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NORMA BRANZOWA BH-67
Produkty 05" " 2«0i

weglopochodne Produkty weglopochodneo

Olej pirydynowy koksowniczy Grupa kata-

\ surowy logowa X 32

la WS T1 P

ldo Przedmiot normyO Przedmiotem normy jest olej pity-

dynowy surowy otrzymywany z gazu koksowniczeg©O

1020 Zastosowanie o Olej pirydynowy surowy stanowi surOc«

wiec do otrzymywania pirydyny 1 jej hOmeXogoéwO

1030 Okreslenieo Olej pirydynowy surowy jest miesza**
ning zawierajaca gtownie pirydyne*, pikoliny9 lutydyny*, koli-
dyny obok wody 1 domieszek innych substancgi pochodzgcych z

gazu koksowniczegoo

ledo Horny zwigzane

PN-66/C-04004 Przetwory naftoweO Oznaczanie gestosci /masy
whasciwej”/o

PN/G-04.533 Produkty weglopochodneo Pobieranie proébek
i przygotowanie Sredniej probki laboratoryj-
nej*,

PN~66/G=0%523 Oznaczanie zawartosci wody metodg destylacyjnac

PN-64/C-97054 Produkty weglopochodneO Destylacja normalna
metoda Kr$mera-Spilkera0

S Instytut Chemicznej Przerobki Wegla

Ustanowiona przez DyrO Zjednoczenia Hutnictwa Zelaza i Stali
4arz0 39/S? z dnia 230V111019670 jak® norcga obowigzujaca

w zakresie produkcji i obrotu od dnia 101019680 /1lono Polo
nr ooo POZp o0o0o000000000/0



24 PODZIAL 1 OZNACZENIE

2ais Gatunki® W zaleznosci od zawartosci zasad pirydy-
nowycii rozréznia sie dwa gatunki oleju pirydynowego koksow-

niczego surowego! gatunek I i1 gatunek 110

2s2Q Przyk+ad oznaczenia oleju pirydynowego koksowni-

czego surowego gatunku Ig

OLPJ PIRYDYNOWY KOKSOWNICZY SUROWY 1 BN-66/0512-01
50 WYMAGANIA

5010 Wymagania ogolne» Surowy olej pirydynowy powinien
by¢ cieczg barwy brunatnej do ciemno-brunatnej o ostrym prze-

nikliwym zapachu®

3s2® Wymagania fizykochemiczne

- Gatunek Gatunek
Wymagania | 1
a/ Gestos¢ J ~ 20 * g/ml 0,950- 0,950-
1,020 1,020
b/ wodyO nie wiecej
nizg 70 15 15
c/ Zasad pirydynowych
wrzgcych do 160®C
w przeliczeniu na
bezwodny surowy olej
pirydynowy,, me
mniej niz, % 40 30
1/ Olejow obojetnych \
i kwasnych”™ nie
wiecej niz, % 35 45
£ *
40 PAKOWANIE PRZECHOWYWANIE: 1 TRANSPORT

Surowy olej pirydynowy koksowniczy nalezy dostarcza¢ w czy-
stych cysternach kolejowych lub beczkach stalowych®
Na cysternie lub beczce nalezy umiesci¢ trwaty napisi "d+atwo-

palne” oraz znaki ostrzegawcze wg PN-60/N-79002& p®2«3®3*,



203 p5 o

Na kazdej beczceO w przypadku zas cystern w dokumentach
towarzyszgcyeh9 nalezy umiesci¢ napis zawierajgacy co naj-
mniej 8

a/ nazwe lub znak wytwérni

b/ oznaczenie wg 2020

c/ date produkcji

d/ mase brutto I netto9 kg

e/ numer partii

Surowy olej pirydynowy nalezy przechowywa¢ w zbiornikach

stalowycho

30 BADANIA

501 Pobieranie erdbek 1 _jir2ygotowanie Srednien vroéb-

ki laboratoryjnej wykona¢ wg PN/C-043330

3020 Oznaczanie gestoscio Gestos¢ oznaczac¢ areornetrem
-wg PN-66/C-04004 przyjmujac we wzorze na obliczenie gestosci
wspotczynnik 0@o007

\

3030 Oznaczanie zawartosci wody wykona¢ wg PN-66/C-04523
stosujagc doktadnos¢ wazenia 0005 gO postugujac sie przy waze-
niu wytarowanym cylindrem pojemnosci 50 mlO ktérego nastepnie
nalezy uzy¢ do odmiergenia 50 ml czystego benzenu do ozna-

czania miejsce 100 ml ksylenu zalecanego w/wc normgO
5040 Oznaczanie zawartosci zasad pirydynowych

\ 504e,10 Zasada metody F

Metoda polega na ekstrakcji probki kwasem siarkowym i1 odczy-
taniu przyrostu warstwy kwasnej /w celu okreslenia przybli-
zonej zawartosci 100 -procentowych zasad pirydynowych 1 wy-
liczenia 1losci kwasu siarkowego potrzebnego do neutraliza-
cji zasad przy wykonywaniu oznaczania wHasciwego/oraz na
destylacji normalnej surowego oleju pirydynowego /po oczysz-
czeniu z fenoli 1 olejow obojetnych 1 po odwodnieniu/ do

temperatury 160°Co s -



5®4®2® Oznaczanie przyblizone i zawartosci zasad piry-

dynowych 100-procentowych

5.4,2,1® Przyrzady
Cylinder pomiarowy pojemnosci 100 ml z doszlifowanym korkiem

skalowany co 0*5 ml®

504202, Odczynniki
a/ Benzen czysty

b/ Kwas siarkowy* cz,d»a® roztwdér 20»procentowy

5,4,2,3® Skonanie oznaczania® Do cylindra pomiarowego
pojemnof%i &PO g; zaw&gvajqcego 50 "ml 20-procentowego kwasu
siarko"w”o/, " "pobra¢ z dobrze wymieszanej probki 25 ml badanego
produktu. Zawartos¢ cylindra dok*adnie wymiesza¢ w ciagu 5
minut, pozostawi¢ do odstania na okres 50 minut* po czym od-
czyta¢ na cylindrze przyrost objetosci kwasu® Wytwarzaogce
sie w czasie mieszania ciepto odprowadzi¢ przez zraszanie

cylindra wodag z kranu®

5,4,2,4® Obliczanie wyniku® Przyblizong zawartos¢ za-
sad /A/ w procentach, w przeliczeniu na produkt bezwodny,

obliczy¢ wg wzoru l«

A - - U . K . 0.978 71/
w ktdérym:
\Y - przyrost objetosci kwasu, odczytany na cylindrze
pomiarowym, ml T
0,978 - gestosc¢ sSrednia wydzielonych zasad pirydynowych,
g/ml
$ - gestosc¢ badanego produktu, oznaczona wg 5*2,, g/ml
X e zawartos¢ wody w badanym produkcie oznaczana wg"
5.3,, %
K - empiryczny wspodtczynnik kontrakcji 20-procentowego

roztworu kwasu siarkowego w reakcji z zasadami piry-
dynowymi, ktéry zaleznie od ilosci zasad w roztworze,
t.zn® od wielkosci przyrostu objetosci kwasu w cylin-

drze pomiarowym, wynosi:



przyroscie do 10 ml -
B 10=12 ml - 1»12
a 1218 ml - 1914
M 15=17 ml - 1*16
a 17=20 ml - 1*18

~">402050 110s¢ oznaczan® Wykonac¢ jedno oznaczanie©®©

504030 Ozpaczanie zawartosci zasad pirydynowych wrza»>
eych do 1SQOC
394930lo Przyrzadyo aparatura

a/ Aparat do destylacji normalnej wg PN®64/C®97054 /dopusz®
cza sie stosowanie kolby miedzianej okrggtodennej pojem®

nosci do 2000 ml/
b/ Rozdzielacze pojemnosci 3000 mI™ 3 sztuki
c/ Rozdzielacz pojemnosci $00 ml
d/ Rozdzielacz pojemnosci 150 ml
e/ Kolba stozkowa pojemnosci 250 mig, 2 sztuki

f/ Termometr o zakresie pomiaru 500250eC z elementarng

dziatkg co 1°C
g/ Termometr o zakresie pomiaru 50=170°Ct z elementarng
dziatkg co 09p°Co
59q49q3020 O0Odczynniki i1 inne materiaty
a/ Wodorotlenek sodowy w granulkach*, czO
b/ Kwas siarkowy9 czodoaoO roztwdér 35=procentowy
c/ Wodorotlenek sodowy * cz0dOaO{, roztwdr 30arocentowy
d/ Benzen czysty
e/ Nafta handlowa rafinowana

f/ Penoloftaleina8 roztwor alkoholowy 08l-procentowy

3040303qg Wykonanie oznaczania®© W wytarowanej miedzia-
nej okragtodennej kolbie pojemnosci do 2000 ml odwazy¢ na wadze

technicznej 250 g badanego surowego oleju pirydynowego®©



Po odwalaniu probki* uprowadzi¢ do kolby 60 g statego wodo-
rotlenku sodowego* 50 ml nafty 1 oddestylowac¢ olej do roz-
dzielacza pojemnosci 3000 ml©® Destylowa¢ poprzez deflegmator
jednokulkowy 1 chdtodnice LiObiga do momentu pojawienia sif

w deflegmatorze biatych dyméw 1 obnizenia sie w nim tempera-
tury.

Do pomiaru temperatury uzy¢ termometru wg 5®840301® Sposobu
destylacji nie normuje sie®©

Otrzymany destylat rozcienczy¢ 50 ml benzenu i potraktowac
35-procentowym kwasem siarkowym,w ilosci wyliczonej z pomno-
zenia przez 3»5 wyniku dla zawartosci zasad pirydynowych /A/*
oznaczanych wg 50402® /wzd6r 1/0 Kwas dozowac¢ niewielkimi por-
cjami* chtodzgc rozdzielacz strumieniem wody 2z kranu* przy
jednoczesnym potrzgsaniu rozdzielaczem w celu catkowitego
wyekstrahowania zasad®

Po zakonczeniu tych czynnosci rozdzielacz pozostawi¢ na 30

minut w celu rozdzielenia sie dwu warstwe®

Dolng warstwe odpuscic¢ do drugiego rozdzielacza pojemnosci
3000 ml* a warstwe gorng potraktowa¢ dwiema porcjami kwasu

po 15 ml o stezeniu jak wyzej* pozostawi¢ na 30 minut do
rozdzielenia sie dwu warstw* po czym dolng warstwe dotgczyc
do poprzednio odpuszczonego roztworu®

Jezeli odpuszczony roztwdr nie jest klarowny* nalezy go prze-
sgczyC¢ przez warstwe szklanej waty do nastepnego rozdzielacza
tej samej pojemnosci* co poprzedni® Po przesgczeniu* oproéoz-
niony rozdzielacz doktadnie przeptuka¢ wodg destylowang* kie-
rujgc popdtuczyny poprzez wate do przesgczu®

Nastepnie zawartos¢ rozdzielacza potraktowac¢ 30-procentowym
roztworem wodorotlenku sodowego* dozujac go w sposéb ciagty*
chtodzgc jednoczesnie rozdzielacz strumieniem wody z Kkranu*
przy jednoczesnym potrzgsaniu rozdzielaczem w celu dok+adnego
wymieszania sie roztworu®

Wodorotlenek dozowa¢ w obecnosci fenoloftaleiny do wyraznego
pojawienia sie rozowej barwy* po czym rozdzielacz pozostawic
na 30 minut do rozdzielenia sie dwu warstw®

Dolng warstwe odpusci¢ do kolby destylacyjnej* a gérng do
rozdzielacza pojemnosci 500 mlI® "

Z kolby oddesylowa¢ 75 ml destylatu do rozdzielacza pojemnosci



150 mlo Destylacje prowadzi¢ przy uzyciu jedndkulkowego
deflegmatora i chdtodnicy wg PN®64/C®97054 po czym destylat
odwodni¢ przez traktowanie go granulkami statego wodorotles-
ku sodowego8 potrzasac¢ rozdzielaczem tak ddugo poki granulki
nie przestanag sie rozpuszczac¢*, nastepnie pozostawic¢ rozdzie®
lacz na 30 minut dO© rozdzielenia sie dwu warstw*, dolng warstwe
odpusci¢ 1 odrzuci¢*, a gorng dotaczy¢ do zawartosci rozdzie®
lacza pojemnosci 500 mloO

Znajdujgce sie w rozdzielaczu zasady*, oczyszczone z olejow
towarzyszacych*, odwodni¢ statym wodorotlenkiem sodowym i roz®
dzieli¢ jak wyzej*, dolng warstwe odrzucic¢*, a gérng stanowiag®
ca oczyszczone i1 odwodnione zasady pirydynowe®* odpuscic¢ do
wytarowanej kolby stozkowej pojemnosci 250 ml 1 zwazy¢ z
doktadnoscig do 0005 go

Nastepnie pobra¢ 1 odwazy¢ z tg samg doktadnoscig w kolbie

do destylacji normalnej probke o masie 50 g i destylowa¢ w/g
PN-64/C®97054e odbierajac destylat do 160®C do wytarowanej-~
kolby stozkowej pojemnosci 250 mlO -

Do pomiaru temperatury oparow zastosowaé¢ termometr wg

504030log/0 Otrzymany destylat zwazy¢ z dok#adnosciag do 0,05 go

50405040 Obliczenie w”™nikuO Zawartos¢ zasad pirydyno®
wych wrzagcych do 160°G /B/*, w procentach*, w przeliczeniu na

bezwodny surowy olej pirydynowy*, obliczy¢ wg wzoru 20

mj o 2 m»
B s 175 /7100=X/ /2/

w ktorymi
*

mj ® masa oczyszczonych 1 odwodnionych zasad pirydynowych9g

m2 ~ masa destylatu do 160°C9 otrzymanego w wyniku destyla®

cji normalnej9 g

X - zawartos¢ wody w surowym oleju pirydynowym*, oznaczona

wg 5030*> %o

50403050 11oS¢ oznaczano Dla potrzeb ruchowych wystar®
cza jedno oznaczanieO Przy analizie produktu handlowego na®
lezy wykona¢ co najmniej dwa oznaczania*, a za wynik przyjac

Sredniag arytmetyczng wynikéw*, nie réznigcych sie wiecej



nis o 5% wyniku nizszegoO

5«5a Obliczenie sumarycznej zawartosci ole.i6w obo.let-
nych i kwasnych, Zawartos¢ olejow obojetnych 1 kwasnych /C/

w procentach, obliczy¢ wg wzoru 3®
C » 100 ~ /0,4 di, + X/ /3/

w ktorym?

myj - masa oczyszczonych i1 odwodnionych zasad pirydyno-

wych, jak w 504®3ede

X - zawartos¢ wody w surowym oleju pirydynowym, ozna«

czona w procentach wg 5®3®

KONITEC

HL/1910,



Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Hutnictwa Zelaza i Stali

2 BN67/0512-01 Produkty weglopochodne Olej pirydynowy koksow- zmiana 1
niczy surowy 2050 r
X2

Tre$¢ punktu 5423 zmienia sie nastepujaco
5423 Wykonanie oznaczania Do cylindra pomiarowego pojemnosci 100 ml, za-
wierajagcego 50 ml 20-procentowego kwasu siarkowego i 25 ml benzenu cz, pobra¢
z dobrze wymieszanej probki 25 ml badanego produktu Zawarto$¢ cylindra doktad-
nie wymiesza¢ w ciggu 5 min, pozostawi¢ do odstania na okres 30 min, po czym
odczytaC na cylindrze przyrost objetosci kwasu Wytwarzajace si¢ w czasie miesza-
nia ciepto, odprowadzi¢ przez zraszanie cylindra wodg z kranu
(Biuletyn PKN nr 1/71, poz 10)



