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Oznaczanie gtoumych
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sktadnikow benzolu surowego

metodg chromatografu gazowej

1 WSTEP

11 Przedmiot normy Przedmiotem normy jest
chromatograficzna metoda oznaczania gtéwnych
sktadnikéw benzolu surowego

12 Zakres stosowania normy Niniejszg norme
nalezy stosowa¢ do analiz bilansowych benzolu
surowego

13 Normy zwigzane

PN/C-04333 Produkty weglopochodne Pobie-

ranie probek i przygotowanie S$redniej probki

laboratoryjnej

2 METODA OZNACZANIA

2 1 Zasada oznaczania Metoda polega na chro-
matograficznym rozdzieleniu poszczeg6lnych
sktadnikéw benzolu surowego w ukladzie gaz-
-ciecz i obliczeniu ich zawarto$ci w oparciu o
uzyskany chromatogram

22 Aparatura i przyrzady

a) Chromatograf gazowy z detektorem ciepl-
no-przewodnosciowym

b) Kolumna ze stali nierdzewnej, miedziana
lub szklana, o $rednicy wewnetrznej 4—6 mm
i dhugosci 2—25 m

c) Mikrostrzykawka pojemnosci 10 al

d) Zestaw do przygotowania wypetnienia ko-
lumny (rys 1) sktadajacy sie z kolby kulistej A
pojemnosci 500 ml umieszczonej w tazm wod-
nej C, nasadki B zabezpieczonej rurkg z bezwod-
nym chlorkiem wapniowym D i polgczonej z
chtodnicg kulkowg E umieszczong w kolbie ssaw-
kowej F

e) Planimetr biegunowy

f) Piec elektryczny muflowy

23 Odczynniki i roztwory

a) Fosforan trojkrezylu do chromatografu ga-
ZOWej

b) Celit o wielkosci ziarna 0,18—0,25 mm
Dopuszcza sie stosowanie innych nosmkow o po-
dobnych wtasnosciach

c) Aceton czda

d) Wodor elektrolityczny

Grupa katalogowa X 39

e) Chlorek wapniowy bezwodny

f) Mieszanka wzorcowa o skiadzie 73% ben-
zenu, 16% toluenu, 2% m-ksylenu, 1% p-ksyle-
nu, 1% o-ksylenu, 2% styrenu, 2% mdenu i
3% naftalenu

Benzen i toluen uzyty do sporzgdzenia mie-
szanki powinien mie¢ stopieA czystosci ,do chro-
matografu gazowej”, pozostate sktadniki czd a

24 Przygotowanie do oznaczania

241 Przygotowanie wypetnienia kolumny
Do kolby kulistej A (rys 1) odwazy¢ 11,5 0,1 g
fosforanu trojkrezylu, doda¢ 150 cm3 acetonu i
wymiesza¢ do uzyskania jednolitego roztworu
Nastepnie doda¢ 39,5 +0,1 g prazonego przez 2
godz w temperaturze 300—350°C i ochtodzonego
cehtu lub innego nos$nika o podobnych wiasnos-
ciach wg 23 b) i catosc dokladnie wymieszaé
Kolbe wstawi¢ pod wycigg na 30 mm i wstrzg-
sa¢c ma energicznie co kilka minut Nastepnie
zestawie aparat wg rys 1
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Rys 1 Zestaw do przygotowania wypetnienia kolumny
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Kolbe A zamknaé¢ nasadkag B i wstawi¢ do zim-
nej tazm wodnej C Na rurke wlotowg nasadki
natozy¢ za pomocg weza gumowego rurke z
chlorkiem wapniowym D, rurke wylotowg zas
potaczy¢ z chtodnicg kulkowg E, ktérej wylot
umiescic w szczelnym korku w kolbie ssawko-
wej F Wylot kolby ssawkowej F potaczyé z
pompkg wodng umieszczong pod wyciggiem
i wigczyc ogrzewanie tazm wodnej C

Ogrzewa¢ zawarto$¢ kolby A z réwnoczesnym
odcigganiem par acetonu tak diugo, az z chiod-
nicy E przestanie wyciekaé aceton, a zawartos$¢
kolby me w>kaze zapachu acetonu

Otrzymane wypetnienie suszy¢ przez 3 godz w
suszarce w temperaturze 100°C, po czym ochio-
dzie w eksykatorze

242 Napetnianie kolumny chromatograficznej
Kolumne wg 22 b) zgig¢ w potowie diugosci w
ksztatt litery U Ilub inny, jezeli tego wymaga
konstrukcja termostatu, i napetni¢ kolejno oby-
dwa konce otrzymanym wg 24 1 wypetnieniem
Nastepnie ubija¢ wypetnienie dosypujac réwno-
cze$nie dalsze jego porcje w miare obnizania sie
jego poziomu Konce rurki zamkna¢ korkami z
waty szklanej lub azbestu do tygli Goocha lub za
pomocag krazkow z gestej siatki miedzianej lub
stalowej

Przed uzyciem $wiezo wypetniong kolumne
nalezy ogrzewa¢ w termostacie chromatografu
w temperaturze 130°C przez 8 godz, przepusz-
czajac gaz nos$ny (wodor)

Chromatograf Perkin Elmer 116E
Wypetnienie kolumny 23 % FTK na cehcie
Dhugosé kolumny 2m

Temperatura termostatu 15C

Przeptyw wodoru 110 cm3min
Objetos¢ prébki 5cm3

Czutosc poczatkowa y

Przesuw tasmy rejestracyjnej 600 mm/godz

Rys
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25 Wykonanie oznaczania

251 Woyznaczanie wspotczynnikow korekcyj-
nych Kolumne chromatograficzng przygotowang
wg 242 umiescic w termostacie chromatografu
i przygotowaé¢ chromatograf do pracy wg wtas-
ciwej instrukcji obstugi Temperature termosta-
tu nastawie na 125 + 1°C, ustali¢ przeptyw gazu
nosnego (wodoru) na 100—120 cmVmin, wigczyc
kompensograf i odczeka¢c do ustalenia sie linii
podstawowej Wiaczyc przesuw tasmy rejestru-
jacej z predkoscig okoto 600 mm/godz

Mieszanineg wzorcowg wg 23 f) wprowadzi¢ za
pomocg mikrostrzykawki do obiegu gazu nos-
nego

llosc prébki i czutosc przyrzadu nalezy dobrac
tak, by wysokosc piku toluenu przy czterokrot-
nie zmniejszonej czutoSci wynosita co najmniej
70% szerokosci tasmy rejestrujgcej

Po wykresleniu pikéw sktadnikéw przedgonu
benzolowego zmniejszy¢ czutosc okoto 50-krotme
w celu uchwycenia piku benzenu, po czym
zwiekszy¢ czutosc w czasie wykres$lania piku
toluenu Piki pozostatych sktadnikdw rejestro-
wac z czutoScig poczatkowa

Oznaczanie mieszanki wzorcowej przeprowadzic¢
trzykrotnie

Kolejno$¢ pojawiajagcych sie pikow przedsta-
wia chromatogram wzorcowy oraz tablica, w kto-
rej podano wzgledne czasy retencji wazniejszych
sktadnikow benzolu surowego
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2 Chromatogram wzorcowy benzolu surowego



BN-70/0511-17 3

1IWzgledne czasy retencji wazniejszych sktadnikéw ben-
do benzenu

zolu surowego w odniesieniu
Lp Sktadnik Wzgledny czas
retencji
1 Benzen 1,00
2 Toluen 1,88
3  m-Ksylen 343
4 p-Ksylen 3,43
5 0-Ksylen 4,33
6 Styren 527
7 Mezytylen 6,43
8 Pseudokumen 7,27
9 Hemimeliten 1005
10 Hydrinden 1125
11  Kumaron 13,75
12 Inden 15,93
13 Naftalen 50 27

Na otrzymanych chromatogramach wykresli¢
lime podstawowg przez potaczenie linii przed
pojawieniem s:e pierwszego piku z limg po wy-
kresleniu ostatniego piku

Jezeli Imie tworzace poszczegdlne piki me wra-
cajag doktadnie do linii podstawowej, nalezy wy-
kresli¢ prostopadte do lim podstawowej w miej-
scach. najwiekszego zblizenia linii wykresu do
linii podstawowej

Nastepnie nalezy zmierzyé za pomocg plani-
metru powierzchnie poszczegblnych pikéw Po-
miary powierzchni nalezy przeprowadzié trzy-
krotnie na kazdym chromatogramie i jako wy-
nik przyja¢ Ssrednig arytmetyczng

Powierzchnie pikow wykre$lonych przy zmniej-
szonej czutoSci detektora nalezy pomnozy¢ przez
wielokrotno$¢ zmniejszenia czutosSci

Wspotczynniki korekcyjne (K) dla poszczegdl-
nych skiadnikéw w odniesieniu do benzenu obli-
czjc wg wzoru

b Px

w ktorym

a — zawarto$¢ danego sktadnika w mieszan-

ce wzorcowej, % wag ,

b — zawarto$¢ benzenu w mieszance wzor-
cowej, % wag ,
pole piku benzenu, cm?2
pole piku danego sktadnika, cm?2

Pb —

Wspotczynniki korekcyjne nalezy wyznaczaé
co pot roku przy stosowaniu tego samego wypet-
nienia kolumny

252 Oznaczanie skiadu badanego benzolu su-
rowego Prdbke badanego benzolu surowego, po-
brang zgodnie z PN/C-04333, wprowadzi¢ za po-
mocg mikrostrzykawki do obiegu gazu nos$nego
i prowadzi¢ oznaczanie analogicznie jak w przy-
padku mieszanki wzorcowej wg 251 z tym, ze
nalezy je przeprowadzi¢ dwukrotnie

26 Obliczanie wynikéw Zawartos¢ poszcze-
golnych skitadnikow' (X) benzolu surowego obli-
czy¢ wagowd w procentach wg wzoru

v P, Kt 100
2> &
w ktédrym

Pi — powierzchnia piku danego sktadnika
cm2

K, — wspotczynnik korekcyjny dla danego
sktadnika,

Vp K= I\ K,+P2 K2P3 K3+ +P,, Ku

Dla skiadnikéw, dla ktorych me wyznaczono
wspotczynnika korekcyjnego, przyja¢ wspotczyn-
nik rowny 1,00

27 Wynik Za wlmk nalezy przyja¢ Srednig
arytmetyczng wynikow co najmniej dwéch ozna-
czan réznigcych sie miedzy sobg o wartosci me
wieksze mz

10% wyniku wyzszego przy zawartosci skiad-
nika ponizej 3%,

5% wyniku wyzszego przy zawartosci sktadni-
ka 3—10%,

3% wyniku wyzszego przy zawarto$ci skiladni-
ka powyzej 10%

3 POSTANOWIENIA PRZEJSCIOWE

Do czasu ustanowienia normy na oznaczanie
szczegbtowego skitadu benzolu surowego nalezy
oznacza¢ sktadniki stanowigce przedgon stosujac
programowanie temperatury
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