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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. FPrzedmiotem normy jest analiza

techniczna ropy naftowej,

1.2, Okreslenia, Analiza techniczna ropy naftowej stuzy
do ocenienia wtasnosci ropy naftowej i polega na nastepu-
jacych oznaczaniach:

a) oznaczaniu wtasnosci fizyko-chemicznych charakte-
ryzujacych rope naftowg,

b) okreéleniu wydajnoéci:

- W sposobie A - benzyny silnikowej i nafty §wietinej,

-~ w sposobie B - benzyny lekkiej i paliwa P-2, lub ben-

zyny lekkiej i paliwa PSM-~2, lub benzyny lekkiej | paliwa
p-s’
c) okresleniu wydajno$ci poszczegbinych frakcji olejo-

wych,

d) oznaczaniu wtasnoéci fizyko-chemicznych otrzymanej
benzyny, paliw I nafty,

e) oznaczaniu wtasnosci fizyko-chemicznych otrzymanych
olejéw,

f) oznaczaniu wtasnoéci fizyko-chemicznych pozostatosci

ropy po oddestylowaniu olejéw,

1.3 Normy zwiazane
PN-66/C-04004 Przetwory naftowe, Oznaczanie gestosci
(masy wtasciwej)
PN-65/C-04008 Przetwory naftowe., Pomiar temperatury
zaptonu w tyglu otwartym metoda Marcussona
PN-75/C-04009 Przetwory naftowe,
zaptonu w tyglu zamknigtym metoda Martensa-Pensky ’ ego

PN-67/C-04010 Przetwory naftowe, Destylacja normaina,

Pomiar temperatury

Oznaczanie sktadu frakcyjnego

tury migknienia asfaltéw metoda "Pierscier i Kula"

PN-69/C-04027 Ropa naftowa, Oznaczanie zawartoéci
chlorkéw metoda potencjometryczna

PN/C-04028 Przetwory naftowe, Punkt anilinowy, Pomliar

PN-72/C-04030 Przetwory naftowe, Oznaczanie liczby
cetanowej metoda silnikowa

PN-75/C-04037 Przetwory naftowe, Oznaczanie barwy
metoda spektrofotometryczna

PN-70/C-04041 Przetwory naftowe, Oznaczanie zawar-

toéci 2ywic obecnych w paliwach silnikowych
PN-54/C-04047 Przetwory naftowe, Oznaczanie zawar-

toSci weglowodoréw aromatycznych

PN-66/C-04064 Przetwory naftowe, Oznaczanie odczynu
wyciagu wodnego
PN-67/C-04066 Przetwory naftowe, Oznaczanie kwaso-

wosci i liczby kwasowej

PN-67/C~04068 Przetwory nafiowe, Oznaczanie liczby jo-
dowej

PN-68/C-~04072 Przetwory naftowe, Oznaczanie zawar-
toéci asfaltéw twardych

PN-75/C-04075 Przetwory naftowe, Oznaczanie pozosta-
toéci po koksowaniu metoda Conradsona

F’N—GS/C-O#O?'? Przetwory naftowe, Oznaczanie pozosta-
toséci po spopieleniu

PN-59/C-04087 Przetwory naftowe, Oznaczanie zawar-

tosci zanieczyszczed | wody metoda wirédwkowa

PN-55/C-04088 Przetwory naftowe, Oznaczanie siarki
metoda spalania w piecu rurowym
PN-58/C-04089 Przetwory naftowe, Oznaczanie zawar-

toéci statych ciat obcych

PN-€6/C-04090 Przetwory naftowe, Oznaczanie siarki w

PN-73/C-04011 Przetwory naftowe, Oznaczanie lepkoéci lekkich produktach naftowych

kinematycznej i dynamicznej PN-62/C~04091 Przetwory naftowe, Oznaczanie siarki
PN-73/C-04015 Przetwory naftowe, Obliczanie wskaZnika metoda spalania w bombie kobaltowe]

lepkosci olejow PN-55/C-04092 Przetwory naftowe, Oznaczanie siarki
PN-55/C-~04016 Przetwory naftowe, Pomiar temperatury metoda |ampkowa

krzepnigcia metoda probdwkowa PN-56/C-04093 Przetwory naftowe, Badanie dziatania
PN-66/C-04017 Przetwory naftowe, Pomiar temperatury korodujacego na metale

metnienia i krystalizacji PN_?as’/C-lDlﬂt.‘)Q Przetwory naftowe., QOznaczanie zawar-
PN-73/C-04021 Przetwory naftowe, Oznaczanie tempera-~ tosci parafiny w asfaltach i pozostatoéci ropnej
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PN-73/C-04130 Przetwory naftowe., Pomiar temperatury

tamliwoéci asfaltéw

PN-71/C-04132 Przetwory naftowe, Pomiar ciagliwoéci

asfaltéw

PN-75/C-04134 Przetwory naftow‘e. Pomiar penetracji
asfal téw

PN-66/C-04523 Oznaczanie zawartoséci wody metoda

destylacyjna
PN-56/C-96022 Przetwory naftowe, Benzyna do ekstrakcj
PN-66/C-96025 Przetwory naftowe, Paliwa silnikowe ben-
zynowe
PN-72/C-96026 Przetwory naftowe, Paliwa lotnicze do
‘silnikéw odrzutowych
PN-58/C-96037 Przetwory naftowe, Nafta do o$wietlania
PN-67/C-96048 Przetwory naftowe, Oleje napedowe
PN-61/C-96095 Przetwory naftowe, Oleje cylindrowe
BN-64/0530-04 Oznaczanie liczby gudronowej
BN-64/053'I-02 Przetwory naftowe. Pobieranie prébek ro-
py naftowej i obliczanie zawartosci zanieczyszczer

2. ANALIZA ROPY NAFTOWEJ
2, 1. Pobieranie i przechowywanie prébek, Prébki

ropy

naftowej nalezy pobieraé wg BN-64/0531-02 i przechowy=-
waé nie dtuzej niz miesiac od chwili pobrania w naczyniu
szczelnie zamknigetym, w pomieszczeniu o temperaturze nie

przekraczajacej 15 :I:ZOC.

2. 2, Oznaczanie wtasnosci fizyko-chemicznych, Przed

przystapieniem do destylacji ropy naftowej nalezy wykonaé
nastepujace oznaczania:

a) oznaczanie zawartoéci chlorkéw w przeliczeniu na
NaCl wg PN-69/C-04027, _

b) oznaczanie zawarto$ci wody wg PN-66/C-04523,

c) oznaczanie zawartoéci wody i zanieczyszczeld metoda
wiréwkowa wg PN-59/C-04087,

d) oznaczanie pozostatoéci po spopieleniu wg PN-65/
C-04077,

e) jezeli ropa zawiera powyzej 0,5% wody, to przed wy=-
konaniem dalszych oznaczah nalezy odwodnié ja jednym ze
sposobéw podanych w PN-67/C-04010,

f) oznaczanie barwy - wzrokowo,

g) oznaczanie temperatury zaptonu wg PN-75/C-04009,

h) oznaczanie temperatury krzepniecia wg PN-55/C-04016,

i) oznaczanie zawartoéci siarki wg PN-62/C~04091 Ilub
PN-55/C-04088,

i) oznaczanie zawartosci parafiny wg PN-74/C-04109,

k) oznaczanie zawarto$ci asfaltéw twardych wg PN-68/
C-04072,

I) oznaczanie pozostatoéci po koksowaniu wg PN-75/
C-04075,

m) oznaczanie liczby kwasowe] wg.PN-67/C-04066,

n) oznaczanie lepkoéci przy 20°C wg FN-73/C-04011,

o) oznaczanie sktadu frakcyjnego wg PN-67/C-04010 =z
tym, ze destylacje nalezy prow;adzié do 300°C, odczytujac

o
co 20 C procent otrzymanego destylatu,

p) oznaczanie temperatury krzepnigcia pozostato$ci po

oznaczaniu sktadu frakcyjnego wg PN-55/C-04016.
2,3, Oznaczanie wydajnosci poszczegéinych  produktéw

przy zastosowaniu aparatu Gadaskina

2,3, 1, Zasada oznaczania, OkresSlenie wydajnosci po-
szczegdinych destylatéw, odbieranych z ropy naftowej w
temperaturze nie przekraczajacej 315°C, polega na od-=
destylowaniu ich z badanej ropy naftowej w aparacie Ga-

daskina, R
W prowadzeniu destylacji w aparacie Gadaskina rozréi-

nia si¢ dwa sposoby:

- sposéb A - oddestylowanie benzyny silnikowej pod ci$-
nieniem atmosferycznym, a nafty pod zmniejszonym cisnie=
niem,

- sposéb B - w zaleznoéci od gatunku ropy i celu prowa-
dzenia destylacji istnieja 3 moZliwosci:

a) oddestylowanie pod ciénieniem atmosferycznym benzy-
ny do koricowej temperatury wrzenia 110°c i czeéci frakcji
paliwa P=2 do koficowe] temper.atur‘y wrzenia 200°C, a pod
zmniejszonym ci$nieniem reszty frakcji paliwa P-2,

b) oddestylowanie pod ci$nieniem atmosferycznym benzy-
ny do koficowe] temperatury wrzenia I‘IOOC i czesci frakcji
paliwa PSM=2 do koficowe] temperatury wrzenia 200°C, a
pod zmniejszonym cieénieniem reszty frakcji paliwa PSM-2,

c) oddestylowanie pod ci$nieniem atmosferycznym benzy-
ny do koricowe]j temperatury wrzenia GOOC i czesci frakcji
paliwa P-3 do koicowe] temperatury wrzenia ZOOOC, a pod

zmniejszonym ciénieniem reszty frakcji paliwa P=3,

2, 3,2, Aparatura, przyrzady i materiaty

A) Aparat Gadaskina (rys. 1) sktadajacy si¢ z nastepu-

3

jacych czesci: kociotka stalowego A pojemnosci 5,5 dm
(rys. 2); kolumny stalowej B (rys. 3) zaopatrzonej w

ptaszcz izolacyjny, nasadke z rurka do odprowadzenia par
oraz w stozek D (rys. 4) stuzacy do podtrzymywania wy-

petnienia pierscieni aluminiowych lub stalowych, stanowia~
cych wypeinienie do kolumny B (rys, 3); ztaczki F (rys. 5)
i ztaczki G (rys. 4); chtodnicy wodnej lub powietrznej E
(rys., 6); stojaka pod chtodnice [ (rys, 7) i stojaka pod
kociotek H (rys. 8).

B) Pompa prézniowa,

C) Termometry préiniowe réinricowe,

D) Dwa termometry o zakresie pomiarowym do 400°C i
dziatce elementarnej co 1°C. '
E) Odbieralniki prézniowe (rys. 9).

F) Kolby kuliste lub stozkowe ze szkta

pojemnosci 100 + 1000 cm3.

jenajskiego,

G) Palniki gazowe.

H) Statywy metalowe z kompletng armaturg (tapy, kétka,
mufki). ,
1) Ptuczka z granulowanym weglem aktywnym i wata,

J) Sciskacze,
K) Klinkieryt na uszczelki,
L) Mieszanina glejty z gliceryna do wuszczelnien lub-

szkto wodne,
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t.) Materiat izolacyjny do izolacji kolumny: 85% kwaéne-
go weglanu magnezowego i 15% dtugich wibdkien azbestowch,
M) Ostona azbestowa do izolacji.

N) Waz prézniowy.

O) Smar nierozpuszczalny w ciektych w;;glowodorach.'
P) Chlorek wapniowy ziarnisty bezwodny, $wieZo wysu- *
szony.
R) Benzyna do ekstrakcji wg PN-56/C-96022. 3
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Rys. 1. Aparat Gadaskina do destylacji ropy Gadaskina (element B)
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Rys. 4. Elementy aparatu Gadaskina: a) element C, b) ele-
ment D - stoZek, c)ielement G - ztaczka kolumny z chiodni-
Rys. 2. Kociotek aparatu Gadaskina (element A) ca aparatu
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Rys. 9. Odbieralnik pré2niowy uproszczony
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2,3, 3, Przygotowanie do destylacji,

2,3,3.1, Przygotowanie prébki, W przypadku gdy za-
wartosS¢ wody w ropie wynosi powyzej 0,'5%, ralezy od-

wodni¢ ja za pomoca chlorku wapniowego, W tym celu na-

lezy dodaé do prébki ropy 20% wag. chlorku  wapniowego

wg 2.3,2 P) i catoéé wstrzasaé energicznie w szczelnie

zamknigtym naczyniu przez 5 + 10 min, po czym pozostawié

do odstania na 12 h, Po odstaniu oddzieli¢ rope od osadu

przez dekantowanie,

Ropy naftowe o temperaturze krzepnigecia powyZej ISOC
odwadniaé oddestylowujac iekkie produkty wraz z para
wodna, destylat zbieraé w rozdzielaczu pojemnosci 500 cma,
umieszczonym w mieszaninie ozigbiajacej o temperaturze
-5°C :I:2°-C. Destylacje przerwac, gdy temperatura cieczy
w kolbie destylacyjnej osiggnie ISOOC. Po doidachym roze
dzieleniu sig¢ warstw cieczy w rozdzielaczu spuscié¢ warst-
we wodna, a frakcje benzynowa zawrécié do pozostatosci
w kolbie, ktéra przedtem nalezy ozigbié do temperatury pc-
kojowej 20 +2°C. Do destylacji utyé kolby destylacyjne]
pojemnosci 3 c.'ma, llo$é ropy potrzebnej do jednej destyla-
cji w aparacie Gadaskina odwadniaé w dwéch porcjach,

2,3,3,2, Przygotowanie przyrzadéw i naczyfi, Przed na-

petnieniem kociotka nalezy przemy¢ doktadnie benzynga wg
2,3.2 R)_, nastepnie wysuszy¢ ogrzewajac go do tempera-
tury 60+80°C, po czym przedmuchaé doktadnie powietrzem,

Po opréznieniu kolumny z pierécieni doktadnie przemyé
benzyna wg 2, 3.2 R), kolumne i pierscienie, Przemywanie
wykonywaé przed przystapieniem do analizy innego gatunku
ropy.

Przy destylowaniu tego samego gatunku ropy oczyscié
kolumne i pierécienie tylko w tym przypadku, gdy w czasie
destylacji nastapi przerzut, Po oczyszczeniu doktadnie su-

kazda

destylacja wyczys$ci¢ bardzo starannie rurke chtodnicy., W

szyé przez przedmuchiwanie powietrzem, Przed

tym celu nalezy umocowaé kawatek szmatki na sztywnym
drucie i drut kilkakrotnie przeciagnaé przez rurke chiod-
nicy. Nastepnie kilka razy przeptukaé rurke benzyna wg
2.3,2 R) i przedmuchaé powietrzem, Dla potaczenia kotta
z kolumna oraz kolumny z chtodnicg przygotowaé uszczelki
z klinkierytu, Sprawdzié dziatanie pompy prdé2iniowej pod
cidnieniem bezwzglednym okoto 1 mm Hg, Ptuczke napetnicé
do 3/4 pojemnoséci weglem aktywnym, Wegiel przykryé ka-
watkiem waty,

Uzywane termometry sprawdzad z termometrem cechowa-

nym raz na 6 miesigcy,

2,3, 4, Destyiacja pod ci$nieniem atmosferycznym

2,3,4,1, Zestawienie aparatury, Aparat Gadaskina do

destylacji pod ciS$nieniem atmosferycznym zestawié, jak
podano na rys. 10. Przygotowany wg 2, 3, 3. 2 kociotek zwa-
2y¢é z doktadnoscia do 10 g, po czym odwazyé w nim z taka
sama dokfadnoscia 3 kg ropy przygotowanej wg 2, 3,3.1.

Potaczy¢ kociotek z kolumnga destylacyjnga, a miejsce ta-

Rys. 10. Zestaw do destylacji pod ciénieniem atmosferycznym

czenia doktadnie uszczelnié uszczelkg kiinderytowa, Szcze-

kolumny

wiokyé

gblna uwage zwrécié na doktadne uszczelnienie
destylacyjnej. W otwér nasadki u géry kolumny
termometr wg 2, 3,2 D) tak, aby zbiornik z rtecia znajdo-
wat sig¢ na wysokos$ci rurki odprowadzajace] pary do
chtodnicy. Drugi termometr umiescié w zamontowanej w
kociotku pochwie, Potaczyé kolumne 2z chiodnica wodng,
zaktadajac w miejscu taczenia uszczelke z  klinkierytu,

Wszystkie miejsca potaczeh uszczelnié¢ jeszcze dodatkowo

mieszaning glejty z gliceryna. U wylotu rury chtodnicy
ustawié odbieralnik pré2niowy, jak podano na rys, 9 i po-
taczy¢ go z kolba pojemnoéci 500 crn3, ktéra stanowi od-

bieralnik na gtéwna frakcje benzynowa. Podczas destylacji
pod ciénieniem atmosferycznym wszystkie kurki odbieralni-
ka prézniowego powinny by¢ otwarte., Ptaszcz chtodnicy
napetni¢ woda o iemperaturze nie wyZszej niz SOC. Prze-
ptyw wody przez chtodnice nalety uregulowaé tak, aby tem-
peratura wody wyptywajacej z chtodnicy wynosita od OOC
do +6°C.

FPrzed rozpoczgciem destylacji nalety zanotowal warto$é
cisénienia barometrycznego, Zapalié¢ pod kociotkiem palnik
i tak wyregulowaé wielkos$é ptomienia, aby poczatek deséy-
lacji nastapit po uptywie 1 $ 2 h od momentu rozpoczecia
ogrzewania, W przypadku destylowania rop wngtkc‘)wo
cigzkich lub bardzc zawodnionych - w celu uniknigcia moz-
liwych przerzutéow dopuszcza sie przediuzenie czasu
ogrzewania do € h, Od chwili, gdy spadna pierwsze krople
destylatu, nalezy ureguliowal ogrzewanie tak, aby doaty-'
lacja przebi.ega{a ze statp szybkoscig 2 + 3 kropli destyla~
tu na sekunde, a rdinica pomigdzy temperaturg cieczy w

kotle a temperatura par na szczycie kolumny wynosita

80 + 100°C.
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2,3.4,2, Sposéb A, Odbieranie benzyny silnikowej, Przy

odbieraniu benzyny silnikowej nalezy przy temperaturze do
190°C odbieraé frakcje gtéwna, a nast?pnie do osobnych
odbieralnikéw co 3°C odbieraé frakcje pomocnicze, ktére
stuza do nastawiania frakcji gtéwnej tak, aby miata kornco-
wa temperature wrzenia nie wyZsza niz 205°C. Po odebra-
niu ostatniej frakcji pomocniczej przerwaé ogrzewanie, Od-
bieralnik pozostawié¢ u wylotu rury chtodnicy az do catko-
witego Scieknigcia destylatu do odbieralnika. Nastgpnie na-
lezy zwa2y¢ z doktadnoscia do 0,05 g frakcje gtéwna i
osobno kazda z frakcji pomocniczych, Dla ustalenia korico-
wej temperatury wrzenia benzyny silnikowej postgpowaé w
nastepujacy sposéb: gtéwna frakcje benzynowa oraz frakcje
frakcji

pomocnicze podzieli¢ na potowe; z jednej potowy

; ; ” 3 i . .
gtéwnej odmierzyé 100 cm™ do destylacji normalnej, ktéra
nalezy wykonaé zgodnie z F-‘N-67/C-04010; jezeli potowa
gtéwnej frakcji benzynowej wynosi mniej niz 100 cm3, des~

tylacje normalna wykonac z 50 cm3; w przypadku gdy kofA-
cowa temperatura wrzenia gtébwnej frakcji jest nizsza niz
205°C, wéwczas do potowy frakcji gtéwnej nalezy dodaé
potowe pierwszej frakcji pomocniczej i ponownie wykonaé
destylacje normalng; jezeli koficowa temperatura wrzenia

bedzie znowu niZsza niz 205°C, wtedy do mieszaniny frak-

cji gtébwnej z pierwsza pomocnicza nalety dodaé potowe
drugiej frakcji pomocniczej i znowu wykonadé destylacje
normalna.

Czynnosci te nalezy powtarzaé tak diugo, az koricowa

temperatura wrzenia benzyny wyniesie 2050C. Destylat =z
cylindra oraz pozostato$é z kolby Englera nalezy kazdora-
zowo zlewaé z powrotem do prébki przeznaczonej do desty-
lacji normalnej, Wielokrotna destiylacja tego samegc pro-
duktu powoduje straty i nie daje wiasciwego obrazu prze-
biegu destylacji normalnej, Diatego tez nalezy sporzadzié
éwieza mieszaning z drugiej potowy frakcji gtéwnej z tylo-
ma drugimi potéwkami frakcji pomocniczych, z iloma przy-
gotowano pierwsza mieszaning, wykazujaca korficowa tem-
peraturg wrzenia nie wy*sza niz 205°C. Swieza mieszani-
ne poddaé destylacji normalnej,

Laczna ilosé frakcji gtdbwnych oraz frakcji- pomocniczych
o ustalonej koAcowej temperaturze wrzenia nie wyZzszej niz
205°C stanowi wydajnoéé benzyny silnikowej, otrzymanej z
analizowanej ropy, Wydajnosé benzyny silnikowej (X,) na-
lezy obliczyé w procentach wg wzoru

X, = —%’— + 100

w ktérym:

G‘ - masa benzyny silnikowe] o wymaganym koncu wrze-

nia, g,

G - masa badanej ropy pobranej do destylacji, g.

Frakcje benzynowe pomocnicze, ktére nie weszty w sktad
benzyny siinikowej - dotaczyé do gtéwnej frakcji naftowej

zgodnie z 2, 3, 5. 2,

2_: 3_. 4. 3. Sp056b B

a) Odbieranie benzyny lekkiej, Benzyne lekka

nalezy odbieraé jako jedna frakcje. Dla otrzymania

paliwa P-2 i PSM-2 destylacje prowadzié do chwili, gdy

pary na szczycie kolumny osiagna temperature 110°C. Dla

~otrzymania paliwa P-3 odbieraé frakcje do chwili, gdy tem-

peratura par na szczycie kolumny osiagnie 60°C. Po o=
siggnigciu tej temperatury odstawi¢ odbieralnik z benzyna
lekka i zatozy¢ odbieralnik na paliwo, Odbieralnik z ben-
zyng lekka zwazy€ z doktadnoscia do 0,05 g.

Wydajnos$é benzyny lekkiej (XQ) obliczyé w procentach

wg wzoru

w ktérym:
Gg - masa otrzymanej benzyny lekkiej, g,
G - masa badanej ropy wziete] do destylacji, g.

b) Odbieranie czeéci frakcji na paliwo, Frakcja destylu-

jaca o temperaturze par u szczytu kolumny w zakresie
110:200°C iub w zakresie 60:200°C stanowi czeéé sktado-
wa frakcji gtéwnej paliwa i nalety ja odbieraé do jednego
odbieralnika, Po oddestylowaniu frakcji do 20000 przerwaé
ogrzewanie kociotka; ochtodzié na powietrzu do IOOOC i

wéwczas przystapié do destylacji pod zmniejszonym cis$nie-

niem wg 2, 3.5, 3.

2,3.5. Destylacja pod zmniejszonym cisnieniem

2,3.5.1. Przygotowanie aparatury, Dla uniknigcia ter-

micznego rozktadu wegiowodoréw frakcje wrzace w tempe-
raturze powyzej ZOOOC nalezy odbieraé pod zmniejszonym
cidnieniem, W tym celu nalezy potaczy¢é za pomoca weza
préznicwego odbieralnik prézniowy z pompa prézniowa i
manometrem, Przed pompa zamontowaé ptuczke o pojemnos-
ci 500 + 1000 cm3_ Caty zestaw potaczyé, jak podano na
rys. 11 na str, 7.

Przed rozpoczeciem destylacji sprawdzi¢ szczelno$é ca-~
tej aparatury i miejsca niepewne uszczelnié mieszaning
glejty z gliceryna albo ze szktem wodnym, Woda w ptaszczu
chtodnicy powinna miec¢ temperature 20 s:2°c_ Dopuszcza
sig uzycie chtodnicy powietrznej zamiast chiodnicy wodnej,
Nastepnie nalezy wtaczyé pompe prézniowg i regulowaé
doptyw powietrza atmosferycznego kurkiem 5 (rys, 11) tak,
aby ciénienie bezwzgledne wewnatrz

aparatury wynosito

50 + 80 mm Hg, Kurki I, 2 i 3 odbieralnika préZniowego
powinny byé otwarte, a kurek 4 zamkniety, Zapalié palnik
pod kottem i tak regulowac wielkos¢ ptomienia, aby czas

ogrzewania aparatu do poczatku destylacji wynosit 1 + 1,5 h,

Od chwili, gdy spadna pierwsze krople destyiatu, ogrzewa-
nie regulowac tak, by destylacja przebiegata ze stata
szybkoscia 2 + 3 kropli destylatu na sekunde, a rdinica

miedzy temperatura cieczy w kotle a temperatura par na

szczycie kolumny wynosita 80 + IOOOC.
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Rys. 11.

2,3,5,.2, Sposéb A, Odbieranie nafty, Do temperatury

200°C (po przeliczeniu na ciénienie atmosferyczne) nalezy
odbieraé gtéwna frakcje naftowa, a nastepnie, co SOC, 4
lub § frakcji pomocniczych, Frakcje pomocnicze stuia do
nastawiania gtéwnej frakcji naftowej tak, aby miata ona
koficowa temperaturg wrzenia nie wyZsza niz 315°C. Przy
zmianie odbieralnikdw na poszczegéblne frakcje postepowad
nastepujaco: zmniejszaé intensywno$¢ ogrzewania kociotka,
zamknaé kurek 1i 3, aby destylat zbierat sie¢ w rozszerzo-
nej czesci odbieralnika prézniowego; otworzyé kurek 4,
aby powietrze mogto wejsS¢ do kolby; kolbe z odebrana
frakcja szybko zdja¢ i natychmiast zatozyé czysta kolbg
na nastepna frakcje. Frakcje pomocnicze odbiera¢ do kolb
pojemnosci 100 cma. Nastepnie zamknaé kurek 4, a powoli
otworzyé kurek 3 dla wytworzenia w dolnym naczyniu ta-
kiego cisnienia, pod jakim przeprowadza sige destylacje. W
koricu otworzyé kurek 1, Wszystkie kurki otwieraé powoli
i ostroznie,

Do gtéwnej frakcji naftowej dotaczyé niewykorzystane
pomocnicze frakcje benzynowe otrzymane w 2, 3, 4, 2, Kazda
z otrzymanych frakcji naftowych waty¢ osobno z doktadnos-
cia do 0,05 g. Przy ustaleniu dla frakcji naftowe] kofico-
wej temperatury wrzenia nie wyzszej niz 31500 postepo-
waé jak w 2, 3.4.1, z tym, Ze po dotaczeniu kazdej frakcji
pomocniczej do frakcji gtéwnej nalety oznaczyé gesto$é
mieszaniny zgodnie z PN=-66/C~04004, '

Gestosé frakgi naftowej w temperaturze ZOOC 0 wyma-
ganej koficowe] temperaturze wrzenia nie wyzszej niz 315°C
nie powinna przekraczaé 0, 840 g/cma. Niewykorzystane po=
mocnicze frakcje naleiy dotaczyé do pozostateéci w kotle,
iaczna ilosé frakcji naftewej (z niewykorzystanymi po-
mocniczymi frakcjami benzynowymi i wykorzystanymi po-

mocniczymi frakcjami naftowymi) o ustaionej koricowej tem-

Zestaw do destylacji pod zmniejszonym ciénieniem

peraturze wrzenia nie wyzszej niz 31500 stanowi wydaj-
nos$é nafty,
Wydajnosé nafty (X3> nalezy obliczyé w procentach wg

wzoru

w ktérym:
G, - masa nafty, g,

(G - masa badanej ropy pobranej do destylacji, g.

2,3, 5 3, Sposdéb B, Odbieranie paliwa P~2 lub PSMx2,

lub P-3, Destylacje powyzej ZOOOC nalezy prowadzié pod
zmniejszonym cisnieniem, Frakcjg gtéwna na paliwo
PSM-2 |lub P-3 odbiera¢ z ropy parafinowej do temperatu-
ry 235°C po przeliczeniu na cisnienie atmosferyczne, Frak-
cje gtéwna na paliwo P-2 lub P-3 odbieraé z ropy bezpa-
rafinowej do temperatury 265°C. Nastepnie odbieraé 4 4 6
odbieralniki dla kazdej

frakcji pomocniczych, zmieniajac

frakcji w sposdb podany w 2, 3.5,2, Do otrzymanej pod
zmniejszonvm cisnieniem frakcji gtéwnej paliwva P-2 lub
PSM-2 dotaczy¢ frakcje oddestylowana pod cis$nieniem
atmosferycznym w temperaturze 110 + ?.OOOC, lub do otrzy=
mane] frakecji gtownej paliwa P-3 doigczyé frakcje od-
destyiowanga w tzmperaturze 60 + 20000. Cata frakge giéw-
na oraz kazdg z frakcji pomocniczych zwazyé osobno z
doktadnoscia do 0,05 g. Kolicowa temperature wrzenia da-
nego paliwa ustali& wg 2, 3, 4, 2,

Paliwo zestawione z poszczegblnych frakcji powinno wy=
kazaé nie tylko wtasciwy przebieg destyviacji normainej,
ale réwniez wymagana temperature krystalizacji wg PN-GG/
C-04017 oraz lepko$é wg PN-73/C-04011, Dlatego dla
kazde} prébki paliwa, z ktérej wykonuje sie destylacje
normalina, nalety wykona¢ oznaczanie temperatury krysta-

lizacji oraz oznaczanie lepkoéci,
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t aczna iloéé frakcji gtéwnej danego paliwa otrzymanej
pod ci$nieniem atmosferycznym, frakcji oddestylowanej pod
zmniejszonym cisnieniem oraz frakcji pomocniczych stano-
wi wydajnosé danego paliwa,

Wydajnoéé paliwa (X4) nalezy obliczyé w procentach wg

wzoru

w ktérym:
G, - masa paliwa, g,

G - masa badanej ropy pobranej do destylacji, g.

2, 3, 6. Oznaczanie strat destylacyjnych, Po przeprowa-

dzeniu destylacji wg 2. 3.4 i 2, 3, 5 pozostatosé w kotle na-
le2y ochtodzié do temperatury 20 :l:3°C, dotaczyé niewyko-
rzystane frakcje pomocnicze, ktére nie weszty w sktad
nafty czy tez w sktad paliwa i catoéé zwa2yé z doktadnos-
cia do 10 g. |

Straty destylacyjne (Xs,) dla nafty nalety obliczyé w

procentach wg wzoru

G-(G+G+G,)

+ 100
G

Xg =

a straty destylacyjne dla paliwa P-2, PSM-2 |lub P-3 - wg
wzoru

X = = - 100

w ktérych:
G, Gy, G, G,, G, - jak w poprzednich wzorach,
Gg - masa pozostatos$ci po oddestylowa=-

niu lekkich frakcji, g.

Straty destylacyjne nie moga przekraczaé 1%.

W przypadku gdy wartoéci destylacji normalnej dwéch
sasiednich destylatéw zachodza na siebie wigcej niz SOC,
np. przy kohcowej temperaturze wrzenia benzyny 199°C i
poczatkowej temperaturze wrzenia nafty IQIOC, destylacje

ropy w aparacie Gadaskina nalezy powtérzyé.

2. 4, Oznaczanie wydajnoéci poszczegdinych destylatéw

olejowych

2. 4,1, Zasada oznaczania, Oznaczanie wydajnosci des-

tylatéw olejowych polega na oddestylowaniu pod préznia z
kolby Claisena pozostatosci ropnej, otrzymanej po prze-

prowadzeniu destylacji na aparacie Gadaskina,

2.4, 2, Przyrzady i materiaty

A) Kolba Claisena pojemnosci 2 am™ (rys. 12) z ostona.
Ostona wysScielona jest wewnatrz azbestem,

B) Odbieralnik prézniowy,

C) Kolby kuliste lub stozkowe ze szkta jenajskiego po-
jemnosci 100 cms.

D) Wiérki stalowe do kolby Claisena.

E) Siatka srebrna.

F) taznia z wiérami stalowymi,

Ponadto przyrzady wymienione w 2,.3,2B) + H) i J) + P).

2,.4,3. Przygotowanie do oznaczania, Kolbge Claisena do

destylacji prézniowej, odbieralnik pré2niowy oraz odbie=

ralniki na frakcje olejowe nalezy doktadnie wymy¢ i wysu-
szyé, Po wysuszeniu odbieralniki na frakcje olejowe zwa-

2yé z doktadnoscia do 0,05 g, a kolbg Claisena tacznie z

armatura, tj, korkami, siatka srebrna, rurka,  wiérkami

stalowymi zwazyé z doktadnoscig do 5 g. Kurki w odbieral-

niku prézniowym dokfadnie posmarowaé smarem, Widrki

Zawias

Haczyk_
= dwit $Imm

Pojemnose 21

Blacha stalowa

_grubosci Q5 mm

Rys. 12. Kolba Claisena z ostona
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stalowe przed witézeniem do kolby wyprazyé, Sprawdzié
dziatanie pompy préiniowej, Pompa préZniowa powinna u-
cisnienie

trzymywacé wewnatrz aparatury bezwzgledne

1 mm Hag,

2,4,4, Wykonanie oznaczania, Destyiacje prézniowg wy-

kona¢ przy u2yciu kolby Claisena z ostona. W kolbie Cla-

isena zawierajacej 20 4 25 wyprazonych wiérkéw stalo-
wych odwaiyé,' z doktadnoscia do 5 g, 1 kg pozostatosci o-
trzymanej po oddestylowaniu produktéw w aparacie Gadas-

kina, Do jednego otworu wtoiy¢é rurke wycliagnieta w ka-

pilare, do drugiego termometr tak, aby uchodzace pary
optywaty zbiornik z rtecia.
Na rurke wyciagnigta w kapilare natozyé kilka krazkéw

siatki srebrnej, ktéra w przypadku pienienia pozostatoSci
utatwia rozbicie piany i zapobiega przerzutowi, Kolbe U=
mocowaé w statywie, po czym wstawié do tazni wypetnionej
stalowymi widrkami, Cato$é umiescié w ostonie metalowej,
izolowanej po wewnetrznej stronie azbestem, Rure stuZza-
ca do odprowadzania par potaczyé z odbieralnikiem proéz-
niowym i pompa prézniowa, przed ktéra zamontowaé ptucz-
ke z weglem aktywnym, przygotowana wg 2, 3, 3,2, Odbie-
ralnik prézniowy potaczy¢ z kolba pojemnosci 100 cm3. Ze-
staw do destylacji préZniowej zestawié, jak podano na
rys. 13.

Nastepnie sprawdzié szczelnosé wszystkich potaczei, a
po wtaczeniu pompy zaczekaé, aZ cisnienie wewnatrz apa-
ratury ustali sie. Ciénienie to powinno wynos 1 + 5 mm Hag.
Im ciénienie jest nizsze, tym wigksza pewnosé, 2e proces
krakowania termicznego nie nastgpi zbyt wczesnie, Po u-
staleniu sie cisnienia wewnatrz aparatury rozpoczaé ogrze-

wanie kolby, Z chwila, gdy zawarto$¢ kolby zacznie wrzed,

ogrzewanie tak uregulowaé, aby destylacja odbywata sig

Krqzki z siat-

ELS_&@J_\

14138

o oddende
" Pt st o2 . i
A -a?.s..‘l‘(-;:é‘_»,w Widrki

PR A

ze stata szybkoécia 2 + 3 kropli na sekunde, Z rop bezpa-
rafinowych odbierdé¢ 3 + 4-procentowe frakcje, za§ z rop
parafinowych 5 = 6-procentowe frakcje (liczac w stosunku
do ropy pobranej do analizy)., Frakcje odbieraé do mo-
mentu, kiedy nastapi spadek temperatury, wywotany rozpo-
czynajacym sie procesem krakowania, Wéwczas nale2y
przerwac destylacje.

Przy odbiorze poszczegdlnych frakcji odczytywaé i noto-
waé temperature par i ci$nienia, Z odczytanej temperatury
dla danego cidénienia okreslié przy pomocy nomogramu po-

danego na rys, 14, temperature odpowiadajaca 760 mm Hg,

Zmiane odbieralnikédw na poszczegblne frakcje olejowe
przeprowadzaé w sposéb opisany w 2, 3.5, 2. Po ochtodze-
niu do temperatury 20 +3°¢c zwatyé poszczegdlne frakcje
olejowe z doktadnoscia do 0,05 g, a kolbg Claisena z po-
zostatoscig (asfaltem) - z doktadnoéciado5g9. W  celu
zestawienia powyzZszych frakcji olejowych na odpowiednie
destylaty clejowe oznaczy¢ lepkosé kaidej frakcji wg
PN-73/C-04011 i zaleznie od uzyskanych lepkoéci mieszaé
frakcje ze sobg w odpowiednim stosunku iloSciowym, postu-
gujac sie nomogramem, ktéry podano na rys. 15,
Wydajnosé (Xs) poszczegbinych frakcji olejowych i

asfaltu nalezy obliczyé w procentach wg wzoru

G -G
=_._E.._._§_o 00
%=B G

w ktérym:
Gs"‘ masa pozostatosSci ropnej po przeprowadzonej des-
tylacji wg 2.3.41 2,.3.5,
G, ~ masa danej frakcji olejowe]j (lub asfaltu), g,
G,- masa pozostafos$ci ropnej wzietej do destylacji pod
préznia z koiby Claisena, g,

G - masa badanej ropy wzigtej do destylacji, g.

Rys. 13. Zestaw do destyiacji prézniowe]
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2.4.5. Straty destylacyjne ( X_,) nalezy obliczyé w pro- Jezeli straty przekraczaja te warto$é, destylacje naleiy

centach wg wzoru powtérzyé.

i=n
[c, —g (G,+ Gp)] + Gy
X == = . 100
st G, G

2,5, Liczba oznaczar, Nalety wykonaé przynajmniej po
i tebbrums dwie destylacje katdego z badanych rodzajéw ropy.

G,, - masa pozostatosci (asfaltu), g,

G, G, G, - jak w 2.4, 4, 2,6. Wynik, Za wynik nalezy przyjaé $rednia arytme-

i=n tyczna wynikéw co najmniej dwéch oznaczar nie réZniacych
ZG - suma masy wszystkich frakcji olejowych, g.

f 1 sie miedzy soba:

1=

Straty przy destylacji pré2niowej nie moga przekraczacé

a) wiecej niz 0 0,5% warto$ci bezwzglednej

- W przy-
0,5% ropy wzietej do analizy.

padku benzyn silnikowych i benzyn lekkich,

1
420 @
7
400 %
(8

BRE
Cidnienie gbsoltne,mm Hg

gata: é«&& 8 X ga-*x N L/ gt LU R

Tempesatura wrzonia pod proinia, , °C

3 5 3 3 § 2 % R RNBWRRERA

(i8c s 8ase & 8 382 &8

d 8

0331-03-44

Rys. 14. Nomogram do korygowania temperatur wrzenia pod zmniejszonym ciénieniem do ciénienia atmosferycznego
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Rys. 15. Nomogram do oznaczania skfadu procentowego mieszanin o zadanej wiskozie z dwdch sktadnikéw o znane] wisko-
zie, oznaczonej w tej samej temperaturze
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b) wiecej niz o 2% wartoéci bezwzglednej - w przypadku

nafty, paliwa P-2, PSM-2 i P-3 oraz destylatéw olejowych,

2. 7. Oznaczanie wtasnosci fizyko-chemicznych destyla-

téw z ropy parafinowej i bezparafinowej otrzymanych spo-

sobem A

2.7.1. Oznaczanie witasnosci benzyny silnikowej - wg

PN-GG/C-Q 6025.
2, 7.2, Oznaczanie wtasnoséci nafty - wg PN<58/C~96037,

2, 8, Oznaczanie wtasnoséci fizyko-chemicznych destyla-

tdw z ropy parafinowej i bezparafinowej otrzymanych spo-

sobem B

2,8.1. Oznaczanie wtasnosci benzyny lekkiej, Nalezy wy-
konaé nastepujace oznaczania: |

a) oznaczanie gestosci wg PN-66/C-04004 (areometrem),

b) oznaczanie destylacji normalnej wg PN-67/C-04010,

c) oznaczanie punktu anilinowego wg PN/C-04028,

d) oznaczanie zawartos$ci weglowodoréw aromatycznych
wg PN-54/C-04047,

e) oznaczanie zawartoséci siarki wg PN-66/C-04090,

f) oznaczanie catkowitej zawartoéci siarki* wg PN-55/
C-04092,

g) oznaczanie wspéfczynnika zatamania Swiatta refrak-

tometrem dowolnego typu,

h) oznaczanie kwasowos$ci wg PN-67/C-04066.

2. 8, 2, Oznaczanie wtasnoséci paliwa P-2 wykonaé wg

PN-72/C-96026.

2,8,3, Oznaczanie wtasnos$ci paliwa P-3 wykonaé wg

PN-72/C-96026.

2,8, 4, Oznaczanie wtasnosci paliwa PSM-2 wykonaé wg

PN-72/C-96026,

2,8,5, Oznaczanie wtasnosci nafty, W przypadku gdy po

oddestylowaniu paliwa odbiera sig dodatkowo nafte, ozna-

czyé jej wtasnosci wg PN-58/C-96037,

2.9, Oznaczanie wtasnosci fizyko-chemicznych destyla-

tdw olejowych z rop parafinowych otrzymanych sposobem A

i B

2,9,1. Oznaczanie wtasnosci oleju napedowego wykonaé

wg PN-67/C-96048,

2,9,2, Oznaczanie wtasnosci_oleju parafinowego I, Na-

lezy wykonaé nastepujace oznaczania:
a) oznaczanie gestoéci w temperaturze 20°C wg PN-66/
C-04004 (piknometrem),
b) oznaczanie zawartoéci parafiny wg PN-74/C-04109,
c) oznaczanie temperatury zaptonu wg PN-65/C-04008,
d) oznaczanie temperatury krzepnigcia wg

C-04016,

PN-55/

e) oznaczanie liczby kwasowej wg PN-67/C-04066,

f) oznaczanie liczby gudronowej wg BN-64/0530-04,

g) oznaczanie zawarto$ci siarki (tylko dla olejéw z rop
siarkowych zawierajacych powyzej 0,5% siarki) wgPN-62/
C-04091,

h) oznaczanie lepkosci kinematyczne] w

temperaturze

50°C i 100°C wg PN-73/C-04011,

2,9,3, Oznaczanie wtasnosci oleju parafinowego 1l, Na-

lezy wykonaé oznaczania wg 2,9, 2,

2,9,4, Oznaczanie wtasnosci _asfaltu, Nalezy wykonaé

nastepujace oznaczania:
a) oznaczanie temperatury mieknienia wg PN—?:YC-O#OZI ’
b) oznaczanie temperatury tamliwosci wg PN-73/C-04130,
c) oznaczanie penetracji przy 25°¢c wg PN-75/C-04134,
25°C  wg

d) oznaczanie ciagliwoéci w temperaturze

PN-71/C-04132.

2. 10, Oznaczanie wiasnosci fizyko-chemicznych destyla-

téw olejowych z rop bezparafinowych otrzymanych sposo-
bem A i B
2,10.1. Oznaczanie witasnosci oleju napedowego wyko-

naé¢ wg PN-67/C-96048,

2.10. 2, Oznaczanie wiashosci destylatéw, Nalezy wyko-

naé nastepujace oznaczania:
a) oznaczanie gestosci wg PN-66/C-04004 (areometrem),

b) oznaczanie temperatury zaptonu wg PN-75/C-04009,

c) oznaczanie lepkosci kinematycznej w temperaturze
20°C wg PN-73/C-04011,

d) oznaczanie temperatury krzepniecia wg PN-55/
C-04016,

e) oznaczanie odczynu wyciagu wodnego wg PN-66/
C-04064,

f) oznaczanie liczby kwasowej wg PN-67/C-04066,

g) oznaczanie pozostatosci po spopieleniu  wg PN-65/

C-04077,

h) wskaZnik lepkos$ci wg PN-73/C-04015,

i) oznaczanie pozostatoéci po koksowaniu wg PN-75/
C-04075,

i) oznaczanie zawartoéci siarki wg PN-62/C-04091 (bom~
ba kalorymetryczna),

k) oznaczanie barwy wg PN-75/C-04037,

) oznaczanie zawartoéci statych ciat obcych wg PN-SB/

C-04089,
}) oznaczanie zawartosci wody wg PN-66/C-04523,

2, 16, 3. Oznaczanie wiasnoéci oleju _cylindrowege wg

PN-61/C-96095.

2.10,. 4, Oznaczanie wtasnosci asfaltu wg 2.9, 4,
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