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NORMA BRANZOWA BN-66
Produkty weglopochodne
PRODUKTY Oznaczanie skiadu surowego 0511-07
WEGLOPOCHODNE
kwasu karbolowego metodg
chromatografii gazowej Grupa Katalogowa X 39
1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest oznaczanie metodg chromatografii gazo-
wej zawartosci Tenolu, metylofenoli i1 dwumetylofenoli w mieszaninie fenoli jednowo-
dorotlenowych wrzacej w gr. nicach 180 - 225°C.

1.2. Okreslenia

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

na chromatogramie.

1.2.2. Wzgledny czas retencji danego sktadnika - stosunek czasu retencji tego
sktadnika do czasu retencji substancji wzorcowej.

1.3, Normy zwigzane

PN/C-04333 Produkty weglopochodne. Pobieranie probek i przygotowalnie Sredniej proéb-
ki laboratoryjnej

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

PN-64/C—97054 Produkty weglopochodne. Destylacja normalna metodag Kramera-Spilkera

PN-67/C-9T080 Produkty weglopochodne. Oznaczanie olejéw obojetnych 1 =zasad piry-
dynowych

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania. Metoda ta polega na chromatograficznym rozdzieleniu posz-
czegb6lnych sk#adnikédw surowego kwasu karbolowego w ukdadzie gaz-ciecz i obliczeniu
zawartosci poszczegolnych skdadnikédw w oparciu o uzyskany chromatogram.

2.2. Aparaty i przyrzady

a) Chromatograf gazowy z detektorem przewodnosciowym lub ptomieniowo-jonizacyjnym.

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

c) Planimetr biegunowy.

d) Rurka miedziana, szklana lub ze stali nierdzewnej o $rednicy wewnetrznej 4 -6 mm,
grubosci Scianki i1 - 2 mm i dhugosci 3 m do sporzadzenia kolumn chromatograficznych.

€) Mikrostrzykawka pojemnosci maksymalnej 50p 1.

) Wibrator elektryczny.

g) taznia wodna.

2.3. Odczynniki 1 materiaty

a) Apiezon L do chromatografii.

b) Chromosorb P o ziarnie 0,18 £0,25 mm.
Cc) Benzen cz.d.a.
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d) Kwas solny stezony cz.

e) Wodor elektrolityczny sprezony.
) Azot sprezony.

g) Powietrze sprezone.

2,4. Przygotowanie do oznaczania

2.4.1. Aktywac.la nosnika. Okoto 90 g chromosorbu P o ziarnie 0,18 0,25 mm zalaé¢
w zlewce stezonym kwasem solnym i odstawi¢ na 24 godz. Po uptywie tego czasu kwas zlac
i nosnik przemywa¢ wodg destylowana do odczynu obojetnego. Przemyty nosnik suszyc¢
w suszarce elektrycznej w temperaturze i20°C przez 3 godz i ochtodzié.

2.4.2. Przygotowanie wyped#nienia do kolumny chromatograficznej. Do zlewki pojemno-
Sci 500 ml odwazy¢ 20 +0,1 g apiezonu L, doda¢ 200 ml benzenu i wymiesza¢ do uzyska-
nia jednolitego roztworu, po czym doda¢ 80 +0,5 g wysuszonego wg 2.4.1 chromosorbu i
calosc dokkadnie wymieszaC Benzen odparowa¢ na d4azni wodnej, mieszajgc zawartos¢ zlewki. Po
odparowaniu benzenu wypednienie nalezy suszy¢ przez 3 godz w suszarce elektrycznej w
temperaturze 120°C, po czym przenies¢ do stoika z doszlifowanym korkiem.

2.4_3. Napednienie kolumny chromatograficznej. Odcinek rurki miedzianej, szklanej
lub ze stali nierdzewnej wg 2.2 d) zgia¢ w potowie diugosci w ksztatt litery U i1 na-
pedni¢ kolejno obydwa konce rurki wypednieniem otrzymanym wg 2.4.2, wsypywanym przez
maty lejek. Nastepnie ubija¢ wypednienie kolumny wibratorem elektrycznym, ktéry nalezy
przesuwa¢ wzdduz kolumny w gore i w dok, dosypujac rownoczesnie do kolumny wypednie-
nie. Kolumne uwaza sie za napedniong, jezeli poziom wypednienia nie obnizy sie wiecel
niz o1 - 2 mm w czasie 30 sek wstrzasania za pomoca wibratora. Ubijanie wypednienia
moze byc¢ réwniez wykonywane recznie.

Obydwa konce wype#nionej kolumny zamkng¢ korkami z waty szklanej. Przed zatozeniem
kolumny do chromatografu nalezy ja odpowiednio wygigc,aby zmiescita sie w termostacie
chromatografu. Jezeli chromatograf ma oryginalng kolumne, nalezy napedni¢ tyle odcin-
kow, aby catkowita ddugos¢ kolumny wynosita 2,5 - 3,2 mm.

Swiezo napeiniong kolumne nalezy przed uzyciem wygrzaé w termostacie chromatografu
w temperaturze 150°C w ciggu co najmniej 6 godz, przepuszczajac gaz nosny z szybkoscig
okoto 50 ml/min.

2.4.4. Przygotowanie probki. Z prdébki pobranej wg PN/C-04333 nalezy pobra¢ 100 g
i przeprowadzi¢ destylacje wg PN-64/C-97054, dla oddzielenia sktadnikéw fenolowych od
smoty i1 sktadnikédw wyzej wrzacych, zbierajac destylat do temperatury 225°C. Otrzymany
destylat nalezy uzy¢ do wykonania oznaczania wg 2.5.

W pierwotnie pobranej proébce nalezy oznaczy¢ zawartos¢ wody wg PN-55/C-04523 oraz
zawartos¢ olejow obojetnych i1 zasad pirydynowych wg PN-67/C-97080.

2.5. Wykonanie oznaczania. Kolumne chromatograficzng przygo+owang wg 2.4 umiescic
w termostacie chromatografu i przygotowa¢ do pracy przyrzad wg whasciwej instrukcji
obstugi. Temperature termostatu nastawi¢ na 140+1°C, ustali¢ przeptyw gazu nosnego
(wodoru lub azotu - w zaleznosci od stosowanego detektora) na 60 - 80 ml/min, whkaczyc
kompensograf i odczeka¢ do ustalenia sie linii podstawowej. Przesuw tasmy rejestrujg-
cej powinien wynosi¢ 240 ? 300 mm/godz.

Probke przygotowang wg 2.4.4 wprowadzi¢ przy pomocy mikrostrzykawki do obiegu gazu
nosnego. 110oS¢ proébki i czutos¢ przyrzadu dobra¢ tak, aby wysokosc piku gtbéwnego
sktadnika wynosida co najmniej 90% szerokosci tasmy rejestrujacej. 11os¢ probki nie
moze przekraczac¢ 20/i 1.

Kolejnos¢ pojawienia sie pikéw sktadnikoéow surowego kwasu karbolowego przedstawiono
na chrornatogramach wzorcowych 1 i 2.
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Rye. 1, Chromatogram wzorcowy 1
Chromatogram wzorcowy 1 wykonano przy uzyciu detektora przewodnosolowego z kolumng (d¥ugosé¢ 3,2 m,
Srednica wewnetrzna 4 mm) napedniong 20-procentowym apiezonem L na chromosorbie P, w temperaturze termo-
statu 140°C, z zastosowaniem wodoru jako gazu nosnego o przeptywie 75 ml/min.

Rys. 2. Chromatogram wzorcowy 2
Chromatogram wzorcowy 2 wykonano przy uzyciu detektora ptomieniowo-jonizacyjnym z kolumng (ddugosé
2,5 m, Srednica wewnetrzna 6 mm) napednionag 20-procentowym apiezonem L na chromosorbie P, w tempera-
turze termostatu 140°C, z zastosowaniem azotu jako gazu nosnego o przepkywie 60 ml/min.
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Oznaczanie nalezy uwaza¢ za zakonczone, Jezeli po 10 min, liczac od chwili poja-
wienia sie ostatniego piku, linia podstawowa.nie zmieni swego potozenia. Dopuszcza sie
dryf linii podstawowej w granicach +2% caltkowitego wychylenia wskazéwki kompensografu.

Po ukonczeniu oznaczania nalezy wyktaczy¢ przesuw tasmy rejestrujgcej i odciac
wykreslony chromatogram. Na otrzymanym chromatogramie nalezy wykresli¢ linie podsta-
wowg przez podaczenie linii przed pojawieniem sie pierwszego piku z linig po wykres-
leniu ostatniego piku. Jezeli linie tworzgace poszczeg6lne piki nie wracajg doktadnie
do linii podstawowej, nalezy je 4gczy¢ odrecznie z linig podstawowg przedtuzajac boki
pikow.

Nastepnie nalezy zmierzy¢ za pomocg planimetru powierzchnie poszczegélnych pikéw z
doktadnoscig do 0,1 cm

Pomiary powierzchni przeprowadzi¢ dwukrotnie i jakozwynik przyja¢ Srednia arytme-
tyczng pomiardéw nie roéznigcych sie wiecej niz o 0,1 cm

2.6. Obliczanie wyniku. Zawartos¢ poszczegolnych sk#adnikéw X obliczy¢ w procentach
wagowych wg wzoru

B- 100 m - (a+b+c)

—TC 60~

w ktoérym:
P - powierzchnia piku danego sk#adnika, cm2,
P - suma powierzchni pikow wszystkich sk¥adnikéw z wyjatkiem piku wody ukazujace-
' go sie natychmiast po wstrzyknieciu proébki, cmz,
m - ilos¢ destylatu otrzymanego wg 2.4.4, g,
a - zawartos¢ wody, %,

- zawartos¢ olejow obojetnych, %,
¢ - zawartos¢ zasad pirydynowych, %.
2.7. Liczba oznaczan. Nalezy wykona¢ co najmniej dwa oznaczania. W analizach rucho-

wych dopuszcza sie wykonanie tylko jednego oznaczania.

2.8. Ro6znice wzgledne miedzy wynikami oznaczann nie powinny przekracza¢ dla zawar-
tosci sktadnika

do 10% - 2% wyniku wyzszego,

powyzej 10% - 1% wyniku wyzszego.

2.u. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikéw oznaczan wg 2.8.
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