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NORMA BRANZOWA

BN-66
Produkty weglopochodne
PRODUKTY 1 0511'06
WEGLOPOCHODNE Ozr.laczanle skltadu zasad
pirydynowych metodq
chromatografii gazowej Grupa Katalogowa X 39
1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy Jest oznaczanie metodg chromatografii za-
wartosci pirydyny, 2-metylopirydyny, 2,6-dwumetylopirydyny, 2-etylopirydyny, 3-mety-
lopirydyny, 4-metylopirydyny, 2,5-dwumetylopirydyny, 2,4-dwumetylopitydyny, 2,3-dwu-
metylopirydyny i 2,4,6-trojmetylopirydyny w zasadach pirydynowych wrzgcych w tempera-
turze do 160°C.

1.2. Zakres stosowania normy. Niniejsza norme nalezy stosowa¢ do oznaczania sktadu
frakcji pikolinowej trzystopniowej, frakcji 3,4-pikoliny, frakcji 2,4-lutydyny i zasad
pirydynowych niskowrzacych.

1.3. Normy zwigzane
PN/C-04333 Produkty weglopochodne. Pobieranie proébek i przygotowanie Sredniej probki
laboratoryjnej

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania. Metoda polega na chromatograficznym rozdzieleniu poszcze-
golnych sktadnikéw zasad pirydynowych w uktadzie gaz-cieoz i obliczeniu poszczegélnych
sktadnikédw w oparciu o uzyskany chromatogram.

2.2. Aparaty i przyrzady

a) Chromatograf gazowy z detektorem przewodnosciowym.

b) Rejestrator typu kompensacyjnego o0 szerokosci skali min. 10 cm.

c) Planimetr biegunowy typ PL-1 produkcji Polskich Zak¥adéw Optycznych,

d) Rurka ze stali nierdzewnej, miedziana lub szklana o Srednicy wewnetrznej 4-6 nw
i dhugosci 4 m do sporzadzenia kolumny chromatograficznej.

e) Mikrostrzykawka pojemnosci 10p,l.

) taznia wodna.

g) Zestaw do destylacji pod zmniejszonym cisnieniem.

2.3. Odczynniki i materiaty

a) Glikol polietylenowy 400 do chromatografii.

b) Chromosorb P lub chromosorb W o ziarnie 0,18 0,25 mm.
c) Aceton cz.d.a.

d) Kwas solny cz. stezony.

e) Metanol cz.d.a.

) Wodorotlenek sodowy cz.d.a.

g) Wodoér elektrolityczny.

Zaktady Koksochemiczne ,Halduki”
Ustanowiona przez Dyrektora Z|ednoczema Przemystu Rafinerii Nafty dnia 2 listopada 1966 r
lako norma obowigzu|qca w zakresie metod badan od dnia 1 lipca 1967 r
(Mon Pol nr 6/1967 poz 31 )
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2.4. Przygotowanie do oznaczania

2.4.1. Aktywacja nos$nika. Okodto 100 g chromosorbu P lub chromosorbu W o ziarnie
0,18 4 0,25 mm zala¢ w zlewce stezonym kwasem solnym 1 odstawi¢ na 24 godz. Po uplywie
tego czasu zla¢ kwas i1 przemywa¢ nosnik wodg destylowang do odczynu obojetnego. Prze-
myty nosnik wysuszy¢ w suszarce elektrycznej w temperaturze 120°C. Wysuszony nos$nik
przemy¢ na lejku sitowym 5-procentowym roztworem metanolowym wodorotlenku sodowego i
suszy¢ ponownie w suszarce elektrycznej w temperaturze 120°C.

Wysuszony nosnik ochtodzi¢ 1 przechowywa¢ w eksykatorze nad statym wodorotlenkiem

sodowym.

2.4.2. Przygotowanie wypednienia do kolumny chromatograficznej. Odwazy¢ 100 g nos-
nika przygotowanego wg 2.4.1. w kolbie pojemnosci 1000 ml oraz oddzielnie 25 g gliko-
lu polietylenowego. Glikol rozpusci¢ w 400 ml acetonu i tym roztworem zala¢ nosnik.

Kolbe wstawi¢ pod wycigg na 1 godz, wstrzasajac energicznie co kilka minut. Nastep-
nie oddestylowa¢ aceton na 4azni wodnej pod zmniejszonym cisnieniem. Zawartos¢ kolby
przenies¢ do parownicy i suszy¢ przez 3 godz w suszarce elektrycznej w temperaturze
100°C, ochtodzi¢ i przechowywa¢ w eksykatorze nad statym wodorotlenkiem sodowym.

2.4.3. Napednianie kolumny chromatograflcznej. Rurke wg 2.2. d) napedni¢ otrzyma-
nym wg 2.4.2 wypednieniem, wsypywanym przez maty lejek. Nastepnie ubija¢ wypeknienie
przez uderzanie koncem rurki o plyte gumowg, dosypujac rownoczesnie do rurki wypek-
nienie w miare obnizania sie jego poziomu.

Konnce rurki zamkng¢ korkami z waty. Jezeli chromatograf ma oryginalne kolumny, na-
lezy napedni¢ tyle odcinkéw,aby catkowita dfugos¢ kolumny wynosita 3,8 - 4,2 m. Przed
uzyciem Swiezo wypedniong kolumne nalezy ogrzewa¢ w termostacie chromatografu w tem-
peraturze 110°C przez 6 godz, przepuszczajac gaz nosny z szybkoscig 50 ml/ min.

2.4.4. Przygotowanie probki. Prébke pobrang wg PN/C-04333 nalezy przed przystgpie-
niem do oznaczania odwodni¢ w nastepujgcy sposob: do 20 ml prébki doda¢ 5 g statego
wodorotlenku sodowego i odstawi¢ na i godz. Prébke do oznaczania nalezy pobra¢ mikro-
strzykawkg z gornej klarownej warstwy,

2.5. Wykonanie oznaczania. Po wmontowaniu przygotowanej wg 2.4 kolumny whaczyc
chromatograf zgodnie z instrukcjg wtasciwg dla danego typu przyrzadu i nastawi¢ tem-
perature termostatu na 100 zi°C. Ustalidé przeptyw gazu nosnego (wodoru) na
80 - 84 ml/min. Odczeka¢ do ustalenia sie linii podstawowej kompensografu. Wikgczyc
przesuw tasmy rejestrujacej z szybkoscig 240 # 300 mm/godz.

Préobke przygotowang wg 2.4.4 wprowadzi¢ za pomocg mikrostrzykawki do dozownika
prob. Ilosc probki 1 czutosc przyrzadu nalezy dobraé tak, aby wysokos¢ piku gtéwnego skiad-
nika wynosidta co najmniej 85% szerokosci tasmy rejestrujgcej. 11oSC prébki nie moze
przekraczac¢ iOpl.

Kolejnos¢ pojawiajgcych sie pikéw przedstawiono na chromatogramie wzorcowym oraz w
tablicy na str. 3, w ktdorej podano wzgledne czasy retencji poszczegolnych skdadnikow
zasad pirydynowych w odniesieniu do pirydyny.

Oznaczanie uwaza sie za zakonczone, jezeli po 30 min, liczac od chwili pojawienia
sie ostatniego piku, linia podstawowa nie zmieni swego potozenia. Dopuszcza sie dryf
linii podstawowej w granicach do 1% catkowitego wychylenia wskazéwki kompensografu.

Po ukonczeniu oznaczania wydtgcza sie przesuw tasmy rejestrujacej i odcina wykreslo-
ny chromatogram Na otrzymanym chromatogramie wykresla sie linie podstawowg przez po-
4gczenie linii przed pojawieniem sie pierwszego piku z linig po wykresleniu ostatnie-
go piku. Jezeli linie tworzgace poszczeg6lne piki nie wracaja doktadnie do linii pod-
stawowej, nalezy je polaczy¢ odrecznie przedtuzajgc boki pikow.
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Chroratograin wzorcony frakeji lutydynonej
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Nastepnie mierzy sie za pomocg planimetru biegunowego powierzchnie poszczegélnych

pikéw z dok#adnoscig do 0,1 cm
Pomiary powierzchni nalezy przeprowadzi¢ trzykrotnie i jako Wyngk przyja¢ Sredniag

arytmetyczng dwoch pomiardéw nie roéznigcych sie wiecej niz o 0,1 cm ,
Zawartos¢ poszczegolnych skdadnikéw x w odniesieniu do proébki bezwodnej obliczyc
w procentach wagowych wg wzoru
v_ px 1Q0
~ Pc
w ktérym:
P - powierzchnia piku danego sk#adnika, cm ,
P - suma powierzchni pikéw wszystkich skdadnikéw, cm
2.6, Liczba oznaczan. Nalezy wykona¢ co najmniej dwa oznaczania. W analizach ru

chowych dopuszcza sie wykonanie tylko jednego oznaczania.
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2.7. ROznice miedzy wynikami oznaczan nie powinny przekracza¢ dla zawartosci
sktadnika:

do 10% 0,5%,

10 - 50% 1,0%,

powyzej 50% -m2,0%.

2.8. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ Srednig arytmetyczng wynikéw oznaczan wg 2.7.
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