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Для определения металлических примесей в нефтях и нефтепродук
тах широко используется спектральный метод анализа, позволяющий 
одновременно определять большой круг элементов в широком диапазоне 
концентраций с довольно большой чувствительностью.

Спектральные методы анализа делятся на прямые, предусматриваю
щие непосредственный анализ пробы, и косвенные, связанные с концен
трированием (чаще всего с озолением) пробы. Вторая группа наиболее 
пригодна для определения следов элементов, так как здесь достигается 
более чем тысячекратное обогащение пробы.

Подготовка пробы является одной из наиболее трудоемких и ответ
ственных операций. От выбора способа озоления и его практического вы
полнения в значительной мере зависит точность и чувствительность ре
зультатов анализа.

В литературе известно большое число работ, посвященных спект
ральному определению элементов с использованием тех или иных спосо
бов озоления [1—5], но когда речь идет об определенных примесях, труд
но дать предпочтение какому-нибудь из этих методов. В связи «с этим 
в работе были проведены исследования по сравнительному изучению 
различных способов подготовки пробы. Ниже приводятся результаты 
анализа некоторых месторождений Западной Сибири с применением 
различных вариантов озоления пробы.

О з о л е н и е  п о  ГОСТ 1461—59 [4]. В заранее подготовленный 
кварцевый тигель помещают беззольный бумажный фильтр так, чтобы 
он плотно прилегал ко дну и стенкам тигля. Тигель с фильтром взвешива
ют и помещают в него около 25 г нефти. Второй беззольный фильтр, 
свернутый в виде конуса со срезанным верхним концом, опускают 
в нефть. После того, как фильтр пропитался нефтью, его поджигают и 
сжигают до получения сухого углистого остатка. Тигель с его содержи
мым переносят в муфельную печь, нагретую до 500±50°С и выдержива
ют при этой температуре до полного озоления остатка. Полученную 
золу анализируют спектральным методом. Для этого к золе добавляют 
100— 120 мг спектрально-чистого угольного порошка и растирают во фто
ропластовой ступке в присутствии спирта 1,5—2 часа. Часть полученной 
смеси разбавляют угольным порошком в 10 и 100 раз и снова тщательно 
растирают до однородной массы.

Все подготовленные концентраты помещают в канал нижнего элек
трода (анода). На одной пластинке (УФ,Ш) фотографируют по 2—3 раза
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сп ек тр ы  п о д го т о в л ен н ы х  проб  и э т а л о н о в  с к о н ц е н т р а ц и я м и  от 3 • IO-5 % 
до 1 * IO -2 %.

Э т а л о н ы  в р а б о т е  го то в и л и сь  р а с т и р а н и е м  о к и сл о в  с о о т в е т 
ств у ю щ и х  э л е м ен т о в  с у г о л ь н ы м  п о р о ш к о м  о б ы ч н ы м  сп особом  [5 ] .

В к а ч е с т в е  а н а л и т и ч е с к и х  лин и й  и с п о л ь з о в а л и с ь  лин и и

о
м а р г а н ц а  с д ли н о й  во л н ы  2801,06 А, 

т и т а н а  „ 3088,03 А,

в а н а д и я  „ 3185,39 А,

н и к е л я  ,, 3050,82 А,

м еди  „ 3247,54 А,

св и н ц а  ,, 2833,07 А.

Э л е м ен т о м  с р а в н е н и я  с л у ж и л  ф он  в б л и зи  линии .
С у л ь ф а т н о е  о з о л е н и е  [6 ] .  С о о т в е т ст в у ю щ у ю  н ав еск у  неф ти  

п о м е щ а ю т  в к в а р ц е в у ю  ч аш к у ,  д о б а в л я ю т  р а в н о е  к о л и ч е ств о  к о н ц е н т р и 
р о в ан н о й  серной  ки сл о ты  и о ст о р о ж н о  н а г р е в а ю т  н а  э л е к т р и ч е с к о й  п л и т 
ке д о  п о л у ч ен и я  т в ер д о й  угл и сто й  м ассы . П о с л е  этого  ч а ш к у  п ер ен о сят  
в м у ф е л ь н у ю  печь и п р о к а л и в а ю т  при Т ем п е р ату р е  5 0 0 + 5 0 °  С до п о л у ч е 
ния зо л ы , ко то р у ю  а н а л и з и р у ю т  с п е к т р а л ь н ы м  м ето до м , к а к  это  б ы л о  
о п исан о  вы ш е.

П  р я м о е о з о л е н и е [7] п р о и зв о д и л о с ь  п о степ ен н ы м  н а г р е в а н и е м  
п робы  н еф ти  на э л е к т р и ч е с к о й  п л и т к е  до  п о л у ч ен и я  т в ер д о й  угл и сто й  
м ассы . Д а л ь н е й ш и й  ход  а н а л и з а  в ы г л я д е л  а н ал о г и ч н о  о п и с ан н о м у  ран ее .

О з о л е н и е  с  п р и м ен ен и е м  в к а ч е ст в е  к о л л е к т о р а  у го л ьн о го  п о р о ш 
ка  [2, 3, 8, 10]. В ч а ш к у  с н ав еск о й  н еф ти  п о м е щ а ю т  150 мг сп ек тр ал ьн о -  
чистого  у го л ьн о го  п о р о ш к а  и п остепенно  н а г р е в а ю т  на э л е к т р и ч е ск о й  
п ли тк е  до  п о лу ч ен и я  т в ер д о й  м ассы . С о д е р ж и м о е  ч а ш к и  п р о к а л и в а ю т  
в м у ф е л ь н о й  печи при тех  ж е  у с л о в и я х  и а н а л и з и р у ю т  по м етоди ке , о п и 
санной  вы ш е.

Р е з у л ь т а т ы  о п р е д е л е н и я  м а р г а н ц а ,  н и к ел я ,  сви н ц а ,  т и т а н а ,  в а н а д и я  
и меди  в н е ф т я х  У б и н с к а я  311 и Ю ж н о ч е р е м ш а н с к а я  с п р и м ен ен и ем  в ы 
ш е о п и са н н ы х  м ето до в  п о дго то вки  п робы  п р и в ед ен ы  в т а б л .  1.

Та б л и ц а  1

Метод озоления
Найдено, %

Mn Ni Pb Ti V Gu

Сульфатный 1 ,5 -IO- 5 іОQCO 2 ,0 - IO-6 •—* о
I 4 ,5- IO-4 4,6- IO-5

Прямой 1 ,5 -IO -5 1 ,3 -Ю -4 1,9-10-6 5 ,5 - IO-6 2 ,5 - IO-4 3,6-Ю -5
ГОСТ 1461-59

ю!о

СЛ
 О I 1 ,7 -10-6 5,9- IO-6 3,6-Ю - 4 3 ,4-10“ 5

С коллектором 3 ,9 - IO- 5 2,6- IO-4 2,1- IO- 6 6,5- IO-6 OO CO к-* О I ЮIО■г-н

У бинская 311

Сульфатный 1 ,3 -IO- 4 3 , 3 - Ю- 3 2 ,0 - IO-4 3,3-Ю -4 2,5- IO-3 4 ,2-Ю-4
Прямой 1,1 -IO- 4 2 , 1 - КГ 3 1 ,4 - 10—4 4,3 -10  4 CD О I CO 3,0-Ю - 4
ГОСТ 1461-59 1,3-Ю -4 2 ,0 -1 0 - 3 2 ,3  - IO-4 4 ,9 - IO“ 4 2 ,3 - 1 ,-3 3 ,2 - IO-4
С коллектором 3 ,2 - 1 0 - 4 3,8- IO-3 2 ,5 - IO-4 5 ,0 - IO-4 3 ,5 - IO- 3 4 ,2 -Ц —4

Ю.-Черемшанская
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Из табл. 1 видно, что для  определения м арганца , никеля, свинца, ти 
тана, ванадия  и меди наиболее рациональны м и методами являю тся  кис
лотное и озоление с коллектором (угольным порош ком ). П рям ое  озоле- 
ние и озоление по ГОСТ 1461— 59 приводят к частичной потере некоторых
элементов.

Сравнение сульфатного метода озоления пробы нефти М ыльджинско- 
го месторождения, проводимого в кварцевы х чаш ках  емкостью 200 мл и 
тиглях емкостью 75 ма, п оказало  (табл. 2) некоторое заниж ение резуль
татов, полученных при озолении в тиглях. Это связано, по-видимому,

Т а б л и ц а  2

Найдено, %

Метод озоления
Mn Ni Pb Ti V Qu

Сульфатное в ча
шках 4,5- IO-4 2,7-10- 4 1,7-10-5 2,2-Ю “ 5" 8 ,3 - Ю“ 4 4 ,5 - IO-4

Сульфатное в ти
глях 4, M O “ 4 2,5- IO-4 1,2-10- 5 2, M O -5 7,5- IO-4 3 ,5 - IO-4

Данные фотомет
рического опре
деления 5,7-Ю “ 4 2,6- IO-4 3,2-Ю “ 5 6 ,7 - IO-4

с более  п р о д о л ж и т е л ь н ы м  о зо л ен и ем . П р о б ы , п о м ещ ен н ы е  в тигель ,  озо- 
л я л и с ь  на 3 — 4 ч аса  д о льш е ,  чем в ч а ш к а х ,  что и п р и вел о  к частичной  
потере  элем ен то в .

Выводы

1. П р и в е д е н н ы е  в таб л .  2 р е з у л ь т а т ы  ф о то м етр и ч еско го  о п р ед ел ен и я  
у д о в л е т в о р и т ел ь н о  со гл ас у ю т ся  с д ан н ы м и  сп ек т р ал ьн о го  а н а л и з а .

2. П р о в ед ен о  ср а в н и т ел ь н о е  изучение н еко то р ы х  косвенн ы х  м етодов  
подготовки  п р о бы  неф тей  д л я  сп ек т р ал ьн о го  а н а л и з а .

3. Н а й д ен о ,  что н аи б о л е е  п р иго д н ы м и  м е т о д а м и  я в л я ю т с я  с у л ь ф а т 
ное о зо л ен и е  и о зо л ен и е  с и сп о л ьзо в ан и ем  в кач е ст в е  к о л л е к т о р а  у г о л ь 
ного п о р о ш ка .
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