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1.1 Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest metoda wykrywania nitrobenzenu w ole-
jach smarowych selektywnie rafinowanych.

1.2, Czutosé metody. Najmniejsza ilos¢é nitrobenzenu, ktérg mozna wykryé, wynosi
O ,01%.

1.%. Normy zwigzane
PN-61/C-04000 Przetwory naftowe., Pobieranie prébek

2. METODA WYKRYWANIA

2.1. Zasada wykrywania, Metoda wykrywania polega na redukcji nitrobenzenu do ani-
liny, naste¢pnie na zdwuazowaniu aniliny i sprzegnigciu f-naftolem na barwnik  dwu-
azZowy.

2.2. Przyrzady

a) Rozdzielacze pojemnosci 150 + 200 ml z krétkg nodzkag.

b) Cylindry pomiarowe pojemnosci 100 i 50 ml.

c¢) Kolby stozkowe pojemnosci 500 ml,

d) Bibuia do sgczenia,

e) lasnia ozigbiajgca.

2¢3. Odczynniki

a) Alkohol etylowy rektyfikowany.

b) Benzen cz.d.a.

c) Mieszanina alkoholowo-benzenowa w stosunku 1:1,

d) Ewas solny cz.d.a. stezony (1,19),

e) Kwas solny cz.d.a., roztwoér 4-procentowy.,

f) Azotyn sodowy cz.d.a., roztwér 20-procentowy (nalezy go sporzadzié bezposrednio
przed analizg).

g) p-Naftol cz.d.a.

h) Wodorotlenek potasowy cz.d.8., roztwér 30-procentowy.

i) Weglan sodowy krystaliczny cz.d.a.

J) Rteé metaliczna,

k) Cynk metaliczny granulowany.
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2.4, Przygotowanie do badania
2,441, Przygotowanie roztworu E-naftolu. Rozpuscié 5 g pP-naftolu w 150 ml 30~

-procentowego roztworu wodorotlenku potasowego, zmieszaé z roztworem weglanu sodowego,

przygotowanym przez rozpuszczenie 50 &+ 55 g krystalicznego weglanu sodowego W 325 ml
wody destylowanej.

2.4,2, Przygotowanie amalgamatu cynku, Odwazyé w kolbie stozkowej 300 g rteci,
wlaé do niej 3 ¥ 5 ml 4-procentowego roztworu kwasu solnego i dodaé 5,5 + 6 g cynku.
Po rozpuszczeniu sie cynku otrzymany amalgamat przesgczyé przez sgczek z otworkami w
Srodku wykonanymi przez nakiucia szpilkg., Amalgamat przygotowany w sposéb wyizej podany
mozna uiywaé wielokrotnie, po uprzednim zbadaniu na zawarto$é nitrobenzenu. Amalgamat
przemyé mieszaning alkoholowo-benzenowg, uzywajgc kazdorazowo 20 & 30 ml mieszaniny al-
koholowo-benzenowej. Jezeli badanie nie wykazatio obecnodci nitrobenzenu, amalgamat
moze by¢é uzyty do nastepnego badania bez przemycia, ale tylko w tym przypadku, gdy w
czasle przemywania nie pozostawal nie zmywajqcy sig osad. Jezell stwierdzi sie obe-
cnosdé nie zmywajgcego sie osadu, naleiy praygotowaé nowg porcje amalgamatu.

2,4,3, Wykonanie badania, W kolbie stoikowej odwazyé okolo 5 g badanego oleju po-
branego zgodnie z PN-61/C-04000, nastgpnie wlaé do niej 30 ml mieszaniny alkoholowo-
-benzenowsj 1 3 ml ste@zonego kwasu solnego. Po wymieszaniu zawartosé kolby przelaé ilo-
Sciowo do rozdzielacza i dodaé 20 ml amalgamatu cynku, przygotowanego wg 2.4.2. Roz-
dzielacz zamkngé dobrze dopasowanym korkiem 1 wytrzgsaé energicznie w ciggu 2 min w
celu oddzielenia si¢ amalgamatu. Po upiywie tego czasu rozdzielacz z oddzielonym
amalgamatem umiedcié w 1azini ozigblajgcej o temperaturze O-§2°C. Zawartosé rozdziela-
cza ozigbié do temperatury 400, po czym dodaé 5 ml roztworu azotynu sodowego i wstrzg-
sngé. Rozdzielacz umocowaé natychmiast na statywie, ustawiajgc pod nim na bialej kart-
ce papieru (dla lepszej obserwacji zmiany barwy) kolbg stozkowa 2z 15 ml roztworu
p-naftolu, przygotowanego wg 2.4.1. Dolng warstwe mieszaniny z rozdzielacza  spuscié
do kolby z f-naftolem, mieszaé¢ zawartosé¢ kolby, obserwujgc zmiang barwy oraz wytrgca-
nie sig¢ osadu.

Réwnolegle z wiasciwg probg wykonaé Slepag proébe, uiywajac do niej oleju o zblizZo-
nej barwie, nie zawierajgcego nitrobenzenu. Obserwacje przeprowadzaé roéwnoczeénie w
prébie wiasciwej i dlepej w ciggu pierwszeJ minuty od chwili dodania mieszaniny z roz-
dzielaczy do roztworu f-naftolu.

Jezell roztwér zabarwi sie na kolor 261ty lub pomaraficzowy (w odrdéznieniu od 26%-
tozielonej barwy élepej préby) oraz wytrgcl sie osad o zabarwieniu Jasnorézowym do
czerwonego, uznaé, Ze nitrobenzen jest obecny w badanym oleju,

Jezell reakcja barwna jest malo wyraZna lub jezell wystepuje tylko zabarwienie w
prébce witatciwej odmienne niz w élepej, ale bez wytrgqcania sie osadu, postepowaé w na-
stepujqcy sposéb. Umiedcié pod rozdzielaczem z prébg wladciwg sgczek ilosciowy twardy
i spuécié na niego kilka kropli mieszaniny z dolnej warstwy rozdzielacza, po czym do-
daé za pomocg mikropipetki krople roztworu f-naftolu. Jezeli na bibule powstanie roé-
zowy osad, uznaé, e nitrobenzen Jest obecny w badanym oleju w bardzo matych ilo&ciach,
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