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NORMA BRANZOWA BN-67
PRODUKTY P 0517-03
WEGLOPOCHODNE |r:oduldyl weglopochodne -
iast
énoian SOdOWY RN-537Rg-.97049
Grupa katalogowa X 32
1. WSTEP
1.1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest fenolan sodowy otrzymywany g dleju naf-

talenowego w wyniku ekstrakcji wodnym roztworem wodorotlenku sodowego oragz fenolan so-
dowy otrzymywany w procesie odfenolowania wéd Sciekowych metodq ekstrakcyjng lub pa-
TOWg3e

1.2. Zastosowanie. Fenolan sodowy siusy do produkcji fenolu, krezoli i1 ksylenoli,

1.3. Okresdlenia. Fenolan sodowy jest wodnym roztworem soli sodowych fenolu i alki-
lofenoli, zanieczysszosonym giéwnie olejami obojetnymi.

1.4. Normy zwigzane
PN-53/C-04004 Przetwory naftowe. Gestosé (masa wiadoiwa). Oznacszanie areometrem

PN/C=04333 Produkty wgglopochodne., Pobieranie prébek i przygotowanie dredniej prébki
laboratoryjne}]

PN=-55/C-04523 Oznaczanie zawartosci wody metodg destylacyjng

PN-54/C=97055 Produkty weglopochodne. Destylacja normalna

PN-67/C=97080 Produkty weglopochodne., Oznaczanie zawartodci ole)éw obojetnych i za-
sad pirydynowych w produktach fenolowyoch

PR-60/N-79002 Znaki i znakowanie opakowar tramnsportowych

2., PODZIAY I OZNACZENIE

2.1, Rodzaje, W zaleznosci od sposobu otrzymywania rozrésnia siq trzy rodszaje fe-
nolanu sodowego:

- fenolan sodowy z oleju naftalenowego - N,

- fenolan sodowy z odfenolowania ekstrakoyjnego - E,

- fenolan sodowy z odfenolowania parowego - P,

2.2, Przyklad ognaczenia fenolanu sodowego 2z oleju naftalenowego
FPENOLAN SODOWY N BN-67/0517-03

Zoktady Koksochemiczne ,,Hajduki”
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Rofinerii Nafty dnla 17 stycznia 1967 r.
joko norma obowiqzuijqgca w zaokresie produkcji od dnia 1 lipca 1967 r.
(Mon. Pol. nr 24 /1967 poz. 116)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd.0,40 Nokt.2000+133 Zam. 257/67 Ceno 1zl 2,40
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3. WYMAGANIA

3.1, Wymagania ogélne, Fenolan sodowy powinien byé rogtworem wolnym od zawiesin w
temperaturze pomiaru ggstodoi.

3.2, Wymagania fizyczne i ochemiozne

Rodsaje " Netody
N E :
P e
a) Gestodé w temperaturze:
- 50° nie normalizu- | nie normalizu-
50°C, g/ml 1,17081,210 jo sie jo sie
- 20°C, g/ml, nie mmiej niz me normalizu- 1,15 1,14 50201
Je sie '
b) Olejéw obojetnych, %, nie wiecej
nis 4 1 1 56242
¢) SktadnikSw kwagnych, %, nie mmniej
niz 30 20 15 562¢3
d) Destylacja normalna skiadnikdw
kwadnych:
- do temperatury 225°C powimmo prze- nie normalisu- | nie normalizu-
destylowaé, %, nie mniej niz 80 Je sie Jo sie 5¢2¢4
o) Zawartodé alkalii w przeliczeniu
ra wodorotlenek sodowy (NaOH):
- wolnego wodorotlenku sodowego, %, nie normalizu~ | nie normalizu~
nie wiecej niz 4 Je sie Jo sie 5e2¢5
- alkalii catkowitych, %, nie mmiej nie normalizu-
niz Je sie 10 10

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

Fenolan sodowy N nalesy dostarcgaé w oysternach stalowych, izolowanych, zaopatrzo-
nych w wezownice do ogrzewania., Fenolan sodowy E 1 P nalesy dostarczaé w oysternach
stalowych, zaopatrzonych w weZownice do ogrzewania.

Na cysternach umies$oié trwaly napis "Zrgce", gznak ostrgzegawozy wg PN-60/N=79002
Pe 2+3.26

Do cysterny dolgozyé dokumenty zawierajgoe co najmniej:

a) nagwg wytwérni,

b) oznaczenie wg 2.2,

¢) numer cysterny,

d) wage brutto i netto.

Fenolan sodowy nalesy przechowywaé w zblornikach stalowych, zZaopatrzonych w weZow-
nice do ogrzewania,

BADANTA

5.1. Pobieranie prébek, Prébki nalesy podbieraé wg PN/C-04333, Masa Sredniej prébki
laboratoryjnej powinna wynosié co najmniej 3000 g.

5.2, Opis badar

5.2.1. Oznaczanie gestodcl - wg PN-53/C-04004, w temperaturze gzgodnie z 3.2 a) ni-
niejsze) normy.

5.2.2, Oznacganie zawartodci olejéw obojetnych - wg PN-67/C-97080,
5+2¢3. Oznaczanie zawartosci skladnikéw kwadnych

e2¢3e1s Odcz iki
a) Kwas siarkowy techniozny (1,75).

b) Papierki wskaznikowe nasycone czerwienig Kongo.
¢) Chlorek sodowy cz.
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5:2.3.2, Przyrzgdy
a) Kolba kulista z dnem p2askim pojemnodci 2000 ml.

b) Dwa rozdzielaoze pojemnosci 2000 ml.

¢) Misa porcelanowa lub emaliowana pojemnodci oko2o 2000 ml.
d) Rozdzielacz pojemnodci 4100 ml.

e) Lejek sitowy érednicy 100 ml z nalozony bibulg filtracyjng.
f£) Kolba ssawkowa pojemnosci okoto 100 ml.

5s2e3.3. Wykonanie ognaczania. Do kolby pojemnosci 2000 ml odwazyé 500 g badanego
fenolanu sodowego z dokladnoddig do 0,1 g. Nastepnie do prébki dozowaé matymi poroja-
mi, przy cigglym mieszaniu termometrem (dla utrzymania temperatury roztworm ponizej
40°c), kwas siarkowy do reakcji kwasnej wobeo ozerwieni Kongo (zmiana zabarwienia pa-
plerka wskaznikowego z czerwonego na niebieski). Po przeprowadzeniu reakcji s kwasem
siarkowym mozna dodaé wody dla niedopuszczenia do wytrgcenia sie krysztaléw siarczanu
sodowego.

Zawartosé kolby przelaé do rozdzielacza pojemnodci 2000 ml i po péigodzinnym od-
staniu odciagnaé dolng warstwe (roztwér siarczanu sodowego) do miski, warstwg gérng
stanowigcg surowy kwas karbolowy pozostawié w rogdgielaczu. Roztwér siarczanu sodowe-
80 w misce nasycié¢ chlorkiem sodowym i przelaé do druglego rozdzielacza pojemnosci
2000 ml, Po rozdzieleniu sie warstw spudcié dolng warstwg rostworu siarczanu i chlor-
ku sodowego, a warstwg gérng (kwas karbolowy) polgozyé z surowym kwasem karbolowym (w
rozdzielaozu pierwszym). Surowy kwas karbolowy odstawié na 2,5 godz, po czym odpudcié
dokladnie dolng warstwe (znowu powstalg) roztworu soli.

Gdy miedzy warstwami surowego kwasu karbolowego 1 roztworu soli wytworzy sig emul-
sja, naledy Jg przesgczyé przez lejek sitowy, a przesgcz rozdzielié w maziym rozdziela—
om, odrzuocajgc dolng warstwe, zasd gérng potgozyé z kwasem karbolowym w pierwszym du-
Zym rozdzielaczu.

Potgogzone surowe kwasy karbolowe przelad do uprzednio zwazone] zlewki i zwazyé =
doktadnodcig do 0,1 g. Nastepnie nalezy pobraé 50 ml tak uzyskanego kwasu karbolowego
i oznaczyé wode wg PN-55/C-04523,

Objetosé wody odogzytana na odbieralniku pommozona przez dwa daje procent zawartos-—
¢l wody w surowym kwasie karbolowym.

Zawartosé wody C w uzyskanym kwasie karbolowym oblioczyé w gramach wg wzoru

C=350" (1)
w ktérym:
a - gzawarto$é wody w surowym kwasie karbolowym ognaczona zgodnie g PN=55/C-04523 %,
m - masa uzyskanego surowego kwasu karbolowego, g.
Zawartosé sktadnikéw kwadnyoh X oblioczyé w procentach wg wgoru

o (m=C =0,921- V +5)=400 (2)
= 560

m - masa uzyskanego surowego kwasu karbolowego, g,
C - zawartosé wody w otrzymanym surowym kwasie karbolowym, g (wzér 1),
0,921 - wapblozynnik okreslajgcy 4redniq gestodé olejéw obojetnych,
V - gawartodé olejéw obojetnych w 100 g badanego fenolanu sodowego oznaoczana
zgodnie z PN-67/C-97080, ml,
500 - masa badanego fenolanu sodowego usytego do oznaczania, g.

592¢3.4 Wynik, Za wynik nalesy przyjgé érednig arytmetyocsng wynikéw oo najmnie]
dwéoh oznacgzan réznigocych sie nie wigoe} nis o 0,5%.
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5.2.4. Destylacja normalna skiadnikéw kwaédnych powinna byé wykonana wg PN-54/C-97055

za pomocg zestawu przedstawionego na rys. 1. Do oznaczania nalezy zastosowaé prébke
otrzymanego wg 5.2.3.3 kwasu karbolowego nieodwodnionego i przeprowadzié destylacle do
temperatury 225°%,

Objetosé destylatu do 225°¢ X, oblioczyé w porcentach objgtodciowych wg wzoru

_(v=v,)-100 (3)

X;-— -
w ktérym: 100-7,

V - objetosé destylatu do 225°C, mil,
v; ~ podwéjna objgtosdé wody oznaczona wg 5.2.3.3, ml,
100 - w mianowniku - objetosé surowego gawodnionego kwasu karbolowego pobranego do
destylacji, ml,

5.2.5. Oznaczanie zawartodci alkalii
5020201. OGOZHEniki i rozt'o;!

a) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwér 0,5n.
b) Chlorek barowy cz., rogtwér 10-procentowy.
¢) Fenoloftaleina, 10-procentowy roztwér alkoholowy.

5s2s5.2. Wykonanle oznaczania, Odwasyé w kolbie stoskowej 25 g badanego fenolanu
sodowego z dokladnoscig do 0,01 g, przelaé 1 sptukad wodg destylowang do kolby pomia-
roweJ pojemnosci 500 ml i dopeinié wodg do kreski,

Po wymieszaniu odmierzyé 25 ml prébki g kolby pomiarowej do kolby stozkowe), roz-
cieficzyé 25 ml wody destylowanej i odparowaé do objetosdci oko2o 5 ml. Po wystygnigeiu
dodaé 5 ml 10-procentowego roztworu chlorku barowego w celu wytrgcenia wegglanéw, do-
ktadnie wymieszadé i1 miareczkowaé bez odsgczenia osadu 0,5n roztworem kwasu siarkowego
wobec fenoloftaleiny.

Zawartos$¢ wolnego wodorotlenku sodowego X, obliczyé w procentach wagowych g rézni-
cy catkowite] zawartosdci wodorotlenku sodowego 1 wodorotlenku sodowego zwigzanego z fe-
nolami wg wzoru

_Y-0,02:100:20 o (8)

w ktérym: ! m

V - objetodé 0,5n rozgtworu kwasu siarkowego zusytego do miareczkowania, ml,
0,02 = ilo4é wodorotlenku sodowego odpowiadajgoca 1 ml 0,5n rogtworu kwasu siarko-
wego, g,
m - odwazka badanego fenolanu sodowego, g,
X -~ zawarto$é sktadnikéw kwasdnych wg 5.2.3, %, wag.,
0,452 = wspS2czynnik przeliczeniowy wynikajgcy z przyjetego stosunku wodorotlenku
sodowego do fenoli w fenolanie sodowym przy srednim sktadzie 10% fenoli,
45% krezoli 1 45% ksylenoli.
Zawarto$é catkowitg alkalii w przeliczeniu na wodorotlenek sodowy X, obliczyé w pro-
centach wagowych wg wzoru
V-.0,02-100-20 (5)
m

X, =
w ktérym:
V - objetosé 0,5n roztworu kwasu siarkowego zusytego do miarecgkowania, ml,
0,02 - 1lo8¢é wodorotlenku sodowego odpowiadajgoca 1 ml 0,5n roztworu kwasu siarkowe-
g0, 8y
m - odwazka badanego fenolanu sodowego, g

De2.5.3. Wynik, Za wynik nalesy przyjaé 4redniq arytmetyoszng wynikéw co najmnie) dwéch

ognaczal réznigcych sig¢ nie wigcej niz o 0,5%.
KONIEC
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4 BN-67/0517-03 Produkty weglopochodne. Fenolan sodowy poprawka 1

X 32
W punkcie 3.2 ) zamiast: alkalil catkowitych, %, nie mniej niz powinno by¢:
alkalii calkowitych, ), nie wiecej niz.
‘ (Biuletyn PKNiM nr 11—12/76 poz. 11%:

67/0517-03 Produkty weglopochodne. Feudan sodowy poprawka 2
32

la wniosek Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Rafineryjnego i Pe-
hemicznego — anuluje sie tresé poprawki opublikowanej w Biuletynie PKNiM
1—12/76 poz. 117 str. 248.

(Biuletyn PKNiM nr 10/T7 poz. 95)
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