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薄层色谱实验及其教学方法改进

方文彦，包倩倩

(淮南师范学院化学与化工系，安徽，淮南，232001)

摘 要：通过对溶剂的种类与用量及展开剂的纽分与比例的考察，筛选出了用甲醇作溶剂。用乙酸乙

酯、异丙醇、冰醋酸和水的混合溶液(体积比为9：2：1：3)作展开剂，并改进了教学方法。
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0引 言

薄层色谱册LC)是一种微量分离分析技术，具有

样品用量少，分离效果好、快速、简便等特点，常用于

以下5方面。

1．为柱色谱选择合适的展开剂．监视柱色谱分离

状况和效果。

2．检测反应过程，反应副产品产物的检查，中间

体分析。

3．中草药、药材及其制剂真伪的检查、质量控制

和资源调查。

4．化学药品及制剂杂质的检查。

5．临床和生化检验以及毒物分析等。【日

薄层色谱似’LC)的分离原理是组分不断被吸附

剂吸附，又被展开剂溶解而解吸附，且随之向前移

动。由于吸附剂对不同组分有不同的吸附能力，展

开剂对不同组分有不同的溶解、解吸附能力，当展

开剂不断展开，各组分在吸附剂和展开剂之间发生

连续不断的吸附、解吸附而产生差速迁移得到分

离。薄层色谱与其他色谱方法相比，突出的优点是

流动相的选择具有很大的灵活性。薄层色谱法中的

流动相称为展开剂，展开剂选择的目的是使绝大部

分样品的Rf值位于O．2—0．8之间并达到较好的分

离。选择展开剂，要依据试样的性质、吸附剂的性

质，再选择适当极性的流动相。闭

薄层色谱(TLC)分离分析技术是本科学生学习

有机化学实验必须掌握的，通常是学习分离圆珠笔

芯油的实验来掌握这种分离技术。

在《有机化学实验》翻中，用薄层色谱法分离圆

珠笔芯油的实验，通过几年教学中学生做实验的结

果看，效果不够理想。针对这个问题，探讨了用薄层

色谱分离圆珠笔芯油的实验及其教学方法的改进．

这对今后的实验教学具有一定的参考价值。

1 实验方法改进

1．1实验部分

1．1．1实验材料、试剂和仪器

材料：白金牌蓝色圆珠笔芯(市场购得)。

试剂：乙酸乙酯、异戊醇、正丁醇、异丙醇、甲

醇、冰醋酸、无水乙醇、薄层层析硅胶G和羧甲基纤

维素钠均为分析纯，购于上海试剂厂。

仪器：恒温干燥箱、烧杯、玻璃板(4x14em)、广口

瓶、移液管、封口玻璃毛细管(内径0．9一1．1mm)。

1．1．2实验方法
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1．1．2．1展开剂组分的筛选

考虑样品的极性、溶解度和吸附剂的活性等因

素，并参考已有文献资料，确定对较常用的两种展

开剂1号(正丁醇：乙醇：水=9：3：1)、2号(乙酸乙酯：

异丙醇：冰醋酸：水=2：9：1：3)进行筛选。

样品制备：【4】剪取0．5era长圆珠笔芯，浸入lmL

的甲醇中溶解。得到圆珠笔芯油的溶液备用。

薄板的制备、点样及展开：15,6]将4×14cm玻璃板

充分洗净、烘干。称取159硅胶G，放入50mL烧杯

中。加入35mL质量分数为0．0625％的羧甲基纤维

素钠，并用玻璃棒朝一个方向搅动，调成稀浆状，立

即用平铺法铺板(薄层厚度约0．25mm)，在室温下晾

干后．再放入1050C一110℃的干燥箱中活化30rain。

取出活化好的薄板，置干燥器中冷却备用。

用铅笔分别在距离薄板上、下端lem处轻轻划

一横线，用毛细管在下线上点3—4个样品点(重复

点样需待前次样点干后再点)，样点直径不得超过

2mm。样点间距应为1—1．5era。

分别在两个广口瓶中加入l号、2号展开剂，用

塑料薄膜封好瓶口，摇动使广口瓶中的蒸气达到饱

和。展开剂预饱和20min后，将样点已干燥后的薄

层板放人广口瓶，下端浸入展开剂中，展开剂高度

不应超过薄层板的0．5cm。待展开剂前沿到达上线

时，取出薄板，分别量取溶质的最高浓度中心至原

点中心的距离和展开剂前沿到原点中心的距离，计

’算R值∈注：ft,=a／b=溶质的最高浓度中心至原点中

心的距离／展开剂前沿到原点中心的距离)。

1．1．2．2展开剂组分配比的确定

在广口瓶中加入不同配比的2号展开剂进行

展开，实验方法同1．1．2．1。

1．1．2．3溶剂种类的筛选

取0．5era长圆珠笔芯5段，分别加入甲醇、乙

醇、正丁醇、异戊醇、甲醇+环已烷(1：1)各2mL溶

解，得圆珠笔芯油溶液。用展开剂(乙酸乙酯：异丙

醇：冰醋酸：水=9：2：1：3)进行展开，方法同1．1．2．1。

1．1．2．4溶剂用量的确定

取0．5era长圆珠笔芯4段，分别加入lmL、

2mL、3mL、4mL甲醇溶解，得到圆珠笔芯油的溶液。

展开方法同1．1．2．3。

1．2结果与讨论

通过大量的实验，成功地筛选出了分离圆珠笔

芯油的展开剂的组分和配比为乙酸乙酯：异丙醇：冰

醋酸：水=9：2：1：3，溶剂的种类和用量为用lmL的甲

醇溶解0．5era长的圆珠笔芯油。实验现象明显(如图

1)，建议在以后的实验教学中推广使用。

图1 改进前后实验结果的对比

2教学方法改进

2．1预习

提前布置学生预习色谱法的原理，薄层色谱、

柱色谱、纸色谱、气相色谱、高效液相色谱之间的异

同及各种色谱法的优缺点、适用范围，薄层色谱展

开剂的选择原则，查资料收集影响薄层色谱分离效

果的各种因素，完成预习报告。

2．2讨论

实验前组织学生讨论所预习的内容，学生交流

预习心得，互相提问、解答，预期各种影响因素可能

产生的实验现象。

2．3实验操作

在做实验时要求学生：

1．用颗粒大小不同的硅胶铺不同厚度、厚薄不

均匀的薄层；

2．用不同的时间活化薄层板：

3．在同一块薄板上分别点大小和浓度不同、样

点相距为1一1．5era和小于lem的样点：

4．用不同的展开剂进行展开(实验按I．1．2．1操

作)；

5．将样点浸入展开剂、展开剂高度不超过薄层
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板0．5cm。

以观察各种因素对薄层色谱分离效果的影响。

2．4实验报告

要求学生在实验报告中描述各种不同因素影

响薄层色谱分离效果的实验现象，并进行分析总

结。

这样，避免了学生实验前不好好预习。实验时

照方抓药，以葫芦画瓢，只知其然，不知其所以然，

写实验报告时照抄书本，以致什么也没学到的结

果。实践证明，用这种方法教学，学生通过做薄层色

谱分离实验，可掌握许多色谱法分离的知识，教学

效果显著。
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Experimental and Teaching Improvement of Thin Layer Chromatography
Fang Wenyan，Bao Qianqian

(Department of Chemistry and Chemical Engineering，Huainan Normal University，Huainan232001，China)

Abstract：Through a detailed investigation into the categories and the amount of solvents髂well as

compositions and proportions of developers，methanol was selected to serve as the solvent，at the same

time，ethyl acetate，isopropyl alcohol，glacial acetic acid and the water(their volume ratio Was 9：2：h3)were

selected to act∞developers．Meanwhile．the teaching methods were improved．

Key words：thin layer chromatograph；developer,teaching method
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上,确定了以三氯甲烷-甲醇共沸物为展开剂、硅胶为吸附剂的色谱条件分离乳化剂部分,TLC谱图显示至少含七种组份.进一步采用LSC法,以三氯甲烷-甲

醇为洗脱体系进行梯度洗脱,分离出了主要乳化剂组分.通过定性检验、元素分析和 IR、<''>H-NMR等分析手段对主要乳化剂组分进行了结构表征.该论文

所提供的分离、检测方法,可供皮革加脂材料研究者借鉴.为有效地监控合成过程,提高皮革加脂剂的档次,加深对皮革加脂剂性能的了解,做了有益的探索

.

10.会议论文 康纯.闻利毓.丁仲伯.郭荣.朱霞石 微乳薄层色谱用于黄连类药物分离鉴定的研究 1999
    目的：研究探讨微乳薄层色谱法在分离鉴定黄连类药物听应用。方法：以6种SDS-正丁醇-正庚烷-水微乳液作为展开剂，通过聚酰胺薄层层析，分离

和检测13种黄连药材、饮片及中成药中的有效成分生物碱，考察了微乳液类型对分辨率的影响。结果：含水量75℅（O/W型）微乳液为适宜的展开剂。与

常用展开剂比较，实验条件宽容，分离效果理想，检测灵敏度显著提高。结论：建立一种新型的色谱技术，可以简便、准确、高效地分离和鉴定黄连类

药物。
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