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Ñ ó÷åòîì íåäîñòàòêîâ ñóùåñòâóþùèõ ìåòîäîâ îïðåäåëåíèÿ àðîìàòè÷åñêèõ óãëåâîäîðîäîâ

(ÀÓÂ) â êîìïîíåíòàõ äèçåëüíîãî òîïëèâà ïðåäëîæåíà ìåòîäèêà êîíòðîëÿ ñîäåðæàíèÿ ÀÓÂ

â ñðåäíèõ äèñòèëëÿòàõ ñ èñïîëüçîâàíèåì ÈÊ-Ôóðüå-ñïåêòðîìåòðèè. Â êà÷åñòâå îáúåêòà èñ-

ñëåäîâàíèÿ áûë âûáðàí îäèí èç êîìïîíåíòîâ äëÿ êîìïàóíäèðîâàíèÿ äèçåëüíûõ òîïëèâ,

ïîëó÷àåìûé â ÀÎ «ÀÍÕÊ» ïðè ãèäðîî÷èñòêå ñûðüÿ â æåñòêèõ óñëîâèÿõ (30 ÌÏà,

380 – 400 °C). Çàðåãèñòðèðîâàâ ñïåêòð ïîãëîùåíèÿ î÷èùåííîãî êîìïîíåíòà, âûáðàëè

óñëîâèÿ ÈÊ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêîãî àíàëèçà (çíà÷åíèå âîëíîâîãî ÷èñëà — 1606,5 ñì–1, ìàòå-

ðèàë êþâåòû — NaCl, òîëùèíà ïîãëîùàþùåãî ñëîÿ — 0,1 ñì). Äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðî-

âî÷íîé çàâèñèìîñòè â îáðàçöàõ èññëåäóåìîãî ãèäðîãåíèçàòà, îòîáðàííûõ â ðàçíûå ìîìåí-

òû âðåìåíè è ñîäåðæàùèõ â ñðåäíåì 1 – 8 % ÀÓÂ (â çàâèñèìîñòè îò ïàðàìåòðîâ íåïðåðûâ-

íî ðàáîòàþùåé óñòàíîâêè), îïðåäåëÿëè ñóììàðíîå ñîäåðæàíèå ÀÓÂ ìåòîäîì ÂÝÆÕ, à çà-

òåì ìåòîäîì ÈÊ-ñïåêòðîìåòðèè — ñîîòâåòñòâóþùåå çíà÷åíèå îïòè÷åñêîé ïëîòíîñòè îá-

ðàçöà. Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ïðåäëîæåííîé ìåòîäèêè îöåíèëè â ñîîòâåòñòâèè

ñ òðåáîâàíèÿìè ÐÌÃ 76–2014. Ïðàâèëüíîñòü ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ ÀÓÂ

ïîäòâåðäèëè ïóòåì ñðàâíåíèÿ ñ äàííûìè íåçàâèñèìîãî ìåòîäà àíàëèçà (òèòðèìåòðè÷åñêî-

ãî). Äëÿ èñïîëüçîâàíèÿ ðàçðàáîòàííîé ìåòîäèêè ïðè àíàëèçå äðóãèõ êîìïîíåíòîâ äèçåëü-

íîãî òîïëèâà íåîáõîäèìû äîïîëíèòåëüíûå èññëåäîâàíèÿ ïî îïðåäåëåíèþ ìåøàþùèõ âå-

ùåñòâ è îöåíêå èõ âëèÿíèÿ íà òî÷íîñòü îïðåäåëåíèÿ ÀÓÂ.
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A comparative analysis of current methods for determination of aromatic hydrocarbons in the compo-

nents of diesel fuel revealed that IR spectrometry appeared to be the most optimal method for operational

control of the content of aromatic hydrocarbons in medium distillate products of the hydrogenation pro-

cess. We developed a procedure for quantitative determination of aromatic hydrocarbons in the compo-

nents of diesel fuel using IR Fourier spectroscopy. The analysis of absorption spectra of the components of

diesel fuel revealed that the optical density of the stretching vibration band of the aromatic ring is propor-

tional to the quantitative content of aromatic hydrocarbons (AHC) in the components of diesel fuel. One of

the components for compounding diesel fuels obtained at JSC “ANKhK” during hydrotreating of raw ma-

terials under severe conditions (30 MPa, 380 – 400°C) was selected as an object of the study. Conditions of

IR spectrometric analysis (wave number — 1606.5 cm–1, cell material — NaCl, absorbing layer thickness

— 0.1 cm) were specified after recording of the absorption spectrum of the purified component. To con-

struct a calibration dependence the total AHC content and corresponding optical density of the sample

were determined by the methods of HPLC and IR spectrometry, respectively. The samples of hydrogenate

under study (taken at different timepoints) contained 1 – 8% AHC on average depending on the para-

meters of a continuously operating unit. The characteristics of the proposed procedure were evaluated

in accordance with the requirements of RMG 76–2014. The correctness of the obtained results of AHC
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determination was confirmed in comparison with the data of independent (tetrimetric) analysis. The use

of the developed method in analysis of other components of diesel fuel, requires additional studies to de-

termine the interfering substances and assess their impact on the accuracy of AHC determination.

Keywords: aromatic hydrocarbons; FT-IR spectroscopy; HPLC; diesel fuel; hydrofining.

Ââåäåíèå

Ñîäåðæàíèå àðîìàòè÷åñêèõ óãëåâîäîðîäîâ

(ÀÓÂ) — âàæíàÿ õàðàêòåðèñòèêà äèçåëüíîãî òîï-

ëèâà è äðóãèõ íåôòåïðîäóêòîâ, îïðåäåëÿþùàÿ íå

òîëüêî êîëè÷åñòâî íåñãîðàþùèõ óãëåâîäîðîäîâ è

òâåðäûõ ÷àñòèö â îòðàáîòàííûõ ãàçàõ äèçåëüíûõ

äâèãàòåëåé, íî òàêæå ýêîëîãè÷åñêèå è òåõíîëîãè-

÷åñêèå ñâîéñòâà òîïëèâà â öåëîì. Ïîâûøåííîå

ñîäåðæàíèå ÀÓÂ óâåëè÷èâàåò íàãàðîîáðàçîâàíèå

è âûáðîñ â àòìîñôåðó òâåðäûõ ÷àñòèö; ñíèæàåò

öåòàíîâîå ÷èñëî äèçåëüíîãî òîïëèâà; óõóäøàåò

ýêîëîãè÷åñêèå ïîêàçàòåëè òîïëèâà çà ñ÷åò âûñî-

êîé òîêñè÷íîñòè ñàìèõ ÀÓÂ è óâåëè÷åíèÿ âûáðî-

ñà îêñèäîâ àçîòà â àòìîñôåðó, îáúåì êîòîðîãî çà-

âèñèò îò ñîäåðæàíèÿ ÀÓÂ [1 – 3]. Èìåííî ïîýòî-

ìó íà ñåãîäíÿøíèé äåíü ìåòîäàì êîíòðîëÿ ñî-

äåðæàíèÿ àðîìàòè÷åñêèõ óãëåâîäîðîäîâ óäåëÿåò-

ñÿ îñîáîå âíèìàíèå.

Íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåííûì ÿâëÿåòñÿ òèòðè-

ìåòðè÷åñêèé ìåòîä ïî ÃÎÑÒ 6994–741, îñíîâàí-

íûé íà ðåàêöèè íåïðåäåëüíûõ è àðîìàòè÷åñêèõ

óãëåâîäîðîäîâ èñïûòóåìîãî íåôòåïðîäóêòà ñ

êîíöåíòðèðîâàííîé ñåðíîé êèñëîòîé (98,5 –

99,0 % ìàññ.): â äåëèòåëüíóþ âîðîíêó âíîñÿò

îïðåäåëåííóþ ìàññó íåôòåïðîäóêòà, äîáàâëÿþò

30 ñì3 ñåðíîé êèñëîòû è âñòðÿõèâàþò ïðîáó

30 ìèí, ïîñëå ÷åãî îòñòàèâàþò åå â òå÷åíèå îäíî-

ãî ÷àñà; çàòåì äåêàíòèðóþò íèæíèé ñåðíîêèñëîò-

íûé ñëîé, à âåðõíèé ïåðåíîñÿò â êîíè÷åñêóþ

êîëáó è òèòðóþò ðàñòâîðîì ãèäðîêñèäà íàòðèÿ

(0,5 ìîëü/äì3) äî ïîÿâëåíèÿ ñëàáî-ðîçîâîãî îêðà-

øèâàíèÿ.

Äðóãîé ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ÀÓÂ — ìåòîä àíè-

ëèíîâûõ òî÷åê ïî ÃÎÑÒ 12329–772 — ïðèìåíèì

â èíòåðâàëå ñîäåðæàíèé ÀÓÂ îò 1 äî 5 % ìàññ. â

ïðÿìîãîííûõ áåíçèíàõ. Ðåôðàêòîìåòðè÷åñêèé

ìåòîä òàêæå èìååò íèçêèé ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ

ÀÓÂ, à íåáîëüøîå ðàçëè÷èå â ïîêàçàòåëÿõ ïðå-

ëîìëåíèÿ àðîìàòè÷åñêîé è ïàðàôèíî-íàôòåíî-

âîé ôðàêöèé óñëîæíÿåò îïðåäåëåíèå. Â êà÷åñòâå

àíàëîãà ðåôðàêòîìåòðè÷åñêîãî ñïîñîáà èñïîëüçó-

þò ìåòîä ìàãíèòíîãî äâóëó÷åïðåëîìëåíèÿ [4].

Îäíèì èç íîâåéøèõ ìåòîäîâ îïðåäåëåíèÿ ÀÓÂ â

òîâàðíîì äèçåëüíîì òîïëèâå ïî ÃÎÑÒ Ð ÅÍ

12916–20083 ÿâëÿåòñÿ ìåòîä âûñîêîýôôåêòèâíîé

æèäêîñòíîé õðîìàòîãðàôèè (ÂÝÆÕ) ñ ðåôðàê-

òîìåòðè÷åñêèì äåòåêòèðîâàíèåì, êîòîðûé ïîç-

âîëÿåò îïðåäåëèòü ìîíî-, äè- è ïîëèàðîìàòè-

÷åñêèå óãëåâîäîðîäû, íî îòëè÷àåòñÿ âûñîêîé

ñòîèìîñòüþ è äëèòåëüíûì ïðîâåäåíèåì àíàëèçà.

Òàêèì îáðàçîì, ïðèìåíÿåìûå ìåòîäû îïðåäå-

ëåíèÿ ÀÓÂ èìåþò ðÿä íåäîñòàòêîâ: ñëîæíîñòü

ïîäãîòîâêè è äëèòåëüíîñòü âûïîëíåíèÿ àíàëèçà,

âûñîêàÿ ñòîèìîñòü, íåâîçìîæíîñòü àâòîìàòèçà-

öèè, ïîâûøåííàÿ îïàñíîñòü ðàáîòû ñ êîíöåíòðè-

ðîâàííîé ñåðíîé êèñëîòîé è äð.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ äëÿ ýòîé öåëè øèðîêîå

ðàñïðîñòðàíåíèå ïîëó÷èë ìåòîä ÈÊ-ñïåêòðîìåò-

ðèè ñ ïðåîáðàçîâàíèåì Ôóðüå, êîòîðûé îáëàäàåò

ðÿäîì ïðåèìóùåñòâ ïî ñðàâíåíèþ ñ ïåðå÷èñëåí-

íûìè âûøå: ñïåêòðîìåòðû ñ ïðåîáðàçîâàíèåì

Ôóðüå ïîçâîëÿþò ðåãèñòðèðîâàòü ñïåêòðû æèä-

êèõ è òâåðäûõ îáðàçöîâ ñ âûñîêîé òî÷íîñòüþ (äî

10–4 ñì–1) ïðèìåðíî çà 1 ñ; íàëîæåíèå íåñêîëüêèõ

ñïåêòðîâ ïîçâîëÿåò èçáàâèòüñÿ îò øóìîâ, ÷òî

îáåñïå÷èâàåò îïðåäåëåíèå ñëåäîâûõ êîëè÷åñòâ

âåùåñòâ; Ôóðüå-ñïåêòðîìåòðû íå íóæäàþòñÿ âî

âíåøíèõ ñòàíäàðòàõ äëÿ ãðàäóèðîâêè âîëíîâûõ

÷èñåë, à ðàçðåøàþùóþ ñïîñîáíîñòü ìîæíî êîð-

ðåêòèðîâàòü, èçìåíÿÿ âåëè÷èíó õîäà çåðêàë.

Êðîìå òîãî, ìåòîä ÈÊ-ñïåêòðîìåòðèè ïîçâîëÿåò

îïðåäåëÿòü àðîìàòè÷åñêèå ñîåäèíåíèÿ â ïðîäóê-

òå íàïðÿìóþ, áåç ïðåäâàðèòåëüíîé ïîäãîòîâêè

[5 – 9].

Èñïîëüçîâàíèå ìåòîäà ÈÊ-ñïåêòðîìåòðèè

ðåãëàìåíòèðîâàíî äëÿ îïðåäåëåíèÿ àðîìàòè÷å-

ñêèõ óãëåâîäîðîäîâ â ýëåêòðîèçîëÿöèîííûõ ìàñ-

ëàõ — ÃÎÑÒ 28640–90 (ÌÝÊ 590–77, DIN IEC

60590), à òàêæå äëÿ îïðåäåëåíèÿ áåíçîëà â àâòî-

ìîáèëüíûõ è àâèàöèîííûõ áåíçèíàõ — ÃÎÑÒ

31871–2012.

Â ðàáîòå [10] áûëà èññëåäîâàíà âîçìîæíîñòü

èñïîëüçîâàíèÿ ìåòîäà ÈÊ-ñïåêòðîìåòðèè äëÿ

îïðåäåëåíèÿ ÀÓÂ â ðàçëè÷íûõ ïî ïðîèñõîæäå-

íèþ è ôðàêöèîííîìó ñîñòàâó ïðîäóêòàõ íåô-

òåïåðåðàáîòêè, â òîì ÷èñëå è ñðåäíèõ äèñòèëëÿ-

òàõ. Ðàññìîòðåííûå â äàííîé ðàáîòå íåôòåïðî-

äóêòû îáëàäàëè «óçêèì» ôðàêöèîííûì ñîñòàâîì

è ñîäåðæàëè ìåøàþùèå êîìïîíåíòû — ãåòåðî-

àòîìíûå ñîåäèíåíèÿ. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû
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õîðîøî êîððåëèðîâàëè ñ ðåçóëüòàòàìè äðóãèõ

ìåòîäîâ.

Â ñâÿçè ñ ýòèì öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû çàêëþ-

÷àëàñü â ðàçðàáîòêå ñïîñîáà îïðåäåëåíèÿ ñóì-

ìàðíîãî ñîäåðæàíèÿ ÀÓÂ (ÓÀÓÂ) â êîìïîíåíòå

äèçåëüíîãî òîïëèâà ìåòîäîì ÈÊ-Ôóðüå ñïåêòðî-

ìåòðèè.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Àíàëèçèðóåìûé îáðàçåö. Â ÀÎ «ÀÍÕÊ»

îäíèì èç êîìïîíåíòîâ äëÿ êîìïàóíäèðîâàíèÿ

äèçåëüíûõ òîïëèâ ÿâëÿåòñÿ ïðîäóêò, ïîëó÷àå-

ìûé â ïðîöåññå ãèäðîîáëàãîðàæèâàíèÿ ñûðüÿ â

æåñòêèõ óñëîâèÿõ (ïðè äàâëåíèè äî 30,0 ÌÏà è

òåìïåðàòóðå 380 – 400 °C), ÷òî îáåñïå÷èâàåò ïîë-

íîå óäàëåíèå àçîò-, ñåðî- è êèñëîðîäñîäåðæàùèõ

îðãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé è íåïðåäåëüíûõ óãëå-

âîäîðîäîâ, à òàêæå ÷àñòè÷íîå óäàëåíèå ÀÓÂ.

Îñíîâíûå ïîêàçàòåëè êà÷åñòâà î÷èùåííîãî êîì-

ïîíåíòà äèçåëüíûõ òîïëèâ ïðåäñòàâëåíû â

òàáë. 1.

Êàê âèäíî èç ïðåäñòàâëåííîé òàáëèöû, îáú-

åêò èññëåäîâàíèÿ íå ñîäåðæèò ñåðó, àçîò è ìåòàë-

ëû, â íåì ïðàêòè÷åñêè ïîëíîñòüþ îòñóòñòâóþò

íåïðåäåëüíûå óãëåâîäîðîäû. Àðîìàòè÷åñêèå óã-

ëåâîäîðîäû ïðåäñòàâëåíû èñêëþ÷èòåëüíî ïðîèç-

âîäíûìè áåíçîëà.

Îïåðàöèîííûé êîíòðîëü ïðîöåññà ãèäðîîá-

ëàãîðàæèâàíèÿ ïðîâîäÿò ïî îñòàòî÷íîìó ñîäåð-

æàíèþ ÀÓÂ êàê íàèáîëåå òðóäíî ãèäðèðóåìûõ

ñîåäèíåíèé ñ èñïîëüçîâàíèåì òèòðèìåòðè÷åñêî-

ãî ìåòîäà ïî ÃÎÑÒ 6994–74 (âðåìÿ âûïîëíåíèÿ

àíàëèçà — 210 ìèí). Ïîýòîìó äàííûé ïðîäóêò

áûë âûáðàí â êà÷åñòâå îáúåêòà èññëåäîâàíèÿ.

Ïðîáû îáðàçöà îòáèðàëè â ñîîòâåòñòâèè ñ ÃÎÑÒ

2517–20124. Îáúåäèíåííóþ ïðîáó îòáèðàëè èç

âåðòèêàëüíûõ ðåçåðâóàðîâ ñ ïîìîùüþ ñòåêëÿí-

íîé áóòûëêè â ìåòàëëè÷åñêîì êàðêàñå.

Îáîðóäîâàíèå. ÈÊ-ñïåêòðû îáðàçöà ðåãè-

ñòðèðîâàëè ñ ïîìîùüþ ÈÊ-Ôóðüå-ñïåêòðîìåòðà

IRAffinity-1S (Shimadzu, ßïîíèÿ). Êþâåòà áûëà

èçãîòîâëåíà èç NaCl, ÷òî ïîçâîëÿëî ðåãèñòðèðî-

âàòü ñïåêòð ïîãëîùåíèÿ â îáëàñòè âàëåíòíûõ êî-

ëåáàíèé àðîìàòè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé (5000 –

625 ñì–1) [11, 12].

Íà âûáîð òîëùèíû êþâåòû ìîãóò âëèÿòü êî-

ëè÷åñòâî èìåþùåãîñÿ â ðàñïîðÿæåíèè îáðàçöà

èëè åãî ðàñòâîðèìîñòü. Òîëùèíó ïîãëîùàþùåãî

ñëîÿ âûáèðàþò òàêèì îáðàçîì, ÷òîáû èíòåíñèâ-

íîñòü ïîëîñû âàëåíòíûõ êîëåáàíèé èíòåðåñó-

þùåé ôóíêöèîíàëüíîé ãðóïïû áûëà íå íèæå

0,01 è íå âûøå 1 [9, 12, 13]. Îïòèìàëüíàÿ òîëùè-

íà êþâåòû äëÿ àíàëèçà ãèäðîãåíèçàòà ñîñòàâëÿ-

ëà 0,1 ñì.

Äëÿ êîíòðîëüíûõ õðîìàòîãðàôè÷åñêèõ èçìå-

ðåíèé èñïîëüçîâàëè æèäêîñòíîé õðîìàòîãðàô

ProStar (Varian Inc., ÑØÀ), âðåìÿ àíàëèçà ïðè

ïðîâåäåíèè äâóõ ïàðàëëåëüíûõ îïðåäåëåíèé ñî-

ñòàâëÿëî 360 ìèí.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Â èññëåäóåìîì îáðàçöå îïðåäåëèëè ÀÓÂ ìå-

òîäîì ÂÝÆÕ ïî ÃÎÑÒ 12916–2008: óñòàíîâèëè,
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Òàáëèöà 1. Îñíîâíûå ïîêàçàòåëè êà÷åñòâà ãèäðîãåíèçàòà — î÷èùåííîãî êîìïîíåíòà äèçåëüíîãî òîïëèâà

Table 1. Main quality indicators of hydrogenate (a purified component of diesel fuel)

Õàðàêòåðèñòèêà ÍÄ íà ìåòîä èñïûòàíèé Çíà÷åíèå

Ïëîòíîñòü ïðè 15 °C, êã/ì3 ÃÎÑÒ Ð 51069–97 836

Ìàññîâàÿ äîëÿ ñåðû, ìã/êã ÃÎÑÒ ISO 20884–16 Ìåíåå 5

Ìàññîâàÿ äîëÿ àçîòà, ìã/êã ASTM D 4629–17 Ìåíåå 0,3

Ñîäåðæàíèå ìåòàëëîâ, ìã/êã: IP501:15

íàòðèé Ìåíåå 1

íèêåëü Ìåíåå 1

âàíàäèé Ìåíåå 1

àëþìèíèé Ìåíåå 5

êðåìíèé Ìåíåå 10

Éîäíîå ÷èñëî, ã I
2
/100 ã ÃÎÑÒ 2070–82 0,4

Íàëè÷èå âîäîðàñòâîðèìûõ ùåëî÷åé ÃÎÑÒ 6307–75 Íåò

Èñïûòàíèå íà ìåäíîé ïëàñòèíêå ïðè 100 ± 1 °C â òå÷åíèå 3 ÷ ÃÎÑÒ 6321–92 Âûäåðæèâàåò

Ñîäåðæàíèå àðîìàòè÷åñêèõ óãëåâîäîðîäîâ, %: ÃÎÑÒ 12916–2018

ìîíî- 1,0 – 8,0

áè- Ìåíåå 0,1

òðè- è áîëåå Ìåíåå 0,1

4 ÃÎÑÒ 2517–2012. Íåôòü è íåôòåïðîäóêòû. Ìåòîäû îò-

áîðà ïðîá. — Ì.: Ñòàíäàðòèíôîðì, 2018. — 31 ñ.



÷òî â ïðîäóêòå ãèäðèðîâàíèÿ ñîäåðæàòñÿ òîëüêî

ìîíî-ÀÓÂ (ðèñ. 1) [14].

Âûáîð ñïåêòðàëüíîãî äèàïàçîíà îïðåäåëåíèÿ

ÀÓÂ îáóñëîâëåí íàëè÷èåì ñêåëåòíûõ êîëåáàíèé

C=C-ñâÿçè ïðè 1600 – 1500 ñì–1. Â çàâèñèìîñòè

îò âçàèìíîãî âëèÿíèÿ äðóãèõ ôóíêöèîíàëüíûõ

ãðóïï ïîëîæåíèå ïîëîñû âàëåíòíûõ êîëåáàíèé

óãëåðîäíûõ ñâÿçåé àðîìàòè÷åñêîãî êîëüöà ìîæåò

èçìåíÿòüñÿ â äèàïàçîíå 1595 – 1625 ñì–1 5 [10,

15]. Êðîìå òîãî, ïîëîñû âàëåíòíûõ êîëåáàíèé

C–H ñâÿçåé â ÀÓÂ íàáëþäàþòñÿ â èíòåðâàëå

3100 – 3000 ñì–1 è áëèæíåé ÈÊ-îáëàñòè ñïåêòðà

(900 è 675 ñì–1).

Íà ðèñ. 2 ïðèâåäåí ÈÊ-ñïåêòð èññëåäóåìîãî

êîìïîíåíòà äèçåëüíîãî òîïëèâà. Âèäíî, ÷òî â îá-

ëàñòÿõ «îòïå÷àòêîâ ïàëüöåâ» è 3000 ñì–1 íå íà-

áëþäàþòñÿ õàðàêòåðèñòè÷åñêèå ïîëîñû ÀÓÂ, à â

äèàïàçîíå 1595 – 1622 ñì–1 ïðèñóòñòâóþò ïîëî-

ñû, îòíîñÿùèåñÿ ê âàëåíòíûì êîëåáàíèÿì óãëå-

ðîäíûõ ñâÿçåé àðîìàòè÷åñêîãî êîëüöà. Ïîýòîìó

îïòè÷åñêóþ ïëîòíîñòü îáðàçöîâ, ëèíåéíî çàâèñÿ-

ùóþ îò ñîäåðæàíèÿ ÀÓÂ, èçìåðÿëè ïðè çíà÷åíèè

âîëíîâîãî ÷èñëà 1606,5 ñì–1, ñîîòâåòñòâóþùåì

êàíòó ïîëîñû.

Â êà÷åñòâå îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ ìû èñïîëüçî-

âàëè ïðîáû ãèäðîãåíèçàòà, îòîáðàííûå â ðàçíûå

ìîìåíòû âðåìåíè: èçìåíåíèå ïàðàìåòðîâ íå-

ïðåðûâíî ðàáîòàþùåé óñòàíîâêè äëÿ î÷èñòêè

äèçåëüíîãî òîïëèâà (â ÷àñòíîñòè, òåìïåðàòóðû)

îáóñëîâëèâàåò ðàçëè÷íîå ñîäåðæàíèå ÀÓÂ â ïî-

ëó÷àåìîì ãèäðîãåíèçàòå. Â ýòèõ îáðàçöàõ îïðåäå-

ëÿëè ÀÓÂ ìåòîäîì ÂÝÆÕ è äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðà-

äóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè èñïîëüçîâàëè ïðîáû,

â êîòîðûõ ñîäåðæàíèå ÀÓÂ áûëî ïðèìåðíî öåëî-

÷èñëåííûì: òàêèå ïðîáû àíàëèçèðîâàëè ìåòîäîì

ÈÊ-Ôóðüå-ñïåêòðîìåòðèè è ñòðîèëè ãðàäóèðî-

âî÷íûé ãðàôèê â êîîðäèíàòàõ «ñóììàðíîå ñîäåð-

æàíèå ÀÓÂ — îïòè÷åñêàÿ ïëîòíîñòü îáðàçöîâ

ñðàâíåíèÿ» (òàáë. 2).

Ãðàäóèðîâî÷íàÿ çàâèñèìîñòü îïèñûâàåòñÿ

óðàâíåíèåì y = 0,0503x – 0,0251 (R2 = 0,9945).

Ïðàâèëüíîñòü ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ ÀÓÂ

ïî ïðåäëîæåííîé ìåòîäèêå ïðîâåðÿëè ñ èñïîëü-

çîâàíèåì ðåôåðåíòíîãî òèòðèìåòðè÷åñêîãî ìåòî-

äà (ÃÎÑÒ 6994), êîòîðûé ïðåäïîëàãàåòñÿ çàìå-

íèòü ðàçðàáîòàííîé ìåòîäèêîé. Äëÿ ïðîâåäåíèÿ

ñðàâíèòåëüíûõ èñïûòàíèé åæåäíåâíî ñ «ïîòîêà»

â ñîîòâåòñòâèè ñ òðåáîâàíèÿìè ÃÎÑÒ 2517–2012

îòáèðàëè ïðîáû î÷èùåííîãî êîìïîíåíòà äèçåëü-

íîãî òîïëèâà è àíàëèçèðîâàëè óêàçàííûìè ìåòî-

äàìè (òàáë. 3).

Êàê âèäíî èç ïðåäñòàâëåííûõ äàííûõ, ðàñ-

õîæäåíèÿ ìåæäó äâóìÿ ìåòîäàìè íå ïðåâûøàëè

0,9 % ìàññ., ïðè ýòîì íåîáõîäèìî ó÷èòûâàòü, ÷òî

ðåçóëüòàò ïî ÃÎÑÒ 6994 ïðèâîäèòñÿ ñ òî÷íîñòüþ

äî öåëûõ çíà÷åíèé, à ñõîäèìîñòü ñîñòàâëÿåò

1 % àáñ., ÷òî äîïîëíèòåëüíî íàêëàäûâàåò ïî-
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Ðèñ. 1. Õðîìàòîãðàììà èññëåäóåìîãî êîìïîíåíòà äè-

çåëüíîãî òîïëèâà: 1 — íåàðîìàòè÷åñêèå; 2 — ìîíîàðîìà-

òè÷åñêèå; 3 — äèàðîìàòè÷åñêèå óãëåâîäîðîäû

Fig. 1. Chromatogram of the studied component of diesel

fuel: 1 — non-aromatic hydrocarbons; 2 — monoaromatic

hydrocarbons; 3 — diaromatic hydrocarbons

Ðèñ. 2. ÈÊ-ñïåêòð èññëåäóåìîãî êîìïîíåíòà äèçåëüíîãî

òîïëèâà

Fig. 2. IR spectrum of the diesel fuel component under

study

Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû àíàëèçà îáðàçöîâ ñðàâíåíèÿ ìå-

òîäîì ÈÊ-Ôóðüå-ñïåêòðîìåòðèè (n = 5; P = 0,95)

Table 2. Results of FT IR analysis of the referenced sam-

ples (n = 5; P = 0.9)

Ñðåäíÿÿ ìàññîâàÿ äîëÿ ÀÓÂ,

îïðåäåëåííàÿ ìåòîäîì ÂÝÆÕ, %

Îïòè÷åñêàÿ

ïëîòíîñòü îáðàçöà

1,0 0,0125 ± 0,0011

3,1 0,1299 ± 0,0014

4,0 0,1862 ± 0,0008

5,0 0,2381 ± 0,0007

6,0 0,2766 ± 0,0009

7,0 0,3224 ± 0,0005

8,0 0,3700 ± 0,0011

5 Àíèñèìîâà Í. À. Èäåíòèôèêàöèÿ îðãàíè÷åñêèõ ñîå-

äèíåíèé: ó÷. ïîñîáèå. — Ãîðíî-Àëòàéñê: ÐÈÎ Ãîðíî-

Àëòàéñêîãî ãîñóí-òà, 2009. — 95 ñ.



ãðåøíîñòü ïðè ñðàâíåíèè. Ïðîâåäåííûé ðàñ÷åò

ñòàíäàðòíîãî îòêëîíåíèÿ ìåæäó ðåçóëüòàòàìè

äâóõ ìåòîäîâ ñîñòàâèë 0,473 % ìàññ., ÷òî âõîäèò â

ïîâòîðÿåìîñòü ïî ÃÎÑÒ 6994.

Äëÿ âíóòðåííåãî êîíòðîëÿ êà÷åñòâà ðåçóëü-

òàòîâ îïðåäåëåíèÿ ñóììàðíîãî ñîäåðæàíèÿ ÀÓÂ

ìåòîäîì ÈÊ-Ôóðüå-ñïåêòðîìåòðèè ðàññ÷èòàëè

ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè àíàëèçà ñîãëàñ-

íî òðåáîâàíèÿì ÐÌÃ 76–20146 (òàáë. 4).

Ïîâòîðÿåìîñòü ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà îöåíèëè

ïî êðèòåðèþ Êîõðåíà, ïðåäâàðèòåëüíî ðàññ÷èòàâ

ñðåäíåå àðèôìåòè÷åñêîå è âûáîðî÷íóþ äèñ-

ïåðñèþ: îöåíêà ïîêàçàëà, ÷òî ïðîöåäóðà âûïîë-

íåíèÿ àíàëèçà ñîáëþäåíà. Äëÿ îöåíêè âíóòðè-

ëàáîðàòîðíîé ïðåöèçèîííîñòè ïðîâåðèëè ñðåä-

íèå çíà÷åíèÿ íà íàëè÷èå âûáðîñîâ ïî êðèòåðèþ

Ãðàááñà (âûáðîñû îòñóòñòâóþò). Ïîêàçàòåëü

ïðàâèëüíîñòè îöåíèëè ñ ïîìîùüþ êðèòåðèÿ

Ñòüþäåíòà: óñòàíîâëåíî, ÷òî ñìåùåíèå ðåçóëüòà-

òîâ àíàëèçà íåçíà÷èìî íà ôîíå ñëó÷àéíîãî ðàç-

áðîñà [6].
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Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ àðîìàòè÷åñêèõ óãëåâîäîðîäîâ â î÷èùåííîì êîìïîíåíòå äèçåëüíîãî òîïëèâà ðåôå-

ðåíòíûì è ðàçðàáîòàííûì ìåòîäàìè

Table 3. Results of AHC determination in the purified component of diesel fuel by the developed method and reference

procedures

Íîìåð

îáðàçöà

Ñîäåðæàíèå ÀÓÂ, % ìàññ.

|Ä|, %
Íîìåð

îáðàçöà

Ñîäåðæàíèå ÀÓÂ, % ìàññ.

|Ä|, %

ÈÊ-ñïåêòðîìåòðèÿ ÃÎÑÒ 6994 ÈÊ-ñïåêòðîìåòðèÿ ÃÎÑÒ 6994

1 5,7 5 0,7 31 3,0 3 0,0

2 5,5 5 0,5 32 3,0 3 0,0

3 5,7 5 0,7 33 1,7 1 0,7

4 5,8 5 0,8 34 1,7 2 0,3

5 5,9 5 0,9 35 2,3 2 0,3

6 5,8 5 0,8 36 2,5 2 0,5

7 2,3 2 0,3 37 2,5 3 0,5

8 10,5 10 0,5 38 1,8 2 0,2

9 7,8 7 0,8 39 1,7 2 0,3

10 2,3 2 0,3 40 1,7 1 0,7

11 2,3 3 0,7 41 3,1 3 0,1

12 2,5 3 0,5 42 2,5 3 0,5

13 2,3 2 0,3 43 3,3 3 0,3

14 2,8 2 0,8 44 3,6 3 0,6

15 2,3 2 0,3 45 3,6 3 0,6

16 0,5 1 0,5 46 3,7 3 0,7

17 2,6 3 0,4 47 3,7 3 0,7

18 2,4 2 0,4 48 3,7 3 0,7

19 2,4 2 0,4 49 3,2 4 0,8

20 2,8 2 0,8 50 3,9 3 0,9

21 2,8 2 0,8 51 3,7 3 0,7

22 2,7 2 0,7 52 2,9 2 0,9

23 3,7 3 0,7 53 2,9 2 0,9

24 3,4 3 0,4 54 2,6 2 0,6

25 3,4 3 0,4 55 2,6 2 0,6

26 2,8 2 0,8 56 2,3 2 0,3

27 2,8 3 0,3 57 2,3 2 0,3

28 2,6 3 0,4 58 2,1 2 0,1

29 2,7 3 0,3 59 2,5 2 0,5

30 3,7 3 0,7 60 2,9 2 0,9

6 ÐÌÃ 76–2014. Ãîñóäàðñòâåííàÿ ñèñòåìà îáåñïå÷åíèÿ

åäèíñòâà èçìåðåíèé. Âíóòðåííèé êîíòðîëü êà÷åñòâà ðå-

çóëüòàòîâ êîëè÷åñòâåííîãî õèìè÷åñêîãî àíàëèçà. — Ì.:

Ñòàíäàðòèíôîðì, 2016. — 111 ñ.



Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà ÈÊ-

Ôóðüå-ñïåêòðîìåòðè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ ñóì-

ìàðíîãî ñîäåðæàíèÿ ÀÓÂ â î÷èùåííîì êîìïî-

íåíòå äèçåëüíîãî òîïëèâà. Â îòëè÷èå îò ðåãëà-

ìåíòèðóåìûõ ÃÎÑÒ ìåòîäèê (õðîìàòîãðàôè÷å-

ñêîé è òèòðèìåòðè÷åñêîé), ïðåäëîæåííûé ñïîñîá

ÿâëÿåòñÿ ýêñïðåññíûì: âðåìÿ âûïîëíåíèÿ àíàëè-

çà ñîñòàâëÿåò 31 ìèí. Äëÿ îöåíêè ïðàâèëüíîñòè

ìåòîäèêè ðåçóëüòàòû ÈÊ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêîãî

îïðåäåëåíèÿ ÀÓÂ ñðàâíèëè ñ ðåçóëüòàòàìè íåçà-

âèñèìîãî ìåòîäà (òèòðèìåòðè÷åñêîãî): ðàñõîæäå-

íèå ðåçóëüòàòîâ, ïîëó÷åííûõ äâóìÿ ìåòîäàìè,

ñòàòèñòè÷åñêè íåçíà÷èìî.

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ðàçðàáîòàííàÿ ìåòîäè-

êà îïðåäåëåíèÿ àðîìàòè÷åñêèõ óãëåâîäîðîäîâ â

ãèäðîãåíèçàòå äèçåëüíîãî òîïëèâà ïðåäïîëàãàåò

îòñóòñòâèå ìåøàþùèõ âåùåñòâ (ôåíîëîâ, ïîëèî-

ëåôèíîâ, ñåðîñîäåðæàùèõ è êàðáîíèëüíûõ ñî-

åäèíåíèé) â ïðîáå. Èñïîëüçîâàíèå äàííîé ìåòî-

äèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ ÀÓÂ â äðóãèõ êîìïîíåí-

òàõ äèçåëüíîãî òîïëèâà íåöåëåñîîáðàçíî áåç ïðî-

âåäåíèÿ äîïîëíèòåëüíûõ èññëåäîâàíèé ïî îïðå-

äåëåíèþ ìåøàþùèõ âåùåñòâ, îöåíêè èõ âëèÿíèÿ

íà òî÷íîñòü ìåòîäèêè è ðàçðàáîòêè ñïîñîáà ïðî-

áîïîäãîòîâêè òàêèõ îáðàçöîâ.
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