Сорбция углеводородов нефти на монолите из карбида кремния и последующее их определение методом ТДС/ГХ/МС
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Одной из областей применения SiC является пассивная адсорбция летучих органических веществ (ЛОС) с последующим анализом. Например, вспененный карбид кремния, покрытый тонким слоем легированного азотом углерода, применяется для поглощения пестицидов, ПАУ и полихлорированных дифенилов [1] из воздуха, а с помощью наночастиц карбида кремния можно извлекать 2-аминобензиловый спирт из водных растворов [2]. В экологии при проливах нефтепродуктов или в геохимии при поиске новых нефтяных месторождений сорбент помещают в грунт на глубину до 3 м на несколько недель для накопления нефтяных маркеров (ПАУ, н-алканов и т.д.) и затем проводят их определение в собранных пробах методом газовой хроматографии.
В НИТУ «МИСиС» разработан новый монолитный материал на основе карбида кремния и бутадиен-нитрильного каучука. Он является гидрофобным, химически устойчивым в пределах рН 1–14 и имеет теплостойкость до 300 °С. Однако, для целей аналитической химии он до сих пор не применялся. Целью настоящей работы является идентификация и определение углеводородов нефти в почвенном воздухе с помощью данного композиционного материала методом ГХ/МС с термодесорбцией.

В рамках данной работы проведен анализ двух модельных смесей: н-алканов (от нонана до эйкозана) и 15 приоритетных ПАУ. Для этого на поверхность монолита из карбида кремния наносили 1 каплю раствора, содержащего углеводороды и помещали материал в трубку термодесорбера. Найдено, что на полученной хроматограмме алкановой смеси присутствуют пики всех веществ и их интенсивность возрастает с увеличением массы соединений. На хроматограмме смеси ПАУ обнаружено только 4 соединения из 15 – нафталин, аценафтилен, аценафтен, флуорен. Вероятно, это связано с необратимой сорбцией некоторых ароматических веществ.
На примере н-додекана установлена зависимость высоты хроматографического пика от времени сорбции соединения на поверхности монолитного материала. Несколько образцов SiC подвешивали в индивидуальных герметичных стеклянных пробирках различное количество часов над 20 мкл н-алкана, предварительно сорбированного на 1 г силикагеля, при комнатной температуре. Установлено, что насыщение на полученной изотерме сорбции достигается за 3 дня.
Проведен анализ почвенного воздуха с помощью монолита из SiC, который подвесили в земляном углублении на территории бывшей нефтяной базы в Барнауле на 12 дней. За это время температура воздуха варьировалась от -20 ºС до -8 ºС. На хроматограмме обнаружены пики алканов (С15Н32–С20Н42), сложных эфиров, карбоновых кислот и их амидов.
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