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Bestimmung des Wasserstoffgehalts in Kraftstoffen nach der Methode
Kernspinresonanzspektroskopie mit niedriger Auflésung (Standard ASTM D7171-05)

1. Einleitung
Der Wasserstoffgehalt (HC) ist der wichtigste
Qualitatsparameter von Flugkraftstoffen, der mit vielen
technischen Eigenschaften dieses Produkts korreliert.
Wesentliche Eigenschaften der Kraftstoffverbrennung
hangen in erster Linie mit dem Gesamtwasserstoffgehalt
zusammen. Ein nicht optimaler Wasserstoffgehalt fuhrt
zur Bildung von Kohlenstoffablagerungen, einer erhéhten
Menge an Abgasen und Rauch sowie einer erhohten
Wdrmeentwicklung, was zur Zerstorung von
Brennkammern fihren kann.
Die Methode der gepulsten Kernspinresonanz (NMR) ist
die einfachste und genaueste Methode zur Messung des
HC-Wertes.
Vorteile der NMR-Methode sind folgende:

« Sehr einfache und schnelle Probenvorbereitung;

¢ Hohe Genauigkeit und Wiederholbarkeit;

¢ Keine Notwendigkeit haufiger Kalibrierungen;

¢ Die zerstdrungsfreie Analyse ermdglicht wiederholte
Messungen;

e Kurze Messzeit.

2. Grundlagen der Methode

Nachdem eine Probe durch einen leistungsstarken 90°-
Hochfrequenzimpuls angeregt wurde, wird das FID-Signal
(Free Induction Decay) aufgezeichnet. FID — ist ein
elektrisches Signal, das vom empfangenden Teil des
Gerats registriert wird. Es begleitet den Prozess der
Entspannung der  magnetischen  Momente  von
Wasserstoffkernen und Protonen — die Rickkehr des
Spinsystems in  einen Gleichgewichtszustand nach
Hochfrequenzanregung. Die Amplitude eines FID-Signals
ist direkt proportional zur Anzahl der Protonen in der
Probe. Somit kann der  NMR-Analysator  filr
Referenzsubstanzen mit bekanntem Wasserstoffgehalt
linear kalibriert werden (Tabelle 1).

Tabelle 1. Referenzstoffe mit bekanntem Wasserstoffgehalt

Substance Hydrogen content, %
3- Cyclohexane propionic acid 10,324
Cyclohexylacetate 9,924
Malonic acid diethyl ester 7,552
Dodecane 15,386
Ethyl capronate 12,077
Ethylheptanoate 11,466
2- Nonanol 12,756
Octylacetate 11,703
Pentadecane 15,185
2- phenylethyl acetate 7,367

Der ASTM D7171-05-Standard wurde entwickelt, um die
Standards ASTM D3701-01 und D4808-01 zu ersetzen, da
die Puls-NMR schneller und genauer ist als die
kontinuierliche Sweep-Methode.

3. Empfohlene Ausriistung

Zeitdomdnen-NMR-Analysator «Spin  Track» (Bild 1),
hergestellt von Resonance Systems, in der folgenden
Konfiguration:

Pic 1. «Spin Track» NMR Analyzer

e Analysator mit thermisch stabilisiertem Magnetsystem
(Induktion 0,4 - 0,5 T, Spalt zur Verwendung des Sensors
mit einem Reagenzglas mit einem Durchmesser von 18
mm *);

e Steuerung des PCs mit dem vorinstallierten Microsoft-
Betriebssystem © Windows 7, 8, 10 oder 11 ** und der
Software Relax 8;

e Thermostat , ST-80“;

e Reagenzglaser mit AuRendurchmesser 18 mm,;

¢ Teflonkappen fur Reagenzglaser;

e Standards zur Validierung.

* Standardanforderung

** Vom PC-Hersteller festgelegt

Der Spin Track NMR-Analysator ist dufRerst einfach zu
bedienen und zu warten, da die Mess- und
Validierungsverfahren  maximal  automatisiert  sind.
Zubehor wie elektronische Analysenwaagen,
automatischer Flussigkeitsspender und
Referenzsubstanzen koénnen im Lieferumfang enthalten
sein.

4. Messung und Kalibrierung

Der Analysator wird mit zwei oder mehr Substanzen aus
Tabelle 1 kalibriert, indem der bekannte Massenanteil von
Wasserstoff mit der Amplitude des NMR-Signals
verglichen wird. Die mit Cyclohexylacetat, 2-Nonanol und
Dodecan erstellte Kalibrierungskurve ist in Bild dargestellt.
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Pic 2. «Spin Track» NMR Analyzer Calibration Curve

Die Probenvorbereitung ist so einfach wie das Einflllen
eines festen Volumens (gemaR den Anweisungen des
Herstellers) der Testsubstanz in ein Reagenzglas mithilfe
eines Dispensers und das Bestimmen der Masse. Das
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Reagenzglas mit der Probe wird in einem Thermostat 5. Contacts
aufbewahrt, der die Temperatur mindestens 20 Minuten
. German Headquarter
lang auf der Temperatur des Magnetsystems halt. Als
nachstes wird das Rdéhrchen in den Spin-Track-Sensor Seestrasse 28, D-73230, Kirchheim/Teck, Resonance
eingesetzt und in weniger als 1 Minute wird der HC-Wert Systems GmbH
automatisch mit der Standardgenauigkeit von 0,01 % Phone: +49 (0) 7021-9822668, Fax: +49 (0) 7021-
angezeigt und die Aufzeichnung im elektronischen 9822667, Mobile: +49 (0) 172-4374693
Messprotokoll hinzugefiigt. (Bild. 3). E-mail: info@resonance-systems.de

Die Software ermoglicht den Betrieb in den folgenden
Modi:  Kalibrierung, = Messung  und  Validierung
(Abschdtzung der Reproduzierbarkeit).

Pic. 3. The working window of the program Relax 8.0 with the loaded
methodology (electronic measurement log).

Der NMR-Analysator wird mit einem vorinstallierten
Messprogramm Relax8 und abgestimmten
Betriebsparametern geliefert. Die Gerateinstallation
besteht lediglich darin, die Proben- und
Magnetthermostate in den Betriebsmodus zu bringen (ca.
4 Stunden).

Fur detailliertere Informationen zur Methode, den
Eigenschaften der Ausristung und den Fahigkeiten der
Software wenden Sie sich bitte direkt an Resonance
Systems unter www.nmr-design.com.



