
 

 

DETERMINAZIONE DEL CONTENUTO DI IDROGENO NEGLI OLI 

GREZZI MEDIANTE NANALYSIS BENCHTOP 

Spettroscopia 1H NMR 

Il contenuto di idrogeno di un campione, in parole povere, è una misura del suo contenuto di idrogeno, in 

peso. La determinazione di questo parametro in vari campioni di olio è fondamentale, sia prima che dopo la 

raffinazione, poiché è strettamente correlata alle proprietà di combustione del prodotto. In molti casi, è 

possibile ottenere una combustione più efficiente con un campione con un contenuto di idrogeno 

maggiore.[1] Sebbene esistano diversi metodi per la determinazione del contenuto di idrogeno in oli grezzi, 

combustibili e additivi, l’ASTM D5291 rimane uno dei più utilizzati. [2] Questo Il metodo consente di eseguire 

test in un intervallo di concentrazione del 9-16% in peso per l'idrogeno, mentre le analisi al di fuori di questo 

intervallo richiederebbero un approccio alternativo. È importante sottolineare che questo metodo specifico 

non è raccomandato per l'analisi di materiali volatili (ad es. Benzina). L'uso di ASTM D5291 richiede un 

analizzatore elementare, che a sua volta necessita di gas compressi e manutenzione e taratura di routine. 

La spettroscopia di risonanza magnetica nucleare (NMR) è emersa come un'elegante soluzione per la 

determinazione del contenuto di idrogeno negli oli. In particolare, l'acquisizione di uno spettro 1H NMR 

fornisce informazioni su tutti i componenti rilevanti di questi oli, come paraffine, nafteni e aromatici.[3] NMR 

è una tecnica intrinsecamente quantitativa, poiché l'area sotto la curva dei vari segnali in uno spettro è 

direttamente correlato al numero di atomi nel campione. In quanto tale, l'NMR quantitativo (qNMR) è un 

potente strumento che è diventato sempre più popolare. [4] L'uso di un calibrante interno, in questo caso 

esametildisilossano (HMDSO), fornisce un modo rapido e semplice per determinare il contenuto di idrogeno 

integrando i vari regioni e utilizzando la seguente equazione: 

 

Si noti che è estremamente importante che le masse sia per il campione che per HMDSO siano registrate 

accuratamente, poiché hanno un impatto molto grande sui risultati di questi calcoli. Allo stesso modo, è 

fondamentale che lo spettro 1H NMR sia adeguatamente elaborato al fine di ottenere valori di integrazione 

accurati. 



 

Tabella 1. Confronto di 3000 campioni in esecuzione tra analisi elementare (EA) (secondo ASTM D5291 per l'analisi del contenuto di 

idrogeno negli oli) e spettroscopia di risonanza magnetica nucleare (NMR) da banco. 

 

Figura 1. Spettro 1H NMR rappresentativo di 1-ottene (in alto) e undecano (in basso) in CDCl3. Vengono evidenziate le regioni di 

integrazione utilizzate nell'equazione precedente, ovvero I (Campione) e I (HMDSO). 

Gli spettri 1H NMR per 1-ottene e undecano sono stati acquisiti in triplicato a 32°C utilizzando uno strumento 

Nanalysis 60PRO alla frequenza protonica di 60,73 MHz con i seguenti parametri: larghezza spettrale, 40 ppm; 

centro spettrale, 10 ppm; numero di punti, 16384; scansioni, 8; scansioni fittizie, 0; ritardo interscan, 23 

secondi; angolo di impulso, 90,00°. Utilizzando l'equazione (1) e le regioni di integrazione per I (Campione) 

evidenziate nella Figura 1, è stato determinato il contenuto di idrogeno in 1-ottene e undecano e confrontato 

con i loro valori teorici. I risultati sono riassunti nella Tabella 2. Sebbene per questo studio siano stati scelti 

1-ottene e undecano, questo metodo può essere applicato a una varietà di oli grezzi. Una volta che la regione 

per I (campione) è stata determinata e i valori T1 sono noti, questo approccio può essere ampliato per 

includere nuovi tipi di campioni. 

 



 

Tabella 2. Risultati della determinazione del contenuto di idrogeno utilizzando l'NMR da banco a 60 MHz per 1-ottene e undecano. 

Come evidenziato da questi risultati, qNMR è una tecnica molto utile per la determinazione del contenuto di 

idrogeno in vari oli. Inoltre, l'NMR da banco è particolarmente conveniente in quanto consente di eseguire 

le analisi internamente, invece di affidarle a terzi o di dover inviare un altro laboratorio all'interno 

dell'azienda, al minimo sia i costi che i tempi di attesa associa a questi approcci.  
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