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Х. РАУДЕ, О. ЭЙЗЕН

О СОСТАВЕ НАСЫЩЕННЫХ УГЛЕВОДОРОДОВ

СРЕДНИХ ФРАКЦИЙ СЛАНЦЕВОЙ СМОЛЫ

В данной работе излагаются результаты исследования насыщенных

углеводородов средних фракций туннельной смолы.

Легкая, средняя и тяжелая смолы смешивались в таком отношении,
в каком их получают по данным цеха туннельных печей СПК «Кивиыли».
Полученная таким образом суммарная смола хроматографировалась ме-

тодом промывания на силикагеле КСМ с целью выделения групп парафи-
новых-нафтеновых, олефиновых и ароматических углеводородов и кисло-

родных соединений.

Результаты -жидкостно-адсорбционной — хроматографии — суммарной
смолы приведены в табл. 1.

s Таблица 1

В

Результаты хроматографирования суммарной смолы
SАНнАНЕ ÕSE PD

Содержа-
Удельный

Показа- Содер Результаты
bHHIÜ тель

-

Групповые с‘;’:ием;{;_ вес прелом- BpomHoe| жание ЭЁЁ':Ё:ЁР";Ю
компоненты а° ления число серы, > 70

ную CMO- 4 20 %
лу, вес.% п ° H ‘ C

Парафины и -
нафтены 4,6 0,7810 1,4363 0 0 — —

Олефины l 5,5* [ 0,8052 [ 1,4520 ` 75 ‘ 0,06 | 13,86 | 85,53

Ароматические
углеводороды 41,9 0,9934 1,5601 23 0,91 9,76 86,47

Кислородные -
соединения 45,3 — — 68 0,40 9,12 79,68

пч | 9 | [ o = [ e
Всего b 100,0 i — l — ‘ — ! — I — ' —

* Газохроматографический анализ ароматических углеводородов показал содер-
жание в них значительного количества олефинов [. Следовательно, действительное

содержание олефинов в суммарной смоле выше.

Исследование адсорбируемости углеводородов из искусственных смесей показало,
что изо- и циклические олефины отделяются от ароматических углеводородов на сили-

кагеле неполностью (2].
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Концентрат парафиновых углеводородов ректифицировали в колонке

эффективностью 15 теоретических тарелок на узкие фракции. Результаты
приведены в табл. 2.

В настоящее время для отделения углеводородов с прямой цепью от

‘углеводородов другой структуры применяют их селективную адсорбцию
на синтетических цеолитах 5А [3-19. B данной работе использовалась

адсорбция на молекулярных ситах типа СаА вместе с газохроматогра-
Ффическим анализом для определения кипящих выше 200°С нормальных
парафинов сланцевой смолы.

Гранулированные молекулярные сита типа СаА измельчали и выде-

ляли фракцию с размером зерен 10—15 меш. Молекулярные сита акти-

вировали в вакууме при 300°. Фракции парафинов-нафтенов обрабаты-
вали молекулярными ситами в кипящем растворе изооктана в течение

четырех` часов. Весовое соотношение анализируемой смеси парафинов и

активированных молекулярных сит составляло 1 :20. Неадсорбирован-
ные парафины вместе с изооктаном отделяли от цеолита фильтрованием.

T

| - — Таблица 2

Результаты ректификации парафино-нафтеновой смеси .

I
Пределы

|
Предёлы

| :
Количество

№ —| принор- I ppn nonu-| g), Bec | Bec
anapapanop aa

Фракции мальном женном DE фра:ции, 'дл}:істта….'г- нафтеновый n20
давлении, | давлении, | & ® , концентрат, р

° С ° С äš . вес. % `

15 | До 170 l — | 760 l — \ 17,3 | 218 ` —

6. | 10195 | 758 | 17| 41 | 24 | 52 | 14280

7 | 195210 | 86—98 | 17| 39 | 253 | — 49 | — 14300

8 | 210-216 | 98—103 \ 17 l 28 | 31 | 35° | 1430

о | 216—233 | 0 104 | 9 | 4 1 22 | 052 | 14382

10 | 233—243 | 104—113 | o] 37 | 359 | 47 | 14387
п | 243—253 | 113—122 ' o | 41 ] 40,0 | 5,2 i 14497

—

12 ' 953268 l 122—134 l 9 ‘ 44 | 444 1 56

—

|— 14460

13 ' 268—280 [ 134—145 | 9 I—Z2 | 486 | 5,3 і 1,4470

14 | 280—293 [ 145—155 | 9 ) 43 , 52,9 | 5,4 [ 1,4492

15 , 203305 | 155—165 | 9 j 42 | 571 | — 58 [ 1,4510

16 ] 305—313 11—65—171 ‹ 9 [ 24 \ 59,5 ’ 3,0 [ 1,4549

ÕCTaTox ‘ — I — ' — ' 17,1 l 76,6 ` 21,6 ‘ Твердый

Потеря | —. Ä — I — ! Щ2,6 [ — ‹ 33 ‘ —

Bcero ‘ — \ — | — ‘ —° I — l 100,0 . l —
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Молекулярные сита промывали 2—3

раза горячим изооктаном. Изопара-
фины и нафтены получали путем
тщательного удаления изооктана

в микродистилляционной установке.

Содержание изооктана в остатке оп-

ределяли — газохроматографическим
путем.

ВЕ -

Поскольку десорбция нормальных
парафинов под действием легкокипя-

щего н-парафина требует довольно

много времени, было решено вычис-

лять соотношение нормальных H

изо- и циклических парафинов во

фракции на основе не адсорбируемой
на молекулярных ситах части.

Для проверки полноты адсорбции
н-парафинов на молекулярных си-

тах, на приборе УХ-1 были проанали-

зированы как исходные фракции, так

и остатки после обработки молеку-

лярными ситами. Условия проведе-
ния газохроматографического анали-

за были следующие: длина колон-

ки — 6 м, внутренний диаметр —

4 мм, твердый носитель — силоцель

С-22, жидкая фаза — полиэтиленгли-

коль 4000 (20% от наполнителя) ‚ тем-

пература колонки — 180°, газ-носи-

тель — водород.

Содержащиеся в исходных фрак-
циях н-алканы идентифицировались
по их относительным временам удер-
живания при помощи эталонных

Puc. 1. Газохроматограммы: А — исходной
фракции парафинов 10; Б — фракции 10

после обработки молекулярными ситами ти-

па СаА; В — адсорбированных на молеку-

лярных ситах н-парафинов фракций 10 и

11, полученных последующим экстрагирова-
нием и-гексаном. Пики: 1 — н-додекан;

2 — н-тридекан; 3 — н-тетрадекан.

Чувствительность прибора при регистрации
пика 2 на газохроматограмме А уменьшена

в 5 раз.

смесей. Обработка молекулярными ситами типа СаА вызывает на газо-

хроматограммах исчезновение пиков, соответствующих нормальным па-

рафинам. Для иллюстрации этого положения на рис. 1 (А и Б) представ-
лены газохроматограммы фракции 10 до и после соприкосновения с моле-

кулярными ситами. На рисунке 1В приведена газохроматограмма нор-
мальных парафинов фракций 10 и 11, адсорбированных на молекуляр-
ных ситах и вновь полученных путем вытеснения н-гексаном. _

Данные о содержании нормальных и изо- и циклических парафинов в

исследованных фракциях по молекулярно-ситовому анализу приведены в
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табл. 3. Газохроматографический анализ показал, UTO UaCTb H-renraje-

кана и мн-октадекана не адсорбировалась на молекулярных ситах и, сле-

довательно, содержание ч-парафинов во фракциях 15.и 16 выше, чем сле-

дует из табл. 3. Там же представлены газохроматографически доказанные
н-парафины (в случае нескольких н-парафинов главный компонент на-

бран в разрядку). Температура кипения относится к главному компоненту.

Из приведенных в табл. 3 данных видно, что доля изо- и циклических

соединений в кипящей выше 200° парафиновой части постоянно возрас-
тает по мере повышения температуры кипения фракций.

Количество индивидуальных кн-парафинов С,:—С:; по данным газо-

хроматографического анализа представлено в табл. 4.

Из разветвленных структур в исследуемых фракциях возможно нали-

чие 2-метилпарафинов. В качестве эталонов в настоящей работе приме-
нялись 2-метилоктан и 2-метилдекан. Поскольку идентификация всех

2-метилпарафинов путем сравнения их относительных времен удержива-
ния с теми же величинами эталонных веществ была невозможна, пользо-
вались графическим способом идентификации|!!.!2].

На рис. 2 сплошной линией (1) изображена зависимость между чис-

лом С-атомов в молекуле н-парафинов и логарифмом их относительного

‚ Таблица 3

Содержание нормальнінх и изо- и циклических парафинов в средних

_ фракциях смолы туннельных печей _
Содержа-
ние изо- и | Содержа-
цикличе- — |ние н—етара- Темпера-

№ фрак-| ских пара- финов_во
Содержащиеся во фрак-| тура кипе-

HHH -) финов во фракции ции и-парафины ния н-пара-
фракции, | ‘вес. % финов, °С

н-Ундекан .@о | 22 ]| 28 (PAERIASK 195,8

н-Ундекан
8 | ma | 726 Uaa l 216,2

н-Додекан
9 ‘ 43,8 ' 56,2 l н-Тридекан ` I

; н-Додекан
o0 ]| 429 | 51 | б Kaa | — 255

я н-Тридекан lst |552 R IIka 253,6

! H-TeTpaaekaH l12 \ 67,5 l 325 \ н-Пентадекан
2706

13 ’ 64.8 ’ 35,9 ‘H-I’IeHTanexaH 'н-Гексадекан

14* l — і — ' н-Гексадекан _ ’ 287,1

5. | 718 ‘ 282 | н-Гептадекан | 3027

н-Гептадекан6 | 902 9] КОа ежан | 3175

Остаток н-Нонадекан *
ректифи- н-Эйкозан

кации 86,5 13,5 и-Хенэйкозан |

* Данные о содержании нормальных. и других парафиновых углево-

дородов во фракции 14 получены путем газохроматографического ана-

лиза и приведены ниже. `
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времени удерживания (ч-декан принят за 100). Точки, соответствующие

Э-метилоктану и 2-метилдекану располагаются так, что при их соедине-

нии образуется линия, параллельная прямой н-алканов. Эту пунктирную
линию (П) экстраполировали в сторону больших чисел С-атомов. Нижняя

пунктирная линия () соответствует н-1-алкенам.

Рис. 2. Зависимость между числом С-атомов H Jiora-

рифмом относительных времен удерживания: 1 —

н-алканы; П — 2-метилалканы; 1 — н-1-алкены,
Номерами 7—13 обозначены фракции парафинов, в

которых обнаружен соответствующий 2-метил-

парафин.

На основании газохро-

матограмм изо- и цикличе-

ских парафинов, получен-
ных после обработки ис-

ходных фракций молеку-

лярными ситами, нашли

относительные времена

удерживания всех компо-

HeHTOB (н-декан — 100).
При — вычислении — числа

С-атомов в молекуле этих

соединений исходили M3

н-парафинов. — Поскольку
2-метилдекан выходит из

колонки до н-ундекана, не-

известные пики — между
н-деканом и л-ундеканом
считали принадлежащими

соединениями с 11 С-ато-
мами в молекуле. Анало-
ГИЧНЫМ приближением
пользовались и для пиков,

выходящих между други-
ми и-парафинами. Прн по-

мощи пунктирной линии

() находили пик, соот-

ветствующий каждому

2-метилпарафину в иссле-

дованной области. При-
близительные количества 2-метилпарафинов вычисляли по газохрома-
тограммам изо- и циклических парафинов. Результаты вычислений пред-
ставлены в табл. 5. -

Для определения соединений с шестичленными циклами пользова-

лись методом микроаналитического дегидрирования с последующим газо-

ConepxaHHe H-Na-
C

рафина в пересчете од;::‹аниепн-па-
н-Парафин на 200—300° пара- счреат а ЁООі%%Ь°

фино-нафтеновую ° € Ha

UaCTb, % смолу, %

н-Ундекан | '7‚2 | 0,7

н-Додекан 9,9 1,0
н-Тридекан 111 1,2
н-Тетрадекан

°

8,3 0,9

н-Пентадекан ‚ 10,6 1,1
н-Гексадекан ° 79 0,8

Bcero | 55,0 ' 5,7

Таблица 4

Содержание индивидуальных к-парафинов в туннельной смоле
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хроматографическим anaausom ['3]. ITomymerposasi KosoHKa, coaepxKaliast
® мл катализатора дегидрирования (5% Ра на силикагеле ШСК), пред-
зиествовала газохроматографической колонке. Свободный объем реактора

дегидрирования наполняли измельченным стеклом. Дегидрирование про-
‘водили при температуре 340°. Условия газохроматографического анализа

‘описаны выше.

Опыты, проведенные .с чистыми веществами, показали, что в избран-
ных условиях циклогексановые углеводороды почти полностью переходят
в соответствующие ароматические соединения.

Для определения содержания в туннельной смоле нафтенов C шести-

членными циклами использовали ту часть парафиновых фракций, кото-

рая осталась после обработки их молекулярными ситами. Изменение,
происходившее с фракциями изо- и циклических парафинов в указанных
условиях дегидрирования, фиксировалось газохроматографически как ис-

чезновение или уменьшение некоторых пиков в парафиновой части и

появление пиков ароматических углеводородов. Для иллюстрации этого

на рис. 3 приведены газохроматограммы изо- и циклических парафинов
«ракции 10 до и после дегидрирования.

‚ Количество соединений циклогексанового ряда в парафиновых фрак-
циях представлено в табл. 5. Ароматические соединения, полученные пу-
тем дегидрирования, отдельно не идентифицировались. Установлено, что

большинство M3 них представляет собой одноядерные ароматические
углеводороды. .‚`

— Методом жидкостно-адсорбционной хроматографии на силикагелг

было установлено, что парафиновые и нафтеновые углеводороды состав-

| ° Таблица 5

Содержание 2-метилпарафинов и соединений с шестичленными циклами

в парафиновой части туннельной смолы

Содержание Содержание цикло-

1 2-метилпарафина, гексановых углево-
%, в пересчете на дородов, %

Ф';Ёк- Идентифицированные нНЕ
в изо- и ЦИК-

HHH 2-метилпарафины ‚::2;…" BCIO лической | на всю

ческ ю
фрак- |части пара-{ фрак-

: e;C¥b циЮю финовых цию

d11|Фракщий ! —
7 |2-Метилундекан

- | 2-Метилдодекан | 33,1 9.0 21,5 58

8 |2-Метилундекан :
. 2 - Метилдодекан

— 132 25,3 6,9

9 |2-Метилдодекан |
2-Метилтридекан 19,0 8,6 17,6 7,7

10 |2-Метилтридекан: — 8,8 28,8 12,4

11 |2- Метилтридекан 939 129 12.0 66
2-Метилтетрадекан ” , , ,

12 |2- Метилтетраде-
кан 31,9 21,5 28,9 19,5

2-Метилпентадекан

13 |2-Метилпентадекан
2 - Метилгексаде - 39,8 25,8 25,3 16,4

кан
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Рис. 3. Газохроматограммы изо- и циклических парафинов фракции 10 до (4)
и после (Б) дегидрирования.

ляют 10,5% всей сланцевой смолы, кипящей в интервале температур от

200 до 300°. Принадлежность исследованных фракций 7—14 к тому же

температурному интервалу дает возможность оценить содержание нор-
мальных, изо- и циклических парафинов в пересчете на смолу, кипящую
в пределах 200—300°. В табл. 6 приведены итоги анализа парафиновых
фракций, полученные обработкой молекулярными ситами типа Cal,
микроаналитической дегидрогенизацией и газохроматографическим ана:

лизом. Соединения с нормальной структурой составляют 51,2, а соедине-
ния с разветвленной и циклической структурой — 48,8%. Из последних

2-метилпарафины составляют 15,2, шестичленные нафтены — 11,2 и дру-
гие разветвленные и содержащие пятичленные циклы соединения —

22,4%. ‘

B парафиновой части, кипящей выше 300°, были идентифицированы
и-гептадекан во фракциях 15 и 16 и н-октадекан во фракции 16. В остатке

ректификации парафинового концентрата обнаружены — н-октадекан,
н-эйкозан и и-хенэйкозан.
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———————N———

Содержа-
ние фрак- | Содержание HOp- |— —

ции, % к об-| мальных парафи-
№ щему коли- . HOB, % K >

фрак- честву дан-

ЦИИ
— —— ной

пара- дан- фрак-

фи- смо- | ной |пара-| смо- | ции

HOB
лы |фрак-|финам| ле :

HH

7 12,4 1,3 | 72,8| 9,0 0,9 | 27,2

8 8,9 10 | 726 | 64 0,7 | 27,4
9 13,0 14| 562 | 73 0,8 | 438

10 11,7 1,2 1 57,1 6,7 0,7 | 429
11 13,0 1,3| 448 | 58 0,6 | 552
12 14,0 1,5| 39,5 | 45 0,5 | 67,5
13 13,4 1,4| 35,2 | 4,7 05 | 648
14 13,6 1,4| 49,5 6,8 0,7 | 505

Всего‘юо‚с] 10,5 { |51.2 | 54 , l

Ne
фрак

ЦИИ

7

8

9
10

11
12

13

14

Всег
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H. RAUDE O. EISEN

PÕLEVKIVIÕLI KESKMISTE FRAKTSIOONIDE KULLASTATUD SÜSIVESINIKE

KOOSTISEST

Tunnelahjude summaarsest Olist eraldati kiillastatud siisivesinikud silikageelil kroma-

tografeerimisega ning rektifitseeriti kitsasteks fraktsioonideks. Ule 200°C keevate kiillas-
tatud siisivesinike keemilise koostise uurimiseks kasutati selektiivset adsorptsiooni CaA-
titipi molekulaarsoeltel, gaasikromatograafilist analiiiisi ning dehiidreerimist mikroreak-
torimeetodil. Identifitseeriti n-parafiinid C;;—C, ning maéaérati C,,—C,; parafiinide sisal-
dus polevkiviolis. Tehti kindlaks 2-metiiiilparafiinide ning kuueliikmelisi tsiikleid sisalda-
vate iithendite hulk uuritud piirkonnas.

H. RAUDE, O. EISEN

ANALYSIS OF SATURATED HYDROCARBONS ISOLATED FROM SHALE OIL

The saturated hydrocarbon portion separated from summary shale oil by means of

liquid-solid chromatography with silica was fractionated in a distillation apparatus. Select-
ive sorption in CaA molecular sieves, gas-liquid chromatography and dehydrogenation in a

microreactor were used to determine the chemical composition of saturated hydrocarbons
boiling above 200°C. C,;,—C, n-paraffins were identified, and the quantity of C;;—C;s
n-paraffins was determined. The amounts of 2-methylalkanes and naphthenes with six-
member rings were also estimated.
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	К РАСЧЕТУ СФЕРИЧЕСКОЙ ОБОЛОЧКИ НА ДИНАМИЧЕСКУЮ НАГРУЗКУ
	Puc. 1.
	На рис. Ги 2 представлены диаграммы Т; и М; для значений т согласно таблице при po = 0,04. Рис. 2.
	Рис. 3.
	Puc. 4.
	Pue. 6
	Рис. 5.
	Puc. 7
	Untitled
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	NÕRGA RAADIOSAGEDUSLIKU HÄIREVÄLJA EFEKTID TUUMA MAGNETILISES TOPELTRESONANTSIS. II
	Joen. 1. Sageduste asend topeltresonantsspektri votmisel —mittehomogeenses alalises magnetvéljas. Vasakpoolsel graafikul on kujufunktsiooni taustal sageduste asend vidlja H, poolt otseselt mojutatava spektraaljoone puhul. Parempoolne graaiik vastab moodetavale spektraaljoonele.
	Joon. 2. Spektraaljoonte arvutatud kuju sageduse laotusega topeltresonantsspektris mittehomogeenses alalises magnetviljas. Gaussi kujufunktsioon Т, | parameetritega T—2 =0,1; h2=lo; 1,=0; 0,2; 0,5. Parempoolse graafiku arvutadd'2 misel on valemis (12) võetud negatiivne märk, vasakpoolse arvutamiseks — positiivne märk.

	ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНОЕ ИССЛЕДОВАНИЕ РАЗВИТИЯ ПЫЛЕВОЗДУШНОЙ СТРУИ
	Puc. 1. Схема опытной установки и измерений: / — центробежный вентилятор; 2 — электронагреватели; 83 — регулировочные краны; 4 — ротаметры РС-7; 5 — смеситель; 6 — бункер пыли; 7 — редуктор; 8 — мотор постоянного тока; 9 — шнек с двенадцатизаходным червяком; /0 — патрон; // — разгонная труба-сопло; /2 — вертикальная рама; /3 — координатник; [4 — коллектор; /5 — вентилятор ЭВР-4; /6 — циклон; 17 — измерительная отсосная трубка; 18 — пылеотстойник; 19 — ротаметр РС-3; 20 — игольчатый. кран; 21 — уравнительный бачок; 22 — водяной эжектор; 23 — микроманометр ММН; 24 — термопара; 25 — потенциометр; 26 — (/-образный манометр.
	Puc. 2. Затухание осевой скорости воздушной и пылевоздушной струи: / — пылевоздушная струя с начальной концентрацией хо == 0,65 ке/кг (опыт); 2 — расчетная по [!]] кривая для %o = 0,656 кг/кг; 3 — опытная кривая для воздушной струи.
	Рис. 3. Затухание осевой скорости пылевоздущной струни: 7, 8 и 9 — опытные кривые для пылевоздушной струи и 10, 11 и 12 — расчетные по ['] kpuвые для значений начальной концентрации хо — (,2; 0,6 и 1,0 кг/кг соответственно.
	Рис. 4. Обобщенная кривая затухания осевой скорости пылевоздушной струи.
	Рис. 5. Натуральное поле скоростей пылевоздушной струи.
	Рис. 6. Профиль скорости в поперечных сечениях пылевоздушной струи.
	Рис. 7. Линии половинной скорости в пылевоздушной струе: 1,2, 8,4, 5, 6 — линии половинной скорости (опытные) для значений начальной концентрации %о ==o; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8 и 1,0 кг/кг; 7 — расчетная по {'] для %o = 1,0 кг/кг.
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	О ВЛИЯНИИ ТВЕРДОЙ ФАЗЫ НА РАЗВИТИЕ ПЫЛЕВОЗДУШНОЙ СТРУИ
	Рис. 1. Расчетная схема пылевоздушной струи.
	Puc. 2. Сравнение опытной кривой 4 расширения пылевоздушной струи с расчетом по различным формулам.
	Рис. 3. Сравнение опытных данных расширения пылевоздушной струи с расчетом по формулам (2; 15; 16; 18; 20; 21; 22): 1 — воздушная струя (хо ==0); 2, 3 и 4 — пылевоздушная струя с начальной концентрацией %o = 0,2; 0,6 и 1,0 кг/кг соответственно.
	Рис. 4. Сравнение опытных данных затухания осевой скорости пылевоздушной струи с расчетом по формулам (12; 15; 16; 18; 20; 21 и 22) и (6): 1 — пылевоздушная струя %o = 0,65; 2 — то же по формулам Г. Абрамовича [?}; 3 — воздушная струя (хо == 0).
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	Puc. 1. Схема струи в поперечном потоке.
	Puc. 2. Cxema экспериментальной установки: / — центробежный вентилятор; 2 — электромотор; 3 — корпус генератора струи; 4 — электронагреватели; 5 — аэродинамическая труба; 6 — изолирующий кожух генератора струи; 7 — сменное сопло; 8 — выравнивающая решетка; 9 — наружный кожух; 10 — ротаметр; /] — заслонка; 12 — осевой вентилятор с электромотором; 13 — обечайка с радиальными перегородками для устранения закрутки потока; /4 — задние выравнивающие решетки; 15 — передние выравнивающие решетки; /6 — проволочная сетка; /7 — отсосная термопара; 18 — координометр; /9 — краны для регулирования расхода воздуха.
	Рис. 3. Линии максимальной избыточной температуры: а — при Р, — 40 мм Ty V2 и значениях T—WW' равных 4,85 (А), 9,0 (Б) и 16,0 (В); 6 — при Д, —= 60 мм V Ty V2 ; и значениях ——W——, равных 1,0 (4), 40 (5) u 9,0 (B). Ty W2 .
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	Рис. 5. Изменение максимальной избыточной температуры по оси струи для Do = 60 мм Ty V2 при значениях ———— ‚ равных 1 (а); 4 (6); 9 (в). Ty W2
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	Puc. 7. Зависимость ординаты полюса струи от гидродинамического параметра.
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	COCTAB ФЕНОЛОВ ТУННЕЛЬНЫХ ПЕЧЕЙ
	Схема анализа фенолов. Рис. 1. Влияние температуры испарителя на четкость разделения фракции фенолов 283—288°. Условия хроматографирования фенолов: длина колонки — 6 м, диаметр — 6 мм, наполнитель колонки — апиезон Г, 15% от хромосорба \\, температура 200°, расход водорода — 65 мл/мин, давление — 1,4 атм.
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	Puc. 2. Препаративные тонкослойные хроматограммы фракций фенолов и концентрации разделенных фенолов в полосах. Фракции: А — 260—265°; Б — 272—277°, В — 288—290°,
	Untitled
	Puc. 3. Газохроматограммы тонкослойных фракций фенолов (слева) и их катализатов (справа). Фракции: А — 260—265°, B — 272—277°, В — 288—990°. Условия хроматографирования фенолов см. рис. 1. Условия катализа и хроматографирования катализатов: 2 мл катализатора, содержащего 5% Ра на силикагеле марки ШСК, температура реактора 340°, длина колонки — 6 м, диаметр — 6 мм, наполнитель колонки — MOJIMIJIHколь 4000, 20% от силоцеля С-22, температура при хроматографировании фракции А и Б — 180°, фракции В — 200°; расход водорода 60 мл/мин; давление 2,4 атм.
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	О СОСТАВЕ ДВУХЪЯДЕРНЫХ АРОМАТИЧЕСКИХ УГЛЕВОДОРОДОВ СЛАНЦЕВОЙ СМОЛЫ
	Puc. 1. Газохроматограмма фракции 20. Колонка 2 — жидкая фаза полэтиленгликоль 4000,
	Puc. 2. Зависимость между температурой кипения и логарифмом относительного ' времени удерживания. Точки, соответствующие эталонным углеводородам, обозначены более крупными цифрами в следующем порядке: – { — ундецен-1, 2 — додецен-1, 8 — тридецен-1, 4 — тетрадецен-1, 5 — пентадецен-1, 6 — гексадецен-1, 7 — тетрадидронафталин, & — 1,3,5-триэтилбензол, 9 — пентаметилбензол, /0 — нафталин, 11 — дифенил, 12 — 2-метилнафталин, /3 — 1-метилнафталин, /4 — ?-этилнафталин, 15, 16, 17, 18, 19, 20 n 21 — соответственно 2,7-, 1,7-, 1,6-, 1,4-, 1,5-, 2,3-, и 1,2-диметилнафталин. Номера меньшего размера обозначают исследуемые фракции ароматических углеводородов.
	Рис. 3. Газохроматограммы: I — исходной фракций 23; lI—V —- узких фракций, полученных тонкослойной хроматографией фрак‚ .. „ Цни 23 (колонка 2). —
	Рис. 4. Газохроматограмма двухъядерных ароматических углеводородов: 1 — фракции 22 (колонка 1; Н, — 80 мл/мин, скорость ленты — 180 мм/ч); И — фракции 28 (колонка 3; Н, — 80 мл/мин, скорость ленты — 90 мм/ч).; 1Ш — крайние длинноволновые максимумы ультрафиолетовых слектров этих же соединений. , Цифры Ha пиках обозначают следующие соединения: 1 — 2-метилнафталин, 2 — 1-метилнафталин, 3 — дифенил, 4 — 2-этилнафталин, 5 — 2,6-диметилнафталин, 6 — 1,7-диметилнафталин, 7 — 1-метил-5-этилнафталин, 8 — 1,2, 7-триметилнафталин, 9 — 1,2,5-триметилнафталин, /0 — 2,3,6-триметилнафталин.
	Таблица 2 Характеристика газохроматографических колонок, примененных для анализа ароматических углеводородов
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	Таблица 1 Результаты ректификации ароматических углеводородов
	Таблица + Состав фракции нафталиновых углеводородов туннельной смолы 200—300°
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	ОПРЕДЕЛЕНИЕ СОСТАВА АРОМАТИЧЕСКИХ СОЕДИНЕНИЙ ТУННЕЛЬНОЙ СМОЛЫ, КИПЯЩИХ ВЫШЕ 300° С
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	Рис. 1. Расчетная схема пылевоздушной струи.
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	Puc. 2. Cxema экспериментальной установки: / — центробежный вентилятор; 2 — электромотор; 3 — корпус генератора струи; 4 — электронагреватели; 5 — аэродинамическая труба; 6 — изолирующий кожух генератора струи; 7 — сменное сопло; 8 — выравнивающая решетка; 9 — наружный кожух; 10 — ротаметр; /] — заслонка; 12 — осевой вентилятор с электромотором; 13 — обечайка с радиальными перегородками для устранения закрутки потока; /4 — задние выравнивающие решетки; 15 — передние выравнивающие решетки; /6 — проволочная сетка; /7 — отсосная термопара; 18 — координометр; /9 — краны для регулирования расхода воздуха.
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	Puc. 7. Зависимость ординаты полюса струи от гидродинамического параметра.
	Схема анализа фенолов. Рис. 1. Влияние температуры испарителя на четкость разделения фракции фенолов 283—288°. Условия хроматографирования фенолов: длина колонки — 6 м, диаметр — 6 мм, наполнитель колонки — апиезон Г, 15% от хромосорба \\, температура 200°, расход водорода — 65 мл/мин, давление — 1,4 атм.
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	Puc. 3. Газохроматограммы тонкослойных фракций фенолов (слева) и их катализатов (справа). Фракции: А — 260—265°, B — 272—277°, В — 288—990°. Условия хроматографирования фенолов см. рис. 1. Условия катализа и хроматографирования катализатов: 2 мл катализатора, содержащего 5% Ра на силикагеле марки ШСК, температура реактора 340°, длина колонки — 6 м, диаметр — 6 мм, наполнитель колонки — MOJIMIJIHколь 4000, 20% от силоцеля С-22, температура при хроматографировании фракции А и Б — 180°, фракции В — 200°; расход водорода 60 мл/мин; давление 2,4 атм.
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	Puc. 1. Газохроматограмма фракции 20. Колонка 2 — жидкая фаза полэтиленгликоль 4000,
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	Рис. 3. Газохроматограммы: I — исходной фракций 23; lI—V —- узких фракций, полученных тонкослойной хроматографией фрак‚ .. „ Цни 23 (колонка 2). —
	Рис. 4. Газохроматограмма двухъядерных ароматических углеводородов: 1 — фракции 22 (колонка 1; Н, — 80 мл/мин, скорость ленты — 180 мм/ч); И — фракции 28 (колонка 3; Н, — 80 мл/мин, скорость ленты — 90 мм/ч).; 1Ш — крайние длинноволновые максимумы ультрафиолетовых слектров этих же соединений. , Цифры Ha пиках обозначают следующие соединения: 1 — 2-метилнафталин, 2 — 1-метилнафталин, 3 — дифенил, 4 — 2-этилнафталин, 5 — 2,6-диметилнафталин, 6 — 1,7-диметилнафталин, 7 — 1-метил-5-этилнафталин, 8 — 1,2, 7-триметилнафталин, 9 — 1,2,5-триметилнафталин, /0 — 2,3,6-триметилнафталин.
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	Puc. 2. Кинетика гидратации СаО, СаsoО, в золах, твердеющих при нормальной температуре: А — степень гидратации извести, Б -— количество воды, выделяемое при нагревании проб 20 350° 1, 5 — несепарированная зола №-6, 2, 6 — крупная фракция N-10, 3, 7 — зола H 3 электрофильтра Е-7, 4, 8 — мелкая фракция N-4.
	Puc. 3. Содержание гипса, не усвоившегося B процессе твердения зол: / — несепарированная зола №-6, 2 — крупная фракция М№-10, 8 — зола из электрофильтра Е-7, 4 — мелкая фракция №-4.
	Рис. 4. Механическая прочность на сжатие сланцевых зол, твердеющих в нормальных условиях: / — несепарированная зола №6, 2 — крупная фракция №-10, 3 — зола из электрофильтра Е-7, 4 — мелкая фракция N-4.
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