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Xam neftin xromatoqrafik
usulla tadqiqi

1.5. idrisov [YTYRTIIE xromatoqrafik Gsul, alkanlar, monoaromatik birlag-

Radiasiya Problemlari Instituty malar, politsiklik aromatik birlagsmalar, silikagel, kutla spektro-
metrli xromatografiya.
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n: orp cxOe HCCASAO rcmpodinedre | Xam neftin tarkibinin mixtalif dsullarla (UB

e va 1Q spektroskopiya, EPR, PMR va s.) dyranil-
VIHCTWTYT PaguaumoHHsix npobnem masind baxmayaraq xromatografik metodlar bu
komponentlarin identifikasiyast va miqdannin

K cnosa: Paduueckuit MeTOA, ankamsi, daha daqiq tayin olunmasina imkan verir va ha-
P o Hoa _‘::x | zirda genis istifada edilir [1). Bu baximdan kapil-
TPOCKONMA. . lyar xromatografiya, kombina olunmus kapillyar

xromatoqrafiya va kiitla spektrometrik isullann

« s, yrw imkanlan daha genigdir [2, 3].

e L Azarbaycan neftlarinin torkibi hagqinda ge-
cxve cxme ) v nisg 1 lann ol baxmayaraq miixtalif
P 6 W KOHUEHTPaUMM YT. PO~ yataglardan ¢ixanlan neftlorin saciyyavi xiisusiy-
aco). A i page Shi - yatlari onlann mistaqil tadgiqini zaruri edir. Bu
GC 2010-plus  PEGASUS 4D GCGC TOF-MS. Mpw aramese : I oL ecdiqint. 22 s
anKaHos, XX ¥ cxux apoma-  baximdan Diibandi Neft Terminalindan olan nef-
TAECKIX 7 parypa cocrasnana | tin tadqiqi xiisusi shamiyyata malikdir.
mnercmemoGO 330{‘0“20'( " 70‘300(1;)‘5;; | I§in asas magsadi miixtalif xromatografik iisul-
m L T uenw-m ST M | larla (qaz xromatoqrafi, qaz xromatoqrafi-kiitla
ans CKVX Lieneit B Hed ¥ B cooTBETCTBYIO- spektrometri) bu terminaldan gétiiriilmis xam
K MO OB . . neftin tarkibindaki karbohidrogenlarin (normal al-

kanlarin (n-alkan), monoaromatik (BTEK — ben-

. zol, toluol, etilbenzol, ksilol) va politsiklik aroma-

as a sorbent. Developed methods may be applied for the

as

Li drisor 1 tik karbohidrogenlarin (PAK)) identifikasiyas: va
itute for Radiation Probl | miqdannin tayini metodikalarinin islanmasidir.

§ Niimunalorin ilkin hazirligi. Xam neft niimuna-

m d"mjﬁtgﬁm method, alkanes, WT‘ . sinin Gmumi fiziki-kimyavi parametrlari baxilan

¥ O 1 *°  soraitda standartlara uygun olaraq tayin edilmisdir

3L crmato mas spctosopy | [4-7]: kinematik ozliluk 18.15 mm¥/s (25°C) va
The paper deals with the methods of preparation of sixliq 867 kq/m'-dir (25 °C).

m:y‘;::’;m‘"d chromatographic 5“3'75" of petro- } — n-alkanlann tayini dgiin xam .ncﬂin polyar

pohcydsc aromatic mpo‘mds)’ B bt m results of | fazadan tomizlonmasi EPA MADEP 2004 me-

(c les and concen- ~  todikasina asason apanilmigdir. Niimunada olan

tmesofhydrocarbons) WW’Y"S ha\'!rbeeﬂﬁ’"edm ~ polyar fazani kanarlagdirmag iigiin xromatoqgrafik
" kolonka hazirlamir: bunun iigiin siisa borunun ucu-

on Shimadzu GC 2010-plus and PEGASUS 4D GOxGC TOF-
fit: dwomatograptlio she Sslysie of sfcanes Moo B na 6ncadan dixlormetanda (DXM) yuyulmus siiso
pambiq qoyulub igarisina 2-5 q silikagel doldu-

matic and policyclic aromatic compounds the column tem-
perature comprised 60-330 °C, 40-120 °C and 70-300°C

correspondingly. Silicagel of 100-200 mehs size was used 3 rulmusdur. Sonra kolonka ardicil olaraqg 3 ml me-
tanol, 3 ml asetonla, ardinca 3 ml heksan: DXM

(1:1) qangi@ va 6 ml heksanla yuyulmugdur. Son-

analytical purposes in peuodmmsvymdconespondmg’j
mmﬁcreseard\suwysaswdt
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Cadval |

100:1

1:1 seyraltma ila

4:1 seyrolmaila | Seyraltms olmadan

30 m x 0.25-mm ID, Rxi-5 MS, aridilmis silisiumlu kapillyar

230 280 300
300 350 -
He, imumi axin 6.2, He, tmumi axin 8.6, He, imumi axmn 52,
Kolonka axin 1.60 Kolonka axim 1.11 Kolonka axim 2
N, 25 N, 30 "
Di d: d ilmi: 3 S
edilmig xarici sundmho“ xarici uandmh’" S | Dixtormetands hol edilmis xaric standart

ra xam neft kolonkaya slava edilir. Xam neft ko-
lonkadan kegdikdan sonra o, 10 ml heksan:DXM
(7:3) qansig ila yuyulur [8, 9]. Yigilmig ekstrakt
sorucu skafda 2 ml qalana gadar qurudulur va 2
ml-lik xromatoqrafik viala doldurulduqdan sonra
analiz alov ionlagdiric1 detektorlu (FID) “Shima-
dzu GC-2010 plus” qaz xromatoqrafinda apanhr.

— BTEK-in vo PAK-larin tayini ii¢tin niimunala-
rin hazirlanmasi. Xam neftin polyar fazadan ta-
mizlonmasi EPA 363 °C metodikasina asasan
apanihir. Niimunada olan polyar fazani kanarlag-
dirmaq fi¢lin xromatografik kolonka hazirlanir.
Bunun ii¢iin §ilso borunun ucuna éncadon DXM-
da yuyulmus siiso pambiq qoyulub igarisina 3 q
silikagel doldurulur. Sonra kolonka 20 ml DXM:-
heksan (1:1) qarisigi va 20 ml heksanla yuyulur,
xam neft kolonkaya alava edilir va sonra o, ardicil
olaraq, 20 ml heksan vo 20 ml DXM:heksan (1:1)
qarisigi ilo tokrar yuyulur [8, 9]. BTEK-in tayini
tigin hazirlanmig ekstrakt 2 ml-lik xromatoqrafik
viala doldurulmagla FiD detektorlu “Shimadzu
GC-2010 plus” qaz xromatografinda analiz edi-
lir. PAK-larin tayini iigiin yigilmig ekstrakt sorucu
skafda 2 ml qalana godor qurudulur, 2 ml-lik xro-
matografik viala doldurulur va analiz “PEGASUS
4D GCxGC TOF-MS“qaz xromatoqrafli-kiitla
spektrometrinda hayata kegirilir.
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Polyar fazadan tomizlonmis ekstrakt nii-
munalarinin xromatoqrafik analizi. BTEX analizi
xromatografda iSO 11423-2, n-alkan analizi iSO
9377-2, PAK analizi EPA 8270-D metodlarina
asaslanaraq apanlir. Cihazda PAK, BTEK, n-al-
kan analizlarini davam etdirmak iigiin ilk névbada
cihazda kolonka yerlogon sobada, inletda va de-
tektorda temperatur doyismasini va gazlarin axini-
m miloyyan edon iisul yaradilmigdir. Hazirlanmug
ekstraktdan niimunalor avtomatik gotiiriilmakla
(autosampler) cihaza 1 ml inyeksiya olunur. Qeyd
etmok lazimdir ki, bu rogom daracalonma ayrisi
qurularkan cihaza inyeksiya olunan standart moh-
lullarin miqdan ilo eyni olmahdir. Metodikalar
cadval 1-da verilmigdir.

BTEK niimunalarinin analizi {igiin soba 40 °C
temperaturda 8 daq. saxlamilmagla 120°C tempera-
tura qadar daqiqada 10°C olmagqla qizdinhir [9, 10].

n-alkanlarin analizi ii¢iin sobada 60 °C tem-
peraturda 2 daq. saxlamaqla 195 °C temperatura
qadar dagiqada 5°C olmagla qizdinihr, daha son-
ra fasilasiz olaraq dagigada 30 °C olmagla 330°C
temperatura gadar qizdirihir va 15 daq. saxlanilir
[9, 11].

PAK analizi iigiin soba 70 °C temperaturda 7
daq. saxlanilir, sonra 180 °C temperatura gador

10000 e -—s

4 s 6 7 8 9 10
min

Sakil 1. Xam neftin larklhlndo olan n-alkanlarin xro-
matoqrafik tasviri
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Sakil 2. Xam neftin tarkibinda olan monoaromatik
karbohidrogenlarin xromatoqrafik tasviri

Cadval 2 Cadval 3
i3 Qaty
Oktz 86.5 1.90 21.0 2272
458.6 10.09 < 71.5 77.38
Dekan 426.1 938 924 100
513.7 11.31
s 2:1 ::z; hir va dneadan qurulmus kalibrlama ayrising gora
o = S ekslr’akun qa-llhgl hcsa.hlumr [9.I21. y )
e e == ! )\al:'n ncf‘u‘n karb‘ohld!\jgcn- tarkibi. Analiz edil-
e = mis ‘ arda |dcnuh. siya olunmus karbo-
= hidrogenlarin qatiligr va nisbi migdan cadvallarda
4263 938 verilmisdir. n-alkanlanin daha yitksokmolekullu
Oktadel 356.9 7.86 i larinin (C,-C,) qathg analizin hassas
69.1 1.52 hgmndan kigik oldilgundzm identifikasiya edilma-
onadel 120.0 2.64 migdir. Xam neftin tarkibindaki alkanlarin gatihig
45434 100 va onlarin nisbi miqdan cadval 2-da, uygun xro-

daqigada 85 °C olmagla qizdinlir va gézlomadan
daqigada 3 °C olmagqla 230 °C temperatura qadar
qizdirihr. Bu temperaturda 7 daq. saxlamldigdan
sonra daqiqada 28 °C olmagqla 280 °C temperatura
qadar qizdirihr va 10 dag. stabil qaldiqgdan sonra
yekun olaraq dagiqada 14 °C olmagla 300 °C tem-
peratura qadar qizdirihir va bununla da analiz baga
gatr [9, 12].

Niimunalor cihazda analiz olundugdan sonra
inteqrallamir, kitabxana molumatlan ila yoxlani-

matoqrafik tasvir isa sakil 1-do gostarilmigdir.

Identifikasiya olunmug monoaromatik karbo-
hidrogenlarin qatih@ va nisbi miqdan cadval 3-da
verilmigdir, uygun xromatoqrafik tosvir isa gakil
2-da verilmigdir. Benzol, toluol va m/p-ksilolun
qauligr analizin hassash@indan kigik oldugundan
identifikasiya edilmamisgdir.

PAK-lann gatih@ va nisbi miqdan cadval 4-do
va uygun xromatoqrafik tasvir sokil 3-da verilmig-
dir.

Apanlmig analiz naticalorindon malum olur
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Sakil 3. Niimunada olan miixtalif kiitla adadlarina malik fordi PAK-larin xromatoqrafik kiitly spektriori:

- 128 m/z, b—- 142 m/z, c -
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152 m/z, d - 154 m/z, e — 166 m/z, f— 178 m/z
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nocoGue Kazans, 2018, ¢. 21.

Coadval 4 ki, tadqiq olunan niimunslorda BTEK, n-alkanla-
nin va PAK-larin nisbi migdan uygun olaraq 92.4
ml/L, 4543.4 mq/l, 70892.2 mq/1 toskil edir.
istifado edilon metodikalar ¢argivasinda far-
di PAK-lann xromatografik kiitla spektrlari sakil

3-do verilmisdir.

135294 - Kiitlo spektrometrli gaz xromatografinda

1265.6 B PAK-larin analizinin apanimasi zamam FiD de-

21054.2 tektorlu gaz xromatografindan alava olarag kom-

31354 4.42 ponentlarin identifikasiya olunmasina imkan ve-

718.1 1.01 rir. Masalan, sokil 3-do gostarildiyi kimi, alinmug
341 spektrlarin kiitlo adadi 128, 142, 152, 154, 166 va
6.93 178 m/z olan komponentlarin, ¢ixma vaxtlan bu
1.92 komponentlarla eyni olan birlasmalardan farglon-
2.20 dirmaya va identifikasiyasim daqiqlogdirmaya im-
224 kan verir.

Hazirlanmig metodlar neft-kimya sanayesinda

391
1.98 va miivafiq elmi tadgiqgatlarda analitik magsadlar
0.06 figiin istifada edila bilar. Diibandi Neft Termina-
1029 lindan gotiirilmils xam neftin torkibi hagqinda
026 | lar onun emal proseslorinda texnoloji
208922 100 parametrlorin giymatlondirilmasi {igiin tdvsiya
olunur.
Odabiyyat siyahiss
1. Cavedosa ®.H., Mup-bataes M.b. B wedrrei A ~ baxy, HEOHC, 1992, ¢. 137,

Yemooanoa A.E., Baxun A.B., Cumnos CA., Deoxmucmos JLA. Ipynnosoit cocras HE(TI M METOIM €10 HIYHCHNA: YHeGHO-METOMIMECKDS

2

O " BRIKOCTH.

3. I'OCT 33-2016. Hedyr w nedy Ipospas M Henp
4. I'OCT 3900-85. Hedrru Meroam

5. ASTM D445 - 19a Standard Test Method for Kinematic Viscosity of Transparent and Opaque Liquids. (and Calculation of Dynamic Viscosity).
6. ASTM D5002 - Standard Test Method for Density, Relative Density, and API Gravity of Crude Oils by Digital Density Analyzer.

7. EPA 3630C Silica Gel Cleanup.

8 MADEP 2004, Revision 1.1, - METHOD FOR THE DETERMINATION OF VOLATILE PETROLEUM HYDROCARBONS (VPH).

9. 1SO 11423-2 Water quality ~ Determination of benzene and some derivatives = Part 2: Method using extraction and gas chromatography.

10. 1SO 9377-2 Water quality — Determination of hydrocarbon oil index ~ Part 2: Method using solvent extraction and gas chromatography.

11. EPA 8270D i ile Organic Comp by Gas Ch hy / Mass Spr
i s i o
1. Samedova EL, Mir-Babayev M.E nefiey A ~ Baku, 1992, 137 s.
2. Chemodanov A.E., Vakhin A.V, Sinov S A., Feoktistov D.A. Gruppovoy sostav nefti i metody yego izucheniya: uchebno-metodicheskoe posobie,
Kazan', 2018, 21 s.
3. GOST 33-2016. Ne' i i hnye zhidkosti. Oy e ki i i dinami vyazkosti. ]y‘\’
\

4. GOST 3900-85. Neft' i neﬁrpmdukly Metody opredeleniya plotnosti.
5. ASTM D445 - 19 Standard Test Method for Kinematic Viscosity of Transparent and Opaque Liquids (and Calculation of Dynamic \ﬁmny).
6. ASTM D5002 - Standard Test Method for Density, Relative Density, and API Gravity of Crude Oils by Digital Density Analyzer.

7. EPA 3630C Silica Gel Cleanup.

& MADEP 2004, Revision 1.1. — METHOD FOR THE DETERMINATION OF VOLATILE PETROLEUM HYDROCARBONS (VPH).

9. ISO 11423-2 Water quality ~ Determination of benzene and some derivatives — Part 2: Method using extraction and gas chromatography.
10. 1SO 9377-2 Water quality — Determination of hydrocarbon oil index — Part 2: Method using solvent extraction and gas chromatography.
11, EPA $270D Semi ile Organic C ds by Gas Ch y/ Mass

| RS

AZORBAYCAN NEFT TOSORR!

A
‘Asepbaiioxarcxoe Hegpmnanoe Xossticmeo / Azerbaijan Oil




