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NORMA

BRANZOWA

ROPA NAFTOWA

Oznaczanie zawartosci izopentanu
I n-pentanu we frakcjach

BN-86
0532-05

| PRZETWORY .
NAFTOWE pentanowych pochodzenia Zamiast
naftowego metoda chromatografii BIN-69/0532-05
gazowei Grupa katalogowa 0209
1. WSTEP — dla kolumny A — chromosorb P o granulacji

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ozna-
czanie izopentanu 1 n#-pentanu oraz weglowodorow to-
warzyszacych zawartych w naftowych frakcjach penta-
nowych metoda chromatografii gazowe;j.

1.2. Okreslenia — chromatogram, pik, czas retencji,
noSnik 1 pozostate okreslenia wg PN-74/T-06507/00.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania polega na rozdzieleniu po-
szczegbOlnych sktadnikéw badanej frakcji pentanowej
metoda chromatografii gazowej, wykonaniu chromato-
gramu, 1dentyfikacji sktadnikéw na podstawie wyzna-
czonych wzglednych czasOw retencji oraz obliczeniu za-
wartosci  poszczegdlnych sktadnikéw w % (m/m) na
podstawie zmierzone] powierzchni piku danego sktad-
nika.

W niniejszej normie przewidziano stosowanie 2 typow
kolumn A 1 B, przy czym zastosowanie kolumny B
pozwala na identyfikacj¢ odrebnie propanu i lzejszych
weglowodordéw, ktore przy zastosowaniu kolumny A
uzyskuje si¢ tacznie w jednym piku.

2.2. Aparatura i przyrzady

a) Chromatograf z detektorem cieplno-przewodnos-
ciowym (katarometrem) lub z detektorem ptomieniowo-
jonizacyjnym.

b) Strzykawki pojemnosci 1 1 10 ul.

¢) Intergrator dowolnego typu lub lupa z podziatka.

d) Kolumny chromatograficzne ze stali nierdzewne]j
lub 1nnego materiatu niekorodujgcego.

e) Termostat elektryczny.

2.3. Odczynniki i materiaty

a) Argon wg BN-69/6017-09 lub azot techniczny
spr¢zony gatunek I wg PN-71/C-84912.

b) Wodor techniczny spr¢zony wg PN-61/C-84908
gatunek I.

c) Powietrze spr¢zone wg PN-74/C-84913.

d) Chloroform cz.d.a.

¢) Nos$nik

0,175 = 0,246 mm (80 =+ 60 mesh),

— dla kolumny B — chromosorb W AWDMCS
o granulacj 0,147 =+ 0,175 mm (100 = 80 mesh).

Dopuszcza si¢ stosowanie innych no$nikéw o analo-
gicznej charakterystyce 1 granulacji.

f) Faza ciekfa

— dla kolumny A — Sebacynian dwu-2 etyloheksylu
do chromatografii gazowej,

— dla kolumny B — olej silikonowy DC-550 do
chromatografii gazowe;.

g) Aceton cz.

h) Metanol cz.

2.4. Przygotowanie kolumny chromatograficznej. Na
przygotowany no$nik nanie$¢ 10%(m/m) fazy cieklej
rozpuszczone] w chloroformie. Przygotowanym wypel-
nieniem napetni¢ kolumn¢ chromatograficzng 1 kon-
dycjonowaé jg 48 h w temperaturze pracy kolumny
przy nat¢zeniu przeptywu gazu nos$nego okoto
5 ml/min.

2.5. Charakterystyka kolumny chromatograficznej —
wg tabl. 1 1 2.

Tablica 1. Charakterystyka kolumny chromatograficznej typu A oraz

wzgledne czasy retencji poszczegolnych sktadnikow frakcji pentanowych

Detektor
Wymagania cieplno- ptomienio-
-przewod- | wo-joniza-
nosclowy cyjny
| 2 3

10% Sebacynianu dwu-2 |
etyloheksylu, 90% chro-
mosorbu P wg 2.3e)

a) Wypelnienie kolumny

b) Dlugoé¢ kolumny, cm 170 +£5
¢) Srednica wewnetrzna kolumny,
mm 5 +6
d) Temperatura kolumny, °C 40
¢) Temperatura dozownika probek,
°C 100 100
f) Temperatura detektora, °C 150 150

Zgtoszona przez Instytut Technologii Nafty (O)
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemystowej dnia 25 sierpnia 1986 r.
jako norma obowiazujgca od dnia 1 stycznia 1988 r.
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cd. tabl. 1 cd. tabl. 2
Detektor Detektor
Wymagania cieplno- ptomienio- Wymagania cieplno- ptomienio-
-przewod- | wo-joniza- -przewod- | wo-joniza-
nosciowy cyjny no$ciowy cyjny
1 2 3 1 2 3
g) Gaz noény wodor argon lub propan 0,38 0,38
azot izobutan 0,45 0,45
h) Natezenie przeptywu gazu no$ne- r'l—butan 0.51 0,52
ovs. il smin 60 100 izopentan 0,82 0,82
’ n-pentan 1,00 1,00
i) Natgzenie przeptywu wodoru, 2,2-dwumetylobuta- 1,25 1,25
ml/min — 36 2,3-dwumetylobutan 1,71 1,71
j) Natezenie przeptywu powietrza, ayklopenizn 1,71 bl
il . 500 2-metylopentan 1,71 1,71
k) Przesuw tasmy rejestracyjnej, ) . - ke @R &
e nin . nel 55 4 20 Wymagania zamieszczone w b), c), h), 1), j) 1 k)

Sktadniki frakcji pentanowych wzgledne czasy retencji

powietrze 0,21 —

etan + propan 0,33 0,33
izobutan 0,39 0,38
n-butan 0,47 0,46
izopentan 0,80 0,80
n-pentan 1,00 1,00
2,2-dwumetylobutan 1,38 1,38
2,3-dwumetylobutan 191 191
cyklopentan 1,91 1,91
2-metylopentan 191 191

Tablica 2. Charakterystyka kolumny chromatograficznej typu B oraz
wzgledne czasy retencji poszczegblnych sktadnikéw frakcji pentanowych

Detektor
Wymagania cieplno- ptomienio-
-przewod- | wo-joniza-
nosciowy cyjny
1 2 3

a) Wypelnienie kolumny 10% oleju silikonowego
DC-550
90% chromosorbu

W AWDMCS wg 2.3e)

b) Ditugos¢ kolumny, cm 320
c¢) Srednica wewnetrzna kolumny,

mm 2
d) Temperatura kolumny, °C 20 13 20 3
e) Temperatura dozownika préobek,

°C 100 100
f) Temperatura detektora, °C 150 150
g) Gaz nosny wodor argon lub

azot
h) Nat¢zenie przeptywu gazu nosne-

go, ml/min 20 20
i) Nat¢zenie przeptywu wodoru,

ml/min — 60
J) Natezenie przeplywu powietrza,

ml/min — 240
k) Przesuw tasmy rejestracyjnej,

mm/ min 6.4 6.4
Skiadniki frakcji pentanowych wzgledne czasy retencji
powietrze 0,22 —
etan + lzejsze weglowodory 0,32 0,33

~(tabl. 1 i 2), podane sa przykladowo i mozna je do-

biera¢ tak, aby otrzymac najlepszy rozdziat badanych
sktadnikow.

2.6. Wykonanie oznaczania. Uruchomié chromatograf
wg instrukcji wytworcy aparatu. Podczas uzywania ga-
z6w sprezonych nalezy zachowad przepisy bhp ujete
w rozporzadzeniu Ministrow Pracy 1 Opieki Spotecz-
nej oraz Zdrowia z dnia 15 maja 1954 r. w sprawie
bezpieczenstwa i higieny pracy przy uzytkowaniu butli
z gazami spr¢zonymi, skroplonymi i rozpuszczonymi
pod ci$nieniem.

Po ustaleniu nat¢zenia przeptywu gazu wprowadzi¢
probke badanej frakcji do kolumny chromatograficzne;.

Czuto$¢ chromatografu i wielko$§¢ prébki powinny
by¢ tak dobrane, aby pik reprezentujacy skladnik
o maksymalnym stezeniu mial wysokos¢ okoto 80%
skali rejestratora. Podane w tablicach wymagania za-
pewniaja optymalny rozdzial sktadnik6w w czasie trwa-
nia analizy wynoszacym okoto 5 minut. Przez zmiany
temperatury termostatu lub zmiany natg¢zenia przepty-
wu gazu nosnego mozna uzyska¢ zmiany w rozdzie-
leniu sktadnikéw i zmiany czasu trwania analizy.

Zgodnie z wymaganiami wg 2.5 wykona¢ chromato-
gram badanej frakcji pentanowej 1 zmierzy¢ czasy reten-
cji poszczegbdlnych sktadnikow.

Nastgpnie obliczy¢ wzgledne czasy retencji dzielac
czasy retencji sktadnikow analizowanej probki przez
czas retencji n-pentanu. Na podstawie otrzymanych wy-
nikow zidentyfikowaé sktadniki przez porédwnanie z da-

nymi umieszczonymi w tabl. 1 lub 2.
Za pomocg integratora lub lupy wg 2.2c) zmierzy¢

powierzchnie pikéw poszczegdlnych sktadnikow.
Zawarto$¢ poszczegdlnych sktadnikéw X; w badanej
frakcji obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

Ai
—+ 100

G,
X; = i=n Ai
Ci'

’ . i=1

w ktoérym:
Ay, A,... A, — powierzchnie pikOw poszcze-

golnych sktadnikow Xi, Xo...

X, obliczone z chromatogramu,

mm?,
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X1, X... X, wyrazone jako
utamki czuto$ci maksymalnej
rownej 1,

suma ilorazéw powierzchni

Z El pikow wszystkich sktadnikow
i=1 Ay, Ai... A, dzielonych przez
czutodci rejestratora Ci, Cs...
C, dla poszczegdlnych sktad-
nikoOw, mm?.
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Detektor przewadnosciowy .
Frakeja pentanowa
okoto 95% n- pentanu.
Kolumna dfugosci 170m
( Srednicy 6mm .
Wypetnienie kolumny
10% sebacynianu etyloheksylu
({ 90% chromosorbu P
o wielkosci ziarna 018+025mm.
Temperatura kolumny 40°C .
Przeptyw Hz-60cm3/min.
Przesuw tasmy 1"/min=254mm/min.
Czutosci V2 | Vaz.
Wielkosc probki 2 ul.
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[EN-86/0532-05-1]

Rys. 1

Ci, Ci.. C, — czuto$¢ rejestratora, przy  Wspodlczynniki korekcyjne we wzorze przyjeto za row-
ktdrych rejestrowano piki dla  ne 1.
poszczegblnych  sktadnikow Na rys. 1 1 2 przedstawiono przyktadowo chromato-

gramy frakcji pentanowe] uzyskane przy zastosowaniu
kolumny A, a na rys. 3 1 4 przedstawiono przykia-
dowo chromatogramy frakcji pentanowej uzyskane przy
zastosowaniu kolumny B.

(- pentan
Ye000

Detektor plomieniowo- jonizacyjny.
Frakcja pentanowa

okolo 60% n-pentanu.

Kelumna dtugesci 2xG85m

{ Srednicy 6 mm .

Wypernienie koliumny .
10% sebacynianu etyloheksylu

1 90% chromosorbu P

o wielkosci ziarna 018+025 mm.
Temperatura kolumny 40°C.
Przeptyw Np =100 cm3/min .
Przeptyw Hz - 36 cm¥min .
Przeptyw powietrza - 500 cm3/min.
Przesuw tasmy-20 mm/min .
Czutosci-1/100, 1/500, 1/5000,
1710000 .

Wielko$c probki 05 ul.
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n-pentan

Detektor przewodnosciowy.
Frakeja penfanowa .

Kolumna dlugosci 3.20m
(srednicy 2mm.

Wypetnienie kolumny

0% 0C- 550

( §0% chromosorbu W AWDMCS .
Temperatura kolumny 20* 3°C.
Przeptyw Hy-20mi/min.
Przesuw tasmy 6,4 mm/min.
Czutosci 1/32.

n-butan

(zobutan

oropan
—e— | zgpenfan

cyklopentan + 2,3 - DMB + 2 - metylopentan

<
S
3
S
Q >
_‘L_:. Q
D §
x g
Q o
]
T g o
S b o~
il i UL

min

[BN-86/0532-05 -3]

Rys. 3
2.7. Wynik koncowy. Za wynik nalezy przyjaé $red-
nig arytmetyczna wynikéw co najmniej dwdch ozna-
czan nie réznigcych sig migdzy sobag wigcej niz po-
dano w tabl. 3.

(zopentan
n-pentan

Detektor plomieniowo-jonizacyjny .
Frakcja pentanowa .

Kolumna dtugosct 3,2m

{ srednicy2 mm.

Wypetnienie kolumny

10% DC-550

(807% W AWDMCS .

Temperatura kolumny 2013°C.
Przaptyw Ap- 20mi/min .
Przeptyw Ha- 60 mi/min.
Przeptyw powietrza-240mit/min .
Przesuw tasmy-6.4mm/min.
Czutosci - 1/4000 .

(zobutan
n-butan

propan

Cyklopentan + 2.3-DMB + 2- metylopentan

-OMB

Start
L_ etan
QZ

- I L | | | 1 1 Il i L -
g1 2 3 456 7 89 0 min
[BN-86/0532-05-4]
Rys. 4
Tablica 3 — Dopuszczalna réznica wynikéw oznaczania

Zawarto$¢ sktadnika Dop.us’zczalna rozn{ca
% (ms/m) wymk_ow oznaczania,
% wyniku najmniejszego
1 =3 10
powyze] 3 =+ 10 5
powyzej 10 = 40 2
powyze) 40 + 70 1
powyzej 70 0.5

K ONIEZC
INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Instytut Technologii Nafty.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-69/0532-05

a) wprowadzono argon jako gaz no$ny przy zastosowaniu chro-
magografu z detektorem ptomieniowo-jonizacy;nym,

b) uzupetniono wzgl¢dne czasy retencji dla etanu i propanu,
oznaczanych tacznie na kolumnie A,

¢) wprowadzono jako alternatywng druga kolumne chromato-
graficzng (B), rézniaca si¢ wymiarami, wypelnieniem i warunkami
pracy, umozliwiajgcg oddzielnie oznaczanie zawarto$ci propanu i lzej-
szych weglowodorow.

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-61/C-84908 Wodor techniczny sprezony

PN-71/C-84912 Azot spr¢zony techniczny

PN-74/C-84913 Powietrze sprezone

PN-74/T-06507/00 Chromatografy gazowe laboratoryjne. Nazwy
1 okreslenia

BN-69/6017-09 Gazy szlachetne. Argon spawalniczy sprezony

Rozporzadzenie Ministrow Pracy i Opieki Spotecznej oraz Zdrowia
z dnia 15 maja 1954 w sprawie bezpieczenstwa i higieny pracy przy
uzytkowaniu butli z gazami spr¢zonymi, skroplonymi i rozpuszczo-
nymi pod ci$nieniem (Dz. U. nr 29 poz. 115).

4. Autorzy projektu normy — mgr Stanistawa Zymon, mgr
Barbara Benowicz — Instytut Technologii Nafty.



