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Oznaczanie głóum ych  
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1 WSTĘP

1 1 Przedmiot normy Przedm iotem  norm y jest 
chrom atograficzna m etoda oznaczania głównych 
składników  benzolu surowego

1 2 Zakres stosowania normy Niniejszą normę 
należy stosować do analiz bilansowych benzolu 
surowego

1 3 Normy związane
PN/C-04333 P rodukty  węglopochodne Pobie­
ranie próbek i przygotowanie średniej próbki
laboratory jnej

2 METODA OZNACZANIA

2 1 Zasada oznaczania M etoda polega na chro­
m atograficznym  rozdzieleniu poszczególnych 
składników  benzolu surowego w układzie gaz- 
-ciecz i obliczeniu ich zaw artości w oparciu o 
uzyskany chrom atogram

2 2 Aparatura i przyrządy
a) C hrom atograf gazowy z detektorem  ciepl- 

no-przewodnosciowym
b) Kolum na ze stali nierdzew nej, miedziana 

lub szklana, o średnicy w ew nętrznej 4—6 mm 
i długości 2—2,5 m

c) M ikrostrzykaw ka pojemności 10 ąl
d) Zestaw  do przygotow ania w ypełnienia ko­

lum ny (rys 1) składający się z kolby kulistej A 
pojem ności 500 ml umieszczonej w łazm wod­
nej C, nasadki B zabezpieczonej ru rką  z bezwod­
nym  chlorkiem  wapniow ym  D i połączonej z 
chłodnicą kulkow ą E umieszczoną w kolbie ssaw- 
kowej F

e) P lan im etr biegunow y
f) Piec elektryczny m uflow y
2 3 Odczynniki i roztwory
a) Fosforan tro jk rezy lu  do chrom atografu  ga­

zowej
b) Celit o wielkości ziarna 0,18—0,2'5 mm 

Dopuszcza się stosowanie innych nosmkow o po­
dobnych własnościach

c) Aceton cz d a
d) W odor elektrolityczny

e) C hlorek wapniowy bezwodny
f) M ieszanka wzorcowa o składzie 73% ben­

zenu, 16% toluenu, 2%  m -ksylenu, 1% p-ksyle- 
nu, 1% o-ksylenu, 2%  styrenu, 2%  m denu i 
3%  naftalenu

Benzen i toluen użyty do sporządzenia m ie­
szanki powinien mieć stopień czystości „do chro­
m atografu  gazow ej”, pozostałe składniki cz d a

2 4 Przygotowanie do oznaczania

2 4 1 Przygotowanie wypełnienia kolumny
Do kolby kulistej A (rys 1) odważyć 11,5 ±0,1 g 
fosforanu tro jkrezylu , dodać 150 cm3 acetonu i 
wym ieszać do uzyskania jednolitego roztw oru 
N astępnie dodać 39,5 ±0,1 g prażonego przez 2 
godz w tem peratu rze 300—350°C i ochłodzonego 
cehtu  lub innego nośnika o podobnych własnoś­
ciach wg 2 3 b) i całosc dokładnie wymieszać 
Kolbę wstaw ić pod wyciąg na 30 m m  i w strzą ­
sać m ą energicznie co kilka m inut Następnie 
zestawie apara t wg rys 1
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Rys 1 Zestaw  do przygotow ania w ypełn ien ia kolum ny
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Kolbę A  zam knąć nasadką B i wstaw ić do zim ­
nej łazm  w odnej C Na ru rk ę  wlotową nasadki 
nałożyć za pomocą węza gumowego ru rkę  z 
chlorkiem  w apniowym  D, ru rk ę  w ylotową zas 
połączyć z chłodnicą kulkow ą E, k tórej wylot 
umiescic w szczelnym  korku w kolbie ssawko- 
wej F W ylot kolby ssawkowej F połączyć z 
pom pką wodną um ieszczoną pod wyciągiem  
i włączyc ogrzew anie łazm  w odnej C

Ogrzewać zaw artość kolby A z równoczesnym  
odciąganiem  par acetonu tak  długo, az z chłod­
nicy E p rzestan ie  wyciekać aceton, a zawartość 
kolby m e w>kaze zapachu acetonu

O trzym ane w ypełnienie suszyć przez 3 godz w 
suszarce w tem pera tu rze  100°C, po czym ochło­
dzie w eksykatorze

2 4 2 Napełnianie kolumny chromatograficznej
Kolum nę wg 2 2 b) zgiąć w połowie długości w 
kształt lite ry  U lub inny, jeżeli tego wym aga 
konstrukcja  term ostatu , i napełnić kolejno oby­
dwa końce otrzym anym  wg 2 4 1 w ypełnieniem  
N astępnie ubijać w ypełnienie dosypując rów no­
cześnie dalsze jego porcje w  m iarę obniżania się 
jego poziomu Końce ru rk i zam knąć korkam i z 
w aty  szklanej lub azbestu do tygli Goocha lub za 
pomocą krążków  z gęstej siatk i m iedzianej lub 
stalow ej

Przed użyciem  świeżo wypełnioną kolumnę 
należy ogrzewać w term ostacie chrom atografu 
w  tem pera tu rze  130°C przez 8 godz, przepusz­
czając gaz nośny (wodor)

2 5 Wykonanie oznaczania

2 5 1 Wyznaczanie współczynników korekcyj­
nych Kolum nę chrom atograficzną przygotowaną 
wg 2 4 2 umiescic w term ostacie chrom atografu 
i przygotować chrom atograf do pracy wg właś­
ciwej instrukcji obsługi T em peraturę term osta ­
tu  nastaw ie na 125 ± 1°C, ustalić przepływ  gazu 
nośnego (wodoru) na 100—120 cmVmin, włączyc 
kom pensograf i odczekać do ustalenia się linii 
podstawowej Włączyc przesuw  taśm y re je s tru ­
jącej z prędkością około 600 mm/godz

M ieszaninę wzorcową wg 2 3 f) wprowadzić za 
pomocą m ikrostrzykaw ki do obiegu gazu noś­
nego

Ilosc próbki i czułosc przyrządu należy dobrać 
tak, by wysokosc piku toluenu przy czterokrot­
nie zmniejszonej czułości wynosiła co najm niej 
70% szerokości taśm y rejestru jącej

Po w ykreśleniu pików składników przedgonu 
benzolowego zmniejszyć czułosc około 50-krotme 
w celu uchwycenia piku benzenu, po czym 
zwiększyć czułosc w  czasie w ykreślania piku 
toluenu P iki pozostałych składników rejestro ­
wać z czułością początkową

Oznaczanie m ieszanki wzorcowej przeprowadzić 
trzykrotnie

Kolejność pojaw iających się pików przedsta­
wia chrom atogram  wzorcowy oraz tablica, w k tó ­
rej podano względne czasy retencji ważniejszych 
składników  benzolu surowego

Chromatograf 
Wypełnienie kolumny 
Długość kolumny 
Temperatura termostatu 
Przepływ wodoru 
Objętość próbki 
Czułosc początkowa 
Przesuw taśmy rejestracyjnej

Perkin Elmer 116 E 
23 % FTK na cehcie 
2 m 
125 “C
110 cm3/min 
5 cm3
y
600 mm/godz

W
0
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Rys 2 C hrom atogram  wzorcowy benzolu surowego
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■Względne czasy re ten c ji w ażniejszych składników  ben ­
zolu surowego w  odniesieniu do benzenu

Lp Składnik W zględny czas 
retencji

1 Benzen 1,00
2 Toluen 1,88
3 m -K sylen 3 43
4 p-K sylen 3,43
5 o-K sylen 4,33
6 S tyren 5 27
7 M ezytylen 6,43
8 Pseudokum en 7,27
9 H em im eliten 10 05

10 H ydrinden 11 25
11 K um aron 13,75
12 Inden 15,93
13 N aftalen 50 27

Na otrzym anych chrom atogram ach w ykreślić 
lim ę podstaw ow ą przez połączenie linii przed 
pojaw ieniem  s:ę pierwszego piku z lim ą po w y­
kreślen iu  ostatniego piku

Jeżeli lm ie tw orzące poszczególne piki me w ra ­
cają dokładnie do linii podstaw owej, należy w y­
kreślić prostopadłe do lim  podstaw owej w m iej­
scach. najw iększego zbliżenia linii w ykresu do 
linii podstaw owej

N astępnie należy zm ierzyć za pomocą plani­
m etru  pow ierzchnie poszczególnych pików Po­
m iary  pow ierzchni należy przeprow adzić trzy ­
kro tn ie  na każdym  chrom atogram ie i jako w y­
nik przyjąć średnią arytm etyczną

Pow ierzchnie pików w ykreślonych przy zm niej­
szonej czułości de tek to ra  należy pomnożyć przez 
w ielokrotność zm niejszenia czułości

W spółczynniki korekcyjne (K) dla poszczegól­
nych składników  w odniesieniu do benzenu obli- 
cz jc  wg wzoru

b Px

w którym

a — zaw artość danego składnika w m ieszan­
ce wzorcowej, %  wag , 

b — zawartość benzenu w mieszance wzor­
cowej, %  wag ,

Pb — pole piku benzenu, cm2,
Px — pole piku danego składnika, cm2

W spółczynniki korekcyjne należy wyznaczać 
co poł roku przy stosowaniu tego samego w ypeł­
nienia kolum ny

2 5 2 Oznaczanie składu badanego benzolu su­
rowego Próbkę badanego benzolu surowego, po­
braną zgodnie z PN/C-04333, wprowadzić za po­
mocą m ikrostrzykaw ki do obiegu gazu nośnego 
i prowadzić oznaczanie analogicznie jak w p rzy ­
padku m ieszanki wzorcowej wg 2 5 1 z tym , ze 
należy je przeprow adzić dw ukrotnie

2 6 Obliczanie wyników Zawartość poszcze­
gólnych składników' (X) benzolu surowego obli­
czyć wagow7o w procentach wg wzoru

v  P, Kt 100

2 >  a-

w którym

Pi — powierzchnia piku danego składnika
cm2,

K, — współczynnik korekcyjny dla danego 
składnika,

V p  K  =  I \  K ,+ P 2 K 2+ P 3 K 3+ + P „  K u

Dla składników, dla których me wyznaczono 
współczynnika korekcyjnego, przyjąć współczyn­
nik rów ny 1,00

2 7 Wynik Za wTym k należy przyjąć średnią 
arytm etyczną w yników co najm niej dwóch ozna- 
czan różniących się między sobą o w artości me
większe mz

10% w yniku wyższego przy zawartości skład­
nika poniżej 3%,

5%  w yniku wyższego przy zawartości składni­
ka 3—10%,

3%  w yniku wyższego przy zawartości składni­
ka powyżej 10%

3 POSTANOWIENIA PRZEJŚCIOWE

Do czasu ustanow ienia norm y na oznaczanie 
szczegółowego składu benzolu surowego należy 
oznaczać składniki stanowiące przedgon stosując 
program owanie tem pera tu ry

K O N I E C


