UKD 665.63:547.31.062:543.544.25

NORMA BRANZOWA

BN-68

ROPA
NAFTOWA
| PRZETWORY
NAFTOWE

Oznaczanie zawartosci alkenéw-1
metodg chromatografii gazowej

0532-04

Grupa katalogowa |l 49

1. WSTEP

123, Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest o-
znaczanie zawartosci alkenéw-1 metods chromatogre-

fii gazowe] we frakc jach wrzacych w granicach 30 =+
30000 otrzymywanych 2z procesu krakingu termicznego
parafiny lub gaczu, Metode ninie Jjszg mozna stoso-~
waé réwnlez do oznaczania n-alkendédw oraz benzenu
i toluenu, ktére mogg wystepowaé wspdlnie z alke-
nami-1 w wyzej wymienlonych frakc jach,

1.2, OkreSlenia

1,2:1, Czas retencji danego sktadnika - czasmie-
rzony w minutach od momentu wprowadzenia prébki

badanego produktu do kolumny do uzysksnia maksimum
piku tego skladnika,

1 2, Wz czas retencji ego skiadnika -
stosunek czasu retencji tego skzadnika do czasu
retenc ji substanc ji przyjete] za wzorzec.

1.3, Normy zwigzane
PN-66/C~04000 Ropa naftowa i przetwory naftowe.

Pobieranie probek

PN-61/C-84908 Wodér techniczny sprezony

BN-64/0531-03 Przetwory naftowe. Analiza technicz=
na ropy naftowej

BN-65/053%2-02 Analiza gazu plynnego metodg chro-
matografii gazowe]

2., METODA OZNACZANTA

2,1, Zasada oznaczania wg BN-65/0532=02 p. 2.1
z tg réznicg, Ze do oznaczania stosowaé kolumny
chromatograficzne sporzgdzone wg 2.4.1 1 2.4.2,
przy czym metode kalibracyjna nalezy stosowaé w
przypadkach, gdy zachodzi koniecznosé wykonania
oznaczania z doktadnoscig dos

10% przy zawartoSci danego skiadnika poniZé;j 5%,

5% przy zawarto8cl danego sktadnika 3 - 10%,

1% przy zawartosci danego. sktadnika powyZe]j 10%.

2.2, Aparatura i przyrzady
a) Chromatograf z detektorem ¢ieplno-przewodnoé—

ciowym (katarometrem) lub detektorem f-jonizacy j=-
nym,

b) Rejestrator, najlepiej typu kompensacyjnego o
szerokoéci skali minimum 20 cm i statej czasowe]
nie wigksze] niz 2 sek., Poziom szuméw rejestrato-
ra nie powinien przekraczaé 0,3% pelnej skall,

¢) Strzykawka kalibrowana pojemnodci co najunie j
10 pl z dziatkg elementarng co 1 ul do chromato-
grafu z detekcjq przewodnosciowsg.

Mikropipeta pojemnosci 0,05 i 0,1 pl lud strzy-
kawka kalibrowana pojemnosci 1 pl z dzialksg ele-
mentarng co 0,01 pl -~ do chromatografu z deteke jgq
p =Jjonizacy jng,

d) Planimetr biegunowy lub integrator,

e) Precyzyjny zawér redukcyjny z manometrem dla
argonu do chromatografu z detekcjq p-jonizacyjng.
Precyzy jny zawér redukcyjny z manometrem dla woe
doru do chromatografu z detekcjg przewodnosciows.

f) Zawér iglicowy.

g) Rurka ze stali nierdzewnej lub materiaiu mie-
korodujgcego o Srednicy wewnetrznej 5 + 6 mm do
sporzgdzania kolumn chromatograficznych,.

h) Suszarka elektryczna.

i) Wibrator elektryczny.

J) Zestaw do przygotowania wypeinienia kolumny
wg BN=65/0532-02 p. 2.2 m).

k) Eksykator z Zelem krzemionkowym,

1) Piec elektryczny muflowy. l

1) Pompka wodna.

m) Sgczki Arednie,

n) Rurka adsorpcyjna z sitami molekularnymi 4 A

- lub Zelem krzemionkowym (rys. 1).
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o) Zestaw destylacyjny skiadajgcy sie =zt - termometru o sakresis temperatur 20 < 250°,
-kolby kulistej ze szlifem (rys. 2), - chiodnicy (rys. 5),
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= 10 odbleralnikéw frakoji (probéwki o wymiarach
dtugoéel okoio 150 mm, &rednicy wewnetrznej 15 m),
- piytkl grzejneJ mocy okolo 800 W,
- transformatora o dopuszczalnym obcigzeniu cko-
to 2 kW,
- pompy prézniowed dajgcej podcisdnienie 10 Tr,
- skréconego manometru rteciowego,
tkaniny azbestowe],
- wagl technicznej o doktadnosci wazenia 0,01 g,
dwéch sciskaczy,

3

- kolby ssawkowej o pojemnosci 250 cm”.

2¢3, Odczynniki i materialy

a) Wodér techniczny wg PN=-61/C-84908,

b) Argon o czystosci 99,9%,

¢) Chloroform czysty.

d) Celit o wielkoéci ziarna 0,18 = 0,25 mm; do=-
puszcza sie stosowanie innych nosnikéw np. resorb,
chromosorb, o wielkosci ziarna 0,18 = 0,25 mm,.

e) Bursztynian glikolu dwuetylenowego do chro=
matografii gazowej Lac-3-R-728,

f) B - Oksydwupropionitryl do chromatografii ga-
zowe Jo

g) Wzorce alkendw=1 oraz n-parafin od C5 do 019
oraz benzenu i toluenu o czystosSci nie mniejsze]
niz 98,5%. |

h) Sorbent kapilarny typ #4A lub zel krzemionko-
wy érednioporowaty;

i) Aceton cz.

j) Metanol cz.

k) Siarczan sodowy bezwodny.

2,4, Przygotowanie do oznaczania
chromatografii =z

2+4,1, Przygotowanie kolumny
detekc g przewodnosciowg

2¢491.1, Sporzgdzenie wypelnienia kolumny chro-—
matograficznej, Okoto 50 g celitu lub odpowiednig

ilosé innego noénika wg 2.3 d) suszyé w parownicy
porcelandwej w suszarce elektryczne] w temperatu-
rze 180 = 200°C w ciggu 2 godz, a nastepnie gorg-
cy przeniesé wraz z parownicg do eksykatora z Ze-—
lem krzemionkowym i ochtodzié do temperatury
20 +2°C, Do kulistej kolby szklanej pojemnoéci
500 cm} odwazyé 12,5 0,1 g bursztynianu glikolu
dwuetylowego. Dodaé do kolby 150 cm” chloroformu
i wymieszaé w celu uzyskania jednorodnego roztwo-
ru, po czym dodaé 50 +0,1 g wysuszonego celitu 1
catosé ponownie mieszaé przez okoto 5 min,Nastep-—
nie postepowaé wg BN-65/0532=02 p. 2411,

4,1,2, Oczyszczanie 1 napeinianie k chro-
matograficznej, Rurke wg 2.2 g) o diugoéci 4,30 +
4,50 m zgigé delikatnie w polowle dtugoéci w ksztatt
litery U o promieniu krzywizny okoio 50 mm i prze-
myé koleJjno zwykla wodg, wodg mydlang, wodg desty-
lowang, benzenem i acetonem lub alkoholem metylo-
wym, Nastepnie rurke suszyé przez przepuszczanie
ogrzanego powietrza, Tak oczyszczong kolumn¢ na-
peinié przez obydwa koice wypeinieniem otrzymanym
WE 2¢4e1e1, wasypujgc je mazymi porcjami przez le-
Jek,

Po waypaniu kazdej poreji do kelumny ubié wy=-
peinienie wibratorem elektrycznym przesuwajgc go
wzdiuz kolumny w gére 1 w dét., Kolumne¢ nalezy u=-
znaé za wypelniong prawidiowo, jezelli poziom wy=-
peinienia nie obnizy sie wigecej niz o1 ¢+ 2 mm w
czasie 30 sek wstrzgsania kolumny za pomocg wibra-
tora. Dopuszcza sie ubijanie wypeinienia innym
skutecznym sposobem, Obydwa konce kolumny zamkngé
dopasowanymi koleczkami drewnianymi siggajacymi do
powierzchni wypeinienia., Kolumne zwingé w spirale
o wymiarach takich, aby zmies$cila sie¢ w termosta=-
cie aparatu., W tym celu nalezy owingé ja dookola
walca o odpowiednich wymiarach, a nastepnie zdjgé
i uwolnié od koleczkdéw drewnianych,

Obydwa konce kolumny zamkngé zatyczkami z waty
szklanej lub azbestu do tygla Goocha oraz natozyé
na nie krazki z gestej siatkl ze stali nierdzew=-
nej, ewentualnie miedzianeJ lub mosieznej. Jezelil
kolumna nie Jjest natychmiast uzywana, zatozyé na
jeJ obydwa konce gumowe kapturki, zabezpieczajace
przed dostepem powietrza, Jezelil chromatograf, na
ktérym ma byé wykonane oznaczanie, ma oryginalne
kolumny chromatograficzne w odcinkach, nalezy na-
peini¢ tyle odcinkéw, aby catkowita diugosé ko-
lumny wynosita 4,30 — 4,50 m, po czym poszczegbl=-
ne odcinki polgczyé ze sobg.Kolumny kondyc jonowaé
w termostacie chromatografu utrzymujgc je przez
72 godz w temperaturze 100°C przy natezeniu prze-
plywu gazu nosnego 50 cmB/min.

2.4.,2, Przygotowanie kolumny do chromatografu z
detekcjg f —jonizacyjng

2.44241, Sporzgdzenie wypeinienia kolumny chro-

matograficzne ]
a) Z fazg B,p-oksydwupropionitrylu (15%). Do

kulistej kolby szklanej pojemnosci 250 cm3 odwa-
3y¢ 5,3 £0,1 g B,B - oksydwupropionitrylu. Dodaé
do kolby 150 cm” chloroformu i wymieszaé caloéé do
uzyskania jednorodnego roztworu, po czym dodaé
30 0,1 g celitu, przygotowanego Jjak w 2¢4¢7.7.
Catoéé mieszaé przez 5 min. W dalszym ciggu poste-
powaé Jjak w 2.4.7.1,

b) Z fazg bursztynianu glikolu dwuetylenowego =
Lac-3-R=728 (20%). Do kolby kulistej pojemnosci
250 cm3 odwazyé 3,8 +0,1 g bursztynianu dwuetyle=-
nowego. Dodaé do kolby okoio 80 cm3 chloroformu i
wymieszaé w celu uzyskania jednorodnego roztworu,
po czym dodaé 15 0,1 g celitu przygotowanego jak
W 2.441.1. W dalszym ciggu postepowaé jak w 2.4.1.1,

2.4,2,2, Oczyszczanie i napelnienie kolumny chro-—
matograficznej. Postegpowaé jak w 2.4.1.2, uzywajgc
w przypadku stosowania fazy f,f-oksydwupropioni-

trylu rurki o dtugosci 2,40 m, a w przypadku fazy
bursztynianu glikolu dwuetylenowego - rurkio diu-
gosci 1,20 m.

Kondyc jonowanie kolumny wypeitnionej f,f-oksy-
dwupropionitrylu osadzonym na celicie prowadzié w
témperaturze 60°C przez 72 %?dz przy natezeniu
przeplywu gazu nosnego 30 cm”/min,Kondyc jonowanie
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kolumy wypeinlonej bursztynianem glikolu dwuety-
lenowego na celicie prowadzié w temperatursze 100%
przez 72 godz przy nateieniu przepliywu gazu nos-
nego 50 cmzlmin.

298453 Prgxgotowénie badanego produktu

2e4¢314 Osuszanie badanego produktu Okolo
100 cm” badanego produktu potranego wg PN-66/C-04000
odwodnié przez wytrzgsanie przez 10 min z &wiezo
wyprazonym i rozdrobnionym bezwodnym siarczanem
sodowym., Po odstaniu nalezy prébvke przesgczyé
przez suchy pofatdowany Sredni sgczek.

2+4,%,2, Rozfrakcjonowanlie badanego produktu,
Osuszony produkt nalezy rozfrakc jonowaé¢ wcelu u-—

zyskania nastepujgcych zakreséw temperatur wrze-

(‘ mm

N o
1
E
e
B — —
%>:::3—4-
—F
.
8
(p=-te
A
2
-';. 3

nia odbloru frakcji przy ;:=‘760 Trs
do 100 +1%%
100 + 140 *2°C
140 £ 180 +2°%
180 « 230 +3°C
230 + 270 +3°%
270 + 300 +4°C
Rozfrakc jonowanie badanego produktu nalezy pro-
wadzié w nastepujgcy sposéb,

Kolbe destylacyjng zawlerajgqcq kilka szklanych
koralikéw odwazyé z dokladnoscla do 0,01 g, po czym
wlaé 50 cm5 osuszonego wg 2.4.3%.1 badanego  pro-
duktu.

‘Kolbe ze wsadem zwazyé z doktadnoscig do 0,01 g.
Z réznicy obliczyé mase prébkim, Nastepnie zio=~

zyé zestaw destylacyjny wg rys. 7
naktadajgc na kolbe A kolumng des—
tylacyjng B z nalozong ostong szkla=-
ng F, gtowice C i chlodnice G.Dol-
ng rurke chlodnicy polaczyé gumo=-
wym korkiem z odwazonym odbieral-
nikiem H. Krany 1 i 2 zamkngé, a
kran 3 otworzyé.

Na kolbe destylacyjng natozyé
tkanine azbestowg i wigczyé piytke
grze jnqg nastawiajgc transformator
poczgtkowo na 150 V, Zwlekszajqo
napiecie doprowadzié cieczdo wrze-
nia. 2 chwilg gdy szybkosé spadajs-
cych kropli w chiodzonej czeéci D’
glowicy wyniesle 3 krople na sekun=-
= T de odczytaé¢ temperature i otworzyé
kren 1. Przy tym krany 2 1 6 zam-
kngé, a kran 3 oraz Sciskacze 4 1
5 otworzyé, Ogrzewanle naleizy tak
prowadzié, aby przy otwartym kra-
nie 1 maksymalna szybkos¢ odbioru
destylatu w miejscu E wynosita 1
srople na sekund¢. Z chwilg osigg-
niecia temperatury 100°C otworzyé
1 kran 2 i spuscié Irakcje¢ do odblie-
i ralnika,

1 5 Nastepnie zamknaé kran 2 1 zmie=-
£ nié odbieralnik, W ten sposéd po-
stepowaé dalej odbierajgc przy od-
powiednio zwigkszonym ogrzewaniu
frakcjes 100 + 140°C 1140 # 180°C,

Po odebraniu frakcji 140 + 180°C
zamkngé kran 1 i 2, przerwaé ogrse-
wanie na 25 min, Do dolnej rurki
chtodnicy dotgczyé odwazony uprzed-
nio odbieralnik dla nastg¢pnej frek-
c¢ji dopasowujgc go szczelnie za po-
mocg gumowego korka., Nastepnie przy
zamknietych kranach 1 13 , a o=
twartych kranach 2 i 6 1 s&ciska=-

1 czach 4 i 5 uruchomié pompe préi-

niowg.

Rys. 7T
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Nastepnie dociskajgc &ciskacz 5 nastawié podcis-
nlenie 85 Tr. Po osiggnieclu tego podcisnienia wig-
czyé ogrzewanle i doprowadzié ciecz do wrzenla.Po
uzyskaniu wpunkcie D refluksu 3 krople na sekunde
otworzyé bardzo ostroznie kran 1. Po otwarciu kre-
nu 1 nalezy ponownle uregulowaé Sciskaczem 5 pod-
ciénienie tak, aby wynosilo ono 85 Tr. Ogrzewanie
kolby destylacyjnej ustalié tak, aby w punkcie E

odbieraé nie wiecej niz 1 krople na sekunde. Na-
stepnie nalezy odczytaé temperature 1 odbieraé
frakcje do 145°C, co wg nomogramu podanego w BN-64/
0531-03 odpowiada 230°C przy 760 Tr. W celu zmia=~
ny odbieralnika zamkngé kran 2, otworzyé kran 3 1
zmienié odbieralnik, po czym zamykaé kran 3 1 o~
twieraé kran 2 w celu odbioru przy odpowiednio
zwiekszonym ogrzewaniu frakcji 145 = 162°C, co od-
powiada 230 <= 250 g przy cilénieniu '760 Tr,.Nastegp-
ng frakcje 162 « 180,5°C (250 = 270°C przy 760 Tr)
odbieraé w podobny sposéb, Po odebraniu tej frak-
c¢ji i zmianie odbieralnika zwigkszyé podcisnienile
do 35 Tr przez regulacje Sclskaczem 5.

Zwiekszajac ogrzewanie odbieraé frakcje 156 =
180°C, co odpowiada 250 = 300°C przy 760 Tr.

Po odebraniu tej frakcji przerwaé ogrzewanie,
otworzyé kran 2 i powoli wyréwnaé cisnienie do
cisnienia atmosferycznego przy pomocy Sciskacza 5.
Kolbe z pozostalofcligq zwazyé 2z doktadnoscia do
0,1 g i1 przez odjecie od niej masy kolby z korall-
kami obliczyé mase pozostaltosclim,. Z tgq samg do-
ktadnoscig nalezy zwazyé odbieralniki z poszczegll-
nymi frakc jami,

Masy pcszczegdlnych frakeji RI' Rj eee R, obli-
czyé w gramach z réiznicy mas odbieralnikéw zposz—
czegblnymi frakcjami oraz mas pustych odbieralni-
kéwe

Straty (S) obliczyé w gramach wg wzoru

i=k

S=m-—ZRi-—m1 ' t1)

i=]

w ktéryms:
m - masa pobranej prébki badanego pro-

duktu, g,
i=k
ZRi - suma mas poszczegdlnych frakcji, g,

i=1

m, - masa pozostalosci, Be

Zawartosé poszczegdlnych frakcji w badanym pro-
dukcie krakingu MI... M, obliczyé w procentach wa-
gowych wg wzoru

L] L] L] (2)

w ktérym R;, Rn'" R, -~

masy poszczegdlnych
frakcji jak we wzorze (1), g. '

Strzykawke lub mikropipete do dozowania prébek
badanego produktu przed uzyciem przemyé czystym
acetonem lub czystym metanolem, a nast¢pnie wysu-
szyé w strumieniu czystego powletrza,

2 Wykonanie oznaczania metodg kalibrac

2.5.1. Przygotowanie aparatu do oznaczania,Pod=-
taczyé do aparatu chromatograficznego butle z ga-
zem noénym poprzez zawdr redukcyjny (umieszczony
na butli), zawér iglicowy 1 rurke adsorpcyjng wy-
pelniong sorbentem kapilarnym typ 4A. Sorbent ka-
pilarny typ 4A uprzednio prazyé w temperaturze
500°C w piecu muflowym przez 4 godz, a nastepnie
przeniedé do eksykatora w celu ochtodzenia go do
temperatury 40°C. Ochtodzony sorbent kapilarny typ
4A umiescié w rurce adsorpcyjnej (rys. 1).0ba kai-
ce rurki zamkngé watg szklang lub azbestem uzywa-
nym do tygli Goocha. W przypadku braku sorbenta
dopuszcza sie stosowanie zelu krzemionkowego,kté—
ry przed uzyciem nalezy suszyé w suszarce elek-
trycznej w temperaturze 160°C przez 4 godz. Zawar-
to4é rurki adsorpcyJjnej zmlenié po zuzyciu jedne
butli gazu noénego (6 m3 gazu w warunkach normal-
nych)., Gazem noSnym w przypadku detektora przewod-
noéciowego jest wodér wg 2.3 a), a w przypadku de-
tektora p- jonizacyjnego - argon wg 2.3 b). Ure=-
gulowaé natezenie przeplywu gazu nosnego na
20 cm’/min oraz ustalié temperature termostatu na
zqdang wysokosé w zaleznosci od granic wrzenia od-
bieranych frakcji wg tabl., 1., Wigczyé wzmacniacz
i rejestrator. Po ustaleniu temperatury w termos=-
tacle ustallé natezenie przeplywu gazu noénego i
predkosé przesuwu tasmy re jestracyjned wg tabl. 1.
Re jestrator ustawié w potozeniu zerowym.Sprawdzié
stalosé linii zerowej aparatu, Chromatograf moZe
by¢é zastosowany wéwczas, jJezell linia zerowa Jest
utrzymywana w czasie potrzebnym na wykonywanie ozna-
czanla z doktadnoscig 0,5 <+ 1,0% petneJ szerokos-
cl skali,

Uruchomié chromatograf wedtug instrukcji wytwér-
cy aparatu.

22292 Wykonanie pomiaréw kalibracyinych, Przy-—

gotowaé wzorcowe mieszaniny kalibracyjne zblizone
skladem jakoSciowym 1 llosciowym dao sktadu po-
szezegblnych frakcji badanych produktéw. Przystgpié
do analizy mieszanin wzorcowych dobierajgc warun-
ki oznaczanla wg tabl, 1.

W przypadku stosowania chromatografu z detekcjg
p -jonizacyjng - przy oznaczaniu sktadu frakeji
wrzgcej do temperatury 100°C poczatkowy przepiyw
20 cm’/min zmienié po 35 min od chwili rozpocze-
cia analizy na 120 cm 3/min 1 przy tym natezeniu
przeptywu oznaczaé benzen,

Zmiana przeplywu gazu noénego w przypadku dete-
ktora p -jonizacyjnego ma bardzo niewielki wplyw.
na wielkos¢ powierzchni piku. Przy malych powierz-
chniach (benzen wystepuje w produktach krakingu
termicznego w ilodclach 2 + 3%) jest ona prawie
niezauwazalna, Czuto8é chromatografu i wielkosé
probki powinny byé tak dobrane, aby pik reprezene
tujqcy skiadnik o maksymalnym stezeniu mial wyso-
kosé okoto 85% skali re jestratora.
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W przypadku uzyskania Zle rozdzielonych pikéw
powtérzyé oznaczanie obnizajgc temperature termo-
statu 1 zmieniajgc natezenie przeplywu gazu noéne=
go lub przesuw tasmy reJjestratora. Dla kaizde]
przygotowane] kolumny ustalié optymalne warunki,
Po ustaleniu optymalnych warunkéw pracy kolumny
wykonaé ‘3 chromatogramy dla kazde]j mieszanki wzor-
cowej. Zmierzyé czasy retencji, obliczyé wzgledne
czasy retencji, przyjmujge Jako standard (czas
retencyjny standardu réwny 1,0) weglowodér podany
odpowiednio dla kazde] mieszanki w tabl. 1.

Wspéiczynnik kalibracji obliczyé w nastepujacy
sposéb, Splanimetrowaé powierzchnie pikéw na 3
chromatogramach i obliczyé s$rednig arytmetyczng
tych powierzchni, a nastepnie wspéiczynnik kali-
bracji (K,) dla kazdego sktadnika osobno wg wzoru

d
Ky= E’;’ (3)
w ktéryms
d - zawarto8é danego sktadnika w mieszaninie

wzorcowe j, % wag.,

d, - zawarto8é danego sktadnika obliczona =z
chromatogramu w procentach wagowych wg wzoru

dy = ——— + 100

S+, ()

w ktéryms :
P, - powierzchnia danego skiadnika obli-
czona jako &rednia arytmetyczna z trzech chroma-
tograméw, mm2,

i=n

5

- suma $rednich arytmetycznych po-

i= wierzchni wszystkich skladnikéw wy-—
znaczonych z trzech chromatograméw,

2

mm [}

Dla sktadnikéw niezidentyfikowanych wspélczyn-
nik kalibracji K nalezy przyjaé Jako réwny 1,0,co
jest dopuszczalne ze wzgledu na nieduzg ilosé fych
sktadnikéw w badanych frakec jach,

2,5.3, VWykonanie oznaczania W _poszczegolnych
frakcjach badanego produktu, Przygotowaé chroma-
tograf do pracy wg 2.5.1, nastawiajac go na warun-
ki pracy ustalone w tabl. 1 1 stosujgc uwagl do-
tyczace doboru warunkdw wg 2.5.2.

Po ustaleniu natezenia przepiywu gazu wg tabl, -1
wprowadzié badang frakcje do kolumny chromatogra-
ficznej., Po zarejestrowaniu chromatogramu zmierzyé
powierzchnie pikéw poszczegdlnych skladnikoéw,

Dla kazdej frakcjl sporzgdzié¢ dwa chromatogra-
my, ktérych wyniki odpowiadajq podanym w 2.7.

Na rys. 8 = 14 pokazano chromatogramy mieszanek,
ktére zawierajs indywidua mogace wchodzié w sktad
frakcjl o podanych na chromatogramach granicach
wrzenia, uzyskane przy pomocy chromatografu z de-
tektorem przewodno$ciowym, a na rys. 15 + 21 po-
kazano chromatogramy uzyskane przy pomocy chroma-
togramu z detektorem S -~jonizacyjnym.

W tabl. 1 zestawiono wzgledne czasy retencjii
poszczegbdlnych sktadnikéw oraz warunkl pracy, przy
ktérych wykonano chromatogramy, -

Zawarto$é poszczegblnych sktadnikéw xf, :c% oo }l
we frakcji I obliczyé w procentach wagowych wg
wzordw

(5)

’

w ktérycht :

P:,P; ees pf - powierzchnie poszczegblnych sktad-
nikéw x,, I, eee I, obliczone z chromatogramu
frakeji I, mm—,

K,, Kz"‘;' K, - wspétczynnikl kalibracJi poszcze-
gblnych sktadnikéw Tyy Ty eee Ty

1=n

pr K, - suma iloczynéw powierzchni wszys-

o1 tkich skladnikéw xr,, x, eecee T,
wyzhaczonych na chromatogramie frakcji I i ich
wspblczynnikéw kalibrac ji, mmz.

Tak samo obliczyé procentowg zawartosé T,y9 Tyeoe
x, w pozostatych frakcjach II +.s ke

Zawarto$é sktadnika X, w badanym produkcie w pro-
centach wagowych obliczyé wg wzoru

I I k
-R_+xL-R 4. xk.
xy RI 3:1 R]I x1 R

X,= s - (8)

m

w ktoéryms

I I : —
Xy, Xy + <. x5 = zawartodé procentowa sktadnika

x, w poszczegblnych frakcjach I ... k, % wag,
Ry s Rp - . + R, = jak we wzorze (2)
m - jak we wzorze (1) w badanym

produkcie, % wag. ,

Analogicznie obliczyé w badanym produkcis w pro-
centach wagowych sumaryczng zawarto8é skladnikéw
X, eee X, , blorgc pod uwage frakcje, w ktérych
one wystepuja.
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Tablica 1, Warunki apaligy produktédw z krakingu termicznego ords wazgledne czasy retencji skiadnikéw w_nich szawartych

Detektor przewodnofciowy

Detektor f-jonizacyjny

Wypelnienie kolumny

Faza ciekta: 20% bursztynianu glikolu dwuety
lenowego na celicie 0,18£0,25 mm

Faza ciekla
15% oksydwu=
| eropionitrylu
na ¢elicie
0,184#0,25 mm

Faza ciekla 20% bdbursztynianu gli4
kolu dwuetylenowego na celiciq
0,1820,25 mm

Diugo#é ko=
lumny, m 4,30
Srednica

wewvnetrena
kolumny, mm 6 :
Gaz nosny wodér

2,40

6
argon

1,20

argon

kolumny, C
Warunki

Temperatuga | ,. so0 |100 | 450 | 170 | 180 {200 35 | 60

badania | Natezenie

panre 130 o [ % | w0 | %

go, om”’/min

20

Przesuw taf-
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246, Wykonanie oznac zania metoda bezposrednig,

Oznaczanie wykonaé jak w 2.5.3. Wspdlczynnikdw ka=
libracji nie oblicza sie zakladajac, Ze dla wszys-
tkich oznaczonych sktadnikéw K= 1,0,

Do obliczenia zawartoscl poszczegbédlnych sktad-
nikéw zastosowaé wzér (5) wg 2.5.3, 2z tym e K. ..o
K, = 1,0,

2,7, Wynik, Za wynik nalezy prazyjaé grednig ary-

tmetyczng wynikéw co najmnieJ dwéch oznaczah nie
rézniacych sige mi¢dzy sobgq o wigcej niZz podano w

tabl ] 2.

Tablica 2

Zawartosé skladnika,ﬁJ

Dopuszczalny blad oznaczanla

ponizej 3
3,0 ¢ 10
powyiej 10

20% Sredniej arytmetycznej
10% fredniej arytmetyczne]
5% Sredniej arytmetycznej

KONTIEC



