ’ %"" -1 ; A 范 围

内，含氮化合物的峰面积与质量浓度有良好的线性响应，线性相关系数达 "- **#。催化柴油中几种含 氮 化 合 物（ 吲

哚、B! )吲哚、咔唑、) )甲基咔唑、)，# )二甲基咔唑）含量测定值的相对标准偏差均小于 #C。当信噪比（ " # !）为 ( 时，

测得咔唑氮的检出限为 )- " -1 ; A。苯胺、喹啉、吲哚、咔唑等 & 种含氮化合物的加标回收率为 #*- ,C ’ **- #C。该

方法可用于不同来源和不同加工工艺的柴油馏分中各种含氮化合物类型分布的研究。
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. . 催 化 柴 油 中 的 氮 含 量 一 般 在 !" ’ ) """ -1 ; A
之间。由于柴油中高含量的氮会引起柴油颜色的变

化，增加燃烧过程中氮氧化物的排放，易引起催化剂

中毒等，因此降低柴油中的氮含量非常关键。结合

催化柴油脱硫、脱氮工作的需要，建立柴油馏分中各

种含氮化合物的定性及定量方法，进一步研究不同

来源及不同加工工艺的柴油馏分中各种含氮化合物

的分布，为加氢脱硫、脱氮催化剂和相关工艺的研究

与开发提供基础数据具有重要的意义［)］。

. . 采用气相色谱并结合选择性检测器是测定催化
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柴油中各种含氮化合物分布的最有效方法之一。杨

永坛等［#］采用气相色 谱!原 子 发 射 光 谱 检 测 器 开 展

过相关工作，但仪器稳定时间长。气相色谱!氮化学

发光检测器（"#!$#%）［$ % &］是近几年发展起来的一

种新的色谱检测技术，具有对氮的线性响应及氮的

响应不随含氮化合物的结构而变化的优点。国内已

有采用气相色谱!硫化学发光检测器测定汽油、柴油

馏分中含 硫 化 合 物 类 型 分 布 的 报 道［’，(］，但 尚 未 有

关于柴油馏分中含氮化合物的氮化学发光检测分析

方法及含氮化合物类型分布的报道。本工作借鉴含

硫化合物的硫化学发光分析方法，采用 &’$(（ 甲基

聚硅氧烷）柱 分 离，建 立 了 催 化 柴 油 馏 分 中 含 氮 化

合物的氮化学发光分析方法，考察了各种色谱条件

对柴油中各种含氮化合物分离的影响，对含氮化合

物的色谱分析条件进行了优化。采用柱色谱分离法

对柴油中的含氮化合物进行了富集，辅以气相色谱!
质谱检测器（"#!)*%）并结合标准样品对柴油中的

含氮化合物进行了定性。该方法可用于研究不同来

源及不同加工工艺的柴油馏分中各种含氮化合物的

分布，为柴油的加氢脱硫、脱氮催化剂和相关工艺的

研究提供依据。

!" 实验部分

! ! !" 仪器与试剂

! ! &+ #,-./0 )** !*1232.0 #)) $#%，配 电 子 压 力

控制（ +&#）的 分 流 4 不 分 流 进 样 器（ &+ 公 司，美

国）。(51,267 "# +’(* !)(&) )*%，配 +&# 分流 4 不
分流进样器，电 子 轰 击 源（+8 源）。$8*9 标 准 谱 图

库（(51,267 公司，美国）。所有含氮化合物标准样品

均为分析纯。(,#’$（,** - #** 目，青岛化工厂）。

! ! #" 标准溶液的配制

! ! !，!!二甲基苯胺、三丁基胺、喹啉、吲哚的标准

溶液用含 ,*: 甲苯的异辛烷配制，咔唑的标准溶液

用乙醇配制。

! ! $" 催化柴油中含氮化合物的富集

! ! 参考文献［,*］，采用固相萃取法对柴油中的含

氮化 合 物 进 行 富 集。 采 用 内 填 充 ,** - #** 目

(,#’$ 的玻璃柱富集。使用前，(,#’$ 在 #** ; 下活

化处理 $ <。称取约 #* 5的 (,#’$ ，用正己烷润湿，

采用湿法装柱，填装 (,#’$ 的高度为 "* =>，玻璃柱

长 )* =>，内径 , =>。

! ! 称取约 , 5 某 催 化 柴 油，用 滴 管 从 (,#’$ 柱 的

顶部加入样品，加 入 #) >? 正 己 烷 淋 洗，收 集 正 己

烷淋出液于 ,** >? 锥形瓶内；再加入 )* >? 苯，收

集苯淋出液 于 另 一 个 ,** >? 锥 形 瓶 内；然 后 加 入

&* >? 氯仿（ 含 *. &): 甲醇），并收集其淋出液于又

一个 ,** >? 锥形瓶中。

! ! 用减压蒸馏仪将上述 $ 个锥形瓶中的溶剂蒸发

至近干（ 约 *. ) >?），分别直接转移至 # >? 的色谱

进样瓶中，再分别用微量正己烷、苯、氯仿润洗相应

的锥形瓶 # - $ 遍，将溶剂转移至对应的 # >? 色谱

进样瓶中，在通风橱内放置或通入氮气，使色谱进样

瓶内的溶剂挥发至 *. ) >?，待进样分析用。

! ! %" 实验条件

! ! % ! !" "#!$#% 条件

! ! "# 条件：实验所用分离柱为 &’$( 柱（)* > /
*. #* >> / *. ) !>，美国 &+ 公司），将分离柱直接

接到氮化学发光检测器上。柱温升温程序：初始温

度 ,#* ;，以 ,. ) ; 4 >16 的速率升至 #&* ;，保持

,* >16。 进 样 器 温 度 $** ;。 高 纯 氦 气

（((. ((( (:）为 载 气，恒 流 操 作，流 速 为 *. ’
>? 4 >16。进样量 *. ) !?，分流比 )*0 ,。

! ! $#% 条件：检测波长 #)) 6>，燃烧器温度 ()*
;，氢 气、氧 气 用 净 化 器 净 化，氢 气 流 速 为 )
>? 4 >16，氧气 流 速 为 ,# >? 4 >16。 检 测 器 内 空 气

控制器的压力为 $". ) @&-。数据采集速率为 ) AB。

! ! % ! #" "#!)* 条件

! ! "# 条件：实 验 所 用 分 离 柱 为 聚 甲 基 硅 氧 烷 柱

（+* > / *. #) >> / *. #) !>，美国 CDE 公司），将

分离柱直接接到质谱检测器上。柱温升温程序：初

始温度 ,#* ;，以 ,. ) ; 4 >16 的速率升至 #&* ;，

保 持 ,* >16。 进 样 器 温 度 $$* ;。 高 纯 氦 气

（((. ((( (:）为 载 气，恒 压 操 作，柱 前 压 为 ,#". ,*
@&-。进样量 *. # !?，分流比 )*0 ,。

! ! )*% 条件：检 测 器 温 度 #)* ;，质 量 扫 描 范 围

为 " # $ $$ - ")*，溶剂延迟时间为 & >16。

#" 结果与讨论

# ! !" "#$ 的检测原理

! ! 从色谱柱流出的含氮化合物，在富氧状态下生

成一氧化氮后，由真空泵将其送入到有过量臭氧的

化学反应池 内，臭 氧 与 一 氧 化 氮 反 应（ 发 光 反 应），

在 #)) 6> 发出荧光（ 见 下 列 化 学 反 应 式），用 光 电

倍增管检测化学反应产生的光的强度，从而得到含

氮化合物的信号。

含氮化合物（ 被分析物）1 ’ ())#
$’ 1 A#’ 1 其他产物

$’ 1 ’ ())$ $’# 1 ’# 1 <"（#)) 6>）

# ! #" 分离条件的优化

! ! 以某典型的催化柴油作为试样，考察柱温、升温

速率、进样量对柴油馏分中各种含氮化合物分离的

·(&"·
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影响。柱的初始温度越低，分离度和柱效越高，但分

析时间延长；初始温度为 #!$ !时，各组分得到了较

好的 分 离。 考 察 了 不 同 的 升 温 速 率（ #，#% &，!
! " #$%）的影响。实验结果表明，升温速率低，分离

度大，但分析时间延长；升温速率为 #% & ! " #$% 时，

各种含氮化合物，尤其是在加氢脱氮过程中所关心

的 &! ’咔唑 类 化 合 物 基 本 可 达 基 线 分 离。 在 实 验

中，应根据 柴 油 中 氮 的 含 量 选 择 合 适 的 进 样 体 积。

本文选择进样量 $% & !(，分流比 &$’ #。

! ! "# 不同含氮化合物在氮化学发光检测器上的响

应因子

( ( 在选定的色谱条件下，研究了柴油馏分中常见

的 & 种含氮化合物标准 样 品（!，!’二 甲 基 苯 胺、三

丁胺、喹 啉、吲 哚、咔 唑）在 氮 化 学 发 光 检 测 器 上 的

响应。以配制的测试混合物作为测试样，所有含氮

化合物的峰形对称。测试样中每种含氮化合物的相

对响应因子按下式计算：

" )% )
#% * $ )

# ) * $%

（#）

其中：" )%为被测含氮化合物的相对响应因子，#% 为

以氮计的含氮化合物的浓度，$% 为含氮化合物的峰

面积，# ) 为以氮计的参考含氮化合物的浓度，$ ) 为

参考含氮化合物的峰面积。

( ( 以吲哚为参考，!，!’二甲基苯胺、三丁基胺、喹

啉、咔唑 化 合 物 响 应 因 子 为 $% +, - #% $,，相 对 偏 差

为 . /* - ,*（ 见 表 #）。由 表 # 可 看 出：含 氮 化 合

物在氮化学发光检测器上的响应因子不因含氮化合

物的类型而变化，即响应因子与含氮化合物的类型

无关，因而可利用某一含氮化合物实现柴油馏分中

所有含氮化合物的定量。

! ! $# 催化柴油中含氮化合物的定性

( ( 催化柴油中含氮化合物的定性比催化柴油中含

表 %# 含氮化合物的相对响应因子（! "# ）

$%&’( %# )(’%*+,( "(-./#-( 0%1*/"-（! "# ）0/" 2+,(#

#+*"/2(# 1/3./4#5-

+$,)-./%
0-#1-2%3

&-%0/%,)4,$-%#）"
（#. " (）

5/46
4)/4

" )%
7/84,$9/

3/9$4,$-% " *

:$#/,;<84%$8$%/ /$ = /, 0+0! = " $ = +, . /
>)$#/,;<84%$8$%/ #& = 0# 1/#0 # = $& 2 &
?2$%-8$%/ /, = &, #$/&0 # = $1 2 1
@%3-8/ !0 = 11 0#&& = / # = $$ $
&4)A4B-8/ #& = +& 1!,1 # = $, 2 ,

( #）>;/ 0-%0/%,)4,$-%C -D %$,)-./% 0-#1-2%3C E/)/ 04802’
84,/3 4C %$,)-./%=

硫化合物的定性更复杂，这是由于柴油中的氮含量

通常要比硫含量低一个数量级，且同分异构体的数

目较多（ 如 &! ’咔 唑 可 能 的 异 构 体 有 !$ 种，包 括 1
种乙基和 #" 种二甲基取代的咔唑类化合物），使各

种含氮化合物很难达到基线分离。本文采用 F8!G/

柱富集含氮化合物，并辅以气相色谱’质谱定性。

! ! $ ! %# F8!G/ 柱得到的淋洗液

( ( 采用“# = 1 = #”节的色谱条件分析 F8!G/ 柱得到

的正 己 烷 淋 洗 液、苯 淋 洗 液、氯 仿 淋 洗 液。结 果 表

明：正己烷淋洗液和苯淋洗液中无含氮化合物，氯仿

淋洗液中含有大量的含氮化合物。这表明：含氮化

合物被富集到了氯仿淋洗液中，同时大部分烃类化

合物被淋洗到正己烷淋洗液和苯淋洗液中，催化柴

油中的含氮化合物已与大部分烃类化合物分离。因

此，采用气相色谱’质谱检测器仅分析氯仿淋洗液中

的含氮化合物，便可得到催化柴油中含氮化合物的

信息。

! ! $ ! !# 催化柴油氯仿淋洗液中含氮化合物的气相

色谱’质谱分析

( ( 采用“#% 1% !”节的气相色谱’质谱条件分析氯仿

淋洗液。图 # 为氯仿淋洗液的总离子流图，图 ! 为

部分含氮化合物的质谱图。

图 %# 催化柴油中含氮化合物的总离子流图

6+2! %# $/*%’ +/# 14""(#* 17"/3%*/2"%3 /0 1%*%’8*+1 5+(-(’ /+’ 1/#*%+#+#2 #+*"/2(# 1/3./4#5-
( ( # = #/,;<8H2$%-8$%/；! = 3$#/,;<8$%3-8/；/ = 04)A4B-8/；1 = #/,;<804)A4B-8/；& = &! ’04)A4B-8/；" = &/ ’04)A4B-8/=

·$01·
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图 !" 催化柴油中主要含氮化合物的质谱图

!"#$ !" %&’’ ’()*+,& -. /&"0 0"+,-#)0 *-/(-102’ "0 *&+&34+"* 2")’)3 -"3
! ! !" #$%&’()*+,-(+,$；." /+#$%&’(+,/-($；0" 0!1.!2-($；/" #$%&’(0!1.!2-($；$" 3# 40!1.!2-($；5" 3$ 40!1.!2-($"

! ! 采用 6789 标准谱图库检索出主要的含氮化合

物。结果表明：柴油馏分中的含氮化合物主要为咔

唑类化合物，保留时间为 "%& ’’( #+, 的色谱峰为咔

唑，保留时间 为 %"& #)% #+, 的 色 谱 峰 为 甲 基 咔 唑，

保留时间为 %’& %$" #+, 的色谱峰为 3# 4咔唑。采用

此方法可对柴油中的主要咔唑类化合物进行定性。

在咔唑之前的色谱峰主要为吲哚、苯胺、喹啉类化合

物。采用 6789 谱图库，也可检出甲基吲哚、二甲基

吲哚、甲基喹啉等化合物。

! $ # $ $" 催化柴油中含氮化合物的定性结果

! ! 根 据 文 献 报 道 的 部 分 定 性 结 果［#，$］，利 用 现 有

的一些含氮化合物标准样品，参照含氮化合物的沸

点变化规律，并根据气相色谱4质谱的检索结果，对

某催化柴 油 中 的 ’* 多 个 含 氮 化 合 物 进 行 了 定 性

（ 或归类）。图 $ 为 该 典 型 催 化 柴 油 中 含 氮 化 合 物

的 :3463; 图。表 # 为 该 催 化 柴 油 中 各 种 含 氮 化

合物的定性结果。

! ! 从图 )、图 # 及表 # 可知：催化柴油中的含氮化

合物主要为 吲 哚 类、苯 胺 类、喹 啉 类 和 咔 唑 类 化 合

物。咔唑类 化 合 物 一 般 占 催 化 柴 油 的 ’*< + ,*<
（ 以氮含量 计 ）；吲 哚 类、苯 胺 类 及 喹 啉 类 化 合 物 占

)*< + #*<，其中在吲哚类、苯胺类及喹啉 类 化 合 物

中，又以吲哚类化合物为主，即催化柴油中主要以非

碱性的含氮化合物为主。
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色 谱 第 !" 卷

表 !" 催化柴油中各种含氮化合物的定性表

!"#$% !" &’%()*+*%’ ,%-.$)- +/, (*),/0%( 1/23/.(’- *( 1")"$4)*1 ’*%-%$ /*$
!! " #$% &$’()*+% ,)#-).%/ 0/+%’$1$+/ #+’2)/3 !! " #$% &$’()*+% ,)#-).%/ 0/+%’$1$+/ #+’2)/3
# 4 $% 5%$6$%+ 77 "& 4 ’( 8! 9,5(:5;)6+ !0
) 4 &! #+’2<65%$6$%+ =89>7 "& 4 "! $，# 9?>8@ =89>7，!0
) 4 (! #+’2<65%$6$%+ =89>7 "& 4 ## 8! 9,5(:5;)6+ =89>7，@A
) 4 )# #+’2<65%$6$%+ =89>7 "" 4 &" $，* 9?>8@ =89>7，@A

$! 4 (! 8! 95%$6$%+ =89>7 "% 4 ’* $，" 9?>8@ =89>7，@A
$! 4 ") 8! 95%$6$%+ =89>7 "% 4 !% $，% 9?>8@ =89>7，@A
$! 4 %( 8! 95%$6$%+ =89>7 "% 4 "% $，& 9?>8@ =89>7，@A
$* 4 ’’ 8! 95%$6$%+ =89>7 "# 4 $# *，" 5%/ !，" 9?>8@ =89>7，@A
$* 4 $’ 8! 95%$6$%+ =89>7 "# 4 )( *，( 5%/ !，% 9?>8@ =89>7，@A
$% 4 ’) B.$%)6$%+ 77 ") 4 (# !，& 5%/ $，! 9?>8@ =89>7，@A
$# 4 $( 8* 95%$6$%+ @A，!0 ") 4 !* !，( 5%/ !，* 9?>8@ =89>7，@A
$) 4 $# $%/)6+ 77 ") 4 &% 8! 9,5(:5;)6+ =89>7
$) 4 (# 8* 95%$6$%+ =89>7 ") 4 #& 8! 9,5(:5;)6+ =89>7
$) 4 )& 8* 95%$6$%+ =89>7 %$ 4 *’ 8! 9,5(:5;)6+ =89>7
!’ 4 )" 8* 95%$6$%+ =89>7 %$ 4 &’ $，&，# 9C>8@ =89>7
!$ 4 && 8* 95%$6$%+ =89>7 %$ 4 %’ 8* 9,5(:5;)6+ =89>7
!$ 4 #* 8* 95%$6$%+ =89>7 %! 4 %! *，& 9?>8@ =89>7
!! 4 !* #+’2<6B.$%)6$%+ =89>7 %! 4 )’ $，*，( 9C>8@ =89>7，!0
!* 4 !$ % 9#+’2<6$%/)6+ =89>7 %& 4 ’# $，(，% 9C>8@ =89>7
!& 4 (" ! 5%/ * 9#+’2<6$%/)6+ =89>7 %& 4 *# 8* 9,5(:5;)6+ =89>7
!& 4 #" &，( 5%/ " 9#+’2<6$%/)6+ =89>7 %& 4 "" 8* 9,5(:5;)6+ =89>7
!" 4 "* 8! 9$%/)6+ =89>7 %( 4 &( 8* 9,5(:5;)6+ =89>7
!# 4 %* /$#+’2<6$%/)6+ =89>7 %" 4 ** 8* 9,5(:5;)6+ =89>7
!# 4 %& /$#+’2<6$%/)6+ =89>7 %" 4 #$ 8* 9,5(:5;)6+ =89>7
!) 4 )" 8! 9$%/)6+ =89>7 %% 4 $" 8* 9,5(:5;)6+ =89>7
*’ 4 &* 8! 9$%/)6+ =89>7 %% 4 &$ 8* 9,5(:5;)6+ =89>7
*’ 4 #( 8! 9$%/)6+ =89>7 %% 4 )( 8* 9,5(:5;)6+ =89>7
*$ 4 !* 8! 9$%/)6+ =89>7 %# 4 $( 8* 9,5(:5;)6+ =89>7
*( 4 !& 8* 9$%/)6+ =89>7 %# 4 *" 8* 9,5(:5;)6+ =89>7
*( 4 %* 8* 9$%/)6+ =89>7 %# 4 "’ 8* 9,5(:5;)6+ =89>7
*( 4 )$ 8* 9$%/)6+ =89>7 %# 4 #’ 8* 9,5(:5;)6+ =89>7
*" 4 %! 8* 9$%/)6+ =89>7 %# 4 )( 8& 9,5(:5;)6+ =89>7
*% 4 &% 8* 9$%/)6+ =89>7 %) 4 &) 8& 9,5(:5;)6+ =89>7
*# 4 $’ 8* 9$%/)6+ =89>7 %) 4 "’ 8& 9,5(:5;)6+ =89>7
&’ 4 !’ 8& 9$%/)6+ =89>7 %) 4 %) 8& 9,5(:5;)6+ =89>7
&’ 4 %! 8& 9$%/)6+ =89>7 #’ 4 $) 8& 9,5(:5;)6+ =89>7
&* 4 *$ 8& 9$%/)6+ =89>7 #’ 4 (# 8& 9,5(:5;)6+ =89>7
&% 4 %) 8& 9$%/)6+ =89>7 #’ 4 )’ 8& 9,5(:5;)6+ =89>7
(& 4 *! ,5(:5;)6+ =89>7，77 #$ 4 &% 8& 9,5(:5;)6+ =89>7
() 4 )* $ 9#+’2<6,5(:5;)6+ =89>7，!0 #! 4 ’# 8& 9,5(:5;)6+ =89>7
"$ 4 %! * 9#+’2<6,5(:5;)6+ =89>7，!0 #! 4 !# 8& 9,5(:5;)6+ =89>7
"! 4 $$ ! 9#+’2<6,5(:5;)6+ =89>7，!0 #! 4 )$ 8& 9,5(:5;)6+ =89>7
"! 4 #’ & 9#+’2<6,5(:5;)6+ =89>7，!0 #& 4 )( 8& 9,5(:5;)6+ =89>7
"! 4 )( 8$ 9,5(:5;)6+ !0

?>8@：/$#+’2<6,5(:5;)6+；C>8@：’($#+’2<6,5(:5;)6+；77：3’5%/5(/ 35#-6+；!0：(+’+%’$)% $%/+D；@A：:)$6$%* -)$%’4

图 #" 催化柴油中各种含氮化合物类型分布的 567869 图

:*0; #" 6<,/2")/0,"2 /+ (*),/0%( 1/23/.(’- *( 1")"$4)*1 ’*%-%$ /*$
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! 第 " 期 杨永坛：催化柴油中含氮化合物类型分布的气相色谱分析方法

! ! "# 含氮化合物的响应与浓度的关系

! ! 由于所使用的氮化学发光检测器对含氮化合物

的响应不依赖含氮化合物的类型而变化，因此可以

某一种含氮化合物作为标准，定量测定催化柴油中

各种含氮化合物的含量。柴油中的含氮化合物主要

为咔唑类化合物，因此以咔唑为标准物，绘制标准曲

线。以含氮量为 #$ %，&$ %，’$ %，#%，&%，’%，#%%，&’%，

’%%，(%% !" # $ 的咔唑标准溶液作为试样液，在选定

的条 件 下 测 定 它 们 的 峰 面 积。 在 #$ % ) (%% !" # $

浓度范围内呈较好的线性，线性相关系数达 %$ **+。

! ! $# 重现性与检测限

! ! 在选定的实验条件下，选择某典型柴油样品进

行重现性实验。平行测定 , 次，柴油中人们较关心

的几种含氮 化 合 物（ 吲 哚、%& &吲 哚、咔 唑、# &甲 基 咔

唑、#，+ &二甲基咔唑）含量的相对标准偏差（’()）均

小于 +*（ 见表 -）。在该实验条件下，当信噪比（! "

#）为 - 时，咔唑氮的检出限为 #$ % !" # $。

表 %# 催化柴油样品中主要含氮化合物

的含量及测定的重现性（! & ’）

"#$%& %# ’()*&)+,#+-(). #)/ ,&0,(/1*-$-%-+-&. (2 )-+,(3&)
*(40(1)/. -) *#+#%5+-* /-&.&% (-%（! & ’）

+,-./"01
2/!3/415#）

%/1201-.6-,/1&）#
（!" # $）

’() # *

715/80 - 9 %* , 9 &

%& &715/80 " 9 %% ’ 9 -

%: #" 9 ,, & 9 +

# &;%: &% 9 (* - 9 *

#，+ &);%: + 9 "* - 9 "

! ! #）%:：26.<6=/80；# &;%:：# &!0->?826.<6=/80；#，+ &);&
%:：#，+ &5,!0->?826.<6=/809 &）@>0 2/1201-.6-,/1A /B 1,-./&
"01 2/!3/415A C0.0 2682486-05 6A 1,-./"019

! ! ’# 回收率试验

! ! 在催化柴油样品中添加一定浓度的苯胺、喹啉、

吲哚、咔唑的混合标准溶液，配制成一定浓度的测试

液，按照本实验方法进行测定，平 行 测 定 - 次，" 种

含氮化合物 的 平 均 回 收 率 为 +*$ ’* ) **$ +*，结 果

见表 "。

表 (# ( 种含氮化合物的加标回收率（! & %）

"#$%& (# 60-7&/ ,&*(8&,-&. (2 2(1,
)-+,(3&) *(40(1)/.（! & %）

+,-./"01
2/!3/415

D5505 #
（!" # $）

E/415 #
（!" # $）

’02/F0.? #
*

D1,8,10 #* 9 *" #* 9 +* ** 9 +*
(+ 9 -% (# 9 #, +* 9 (*

G4,1/8,10 &- 9 "" && 9 *% *, 9 ,*
+% 9 %+ ,& 9 &+ +* 9 ’*

715/80 #+ 9 ** #+ 9 ’& *, 9 ’*
(% 9 +# ’* 9 %* *, 9 &*

%6.<6=/80 * 9 +% * 9 "" *( 9 -*
-" 9 %* -# 9 %’ *# 9 #*

%# 结论

! ! 建立了催化柴油中各种含氮化合物类型分布的

H%&+%) 分析 方 法。采 用 柱 分 离 法 对 含 氮 化 合 物

进行富集，辅以气相色谱&质谱法对柴油中的含氮化

合物进行定性。采用该方法可研究不同来源柴油中

各种含氮化合物的类型分布，为高效脱硫、脱氮催化

剂和相关工艺的开发提供了基础数据。
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