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Polarograficzne oznaczanie

tionaftenu w naftalenie

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest po-
larograficzna

naftenu w naftalenie.

metoda ilosciowego oznaczania tio-

1.2. Zakres stosowania metody. Metodg stosuje
sie do oznaczania tionaftenu w zakresie 0,01 — M
w naftalenie o réznym stopniu czystosci. Na wynik
oznaczania nie wptywa obecno$¢ zanieczyszczen za-
wartych w naftalenie.

1.3. Normy zwigzane

PN/C-04333 Produkty weglopochodne. Pobieranie proé-
bek i przygotowanie Sredniej probki laborato-
ryjnej

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada metody polega na utlenianiu tionaf-
tenh zawartego w naftalenie w Srodowisku kwasu oo-
zmierzeniu
1,1-

towego przy pomooy wody utlenionej i
wysokosci fali polarograficznej otrzymanego
-dwuoksytionaftenu.

2.2. Aparatura 1 przyrzady

a) Polarograf OH-101 lub polarograf Innego typu
z wyposazeniem podstawowym.

b) Zestaw do utleniania (rysunek) sktadajacy sie
z mieszadta elektromagnetycznego z ogrzewaniem A,
kolby kulistej z trzema szyjkami pojannosci 100 car
B , ohtodnioy zwrotnej wodnej ze szlifem o dbugos-
ci 250 mm C
miarowym O - 100°C i dziakce elementarnej 0,1°CD
Wszystkie +tgczenia elementéw powinny by¢ wykonane

, termometru rteciowego o zakresie po-

na szlify.

c) Zestaw do oczyszczania azotu sktadajacy siez
dwéch ptuczek z ptytkami ze szkta spiekanego G-1
500 cm3. Jedna ptuczka wypedniona
roztworem plrogalolu, druga -

o pojemnosci
Jest w % objetosci
roztworem nadmanganianu potasowego.

umozliwiajacy
0,01 4. 1,00 at.
rteoi .

d) Precyzyjny reduktor do azotu,
regulacje cisnienia w granicach
e) Urzadzenie do destylaoji

Grupa katalogowa X 39

2.3. 0dczynniki i roztwory

a) Bufor pirydynowo-octowy mieszanina pirydyny i
kwasu octowego w stosunku objetosoiowym 1+1 .

b) Kwas octowy lodowaty cz.

0) Nadmanganian potasowy cz. roztwlr w kolbie
pomiarowej pojemnosci 100 om3 rozpusoi¢ 0,59 nad-
woda

Eoztwor Jest trwaty przez miesiac.

manganianu potasowego i uzupe#ni¢ do kreski
destylowang.

d) Plrogalol czo,roztwér* w kolbie pomiarowej
pojemnosoi 100 cm rozpusoi¢ 5 g plrogalolu, 25 g
wodorotlenku potasowego cz. i uzupednié¢ do kreski
woda destylowang. Eoztwér Jest trwaty przez mle-
slao.

e) Wodorotlenek potasowy oz.

) Pirydyna cz.d.a.

rze wrzenia 114,5 - 115°C.

redestylowana o temperatu-

* Ziednoczeme Przemystu Azotowego
Ustanowiona przez Dyrektora Z|ednoczema Przemystu Azotowego dnia 11 mola 1968 r
lako norma obowiqzulgca w zakresie metod badan od dnia 1 stycznia 1969 r
(Mon Pol nr 27/1968 poz 185)
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g) Rte¢ cz.d a. dwukrotnie destylowana.

h) Tionaften oz.

i) Woda utleniona cz.d.a., roztwdr 30-procentowy.
3) Zelatyna, roztwér 0,5-procentowy.

tlonaf-
rozpus-

2.4. Przygotowanie roztworu wzorcowego
tenu. W 20 on-” kwasu octowego lodowatego
ci¢ 0,5 g tionaftemi odwazonego z dok#adnoscig do
0,0002 g. Roztwér wla¢ do kolby z trzema szyjkami,
wkaczy¢ mieszaddo i ogrzewa¢ do temperatury 60°C,
Za pomocag cechowanej pipety doda¢ 1,5 cm3 wody u-
tlenlonej i utlenia¢ w temperaturze 94 +2°C w cia-
gu 90 min. Po ochtodzeniu zawartos¢ kolby z trze-
ma szyjkami przenies¢ ilosciowo do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 100 cm i uzupednié¢ kwasem octowym
do kreskKi .

2.5. Przygotowanie krzywej wzorcowej, Do sied-
miu kolb pomiarowych pojemnosci po 100 cm3 od-
mierzy¢ przy pomocy cechowanej mikrobiurety o po-
jemnosci 5 cm” i doktadnosci odczytu+0,01 an"ko-
lejno 0,1% 0,3% 0,6; 1,5, 2,0; 2,5 i 3,0 cm” roz-
tworu wzorcowego tionaftenu. Do kazdej kolby dodac¢
1 cm”™ roztworu zelatyny, 5 cm” wody destylowanej
i uzupetni¢ do kreski buforem pirydynowo-octowym.
Do naczynka elektrolitycznego Novaka wla¢ rte¢ w
takiej ilosci, aby dno naczynka byto zakryte,a na-
stepnie kolejno okoto 15 cmt+ poprzednio przygoto-
wanych roztworéw. Rozpuszczony tlen usuwa¢ z ba-
danych roztworéw strumieniem azotu z butli, ktéry
uprzednio przepuszczono przez zestaw wg 2.2 c) o-
raz ptuczke o pojemnosci 50 cm” zawierajaca w 3"
objetosci bufor pirydynowo-octowy.Rejestrowaé fa-
le polarograficzne w zakresie potencjatéw od -0,2
do -1,5 V.

Ra podstawie otrzymanych polarogreméw okreslic
natezenie pradu granicznego jako lloozyn wysokos$-
ci fali polarograficznej wyrazonej w milimetrach
oraz stosowanej czudosci pomiaru. Nastepnie spo-
rzadzi¢ wykres zaleznos$ci natezenia pradu granicz-
odktada-
jac na osi odcietych wartosci natezenia pradu gra-
nicznego, a na osi rzednych stezenia tionaftenu w
mg/100 om3.

nego od zawartosci tionaftenu w proébce,

2.6. Wykonanie oznaczania. Prébke nalezy pobrac
wg PN/C-04333. W zaleznosci od przewidywanej za-
wartosci tionaftenu w badanym naftalenie odwazyc¢ z
doktadnoscig do 0,0002 g probki w ilosciach poda-
nych w tablicy.

Przypuszczalna zawartos¢ Odwazka Objetos¢ dodawa-
tionaftenu w badanej prob- produktu nego so-procen-
ce towego roztworu
wody utlenionej
% e a3
0,01 - 0,1 5+0,2 0,05
powyzej o,1 do o,s 30,2 0.3
powyzej o.5 do 1 1%0,2 0,3

Odwazke rozpusci¢ w 20 cm.j kwasu octowego lodo-

watego i przenies¢ ilosciowo do kolby z trzem~
szyjkami. Whkgczy¢ mieszaddo i ogrzewanie. Rj osig-
gnieciu temperatury 60°C wprowadzi¢ cechowang pi-
petg wode utleniong w ilosci podanej w tablioy.
Utlenianie prowadzi¢ w temperaturze 94 +2°C wcig-
ilosciowo
dodac

gu 90 min. Utleniony produkt przeniesé
do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3 i
30 cm3 pirydyny redestylowanej. Po ochtodzeniu za-
wartosci kolby do temperatury pokojowej doda¢ 5 cm3
wody destylowanej i 1 cm3 roztworu zelatyny, na-
stepnie dopedni¢ kolbe buforem pirydynowo-octowym
do kreski. Wykona¢ polarogram wg 2.5. Po okresle-
niu natezenia pradu granioznego oznaozy¢ zawartosc¢
tionaftenu w prébce z krzywej wzorcowej .

Zawartos¢ tionaftenu w prébce (X) obliozy¢ w pro-

centach wagowyoh wg wzoru

10° Cn _ Cn

x -~ 1000m 10m

w ktérym!

C,ﬁ - stezenie tionaftenu 3odczytane z krzywej

wzorcowej, mg/100 cm ,

m - odwazka proébki, g.

2.7. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig a-
rytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczan
nie rézniacyoh sie wieoej niz o 3% od ich Sred-

niej arytmetycznej.

KONIEC
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1 W punkcie 22d), zamiast 0,01- 1,00 at, powinno by¢ 0,98- 98 MPa

2 W punkcie 26, zamiast obliczy¢ w procentach wagowych wg wzoru, powinno

by¢ obliczy¢ wagowo w procentach wg wzoru
(Biuletyn PKNMiJ nr 4/80 poz 27)



