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NORMA BRANZOWA BN"66
Produkty weglopochodne 0511-07
PRODUKTY : -
weciomartone | Oznaczanie skladu surowego
kwasu karbolowego metodq
ChrOmoiogrQﬁi gazowei Grupa katalogowa X 39
1. WSTEP

1.1, Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest oznaczanie metodg chromatografii gazo-
wej zawartoséci fenolu, metylofenoli i dwumetylofenoli w mieszaninie fenoli jednowo-
dorotlenowych wrzgqcej w gri aicach 180 < 22500.

1.2. Okreslenia

1.2.1. Czas retencji danego skladnika - okres czasu wyrazony w minutach, mierzony
od chwili wprowadzenia prébki do chromatografu do chwili pojawienia sie¢ maksimum piku

na chromatogramie.

1.2.2, Wzgledny czas retenc;i danego skladnika - stosunek czasu retencji tego

skladnika do czasu retencji substancji wzorcowej.

1.3, Normy zwigzane
PN/C-04333 Produkty weglopochodne. Pobieranie prébek i1 przygotowanie éredniej préb-

ki laboratoryjnej
PN-55/C-04523 Oznaczanie zawartoscli wody metoda destylacyjng
PN-64/C-97054 Produkty weglopochodne. Destylacja normalna: metoda Kramera-Spilkera
PN-67/C-97080 Produkty weglopochodne. Oznaczanie olejéw obojetnych 1 zasad piry-
dynowych

2. METODA OZNACZANIA

2.1, Zasada oznaczania. Metoda ta polega na chromatograficznym rozdzieleniu posz-
czegélnych skladnikéw surowego kwasu karbolowego w ukladzie gaz-ciecz 1 obliczeniu
gawartosci poszczegélnych skladnikéw w oparciu o uzyskany chromatogranm.

2,2, Aparaty i przyrzady
a) Chromatograf gazowy z detektorem przewodnosciowym lub plomieniowo-jonizacyjnym,

b) Rejestrator typu kompensacyjnego o szerokosci skali min, 10 cm.

c) Planimetr biegunowy.

d) Rurka miedziana, szklana lub ze stali nierdzewnej o srednicy wewnetrznej 4 + 6 mm,
grubosci scianki 1 ¢+ 2 mm 1 diugosci 3 m do sporzadzenia kolumn chromatograficznych.

e) Mikrostrzykawka pojemnosci maksymalnej 50p 1.

f) Wibrator elektryczny.

g) LaZnia wodna.

2.3, Odczynniki i materiaty
a) Apiezon L do chromatografii.

b) Chromosorb P o ziarnie 0,18 £ 0,25 mm,
c) Benzen cz.d.a.

Zaktady Koksochemiczne ,,Hajduki”
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Rafinerii Nafty dnia 2 listopada 1966 r.
jako normo obowiqzuigca w zakresie metod badan od dnia 1 lipca 1967 r.
(Mon. Pol. nr  6/1967 poz. 31 )
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d) Kwas solny steZony cz.

e) Woddr elektrolityeczny sprezony.
f) Azot sprezony.

g) Powietrze sprezone.

2.4, Praygotowanie do oznaczania

2.4.1, Aktywacja nosnika, Okolo 90 g chromosorbu P o ziarnie 0,18 £ 0,25 mm zalaé
w zlewce stezonym kwasem solnym i odstawié na 24 godz. Po uplywie tego czasu kwas zlaé
i nodnik przemywaé woda destylowana do odczynu obojetnego. Przemyty nodnik suszyé
w suszarce elektrycznej w temperaturze 120°c przez 3 godz 1 ochlodzié.

2.4.2, Pizzgotowanie wypeinienia do kolumny chromatograficznej, Do zlewki pojemno-
dci 500 ml odwazyé 20 +0,1 g apiezonu L, dodaé 200 ml benzenu i wymieszaé do uzyska-

nia jednolitego roztworu, po czym dodaé 80 +0,5 g wysuszonego wg 2.4.1 chromosorbu i
calo$éé doktadnie wymieszaé, Benzen odparowaé na lazni wodnej, mieszajac zawartos$é zlewki, Po
odparowaniu benzenu wypelnienie nalezy suszyé przez 3 godz w suszarce elektrycznej w
temperaturze 12000, po czym przenies§é do stoika z doszlifowanym korkiem,

2.4.3, Napeinienie kolumny chromatograficznej, Odcinek rurki miedzianej, szklanej
lub ze stali nierdzewnej wg 2.2 d) zgiaé w polowie dlugosci w ksztalt litery Ui na-
pelnié kolejno obydwa korice rurki wypeinieniem otrzymanym wg 2.4.2, wsypywanym przez
maly lejek., Nastepnie ubijaé wypeinienie kolumny wibratorem elektrycznym, ktéry nalezy
przesuwaé wzdluz kolumny w gére 1 w d61, dosypujac réwnoczesnie do kolumny wypelnie-
nie. Kolumne uwaza si¢ za napelniong, jezell poziom wypeilnienia nie obnizy sie¢ wiegcei
niz o1 > 2 mm w czasie 30 sek wstrzgsania za pomocg wibratora. Ubijanie wypeilnienia
moze byé réwniez wykonywane recznie.

Obydwa korice wypelnionej kolumny zamkngé korkami z waty szklanej. Przed zalozeniem
kolumny do chromatografu nalezy Jjq odpowiednio wygiaé,aby zmiedcila sie w termostacie
chromatografu, Jezeli chromatograf ma oryginalng kolumne, naleizy napeinié tyle odcin-
kéw, aby catkowita dlugoéé kolumny wynosita 2,5 £ 3,2 mm,

Swiezo napelniong kolumne nalezy przed uzyciem wygrzaé w termostacie chromatografu
w temperaturze 150°C w ciggu co najmniej 6 godz, przepuszczajac gaz nodny z szybkoscis
okolo 50 ml/min,

2.4.4, Przygotowanie prébki, Z prébki pobranej wg PN/C-04333 naleiy pobraé 100 g
i przeprowadzié destylacje wg PN-64/C-97054, dla oddzielenia skladnikéw fenolowych od
smoly i skladnikéw wyzej wrzacych, zbierajac destylat do temperatury 225°C. Ot rzymany
destylat nalezy uzyé do wykonania oznaczania wg 2.5,

w blerwptnie pobranej prébce nalezy oznaczyé zawarto$é wody wg PN-55/C-04523 oraz
zawartos¢ olejéw obojetnvch i zasad pirydynowych wg PN-67/C=-97080,

2.5. Wykonanie oznaczania., Kolumne chromatograficzng przygotowang wg 2.4 umiescié
w termostacie chromatografu i przygotowaé do pracy przyrzad wg wlasciwe) instrukeji
obstugi, Temperature termostatu nastawié na 14o:t1°c, ustalié przeplyw gazu nosnego
(wodoru lub azotu - w zaleznodci od stosowanego detektora) na 60 & 80 ml/min, wiaczyé
kompensograf i odczekaé do ustalenia sie linii podstawowej. Przesuw tasmy rejestrujg-
cej powinien wynosié 240 ¢+ 300 mm/godz.

Prébke przygotowana wg 2,4.4 wprowadzié przy pomocy mikrostrzykawki do obiegu gazu
noénego. Ilo§é prébki 1 czulosé przyrzadu dobraé tak, aby wysokosé piku gléwnego
skladnika wynosila co najmniej 90% szerokodéci tasmy rejestrujacej. Ilos¢ prébki nie
moze przekraczaé 20 1,

Kolejno$é pojawienia sie pikéw sktadnikéw surowego kwasu karbolowego przedstawiono

na chromatogramach wzorcowych 1 i 2,
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Rys, 1, Chromatogram wzorcowy 1
Chromatogram wzorcowy 1 wykonano przy usyciu detektora przewodnosciowego z kolumng (azugosé 3,2 m,
érednica wewnetrzna 4 mm) napeiniong 20-procentowym apiezonem L na chromosorbie P, w temperaturze termo-
statu 1409C, z zastosowaniem wodoru jako gazu noénego o przeptywie 75 ml/min,
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Rys. 2, Chromatogram waorcowy 2
Chromatogram wzorcowy 2 wykonano prazy usyciu detektora ptomieniowo-jonizacyjnym z koluma (dIugodé
2,5 m, érednica wewnetrzna 6 mm) napelmiong 20-procentowym apiezonem L na chromosorbie P, w tempera-
turze termostatu 1409C, z zastosowaniem azotu jako gazu nosnego o przepiywie 60 ml/min,
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Oznaczanie nalezy uwazaé za zakoriczone, jezeli po 10 min, liczgc od chwili poja-
wienia sie¢ ostatniego piku, linia podstawowa nie zmieni swego polozenia. Dopuszcza sie
dryf linii podstawowej w granicach +2% calkowitego wychylenia wskazéwki kompensografu,

Po ukoriczeniu oznaczania nalezy wylaczyé¢ przesuw tasmy rejestrujacej 1 odcigé
wykreslony chromatogram. Na otrzymanym chromatogramie nalezy wykresli¢ linie podsta-
wowg przez polaczenie linii przed pojawieniem si¢ pierwszego piku z linig po wykres-
leniu ostatniego piku, Jezeli linie tworzace poszczegélne piki nie wracajg dokiadnie
do 1inii podstawowej, nalezy je laczyé odrecznie z linig podstawowg przedluzajgac boki
pikéw,

Nastepnie nalezy zmierzyé za pomocg planimetru powierzchnie poszczegélnych pikéw z
dokladnoécig do 0,1 cma.

Pomiary powierzchni przeprowadzié dwukrotnie i jako wynik przyJlaé érednig arytme-
tyczng pomiar6i nie réznigcych sie wiecej niz o 0,1 cmz.

2,6, Obliczanie wyniku, Zawartodé poszozegélnych skladnikéw X oblioczyé w procentach
wagowych wg wzoru

_ BE.-100 m-(a+b+c)
R: 100
w ktérym:
%?- powierzohnia piku danego skiadnika, onz,

P - suma powierzchni pikéw wszystkich skladnikéw z wyjatkiem piku wody ukazujgce-
go sie¢ natychmiast po wstrzyknieciu prébki, cmz,

- 11066 destylatu otrzymanego wg 2.4.4, g,

zawartosé wody, %,

- zawartoéé olejéw obojetnych, %,

- zawartoéé zasad pirydynowych, %.

o o & 3
!

2,7, Liczba oznaczal, Nalezy wykonaé co najmniej dwa oznaczania. W analizach rucho-
wych dopuszcza sie¢ wykonanie tylko jednego oznaczania.

2.8, Ré2znice wzglgdne migdzy wynikami oznaczad nie powinny przekraczaé dla zawar-
todci skladnika:

do 10% - 2% wyniku wyZszego,
powyzej 10% - 1% wyniku wyzszego.

2,9, Wynik, Za wynik nalezy przyjaé drednig arytmetyczna wynikéw oznaczahn wg 2.8,

KONIEC
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