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NORMA BRANŻOWA 
BN-68 

ROPA 0532-04 NAFTOWA 
I PRZETWORY Oznaczanie zawartości alkenów-1 

NAFTOWE 
metodą chromatografii gazowej 

1. WSM 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem no~ jest 0-

znac zanie zawartośc i alken6w-1 metodą chromatogre.­
:1'11 gazowe j we frakc jach wrzących w granicach 30 ~ 
3OO0 C otrii}'lII3wan;ych z proce9.l krakiIlgu termicznego 
parafiny lub gaozu. Metodę niniejszą mo~na stoso­
wać r6wnie~ do oznaczania n-alken6w oraz benzenu 
i toluenu, kt6re mogą występować wsp61nie z alke­
nami-1 w wytej wymienionych frakcjach. 

1.2. Określenia 

1.2.1. Czas retenc 3i danego składnika - czas mie­
rzony w minutach od momentu wprowadzenia pr6bki 
badanego produktu do kolumny do uz.yskania maksimum 
piku tego składnika. 

1.2.2. Wzgledny czas retenc ji. danego składnika­
stosunek czasu retencji tego składnika do czasu 
,retencji substancji prz.yjętej za wzorzec. 

1.3. Norsr zwiazane 
PN-66/C-04000 Ropa naftowa i przetwory naftowe. 

Pobieranie próbek 
PN-61/C-84908 Wod6r t echniczny sprętony 
BN-64/0531-03 Przetwory naftowe. Analiza techIńcz­

na ropy naftowej 
BN-65/0532-02 Analiza gazu płynnego metodą chro­

matografii gazowej 

2. ,METODA OZNACZANIA 

2.1. Zasada oznaczania wg BN-65/0532-02 p. 2.1 
z tą r6~nicą, te do oznaczania stosować kolumny 
chromatograficzne sporządzone wg 2.4.1 i 2.4.2, 
prz.y czym metodę kalibracyjną nale~y stosować w 
pX'zypadkach, gdy zachodzi konieczność wykonania 
ozuaczania z dokładnością dol -

10% prz.y zawartości danego składnika powej 3%, 
5% przy zawartości danego składnika 3 .; 10%, 
1% prz.f zawartośc i danego składnika powyżej 'lO%. 

• 
2.2. Aparatura i prz:vrzacty 
a) Chromatograf z detektorem cieplno-przewodno&­

ciowym (katarometrem) lub detektorem p-jonizacyj­
nym. 

b) Rejestrator, najlepiej typu kompensaeyjnegpo 
szerokości skali minimum 20 cm i stalej czasowej 
nie większej ni~ 2 sek. Poziom szum6w rejestrato­
ra nie powinien przekraczać 0,3% pełnej skali. 
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c) Strz.ykawka kalibrowana pOjemności' co ~JDD1ej 
10 f11 z działką elementarną co 1 f11 do cl1rcmato­
grafu z detekcją przewodnościową. 

Mikropipeta pojemności 0,05 i 0,1 f111ub strą ... 
kawka kalibrowana pojemności 1 f11 z działq ele­
mentarną co 0,01 łLl - do chromatogrdu z detekcją 
p -jonizacyjną. 

d) Planimetr biegunowy lub integrator. 
e) Precyzyjny zaw6r redukcyjny z manometrem dla 

argonu do chromatografu z detekcją tJ-jooizacy;!ną. 

Precyz.yjny zaw6r redukcyjny z manometrem dla w0-

doru do chromatografu z detekcją przewodnoŚciową. 
f) Zaw6r iglicowy. 
g) Rurka ze stali nierdzewnej lub mater1a1ume­

korodującego o Średnicy wewnętrznej 5 • 6 mm do 
sporządzania kolumn chromatograficznych. 

h) Suszarka elektryczna.. 
i) Wibrator elektryczny. 
j) Zestaw do prz.ygotowania wypełnienia kolumny 

wg BN-65/0532-02 p. '2.2 m). 
k) Eksykator z ~elem krzemionkcwyllle 
l) Piec elektryczny 1III1:1'10wy. 
ł) Pompka wodna. 
m) Sączki Średnie. 
n) Rurka adsorpcyjna. z sitami molekularnymi 4 A 

lub ~elem krzemionkowym (rys. 1). 
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o) Zeltaw de8tylac~j~ Ikladaj,c~ 11t II 
-kolby kul1atej ze szl1łem (171. 2), 

mm 

10532-04-21 

Rys. 2 

- kolumny destylacyjnej złożonej z rury. kt6rej 
na obwodzie zrobiono 24 wgłębienia - po 4 wgłębie­
nia na sześciu wysokościach; 
kolumna ma płaszcz pr6żniowy (okołO'l)-3 Tr) (rys.3). 

mm 

1053'2-04-3\ 

Rys. 3 
- osłony szklanej (rys. 4), 

mm 
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- termc .. tru ·o .akrel1e teuperatur 20 ~ 250°0, 
- ohlodn1o~ (171. 5), 

mm 
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Rys. 5 
- głowicy (rys. 6), 
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- 10 ,odb~Ów tralce ~1 (probÓwlci o w;rmb.raeh 
dlugo6ei okolo 150 mm, Średnioy wewn~trzne j "5II1II). 

- plytki grzejne~ mooy okolo eoo W, 
- transformatora o dopuszczalnym obciążeniu 'oko-

ło 2 kW, 
- pompy próżniowej dającej podciśnienie 10 Tr, 

• - skróconego manometru rtęciowego, 
- tkaniny azbestowej, 
- wagi technicznej o dokładności ważenia 0,01 g, 
- dwóch ściskaczy, 
- kolby ssawkowej o pojemności 250 cm3• 

2.3. Odczynniki i materiały 
a) Wodór techniczny wg PN-61/C-84908. 
b) Argon o czystości 99,9%. 
c) Chloroform czystyo 
d) Celit o wielkości ziarna 0,18 ~ 0,25 mm; do­

puszcza się stosowanie innych nośników p.p. resorb, 
chromosorb, o wielkości ziarna 0,18 ~ 0,25 mm. 

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

f) fj - Oksydwupropionitryl do chromatografii ga­
zowej. 

g) Wzorce alken6w-1 oraz n-parafin od C
5 

do C19 
oraz benzenu i toluenu o czystości nie mniejszej 
nH 98,5%. 

h) Sorbent kapilarny typ ~A lub żel krzemionko-
wy średnioporowaty. 

i) Aceton cz. 
j) Metanol C z'. 
k) Siarczan sodowy bezwodny. 

2,~, Przygotowanie do oznaczania 

2,4,1, Przygotowanie kolW!QY chromatografii z 
detekcja przewodnościowa 

2.~,1,1, Sporzadzenie wYpełnienia kolumny chro­
matograficznej, Około 50 g celitu lub Odpowiednią 
ilość innego nośnika wg 2.3 d) suszyć w parownicy 
porcelanowej w suszarce elektrycznej w temperatu­
rze 180 ~ 2000 C w ciągu 2 godz, a następnie gorą­
cy przenieść wraz z parownicą do eksykatora z że­
,lem krzemionkowym i ochłodzić do temperatury 
20 ±20 C. Do kulistej kolby szklanej pojemności 
500 cm3 odważyć 12,5 ±0,1 g bursz~ianu glikolu 
dwuetylowego. Dodać do kolby 150 cm3 chloror'ormu 
i wymieszać w celu uzyskania jednorodnego roztwo­
ru, po czym dodać 50 iO,1 g wysuszonego celitu 1 
całość ponownie mieszać przez około 5 min, Następ­
nie postępować wg BN-65/0532-02 p. 2.4.1.1, 

2.4.1.2. Oczyszczanie i napełnianie koJl?mny chro_ 
matograficznej, Rurq , fig 2,2 g) o długości 4,30 .je 

4,50 'm zgiąć delikatnie w polowie długości w kształt 
litery U o promieniu krzywizny około 50 mm i prze­
~ć kole jno zwykłą wodą, wodą ~dlaną, wodą desty­
lowaną, benzenem i acetonem lub alkoholem metylo­
wym. Następnie rurkę suszyć przez przepuszczanie 
ogrzanego powietrza, Tak oczyszczoną. kolumnę na­
pełnić przez obydwa końce wypełnieniem otrzymanym 
wg 2,4.1.1, wsypując je małymi porcjami przez le­
jek. 

Po w~ypaniu kaidoj poroji do ,kolumny ubić wy­
pełnienie wibratorem elektryoznym przesuwajł\O go 
wzdluż kolumny w g6rę i w d61, Kolumnę należy u­
znać za wypełnioną prawidłOWO, jeżeli poziom wy­
pełnienia nie obnHy się więcej niż o 1 t 2 mm w 
czasie 30 sek wstrząsania kolumny za pomocą wibra­
tora. Dopuszcza się ubijanie wypełnienia innym 
skutecznym sposobem, Obydwa końce kolumny zamknąć 
dopasowanymi kołeczkami drewnianymi s~~ymi do 

powierzchni wypełnienia. Kolumnę zwinąć w spiralę 
o wymiarach takich, aby zmieściła się w termosta­
cie aparatu. W tym celu należy owinąć ją dookoła 

walca o odpowiednich wymiarach, a następnie zdjąć 
i uwolnić od kołeczków drewnianych. 

Obydwa końce kolumny zamknąć zatyczkami z waty 
szklanej lub azbestu do tygla Goocha oraz nałożyć 
na nie krążki z gęstej siatki ze stali nierdzew­
nej, ewentualnie miedzianej lub mosiężnej. Jeżeli 
kolumna nie jest natychmiast używana, założyć na 
jej obydwa końce gumowe kapturki, zabezpieczające 
przed dostępem powietrza. Jeżeli chromatograf, na 
którym ma być wykonane oznaczanie, ma oryginalne 
kolumny chromatograficzne w odcinkach, należy na­
pełnić tyle odcinków, aby całkowita długość ko­
lumny wynosiła 4,30 ~ 4,50 m, po czym poszczegól­
ne odcinki połączyć ze sobą. Kolumny kondycjonować 
w termostacie chromatografu utrzymując je przez 
72 godz w temperaturze 1000C przy natężeniu prze­
pływu gazu nośnego 50 cm3/min. 

2.4.2. PrZygotowanie kolUmnY do chromatografu z 
detekcją n -jonizacyjną 

2.4,2.1, Sporządzenie wypełnienia kolUJ1l1lY chro­
matograficznej 

a) Z fazą p,p -oksydwupropionitrylu (15%). Do 
kulistej kolby szklanej pojemności 250 cm3 odwa­
żyć 5,3 iO,1 g p,p - oksydwupropionHrylu. Dodać 

do kolby 150 cm3 chloroformu i wymieszać całość do 
uzyskania jednorodnego roztworu, po czym dodać 

30 iO,1 g celitu, przygotowanego jak w 2.4.1,1. 
Całość mieszać przez 5 min. W dalszym ciągu postę­
pować jak w 2.4,1.1. 

b) Z fazą bursztynianu glikolu dwuetylenowego -

Lac-3-R-728 (20%). Do kolby kulistej pojemności 
250 cm3 odważyć 3,8 ±O,1 g bursztynianu dwuetyle­
nowego, Dodać do kolby około 80 cm3 chloroformu i 
wymieszać w celu uzyskania jednorodnego roztworu, 
po czym dodać 15 ±O,1 g celitu przygotowanego jak 
w 2.4.1,1, W dalszym ciągu postępować jak w 2.4.1.1. 

2.4.2,2, Oczyszczanie i napełnienie kolUmnycllIQ­
matograficznej. Postępować jak w 2.4.1,2, ~ąc' 

w przypadku stosowania fazy P.,B-oksydwupropioni­
trylu rurki o długości 2,40 m, a w przypadku fazy 
bursztynianu glikolu dwuetylenowego - rurki o dłu­
gości 1,20 m, 

Kondycjonowanie kolumny wypełnionej ,B,,B-oksy­
dwupropionitrylu osadzonym na celicie prowadzić w 
temperaturze 600C przez 72 ~OdZ przy natężeniu 
przepływu gazu nośnego 30 cm /min.Kondycjonowanie 



kolwaQy wypełnionej burs~ianem glikolu dwuety­
lenowego na celicie prowadzi6 w temperaturze1OO~ 
przez 72 godz przy nat~teniu przepływu gazu noś­

nego 50 cm3/min. 

2.4.3. Przygotowanie badanego produktu 

2.4~.~Osuszanie badanego prodUktu. Około 
100 c badanego prodllldlu pobranegQ wg PN-66/C-QlIOOO 
odwodni6 przez wytrząsanie przez 10 min z świeto 

wypratonym i rozdrobnionym bezwo~ siarczanem 
sodowym. Po odstaniu nalety pr6bkę przesączyć 
przez suchY pofałdowany średni sączek. 

2.4.3.2. Rozfrakc30nowanie badanego produktu. 
Osuszony p;rodukt nalety rozfrakcjonować w celu u­
zyskania następujących zakres6w temperatur. wrze-

mm 

(---I 

IPI1-.(++--B 

f-.--G 

nu odbioru frakcji' pr'zy p =.7fIJ !rrt 
do 100 :t1°C 

100 .;. 140 f20C 
140 4- 1a:l f20C 
1a:l + 230 ±30C 
230 + 270 ±30C 
270 + 300 ±40C 

Rozfrakcjonowanie badanego produktu nalety pro­
wadzić w następujący spos6b. 

Kolbę destylacyjną zawierającą kilka szklanych 
koralik6w odwa~ć z dokładnością do 0,01 -g, po c~ 

wlać 50 cm3 osuszonego wg 2.4.3.1 badanego pro­
duktu. 

- Kolbę ze wsadem zwatyć z dokładnością do 0,01 g. 
Z r6tnicy obliczyć masę pr6bkim. Następnie zło-

żyć zestaw destylacyjny wg "r.1s. 7 
nakładając na kolbę A kolumnę des­
tylacyjną B z nałotoną oSłoną szkla­
ną F, głowicę Ci chłodnicęG.Dol­
ną rurkę chłodnicy połączyć gumo­
wym korkiem z odważonym odbieral­
nikiem H. Krany 1 i 2 zamknąć, a 
kran 3 otworzyć. 

Na kolbę destylacyjną nałożyć 

tkaninę azbestową i włączyć płytkę 
grzejną nastawiając transformator 
początkowo na 150 V. Zwiększająo 

napięcie doprowadzić cieczdO wrze­
nia. Z chwilą gdy szybkoŚĆ spa~-
cych kropli w chłodzone j części D 
głowicy wyniesie 3 krople na sekun­
dę odczytać temperaturę i otworzyć _ 
kran 1. Przy tym krany 2 i 6 zam­
knąć, a kran 3 oraz ściskacze 4 i 
.s otworzyć. Ogrzewanie należy, tak 
prowadzić, aby przy otwartym kra­
nie 1 mak~lna szybkość odbioru 
destylatu w miejscu E wynosiła 1 
~roplę na sekundę. Z chwilą osiąg­
nięcia temperatury 100°C otworzyć 
kran 2 i spuścić frakcję do odbie­
ralnika. 

Następnie zamknąć kran 2 i zm1e-
Fr::::::::::;~;::''' nić odbieralnik. W ten spos6b po­

I OS3Z- 04-71 

stępować dalej odbierając przy od­
powiednio zwiększonym ogrzewaniu 
frakcje. 100 -=- 140°C i 140 + 1a:l°C. 

Po odebraniu frakcji 140 7 180°C 
zamknąć kran l i 2, przerwać ogrse­
wanie na 25 min. Do dolne j rurki 
Chłodnicy dołączyć odważony ~­

nio odbieralnik dla następnej trek­
cji dopasowując go szczelnie as. po-
mocą gumowego korka. Następnie przy 
zamlrni~tych kranaoh l i 3, a, _ 0-

twartych kranach 2 i 6 i ściska­

czach 4 i 5 uruchomić pompę pr6t­
niotnl. 
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Następnie dociskaj~c ściskacz 5 nastawić podciś­

nienie 85 'h'. Po oli~ięciu tego podo:lśn1en1• włłl­

czyć ogrzewanie i dQProwadzić ciecz do wrzen1a.Po 
uzyskaniu w punkcie D retluksu 3 krople na sekundę 
otworzyć bardzo ostrotnie kran 1. Po otwarciu k:re.­

nu l nale~ ponownie uregulować ściskaczem 5 pod­
ciśni~nie tak, ab,y wynosiło ono 85 Tr. Ogrzewanie 
kolb,y destylacyjnej ustalić tak, aby w punkcie E 
odbierać nie więcej nit 1 kroplę na sekundę. Na­
stępnie nale~ odczytać temperatur, 1 odbierać 

frakcję do 1450C, co wg nomogramu podanego w ~ 
0531-03 odpowiada 2300C przy 760 Tr. W celu zm1a­
~ odbieralnika Z8m!rn~ć kran 2, otworzyć kran 3 i 
zmienić odbieralnik, po c z;ym zall\Ykać kran 3 i 0-

twierać kran 2 w celu odbioru przy odpow1ednio 
zw1ększo~ ogrzewan1u frakcji 145 ~ 162oC, co od­
powiada 230 ~ 2500C przy ciśn1eniu 760 Tr.Następ­
~ frakcję 162 .;. 180,50 C (250';' 2700 C przy 760 'D.-) 
odbierać w podob~ spos6b. Po odebraniu tej frak­
cj1 i zmianie odbieralnika zwiększyć podciśnienie 
do 35Tr przez regulację ściskaczem 5. 

Zwlększaj~c ogrzewanie odbierać frakcję 156 + 
180oC, co odpowiada 250 ~ 300°C przy 7fIJ Tr. 

Po odebraniu tej frakcj1 przerwać ogrzewanie, 
otworzyć kran 2 i potrol1 wyr6wnać c:l..6n1enie do 
ciśnien1a atmosferycznego przy pomocy ściskacza 5. 
Kolbę z pozostałośc1ą, zwa~ć z , dokładnośc14 do 
0,1 g i przez odjęcie od niej masy kolby zkoreJ1-
kam1 obliczyć masę pozostałości m 1• Z tą samą, do­
kładnością, nale~ zwa~ć odbieralnik1 z poszczeg~ 
nymi frakc jam1. 

liasy pcszc zeg6~ch frakc ji Rp Ri... R k obli­
czyć w gramach z rótnicy mas odbieralnik6w zposz­
czególnymi frakcjami oraz mas pustych o,dbieralni­
ków. 

Straty (S) ob11czyć w gramach wg wzoru 

1= k 

S=m-~R ' -m L l 1 
(1 ) 

t-I 

m - masa pobranej próbki badanego pro-
duktu, g, 

i-k I Ri - suma mas poszczeg6l~ch frakCji, g, 
i-.I 

mi - masa pozostałości, g. 
Zawartość poszczeg6l~ch frakcj1 w ba~ pro­

dukcie krakingu MI ••• Mk obliczyć w procentach wa-

gowych wg wzoru R. 100 
M = ----.1 __ 

I m 

• • • 
Rk' 100 

M k = m 

(2) 

w kt6r,ya Rt , Rl!... Rk masy poszczegól~ch 

frakcji jak we wzorze (1), g. 

Strzykawkę lub mikropipetę do dozowania próbek 
badanego produktu przed u~yciem _ przell\Yć czystym 
acetonem lub czystym metanolem, a następnie wysu­
szyć w strumieniu c~stego powietrza. 

2.5. Wykonanie oznaczania metodą kalibracyjD§ 
2.5.1~ Przygotowanie aparatu do oznaczania.Pod­

łączyć do aparatu chromatograficznego butlę z ga­
zem nośn;ym poprzez zawór redukcyj~ (umieszczo~ 

na butli), zaw6r iglicowy i rurkę adsorpcyj~ wy­
pełnio~ sorbentem kapilarn;ym typ 4A. Sorbentka­
p1larny typ 4A uprzednio pratyć , w temperaturze 
5000 C w piecu muflowym przez 4 godz, a następnie 
przenieść do eksykatora w celu , ochłodzen1a go do 
temperatury 4OcC. Ochłodzo~ sorbent kapilarny 1\YP 
4A um1eśc 1ć w rurce adsorpcy jne j (rys. 1). Oba kal­
ce rurki Z8mkną,~ watą szklaną lub azbestem utywa­
nym do tygli Goocha. W przypadku braku sorbenta 
dopuszcza się stosowanie telu krzem1onkowego,kt6-
ry przed utyciem nale~ suszyć w suszarce elek­
trycznej w temperaturze 1600C przez 4 godz. Zawal'­

tość rurki adsorpcyjnej zmienić po zu~ciu jednej 
butli gazu nośnego (6 m3 gazu w warunkach normal­
nych) • Gazem nośnym w przypadku detektora przewod­
nościowego ' jest wodór wg 2.3 a), a w przypadku de­

tektora p - jonizacyjnego - argon wg 2.3 b). Ure­
gulować natętenie przepływu gazu nośnego na 
20 cm3/m1n oraz ustalić temperaturę termostatu na 
ż~daną, wysokość w zale~ności od granic wrzen1a od­
bieranych frakcji wg tabl. 1. Włączyć wzmacniacz 
i rejestrator. Po ustaleniu temperatury w termos~ 
tacie ustalić natętenie przepływu gazu nośnego 1 
prędkość przesuwu taśmy rejestracyjnej wg tabl. 1. 
Rejestrator ustawić w położeniu zerow,yn4Sprawdzić 
stałość lin1i zerowej aparatu. Chromatograf mo te 
b,yć zastosowany w6wczas, jeżeli linia zerowa jest 
utrz;yur,ywana w czasie potrzeb~ na w;ykxmywan1e ozna­
czania z dokładnością 0,5 ~ 1,0% pełnej szerokoś­
ci skal1. 

Uruchomić chromatograf' według instrukcji w;ytw6l.'­
cy aparatu. 

2.5.2. Wykonanie pom1arów kalibracyjnych. Przy­
gotować wzorcowe mieszaniny kalibracyjne zblitonę 
składem jakościowym i 110ściowym ao skladu po­
IłI:CZlgólnyah frakcji bada.n;ych produktów. Przystąp1ć 
do analizy mieszanin wzorcowych dobierającwarun­
ki oznaczan1a wg tabl. 1. 

W przypadku stosowania chromatografu z detekcj~ 
p -jonizacyjną, . przy oznaczaniu składu frakcji 
wrzącej do temperatury 1 00 Oc początkowy przepływ 
2Ocm3jmin zmienić po 35 m1n od chwili rozpoczę­
cia anal1zy na 120 cm3/m1n i przy tym ,natęteniu 
przepływu oznaczać benzen. 

Zmiana przep~wu gazu nośnego w przypadku dete­
ktora p -jonizacyjnego ma bardzo niewielki wpływ . 

na wielkość powierzchni piku. Przy małych powierz­
chniach (benzen występuje w produktach ' krakingu 
termicznego w ilościach 2 + 3%) jest ona prawie 
niezauwatalna. Czułość chromatografu i wielkość 

próbki pow1nn;y być tak dobrane, aby pik repre.zan" 
tują,cy składnik o maks;rma~ stęteniu miał wyso­
kość okołoB5~ skali rejestratora. 
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W przypadku uzyskania tle rożdzielonyoh pik6w 
powtórzyć oznaczanie obnitając temperaturę termo­
statu 1 zmieniając natężenie przepływu gazu noŚne­
go lub przesuw taś~ rejestratora. Dla katdej 
przygotowanej kolumny ustalić optymalne warunki. 
Po ustaleniu optymalnych warunków pracy kolumny 
wykonać · 3 chromatogr~ dla każde j mieszanki W2m'­

cowej. Zmierzyć czasy retencji, obliczyć względne 
czasy retencji, przyjmując jako standard (czas 
retencyjny standardu równy 1,0) węglowodór podany 
odpowiednio dla każdej mieszanki w tabl. 1. 
Współczynnik kalibracji obliczyć w następujący 

sposób. Splan1metrować powierzchnię pików na 3 
chromatogramach i obliczyć . średnią arytmetyczną 

tych powierzchni, a następnie współczynnik kali­
bracji (Kx ) dla każdego składnika osobno wg wzoru 

W którymI 

d 
K .. - (3) x . d 

x 

d - zawartość danego składnika w mieszaninie 
wzorcowej, % wag., 

dx - zawartość danego składnika obliczona z 
chromatogramu w procentach wagowych wg wzoru 

dx = 
Px 

i= n 
100 

LPi 
(4) 

i =1 

W kt6ryml 
Px - powierzchnia danego składnika obli­

czona jako średnia arytmetyczna z trzech chroma­
togramów, J!JJI12, 

- suma średnich arytmetycznych po­
wierzchni wszystkich składników wy­
znaczonych z trzech chromatogram6w, 
mm2 • 

Dla składników nie zidentyfikowanych współczyn­

nik kalibracji K należy przyjąć jako r6wny 1,0,co 
jest dopuszczalne ze względu na niedutą ilość 1jych 
~kładników w badanych frakcjach. 

2.5.3. Wykonanie oznaczania w poszczególnych 
frakcjach badanego produktu. Przygotować chroma­
tograf do pracy wg 2.5.1, nastawiając go na warun­
ki pracy ustalone w tabl. 1 i stosując uwagi do­
tyczące doboru warunków wg 2.5.2. 

Po ustaleniu natężenia przepływu gazu wg tabl. 1 
wprowadzić badaną frakcję do kolumny chromatogra­
ficznej. Po zarejestrowaniu chromatogramu zmi~ 
powierzchnię pik6w poszczególnych składnik6w. 

Dla każdej frakcji sporządzić dwa . chromatogra­
m;y, kt6rych wyniki odpowiadają podanym w 2.7. 

Na rys. 8 -:- 14 pokazano chromatogram;y mieszanek, 
które zawierają indywidua mogące wchodzić w skład 
frakcji o podanych na chromatogramach granicach 
wrzenia, uzyskane przy pomocy chromatografu Z de~ 

tektorem przewodnościowym, a na rys. 15 + 21 po­
kazano chromatogramy uzyskane przy pomocy chroma­
togramu z detektorem Ił -jonizacyjnym. 

W tabl. 1 zestawiono względne czaw.7 retencji 
poszczeg61nych składników oraz warunki pracy,przy 
kt6rych wykonano chromatogram;y. 

Zawartość poszczególnych składn1ków x{, xi ... x; 
we frakcji I obliczyć w procentach wagowych wg 
wzorów 

w którychi 

T 
p~. Ki 
i=n 

LP;Ki 
i =1 

i_n 

~pIK. L ! I 

i=l 

• 100 

• 100 

• •• • 

X 1 -,,- • 100 

pl 1 pl ••• pI _ powierzchnie p06zczeg61n;ych skład-
, 2 " 

ników xl' Xl'" x n obliczone z chromatogramu 
frakcji I, J!JJI12, 
KK ••• K - wspÓłczynniki kalibracji poszcze-

1 , 2 n . 
gólnych składników Xl' X 2 ••• X", 

i=n 

suma il oc zyn6w powierzchni wszys-I P;K i -

i = 1 tkich składników X l' X:t •••• X n 

wJ'zhaczonych na chromatogramie frakcji I i ich 
współczynnik6w kalibracji, J!JJI12. 

Tak samo obliczyć procentową zawartość xl' X 2 ••• 

X n w pozostałych frakcjach II ••• k. 
Zawartość składnika Xl w badanym prod.nkc1e w pro­

centach wagowych obliczyć wg wzoru 

w kt6ryml 

X -1 -

Xl • R + xlI . R + ... x k • R 
1 I 1 n 1 k (6) 

m 

I:U: k ść . 
Xl , X 1 ••• Xl - zawarto procentowa składnika 
Xl w poszczeg61nych frakcjach I ••• k, % wag, 
RI ' Rl[ •• .• Rk - jak we wzorze (2) 

m - jak we wzorze (1) w badanym 
prOdukcie, % wag. 

Analogicznie obliczyć w badan;ym pzodUko1e w pro­
centach wagowych sumaryczną zawartość składnik6w 

X2 ••• X n , biorąc pod uwagę frakcje, w których 
one występują. 
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TabUC. 1. V!E'IDU .p.Up produktów S krułllp tamoaelO 01''' nSl'dpe oWI rat!lłoU uladpllt6w v nich uvanJOh 

, Detektor przewodno'olowy Detektor p -jonizaoyjny 

rau ciekla 
Wypelnianie kolumny r.za oiekla, 2~ buraztynianu glikolu dwuetJ- 1~ okaydvu- Faza o1elela 20% bUl'sztynianu gli 

propiOD1 trJbl kolu dwuetJlenovego na oe11cil lanowego na cell01e 0,18+0,25 mm na oe1101e O, 18~,25 II1II 

Dlugo66 ko-
- lumnJ, • . 4,'0 

Średnica 
wewn,traa 
kol_y, _ 6 
Gu noŚlly wod6r 

Te.Perat~ 
kol111IIIJ, C 40 50 100 150 170 

Warunki 
badania Hat,łen1. 

przeplJWU 
30 70 30 40 30 guu n~Ślle-

go, 011 /1I1n 

Pr •• sw td-
Q r.jenr_ 
cyjnej oale! 
gocla 15 15 . 15. lt 

20 20 
a/a1n 6,4- 6,4- 6, 8,5 8,5 

1 2 3 4 5 6 

Frakcja, Oc 30+ 1QO.i. 1~ 1so.;. 2)0.; 
100 140 1sc, 230 250 

n-p.ntu 0,31 
penten-1 0,36 
n-hekslln 0,44 
heksen-1 0,55 
n-heptan 0,78 0,43 

I hepten-1 1,00 0,54-
n-oktan :1,19 0,82 
okten-1 1,43 1,00 1,00 
n-nonan 1,67 1,62 
!"J t:.' :"l Qu-1 2,08 1,40 
n-dekan 1,83 

Względne decen-1 2,13 0,70 
clluy re- n-undeku ',01 0,85 
tencyjne undecen-1 3,46 1,00 
węglowo- n-dodekan 4,33 1,17 0,47 
dor6w dodecen-1 5,25 1,33 0,57 

n-tridekan 1.63 0,65 
tr1dacen-1 1,86 0,73 
n-tetradeku 2,20 0,87 
tetradecen-1 2,60 1,00 
n-pentadekan 1,16 
pentadecen-1 1,38 
n-hekaadekan 1,61 
heksadecen-1 1,87 
n-heptadekan 
heptadecen-1 
n-oktadekan 
oktadecen-1 
n -nonadekan 
nonadecen-1 
benzen 2.70 
toluan '.94 

2.6. Wykonanie oznaczania metodą bezpośrednia. 

Oznaczanie wykonać jak w 2. 5.3. Wsp61czynn:lków ka­
libracji nie oblicza się Zakładając, że dla wszys­
tkich oznaczon;rch składnik6w K = 1,0. 

Do obliczenia zawartości poszczeg6ln;rch skład­

nik6w zastosowaĆ wz6r (5) wg 2.5.3, z tym ~e Ki'" 

K n =1 f O. 

2.7. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią ary-

0,18+0,25 II1II 

2,40 1,20 

6 6 
argon argon 

180 200 '5 60 50 75 100 100 100 

20 
20 40 120 40 20 5') 20 50 80 

6 15 . 9 6 9 9 9 9 9 
2,~ 6," ", . 2,5 ',8 ,.a ',e 3.e 3,8 

7 8 9 10 11 12 13 14- 15 

2~ 270+ . ,OP '100.;. 160; 1~ 23~ 2~ 270.;. 
270 300 100 140 1130 230 250 270 300 . 

0,14 
0,19 
0 , 29 
0,43 
0,74 0,29 . 
1,orJ 0,45 

0,73 0,52 
1,00 1.00 
1,88 1,24 
3,56 1,81 
4,96 2,50 
6,11 3,69 0.55 

5.10 0,79 
'1,25 1,00 

1,32 0,25 
1,87 0,35 
3,58 0,44 
3.57 0,58 

0,91 4.57 0,75 0.72 
1,00 6,09 1,00 1,00 
1,27 0,69 1,42 1,23 0.43 
1,36 0,81 1, 74 '1,67 0,55 
1,66 0,89 2,34 2,27 0,78 
2,00 1,00 2,83 2,8? 1,00 
2,22 1.19 3,93 1,36 
2.66 1." 4.80 1.72 
',06 1.52 6,42 2,48 
3,48 1,74 8,13 2.90 
5,10 1.98 4,15 

2.19 4.88 
3.00 

tmetyczną wynik6w co najmniej dw6ch oznaczań nie 
r6żniących się między sobą o więcej ni~ podano w 
tabl. 2. 

Tablica 2 

Zawartość akladnJ.ka, SIl Dopuazczalny bl~ oaaczan1a 

poJliłej , 20% średniaj arytmetycznej 
3.0 + 10 10% średniej arytmetycznej 
powyżej 10 !7JIi średniej arytmetycznej 

KONIEC 


