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РАЗДЕЛЕНИЕ МЕТИЛОВЫХ ЭФИРОВ ВЫСШИХ
ЖИРНЫХ КИСЛОТ МЕТОДОМ ПРЕПАРАТИВНОЙ

ГАЗОВОЙ ХРОМАТОГРАФИИ.
I. ПРЕДВАРИТЕЛЬНЫЕ ОПЫТЫ

Т. SAKS, A. IVANOV. N. SAMEL. KÕRGEMATE RASVHAPETE METÜÜLESTRITE LAHUTAMINE
PREPARATIIVSE GAASIKROMATOGRAAFIA MEETODIL. I. EELKATSED

T. SAKS, A. IVANOV, N. SAMEL. PREPARATIVE PURIFICATION OF METHYL ESTERS OF
HIGHER FATTY ACIDS BY GAS CHROMATOGRAPHY. I. PRELIMINARY EXPERIMENTS

Для препаративного разделения жирных кислот в основном применяется
жидкостная хроматография [*]. Такой процесс достаточно трудоемок и
связан с применением больших количеств растворителей, из которых
чистая кислота получается путем концентрирования на ротационном
испарителе. Поэтому метод препаративной газовой хроматографии
(ПГХ) для выделения нескольких миллилитров веществ более перспек-

Рис. 1. Препаративные хроматограммы метилового эфи-
ра олеиновой кислоты (пик 2) ,в вакуумном режиме
(сплошная линия) и в обычном режиме (пунктир) при

равных скоростях газа-носителя.

тивен. Однако разделение ПГХ жирных кислот является крайне труд-
ной проблемой не только из-за выбора селективной жидкой фазы, но и
в связи с размыванием пиков, появлением аэрозолей при конденсации,
разложением веществ после колонки и конденсации веществ до лову-
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Рис. 2. Препаративные хроматограммы метилового эфи-
ра олеиновой кислоты (пик 2) в вакуумном режиме
(сплошная линия) и в обычном режиме (пунктир) при

равных временах выхода.

шек. Основной причиной этих явлений в дан-
ном случае оказывается высокая температура
кипения метиловых эфиров жирных кислот.
Для уменьшения влияния этих факторов были
проведены опыты в разреженной атмосфере
газа-носителя. С этой целью к хроматографу
Хром-3 1-KZ подключали вакуумный насос
ВН-461 М, сразу после ловушек. Сравнитель-
ные опыты обычного и вакуумного режимов
проводили в следующих условиях: длина ко-
лонки 2,5 м; внутренний диаметр l2 мм\
твердый носитель хроматон-ЛА- ЛW (0,4 —

0,315 мм) ; жидкая фаза гептафениловый
эфир (10% от веса носителя); детектор
катарометр; температура: колонки 275 °С, катарометра 285°, испарителя
350°, распределителя 285°; вводимая доза 300 мкл\ давление газа-
носителя Не на выходе из колонки; а) в вакуумном режиме <5 мм
рт. ст., в обычном режиме атмосферное.

При проведении предварительных опытов был использован в качестве
вещества этиловый эфир олеиновой кислоты СI7Н33—СООС2НS с темпе-
ратурой кипения 340° при 760 мм рт. ст., который содержит два основных
пика неизвестных примесей (рис. 1 и 2).

На рис. 1 показаны препаративные хроматограммы обоих вариантов
при одинаковых скоростях газа-носителя. Хорошо видно, что примене-
ние вакуума намного сокращает время .выхода веществ. Но более важ-
ными для данного исследования яе
лени я при равных временах выхода
веществ (при этом скорость газа-
носителя в разреженной атмосфере
намного меньше, чем в обычном
режиме). Приведенные на рис. 2
препаративные хроматограммы ха-
рактеризуют такой случай. Опыты
показали, что хроматографические
характеристики (фактор асиммет-
ричности, высота эквивалентной
теоретической тарелки и т. д.) для
пиков 1 и 3 (содержание которых,
соответственно, 2,5% и 4,5%) прак-
тически идентичны, в то время, как
такие же показатели для этило-

явились результаты проведения разде-

Рис. 3. Зависимость уровня улавливания
этилового эфира олеиновой кислоты от
времени удерживания в обычном режиме
при температуре охлаждения О°С (А) и в
вакуумном режиме при температуре

охлаждения О°С (#) и —6O °С (Н).
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вого эфира олеиновой .кислоты (рис. 1 и 2, ник 1 с содержанием 88%)
значительно различаются в обоих случаях. Фронт кислоты в вакууме
более концентрирован, и пик более симметричен. Расширение и
асимметрия пиков характерны, в первую очередь, для ПГХ, но объяс-
нить улучшение этих факторов в вакууме трудно из-ва несовершенства
теории данных явлений. Вероятно, что в данном случае уменьшается
нелинейность изотермы адсорбции.

Вторым положительным эффектом при применении вакуума является
отсутствие аэрозолей при конденсации. Конденсация происходит прак-
тически без потерь вещества (рис. 3). Для охлаждения ловушек приме-
няли сухой лед в ацетоне с температурой —6o°. И, наконец, третья поло-
жительная сторона применения вакуума полное отсутствие разложе-
ния веществ после колонки и отсутствие конденсации до ловушек.

Выводы

1. Применение вакуума позволило заметно повысить производительность
ПГХ-го разделения этилового эфира олеиновой кислоты за счет улучше-
ния эффективности колонки и более полного улавливания веществ из
газового потока.
2. Подключение вакуумного насоса к хроматографу Хром-3 1-KZ не тре-
бует никаких перестроек и осуществляется просто.
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	Дериватограм.мы: A кукерсита; Б флотационного концентрата; В флотационного остатка (/); А1203, содержащего 6,7% флотационного концентрата (2); А1203, содержащего 6% пирита (3).
	ИК-спектры пирита: 1,2, 3, 4 из обнажений Саастна; 5, 6,7,8 из обнажений Навести.
	Инфракрасные спектры: 1 (природного горючего сланца-кукерсита; 2 флотационного концентрата керогена-90; 3 флотационного концентрата, нагретого до 480 °С.
	Рис. 1. Препаративные хроматограммы метилового эфира олеиновой кислоты (пик 2) ,в вакуумном режиме (сплошная линия) и в обычном режиме (пунктир) при равных скоростях газа-носителя.
	Рис. 2. Препаративные хроматограммы метилового эфира олеиновой кислоты (пик 2) в вакуумном режиме (сплошная линия) и в обычном режиме (пунктир) при равных временах выхода.
	Рис. 3. Зависимость уровня улавливания этилового эфира олеиновой кислоты от времени удерживания в обычном режиме при температуре охлаждения О°С (А) и в вакуумном режиме при температуре охлаждения О°С (#) и —6O °С (Н).
	Зависимость состава продуктов от степени превращения этилбензола: 1 углеводороды Сl+С2; 2 углеводороды Се + С7; 3 углеводороды С8; 4 углеводороды >СB; 5 неидентифяцировинные углеводороды.
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