ZESZYTY NAKCFFE PCEITECHNIKL SLASKIEJ 1969
Seria: CHEMIA z. 50 Nr kole 266

Bolestaw JAROCKI, Wieskawa SPECIAL
Katedra Technologii Nafty i Paliw Pdynnych

CHROMATOGRAFICZNE OZNACZANIE STOSUNKU WAGOWEGO
INDYWIDUALNYCH N-PARAFIN WE FRAKCJACH NAFTY

W zwigzku z badaniami nad wydzielaniem czystych n-parafin przy
pomocy mocznika, prowadzonych w Katedrze Technologii Nafty i Pa-
liw Plynnych, podjeto prace analityczne zmierzajace do ustalenia
metodyki oznaczania n-parafin w surowcach 1 produktach ich roz-
dzialu* Adaptacja metody objetoScionej oznaczania n-alkandw przy
pomocy sit czasteczkowych rozwigzada problem oznaczania sumarycz-
nej zawartosci tych weglowodoréw [1, Z]. Rozwigzanie problemu
oznaczania indywiduéw oparto o metode The British Petroleum Com-
pany Ltd., B P Research Centre, Sunbury-on-Thames, Middlesex [3]-
Metoda ta polega na adsorpcji n-parafin na sitach czasteczkowych
BA w temperaturze 300°C, z probki zawierajacej wzorzec wewnetrzny,
i na chromatograficznym oznaczeniu n-parafin w adsorbacie. Wybor
tej whasnie metody by podyktowany mozliwoscig unikniecia trudno-
Sci w interpretacji chromatograndw, na jakie natrafia sie podczas -
oznaczania indywidualnych n-alkandw w wieloskdadnikowych mieszani-
nach weglowodordow réznych typow, metoda réznicowg [4]-

Podstawowym zadaniem podjetej pracy byto zbadanie mozliwosci
wykonywania oznaczeri przy uzyciu chromatografu gazowvego produkcji
NRD, A. Giede, typ 18.3, ktdrego cechy techniczne roznidy sie od
cech aparatu uzywanego w pracy angielskiej. Z uwagi na brak odpo-
wiednich wzorcdw zrezygnowano z oznaczania n-parafin metodg wzorca
wewnetrznego. Ograniczono sie do oznaczen stosunku indywidualnych
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n—«lkandw, majac na uwadze mozliwosS¢ okreslania ich zawartosci w
prébkach w powigzaniu z wynikami metody objetosciowej sit czastecz-
kowych.

Adsompcje prowvadzono podobnie jak w metodzie angielskiej w ko-
lumnach szklanych O 3 mm, o dhugosci 150 nm, wypednionych sitami
czasteczkowymi 5A o granulacji 40-60 mwsh. Zamiast skomplikowanego
potaczenia kolumny z doprowadzeniem azotu, wykonanego z metalu, z
uszczelnieniami teflonowmi, kolume na wlocie rozszerzono, umoz-
liwiajac w ten sposob wprowadzenie korka teflonowvego z rurka do-
prowadzajacq azot. Préobke zawierajaca okolo 10 mg n-alkandw wstrzy-
kiwano do warstwy celitu, umieszczonej nad sitami, przed naloze-
niem korka. Ogrzewanie kolumny zachodzid4o w bloku aluminiowm z
automatyczng regulacja temperatury. Rozkdad sit przy pomocy 40-
procentowvego kwasu Fluorowodorowego nastepowad w butelkach z poli-
etylenu poj. 10 ml, zaopatrzonych w korek wkrecany na gwint. Weglo-
wodory po rozkdadzie sit ekstrahovano przy pomocy 0,3 ml izooktanu.

Cechy aparatury i dobrane warunki oznaczen w pordwnaniu z metodg
angielska przedstawiono w tablicyt

Lp. Aparatura i warunki Metoda angielska  Metoda wkasna

oznaczen
1 Chromatograf gazowy Microtek 2000 R  A.Giede typ 18.3
prod. NED

2 Koluma podwojna,0 3 ran  pojedyncza, O 4mm
k. 915 mm df. 3000 mm

3 Detektor pomieniono- r_)lm_wieni(_w\o—
Jonezacyjny Jomzacyjny

4 Wypelnienie kolumy 2,5% zywicy sili- 2,5% Elastomeru

kononej na celi- E 301 na celicie
cie 60-100 mesh 60-100 mesh

5 I;rj’%ram/vanie tempera- 6,5°C/min 6°C/min
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Cd. tablicy
Lp. Aparatura i warunki Metoda angielska Metoda wlasna
oznaczen
6 Szybkosci przephywu:
a) gazu nosnego He, 140 ml/min N, 20 mi/min
bj wodoru 50 mI/min 20 mI/min
©) powietrza 500 mil/min 200 ml/min
7 0S¢ probki 1 1 2do5J1
8 Obliczanie powierzchni  automatyczne (in- planimetrowa-
pol pikow tegrator elektro- nie
nowyJ

Przy obliczaniu stosunku ilosciovego n-parafin z powierzchni
pol pikow uwzgledniano popravki, ustalone metodg cechowania, na
podstawie ehranatogramow wzorcowej probki mieszaniny, n-parafin.

Maksymalne réznice w oznaczeniach procentowych zawartosci indy-
widubw w adsorbatach z dwu réwnoleghych prébek wynosidy 1,7%.
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