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NORMA BRANZOWA BN-74
0511- 25
Produkty Koksownictwo
weglopochod- Metody kontroli anali
tycznej odfenolowni
ne benzo lowo-4ugowych Grupa katalogowa
w koksowniach X 39

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg metody
badan wchodzace « zakreg kontroli analitycznej odfenolowni
benzolowo—%ugowxch-

1020 Zakres zastosowania normy. Norma obejmuje metody
oznaczania nastepujacych parametrow sSwiadczacych o wdasciwym
przebiegu procesu odfenolowania koksowniczej wody amoniakal-
nej metodg benzolowo-{ugowg:

a/ gestosci fenolobenzolu i fenolami sodowego,

b/ zawartosci fenoli w fenolobenzolu,

c/ zawartosci fenoli w fenolanie sodowym z #ugownikéw,

d/ zawartosci alkalii catkowitych w fenolanie sodowym
z +ugownikow,

e/ zawartosci fenoli w wodzie amoniakalnej surowej
i odfenolowanej.

lo3a Okreslenia

1.3.1. Fenolobenzol Jest to benzol surowy koksowniczy
zawieraJdgoy zwiazki Tenolowe.

1.3.2. Fenolan sodowy z 4ugownikéw jest to roztwor
wodny mieszaniny soli sodowych fenolu i jego homologow otrzy-
mywany z woéd Sciekowych koksowniczych, po przejsciu przez
kolejny +ugownik.

Zgtoszona przez Instytut Chemicznej Przerobki Wegla
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Hut-
nictwa Zelaza i Stali zarzadzeniem nr 24/74 z dnia 13 ma-
ja 1974 r. jako norma obowigzujgca w zakresie czynnoSci
okreslonych normg od dnia 1 lipca 1974 r. /Dz_Norm.i Miar
nr , poz. /

/
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1.3.3. Woda amoniakalna surowa /koksownioza/ jest to
kondensat wodny zawierajacy gtdéwnie rozpuszozony amoniak,
sole amonowe 1 fenole.

1.3.4,, Woda amoniakalna odfenolowana /koksownioza/
jest to woda amoniakalna pozbawiona w znacznym stopniu
zwigzkéw fFenolowyoh w prooesle odfenolowania, przed odpe-
dzaniem zwigzkow amonowych.

2. METODA O0ZNACZANIA GESTOSCI

Oznaozanie gestosci Tfenolobenzolu 1 fenolanu sodowego
z dugoéwnikoéw nalezy wykona6 wg PN-66/C-04004 rozdz.2.1.

3. METODY OZNACZANIA ZAWARTOSCI FENOLI

3.1. Oznaczanie zawartosci fenoli w fenolobenzolu

3.1.1. Zasada metody polega na ekstrakojl fenoli
z fenolobenzolu roztworem wodorotlenku sodowego, ich zbro-
mowaniu 1 jodometryoznym zmiareczkowaniu nadmiaru bromu.

Przyrzady

a/ Rozdzielacz gruszkowy pojemnosci 500 om

b/ Cylindry BOmiarowe: jeden pojemnosci 10 om ,jeden
pojemnosci 100 om

c/ Kolby pomiarowe, dwie sztuki, kazda pojemnosci
500 cm3. 0

d/ Kolba stozkowa pojemnosci 200 omo-

e/ Kolby stozkowe pojemnosci 300 om =z doszlifowanym
korkiem, oo najmniej trzy.

f/ Pipeta pojemnosoi 50 cm

g/ Biureta pojemnosci 25 om o dziakce elementarnej
0,05 om3.

0

0
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1.3.3. Woda amoniakalna surowa /koksownioza/ jest to
kondensat wodny zawierajacy gtoéwnie rozpuszczony amoniak,
sole amonowe 1 fenole.

1.3.4, Woda amoniakalna odfenolowana /koksownicza/
jest to woda amoniakalna pozbawiona w znacznym stopniu
zwigzkow fenolowyoh w prooesie odfenolowania, przed odpe-
dzaniem zwigzkéw amonowych.

2. METODA OZNACZANIA GESTOSCI

Oznaozanie gestosci fenolobenzolu 1 fenolanu sodowego
z 4fugbéwnikoéw nalezy wykonaé wg PN-66/C-04004 rozdz.2.1.

3, METODY OZNACZANIA ZAWARTOSCI FENOLI

3.1, Oznaczanie zawartosci fenoli w fenolobenzolu

3.1.1, Zasada metody polega na ekstrakcji fTenoli
z fenolobenzolu roztworem wodorotlenku sodowego, ich zbro-
mowaniu 1 jodometryoznym zmiareozkowaniu nadmiaru bromu.

3.1.2, Przyrzady o

a/ Rozdzielacz gruszkowy pojemnosoi 500 om .

b/ Cylindry 80miarowe: jeden pojemnosoi 10 om ,Jeden
pojemnosci 100 om

c/ Kolby pomiarowe, dwie sztuki, kazda pojemnosoi
500 cm3. o

d/ Kolba stozkowa pojemnosoi 200 om

e/ Kolby stozkowe pojemnosoi 300 omo z doszlifowanym
korkiem, 00 najmniej trzy.

f/ Pipeta pojemnosoi 50 cmo-

g/ _Biureta pojemnosci 25 om o dzlatoe elementarnej
Of05 om =
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3.1.3. Odczynniki 1 roztwory

a/ Bromianowo-bromkowy roztwér 0,1 n przygotowany wg
PN-72/C-04602 ark.04, p.5 a/.

b/ Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor 1+4.

o/ Jodek potasowy cz0dGaO, roztwér 10 %.

d/ Tiosiarczan sodowy cz9dDa,f roztwér 0,1 nO

e/ Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 15 %.

f/ Skrobia rozpuszczalna cz.d.a., roztwér 0,5 %.

3.1.4. Pobieranie proébek. Probki fenolobenzolu nalezy
pobiera¢ zgodnie z wytycznymi PN-73/C-04333 z kurkéw probier-
czych w nastepujacych miejscach;

a/ nasyconego fenolami - za ekstraktorem

b/ odfenolowanego - za ostatnim 4ugownikiem,,

Wielkos¢ kazdej z probek powinna wynosi¢ okoto 500 cm

3.1.5. Wykonanie oznaczania. Do rozdzielacza odmierzyc
cylindrem 100 cm badanego fenolobenzolu, doda¢ 50 cm wodoro-
tlenku sodowego i wytrzgsa¢ w ciggu 5 min. Pozostawi¢ do roz-
dzielenia sie warstw. Warstwe dolng zawierajacg fenolan so-
dowy odpusci¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 500 cm . Do po-
zostatej w rozdzielaczu warstwy doda¢ jeszcze 50 cm wodoro-
tlenku sodowego, ponownie wytrzgasa¢ w ciggu 5 min i pozosta-
wi¢ do rozdzielenia sie warstw. Dolng warstwe podtaczy¢ z fe-
nolanem sodowym otrzymanym uprzednio. Zawartos¢ kolby pomia-
rowej dope#ni¢ woda destylowang do kreski i catos¢ dobrze wy-
mieszac. 3

80 kolby stozkowej pojemnosci 200 cm odmierzy¢ pipetg
50 cm tak przygotowanego roztworu 1 ogrzewa¢ go do chwili
zaniku zapachu benzolu. Nastepnie kolbe ochtodzié¢, a zawar-
tos¢ jej przenieég ilosciowo do drugiej kolby pomiarowej
pojemnosci 500 cm , dopedni¢ wodg destylowang do kreski
i dobrze wymieszac. o

Do kolby stozkowej poje@noéci 300 cm z korkiem na
szlif odmierzy¢ pipetg i0 cm tego roztworu, rozcienczy¢ wo-
da deitylowanq do objetosci okoto 100 cm , doda¢ z biurety
10 cm 0,1 n roztworu bromiano-bromkowego i1 zakwasi¢ kwasem
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siarkowym /roztworem 1+4/ w ilosci 10 cmo- Kolbe natych-
miast zamkngaC doszlifowanym korkiem i umiesci¢ w zaciemnio-
nym miejscu na okres 30 minuto

Po wyjeciu z ciemgi, uchylajac korka, szybko doda¢ do
zawartosci kolby 10 om 10-procentowego Jodku potasowego,
natychmiast znow kolbe zamkngC, wstrzasngC jej zawartosoig
i powtérnie umiesoi¢ w zaciemnionym miejscu na okres
10 minut.

Zawartos¢ kolby miareczkowa¢ nastepnie 0,1 n roztwo-
rem tiosiarczanu 38dowego do uzyskania koloru stomkowego,
po ozym doda¢ 2 cm roztworu skrobi! 1 miareczkowa¢ dalej
az do odbarwieniao

Rdtmolegle nalezy wanalogiczny sposob wykonac¢ 'Slepag
prébe’, uzywajac zamiast badanej probki wode destylowang
stosowang do jej rozcienczenia.

Warunki oznaozania wymagaja, by niezuzyty do zbromo-
wania nadmiar odozynnika w roztworze proébki byt 2-4 razy
wiekszy niz jggo zuzycie do zwigzania fenoli. Przy zasto-
sowaniu 10 cm odczynnika bromujgcego - do zmiareczkowania
badanej probki powinno sie zuzy¢ 6,5 - 8 cm3 roztworu tio-
siarczanu sodowego. W przypadku, gdy odbarwienie nastagpi
przy mniejszym zuzyciu tiosiarczanu, oznaczanie nalezy
powtdrzy¢, stosujgc do bromowania odpowiednio wiekszg
objetos¢ roztworu bromiano-bromkowego.

3.1.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢ fenoli
/X/ w badanym fenolobenzolu obliczy¢ w g/dni wg wzoru;

X */V2 - V& _ 0,0017 . 1000 /V/

w Ktorym;
- objetos¢ 0,1 n roztworu tiosiarczanu sodowego
zuzyta do miareczkowania probki badanej, cm ;
V2 - objetos¢ 0,1 n roztworu tiosiarczanu sodowego
zuzyta do miareczkowania Slepej proébki, cm ;
0,0017- masa fenoli o umownie przyjetym sktadzie /6 czesci
fenolu + 4 czesSoi o-krezolu/ odpowiadajgca 1 om

0,1 n roztworu tiosiarozanu sodowego, g®
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3
301070 Liczba oznacza¢. Nalezy wykona¢ dwa oznaczania.

Dla celdw kontroli ruchu dopuszcza sie wykonanie jednego
oznaczania, ,

3.1.8. Dopuszczalna roéznica miedzy wynikami dwéch
oznacza¢ nie powinna przekraczac;

- 0,1 g /Zdra dla fenolobenzolu nasyconego fenolami;

- 0,05 g/Z/dm dla fenolobenzolu odfenolowanegoO

3.1.9. Wynik koncowy oznaczania. W przypadku dwoch
oznacza¢ za wynik przyja¢ Srednig arytmetyczng oznaczac
zgodnych z 30108 po zaokragleniu uzyskanych wartosci wg
PN-70/N-02120 do 0,1 g/dm3.

3.2, Oznaczanie zawartosci fTenoli w fenolanie sodowyn
z 4ugownikow

302bl. Zasada metody polega na zbromowaniu fenoli
w roztworze 1ich soli sodowych 1 jodometrycznym zmiarecz-
kowaniu nadmiaru brorau0O

3.2.2. Przyrzady

a/ Naczynko wagowe.

b/ Kolby pomiarowe pojemnosci 500 cm3, dwie sztukiO

o/ Kolba stozkowa pojemnosci 300 cm3,

d/ Kolby stozkowe pojemnosci 300 cm 2z doszlifowanym
korkiem, co najmniej trzy. o

e/ Biureta pojemnosci 25 cm o dzialtce elementarnej
0,05 cm3. 3

f/ Pipety; jedna pojemnosci 5 cm , jedna pojemnosci
50 cm3.

302.3. 0Odczynniki

a/ Bromianowo-bromkowy roztwér 0,1 n.

b/ Kwas siarkowy cz.d.aO, roztwor i+4.

c/ Jodek potasowy o0z.d.g, roztwér 10 %e

&/ Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwér O,i n.
«/ Skrobia rozpuszczalna czOd.a., roztwor 0,5 %.
i1/ Wodorotlenek sodowy cz.d.a., granulowanym
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3.2.4, Pobieranie proébek 1 przygotowanie proébek do
analizy. Probki fenolanu sodowego nalezy pobiera¢ z poszcze-
gélnych #ugownikoéw zgodnie z PN-73/C-04333. Z pobranej proébki
odwazy¢ w naozynku wagowym okoto 25 g badanego fenolami so-
dowego z doktadnoscig do 0,0002 ¢ g przenies¢ ilosciowo do
kolby pomiarowej pojemnosci 500 cm . Kolbe dope#ni¢ do kres-
ki woda destylowang i1 catos$S¢ dobrze wymieszac.

W przypadku dajacej sie zauwazy¢ warstwy benzolu na
powierzchni pobranej z 4ugownika proébki, nalezy ja w catos-
ci przela¢ do rozdzialacza, a po rozdzieleniu sie warstw
pobra¢ do badania 25 g fenolanu sodowego z dolnej warstwy.

3.2.5, Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowej pojem-
nosci 300 c:m3 pobra¢ pipetg 50 cm3 przygotowanego wg 3.2.4
roztworu probki, doda¢ okoto i1 g wodorotlenku sodowego i1 od-
parowa¢ do zaniku zapaohu benzolu. Nastepnie kolbe oohto-
dzi¢, a zawartosc jejoprzenieéé ilosciowo do kolby pomiaro-
wej pojemnosoi 500 cm , dopedni¢ woda destylowang do kreski
i dobrze wymieszac. o

Do kolby stozkowej pojemnosci 300 om z korkiem na
szlif odmierzyC¢ pipetg 5 cm otrzymanego roztwogy, rozcien-
czy¢ wodg destylowang do objetosci okoto 100 cm i dodac
z biurety 20 om3 0,1 n roztworu bromiano-bromkowego. Catosc¢
zakwasi¢ kwasem siarkowym /1+4/ w ilosci 10 cm3 1 dalej ”
postepowa¢ jak w p.3.1.5.

3.2.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢ fenoli
/X™/ w fTenelanie sodowym z kontrolowanego +4ugownika obli-
czy¢ w procentach wg wzoru:

X = & A~ Tl -——— . 100 72/

w ktérym:
V - objetos¢ 0,1 n roztworu tiosiarczanu sodowego
" zuzyta " do miareczkowania proébki badanej, cm3;
Vh - objetos¢ 0,1 n roztworu tiosiarczanu sodowego
zuzyta do miareczkowania $Slepej probki, om ;
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m - odwazka fenolanu sodowego, Q;
0,0017 - masa fenoli o umownie przyjetym sktadzie /6 cze-
sci éenolu + 4 ozesci o-krezolu/ odpowiadajaca
1 om 0,1 n roztworu tiosiarczanu sodowego, Qg-

3.2.7. Liczba oznacza¢. Nalezy wykona¢ dwa oznaozanla.
Dla celdéw ruchowych dopuszcza sie wykonanie jednego ozna-
czania,,

3.2.8. Dopuszczalna roéznica miedzy wynikami dwvft ozna-
cza¢ nie powinna przekracza¢ i1 % bezwzglednego.

3.2090 Wynik koncowy oznaczania. W przypadku dwu ozna-
cza¢ za wynik przyja¢ Srednig arytmetyczng oznacza¢ zgod-
nych z 3.208 po zaokrgagleniu uzyskanych wartosci wg
PN-70/N-02120 do 0,1 %.

3.3. Oznaczanie zawartosci fenoli w wodzie amoniakal-
ne 1 surowej 1 odfenolowanel

3.3.1. Pobieranie proébek. Probki wody amoniakalnej na-
lezy pobiera¢ zgodnie z PN-53/C-04570 w nastepujacych miej-
scaoh:

a/ wody amoniakalnej surowej-z przewodu przed kolumng
ekstrakcyjna,

b/ wody amoniakalnej odfenolowanej-z przewodu po
kolumnie ekstrakcyjnej.

3.3.2. Wykonanie oznaczania. Oznaczanie zawartosci fe-
nolt w wodzie amoniakalnej surowej 1 odfenolowanej nalezy
wykona¢ wg PN-72/C-04602 ark.04.

4. METODY OZNACZANIA ZAWARTOSCI ALKALII

4.1. Zasada metody polega na miareczkowaniu fenolanu
sodowego kwasem siarkowym wobec oranzu metylowego jako wskaz-
nika.
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4.2. Odczynniki 1 roztwory

a/ Kwas siarkowy cz.d.a., roztwér 0,5 n.

b/ Chlorek barowy ez., roztwér 10 %.

o/ Fenoloftaleina, roztwor alkoholowy 10 %,

4.3. Wykonanie oznaczania. W kolbie stozkowej pojem-
nosci 250 cm3 umiesoi¢ za pomocag pipety 25 cm3 probki
fenolanu sodowego przygotowanej wg 3.2.4. Do kolby dodac
okoto 50 cmo wody desBylowanej i zawartos¢ odparowac¢ do
objetosci oko+0010 cm . Po ochtodzeniu wytrgaci¢ weglany
za pomocg 10 cm 10-procentowego roztworu chlorku baro-
wego, dokdadnie wymieszaC 1 bez odsgczania osadu miarecz-
kowa¢ 0,5 n roztworem kwasu siarkowego wobec fenoloftaleiny
Jjako wskaznika.

4.4. Obliczanie wynikédw oznaczania

4.4.1. Obliczanie zawartosci alkalli catkowitych
Zawartos¢ alkalii catkowitych /X2/ w fenolanie sodowym
z kontrolowanego +ugownika obliczy¢ w procentach w przeli-
ozeniu na wodorotlenek sodowy /NaOH/ wg wzoru

X = -2-———lo—— —-= . 100 /3/

w ktérym:
V_ - objetos¢ 0,5 n kwasu siarkowego uzyta do mia-
reczkowania, cm3
m -odwazlca fenolanu sodowego, g
0,02 - masa wodorotlenku sodowego odpowiadajgaca 1 cm
0,5 n roztworu kwasu siarkowego, g.

3

4.4.2, Obliozanie zawartosci wodorotlenku sodowego
zwigzanego. Zawartos¢ wodorotlenku sodowego zwigzanego
w Ffenolanie sodowym /X3/ obliczy¢ w procentach wg wzoru

X3 — Xj  0.452 74/
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w ktorym;
XN - zawartos¢ fenoli w fenolanie sodowym z 4ugowni-
kow obliczona wg wzoru /2/, #
0,452 - wspoédczynnik przeliczeniowy dla przyjetego
stosunku wodorotlenku sodowego do fenoli w feno-
lanie s\odowym .

4-4_.3. Obliczanie zawartosci wolnego wodorotlenku
sodowego. Zawartos¢ wolnego wodorotlenku sodowego w feno-
lanie sodowym s kontrolowanego #ugownika /K”/ obliczyc¢
w prooentaoh wg wzoru

X4 - X2 - X3

w ktérym:
X2 - zawartos¢ alkalli catkowitych obliozona weddug
wzoru /37, %
X3 - zawartos¢ wodorotlenku sodowego zwigzanego obli-
czona wg wzoru /4/, %.

KONITEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme - Instytut Chemicznej
Przerébki Wegla.

2. Normy zwigzane

PN-66/C—-04004 Przetwory naftowe. Oznaczanie gestosci
/masy wtasciwej/
PN-73/C-04333 Produkty weglopoohodne. Pobieranie proébek
i przygotowanie Sredniej proébki laboratoryjnej
PN-72/C-04602 Arkusz 04 Woda 1 Scieki. Badania zawart%§ci
fenoli. Oznaczanie fTenoli lotnych powyzej 10 mg/dm
metoda miareozkowg bromometryczng
PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania 1 zapisywania liczb.
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3.

Informacje dodatkowe do BN-74/0511-25

Autorzy projektu normy - inz.Ludmida Beres /Zakta-

dy Koksownicze ''Zabrze”/, mgr Halina Gordata /Zaktady Kok-

sownicze
Srodowiska

"Zdzieszowice"/, mgr Ewa Zabiegaj /Zak#ad Ochrony
Instytutu Chemicznej Przerobki Wegla/Z, mgr inz.

Helena Wotk-taniewska /Dziat Normalizacji 1 Ochrony Paten-

towe]

Gd/850

Instytutu Chemicznej Przerodbki Wegla/.

/osf

IChPW-Zabrze, zam. 221 /74, n.100 egz.



