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1. WSTEP

'1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg
metody badan glikoli etylenowych (glikol mono-
etylenowy, glikol dwuetylenowy, glikol trojety-
lenowy).

1.2. Rodzaje badan

a) sprawdzenie wygladu zewnetrznego (2.1),
- b) oznaczanie gestosci (2.2), ‘

c) destylacja normalna (2.3),

-d) oznaczanie barwy (2.4),

e) oznaczanie kwasowosci (2.9),

f) oznaczanie zawartosci aldehydow (2.6),

g) oznaczanie zawartosci popiotu (2.7),

h) oznaczanie zawarto$ci wody (2.8),

i) oznaczanie zawartosci glikoli etylenowych z
zastosowaniem detektora przewodnosci “cieplnej
(2.9),

j) oznaczanie zawartosci glikoli etylenowych
z zastosowaniem detektora plomieniowo-joniza-
cyjnego (2.10), :

k) oznaczanie zawartosci zelaza (2.11),

1) oznaczanie zawartosci chlorkéw (2.12),

1) oznaczanie zawartoéci siarczanéw (2.13),

m) oznaczanie zawartosci metali cigzkich (2.14),

n) oznaczanie zawarto$ci szczawianéow (2.15),

0) oznaczanie substancji redukujgcych (2.15),

p) oznaczanie wartosci pH (2.17),

'r) oznaczanie przewodnosci wiasciwej wodnego
roztworu (2.18),
s) okreslanie natezenia zapdchu (2.19).

2. METODY BADAN

2.1. Sprawdzanie wygladu zewnetrznego. Do
butelek z bezbarwnego szkla pojemnosci 2 dm?
wlaé 1 dm3 badanego produktu i oglada¢ probke
pod §wiattem przechodzacym i odbitym. Spraw-
dzenie wygladu powinno odbywac sie¢ bezposred-
nio po pobraniu prébki oraz po odstaniu przez 4 h.

2.2. Oznaczanie gestoSci — wg PN-66/C-04004
p. 2.3.

2.3. Destylacja — wg PN-69/C-04512.
2.4. Oznaczanie barwy

2.4.1. Oznaczanie barwy przed gotowaniem na-
lezy wykona¢ wg BN-71/6020-02. Dopuszcza sie
stosowanie kolorymetru Lovibond Nessleriser
BDH z zestawem plytek wzorcowych w skali
APHA.

2.4.2. Oznaczanie barwy po gotowaniu z kwa-
sem solnym. Do kolby stozkowej ze szlifem po-
jemno$ci 250 cm?® odmierzy¢ 50 cm? badanego
produktu, doda¢ 0,5 em? stezonego kwasu solne-

go i po zalozeniu chlodnicy powietrznej umiescié¢

kolbe w lazni piaskowej. Doprowadzi¢ zawartosc¢
kolby do wrzenia w ciggu 3 min i utrzymywac
w tym stanie przez 30 s. Nastepnie zawartosc
kolby ochlodzi¢ do temperatury pokojowej i po-
bra¢ odpowiednig ilo§¢ proébki do oznaczania.
Oznaczanie wykona¢ wg BN-71/6020-02.

Dopuszcza sie stosowanie kolorymetru Lovibond
Nessleriser BDH z zestawem plytek wzorcowych
w skali APHA.

Za wynik koncowy oznaczania nalezy przyjac

roéznice odeczytu intensywno$ci zabarwienia préb-

ki po gotowaniu ze stezonym kwasem solnym
i prébki przed gotowaniem wg 2.4.1..

2.4.3. Oznaczanie barwy po gotowaniu pod
chlodnica zwrotng. Do kolby kulistej ze szlifem
pojemnosci 500 cm?® odmierzy¢é 200 cm?® bada-
nego produktu i po zalozeniu chlodnicy zwrot-
nej zawartosé kolby gotowaé przez 4 h przy cal-
kowitym skraplaniu sie par. Nastepnie zawar-
toé¢ kolby ochlodzi¢ do temperatury pokojowej,
pobraé¢ odpowiednia ilos¢ prébki i wyKona¢ ozna-
czanie wg BN-71/6020-02.

Dopuszcza sie stosowanie kolorymetru Lovi-
bond Nessleriser BDH z zestawem plytek wzor-
cowych w skali APHA.
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2.5. Oznaczanie kwasowosci

2.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy 95-procentowy.

b) Fenoloftaleina, 1-procentowy roztwor alko-
holowy, 1 g fenoloftaleiny rozpusci¢ w 100 cm?3
alkoholu etylowego i dodawaé¢ roztwér wodoro-
‘llenku sodowego do ukazania sie lekko rézowe-
go zabarwienia.

c) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 0,01N.

d) Woda destylowana wolna od dwutlenku we-
gla, przygotowana wg PN-68/C-06500.

2.5.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby stoz-
kowej pojemnosci 500 ¢m? odmierzy¢ 100 cm? ba-
danego produktu, doda¢ 100 cm3 wody destylo-
wanej wolnej od dwutlenku wegla i miareczko-
wa¢ roztworem wodorotlenku sodowego wobec
0,2 cm3® roztworu fenoloftaleiny do uzyskania
rézowego zabarwienia, nie znikajgcego w ciggu
15 s.

Kwasowos¢é badanego produktu w przeliczeniu
na kwas octowy (X,) obliczy¢ w procentach wg
WZOoru

VvV, - 0,0006 - 100
Xy = (1)
V.o

w ktorym:

V; — objetos¢ scisle 0,01N roztworu wo-
dorotlenku sodowego zuzyta do mia-
reczkowania badanej proébki, cm?,

0,0006 — masa kwasu octowego odpowiadajgca
1 em3 $cisle 0,01N roztworu wodo-
rotlenku sodowego,

o — gestosé probki glikolu, g/cm?,

5.3. Wynik. Za wynik koncowy nalezy przy-
ja¢ srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej
dwoch oznaczan nie roznigcych sie wiecej niz
o 10% ich sredniej arytmetycznej.

2.6. Oznaczanie zawartosci aldehydow

2.6.1. Zasada metody. Aldehydy zawarte w gli- -

- kolach etylenowych reagujg ilosciowo z kwas-
nym siarczynem sodowym, tworzac zwigzek kom-
pleksowy, ktory rozklada si¢ pod Wplywem kwas-
nego weglanu sodowego.

»Ilos¢ wydzielonego z kompleksu kwasnego siar-
¢czynu bodowego oznacza si€ Jodometryczme

2.6.2. Odczynmkl i roztwory b

a) Kwasny siarczyn sodowy cz., roziwor 0,1-
-procentowy: w kolbie pomiarowej po;,emnosm

500 cm3 rozpusci¢c w wodzie destylowanej 0,5.'g -

kwasnego siarczynu sodowego, dokladnie wymie-
sza¢ i dopelnié¢ wodg destylowang do kreski.

b) Jod cz.d.a., roztwér 0,1N i 0,01N.

¢) Skrobia cz., roztwor 02—procentowy stabili-
zowany jodkiem rigciowym.

d) Kwasny weglan sodowy cz

2.6.3. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozko-.
wej pojemnosci 250 cm? odmierzyé pipetg 100 em3
roztworu kwasnego siarczynu sodowego i chilo-
dzi¢ w laZni z lodem przez 15 min.

Nastepnie doda¢ 25 cm3 badaqego produktu,
dokladnie wymiesza¢ i ponownie chlodzi¢ przez
15 min w fazni lodowej w temperaturze +0°C,

Po ochlodzeniu zawartos¢ kolby pozostawi¢ w
temperaturze pokojowej przez 15 min w celu cal-
kowitego przereagowania aldehydow z kwasnym
siarczynem sodowym. Nastepnie doda¢ 1 om3
roztworu skrobi i szybko zobojetni¢ nadmiar
kwasnego siarczynu sodowego 0,IN roztworem
jodu, dodajac porcjami po 0,5 ¢m? a pod koniec
zobojetniania dodawaé 0,01N roztwoér jodu do
pierwszego pojawienia sie barwy' fiolkowej. Na-
stgpnie doda¢ 1 g kwasnego weglanu sodowego,
dobrze wymiesza¢é i ponownie miareczkowaé
0,0LN roztworem jodu do uzyskania fioltkowego
zabarwienia utrzymujgcego sie w ciggu 5 min
(Vy). '

Zawartos¢ aldehydéw w przeliczeniu na alde-
hyd octowy (X3) w procentach obliczyé wg wzoru
‘ V, - 0,00022 - 100

X, = ,
; Vo i

N

w ktérym:
Vi — objetos¢ scisle 0,01N roztworu jodu
zuzyta do miareczkowania po doda-
" niu kwasnego weglanu sodowego,
cm?,
V — objetos¢ badanej probki, em3,
0,00022 — masa aldehydu octowego odpowia-
dajaca 1 cm? Scisle 0,01N roztworu
jodu, g,
o — gestosé probki glikolu, g/cm?,

2.6.4. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ srednig
arytmetyczng co najmniej dwoéch oznaczan nie
roznigceych sie wiecej niz o 10% ich sredniej aryt-
metycznej.

2.7. Oznaczanie zawartosci popiolu. W uprzed-
nio wyprazonym, w temperaturze 700 *30°C, do
stalej masy i ostudzonym tyglu platynowym lub
kwarcowym spalaé¢ ostroznie na malym ogniu
50 ¢cm? badanego produktu do zaniku plomienia
i dymow. Tygiel z pozostalqécia wyprazy¢ w tem-

peraturze 700 +30°C, nastepnie ostudzié¢ w eksy-

katorze w ciggu 30 min i zwazy¢ z do'kladnoéch
do 0,0002 g.
.. Prazenie nalezy powtarza¢'do osiggnigcia sta-

.l'ej masy (r6znica miedzy dwoma kolejnymi wa-

zeniami nie powinna przekracza¢ 0,0001 g).
Zawartos¢ popiotu (Xj) obliczyé w procentach
wg wzoru . .
m « 100

X, =— 3
¥ 50 -9 @)
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w ktorym:
m — masa popiolu, g,
e — gestos¢ préobki glikolu, g/ems,
50 — objetos¢ badanej probki, cm?.

Za wynik koncowy nalezy przyjac éredfniq'

‘arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoch ozna-
czan nie roéznigcych sie wiece] mz o 10% ‘ich
sredniej arytmetycznej.

2.8. Oznaczanie zawartosci wody — wg PN-76/
C-04959 metodg bezposrednia.

Dopuszcza sig¢ stosowanie réwnorzednej meto-
dy oznaczania wg PN-67/6020-01.

2.9. Oznaczanie zawartoSci glikolu etylenowe-
go 7 zastosowaniem detektora przewodnoS$ci ciepl-
nej

2.9.1. Zasada metody. Metoda polega na chro-
matograficznym rozdzieleniu poszczegélnych gli-
koli etylenowych przy uzyciu chromatografu ga-
zowego z detektorem przewodnosci cieplnej, z za-
stosowaniem kolumny wypelnionej Carbowaxem
20 M osadzonym na teflonie i iloSciowym ozna-
czaniu ich zawartosci metodg kalibracji.

2.9.2, Aparaty i przyrzady

a) Chromatograf gazowy z detektorem prze-
wodnosci ciepinej.

b) Rejestrator kompensacyjny o zakresie 1 mV,
stalej czasowej 1 s, poziomie szumoéw nie wiek-
szym niz. 0,2%0 pelnej skali i szeroko$ci nie
mniejszej niz 25 cm.

c) Linijka z podzialkg milimetrows.

d) Lupka Brunnela z podzialkg co 0,1 mm,

e) Rurka ze stali nierdzewnej o Srednicy we-
wnetrznej 6 mm do sporzgdzania kolumny chro-
matograficznej o dlugosci 1500 mm.

f) Suszarka elektryczna.

g) Lodowka lub zamrazarka.

h) Wibrator elektryczny lub inne réwnorzed-
ne urzadzenie.

i) Sita laboratoryjne o Srednicy oczka 0, 25 5
0,40 mm.

j) Suszarka fluidalna do wypelnien lub ze-
staw do prézniowego oddestylowania rozpuszczal-
nika z wypelnienia.

k) Mikrostrzykawka pojemnosci 10 mm3.

1) Zawory redukujgce z manometrami do wo-
doru i azotu. |

2.9.3. Odczynniki i materialy

a) Wodér techniczny gatunku I wg PN-61/

C-84908.

b) Azot techniczny gatunku
C-84912.

c) Carbowax 20 M (glikol polietylenowy).

d) Teflon 6 firmy Perkin Elmer lub Chromo-
sorb T o granulacji 0,250 - 0,162 mm.

e) Aceton cz.d.a.

I wg PN-71/

f) Azbest lub wata szklana silanizowana.

g) Glikol monoetylenowy cz.d.a.

h) Glikol dwuetylenowy cz.d.a.

i) Glikol tréjetylenowy cz.d.a.

2.9.4. Przygotowanie wypelnienia kolumny. Te-
flon 6 lub Chromosorb T wysuszyé w suszarce
w temperaturze 120°C w ciggu 1 h. Przesypaé
do butelki i przetrzymywac¢ przez co najmniej
8 h w lodowce lub zamrazarce w celu usuniecia
elektrycznosci statycznej.

* Odwazy¢ na wadze analitycznej 2,90 g Carbo-
waxu 20 M z dokladnoscia do 0,01 g, przeniesé
do krystalizatora, doda¢ 300 cm3 acetonu i ogrze-
waé na lazni wodnej az do rozpuszczenia Carbo-
waxu 20 M. Do oziebionego roztworu doda¢ 30 g
teflonu 6 lub Chromosorbu T.

Otrzymang mieszanine przenies¢ do proéznio-
wego zestawu destylacyjnego i odparowa¢ aceton
na zimno przy maksymalneg prézni i przeplywie
azotu.

Suche wypelnienie przenies¢ do butelki, zam-
kngé¢ korkiem i przetrzymywac¢ w lodéwce w tem-
peraturze od +0°C do +5°C przez co najmniej
8 h bez narazenia na wstrzasy.

Dopuszcza sie stosowanie innych wypelnien
kolumny chromatograficznej i parametréw ana-
lizy gwarantujacych oznaczanie z dokladnoscig do
0,029,

2.9.5. Napelnianie kolumny chromatograficzne;j.
Ruwyke ze stali nierdzewnej o diugosci 1500 mm
przemy¢ acetonem lub benzenem i wysuszy¢ po-
wietrzem. Jeden koniec rurki zamkng¢ i przez
maly lejek napelni¢ rurke malymi porcjami wy-
pelnienia otrzymanego wg 2.9.4. W czasie napel-
niania ubija¢ wypelnienie kolumny wibratorem
elektrycznym lub innym réwnorzednym urzgdze-
niem.

Kolumne nalezy uzna¢ za napelniong, jezeli po-
ziom wypelnienia w rurce nie obniza sie.

Oba konce kolumny zamkngé korkami z waty
szklanej i siatki metalowej, uwazajac przy tym,
aby nie rozgnie$¢ teflonu na koncach kolumny.

Napelniong kolumne wyprofilowa¢ w zalezno-
$ci od ksztaltu termostatu.

Butelke po pobraniu z niej odpowiedniej por-
cji wypelnienia nalezy zamkng¢ i odstawi¢ do
lodowki bez narazenia jej na wstrzasy.

2.9.6. Kondycjonowanie kolumny. Przygotowa-
na kolumne zamontowa¢ w termostacie nie pod-
lgczajac jej wylotu do detektora, wlaczy¢ chro-
matograf zgodnie z instrukcjg obstugi, ustali¢
przeplyw wodoru na poziomie 50 <+ 60 cm?3/min
i ogrzewa¢ stopniowo do temperatury 190°C. Po
uzyskaniu odpowiedniej tempefatury utrzymywac
ja przez minimum 11 h.
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2.9.7. Warunki oznaczania. Uruchomi¢ aparat
zgodnie z instrukcjg obslugi i ustali¢ nastepujg-
ce parametry:

a) przeplyw wodoru — 180 cm*/mm

b) temperatury kolumny 180°C, dozownika
240°C,

c) prad mostka 210 mA,

d) przesuw tasmy rejestratora 1 cm/min.

Wylot kolumny polgczy¢ z detektorem i od-
czeka¢ do chwili otrzymania stabilnej linii zero-
wej rejestratora.

2.9.8. Wykonanie oznaczania. Po osiggnigciu
przez chromatograf optymalnych warunkoéw (zgod-
nie z 2.9.7), wprowadzi¢ za pomocg mikrostrzy-
kawki probke badanego produktu w ilosci 5 mm?,

Zarejestrowa¢ na odpowiedniej czulosci piki
glikoli etylenowych wychodzace w nastegpujgcej
kolejnosci:

a) glikol monoetylenowy,

b) glikol dwuetylenowy,

¢) glikol trojetylenowy.

Zawartos¢ poszczegdlnych skladnikow w mie-
szaninie obliczyé w procentach wg wzordéw

it ()

Xm=Fm M
Xp=Fp Sy G)
Xp=Fq * Sp (6)

w ktdrych:
Sy, Sp» Sy — skorygowana powmrzchma pikow
i poszczegdlnych glikoli ety‘eno-

wych,

“F,» Fp, Fp— wspolczynniki kalibracyjne po—
szczegolnych glikoli etylenowych
wyznaczane eksperymentalnie w
warunkach ustalonych dla da-

nego chromatografu.

W. celu wyznaczenia wspélczynnikéw kalibra-
cyjnych nalezy wykona¢ kalibracje aparatu, sto-
sujgc glikole etylenowe cz.d.a. o znanej zawar-
tosci wody i pozostalych zanieczyszczen.

2.9.9. Kalibracja aparatu. Zgodnie z 2.9.7 i 2.9.8
wykona¢ kolejno analize chromatograficzng gli-
kolu monoetylenowego, dwuetylenowego i troj-.
etylenowego o czystosci odczynnikowe] i znanej
sawartosci wody. 1los¢ oznaczan musi by¢ taka,
aby otrzymaé¢ co najmhiej 3 piki danego wzorca
o jednakowej wysokosci, przy dozowaniu 5 mm?3
probki.

Wspéblezynniki kalibracy jne dla kazdego z gli-
koli etylenowych obliczy¢ wg WZOorow

CM :
F e T (7)
M S =
B CD
) ' (8)

3 = T
FT__' S’ (9)
w ktérych:
C,» Cp Cp — stezenia poszczegolnych glikoli
etylenowych we wzorcach, %o,
-8’y S, 8’y — skorygowana powierzchnia pi-
kow wzorcow, mm?2.
Po wyznaczeniu wspoéiczynnikow kalibracyj-

nych aparat nalezy dokladnie przemy¢ wodg de-
stylowang wprowadzajac jg przez kilka minut
strzykawka. :

2.9.10. Wynik oznaczania. Za wynik nalezy przy-
jaé $rednia arytmetyczng co mnajmmiej dwéch
oznaczan mie roznigcych sie miedzy sobg o wig-
cej niz 5% ich $redniej arytmetycznej.

2.10. Oznaczanie zawartosci glikoli etylenowych
z zastosowaniem detektora plomieniowo-joniza-
cyjnego

2.10.1. Zasada metody. Zawartosé ghkoh etyle-
nowych oznacza sie sposobem chromatografii ga-
zowej. Identyfikacje zanieczyszczen przeprowa-
dza sie przez poréwnanie czaséw retencji skilad-
nikéw mieszaniny i czaséw retencji substancji
czystych.

2.10.2. Aparaty i przyrzady |

a) Chromatograf gazowy z detektorem plo-
mieniowo-jonizacyjnym i elektrometrem o zakre-
sie 1079 do 10~12 mV.

b) Rejestrator kompensacyjny o zakfresae 1 mV,
stalej czasowej 1 s, poziomie szuméw nie wiek-
szym niz 0,2%0 pelnej skali i szerokosci nie mniej-
szej niz 25 cm. i :

c¢) Zawory redukujgce z manometram1 do ga-
z6w sprezonych: powietrza, wodoru i azotu.

" 'd) Linijka z podziatkg milimetrows.

e) Lupka Brunnela z podziatkg co 0,1 mm.
 f) Rurka ze stali nierdzewnej srednicy we-
wnetrznej 3,0 mm do sporzadzania kolumny chro-
matograficznej dtugosci 1000 mm.

g) Suszarka laboratoryjna.

_h) Wibrator elektryczny lub inne rownorzedne
urzadzeme |

i) Suszarka fluidalna do wypelmen 1ub zestaw
do prozniowego oddestylowania rozpuszczalnika
z wypelnienia. ;

j) Mikrostrzykawka pojemnosci 1 mm?.

k) Eksykator z zelem krzemionkowym.

1) Sita laboratoryjne o $rednicy oczka 0,15 —-
0 18 mm.

" 1) Kolba okraglodenna pojemnosci 1 dm3, ze
szlifem. -

m) Parownica porcelanowa.

2.10.3. Odczynniki i materialy

a) Wodér techniczny gatunku I wg PN-61/
C-84908.
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b) Azot techniczny gatunku II wg PN-71/
C-84912.

¢) Powietrze sprezone wg PN-74/C-84913.

d) Chromosorb W AW DMCS o granulacji
0,119—0,102 mm, Chromosor*b WHP o granula-
cji 0,119—0,102 mm (nosnik).

e) Carbowax 20 M (glikol polietylenowy).

f) Bursmtyﬁian glikolu dwuetylenowego (DEGS).

g) Alkohol etylowy bezwodny cz.d.a.

h) Aceton cz.d.a.

i) Glikol monoetylenowy cz.d.a.

j) Glikol dwuetylenowy cz.d.a.

k) Glikol trojetylenowy cz.d.a.

1) Wata szklana silanizowana lub azbe:-,t

2.10.4. Przygotowanie wypelnienia kolumny.
Chromosorb suszyé w suszarce w temperaturze
150°C przez 4 h. Po wysuszeniu ostudzi¢ w eksy-
katorze, zwazy¢ ma wadze analitycznej w ilosci
potrzebnej do wypelnienia kolumny (nie mniej
niz 10,0 g) i przenies¢ do kolby okraglodennej.
Odwazyé¢ Carbowax w ilosci 1% masy nosnika
i bursztynian glikolu dwuetylenowego w ilosci
4%/» masy moénika. Carbowax 20 M i DEGS roz-
puscié w alkoholu etylowym i przenies¢ do kolby
okrgglodennej z Chromosorbem.- Zawartosc kolby
lekko wymiesza¢, po czym odstawi¢ ma 1 h. Na-
stepnie podigczyé kolbe do zestawu destylacyj-
nego i oddestylowaé rozpuszczalnik na lazni wod-
nej az do zaniku zapachu alkoholu etylowego.

Suche wypelnienie nalezy przesia¢ przez sita
laboratoryjne. ,

Dopuszcza sie stosowanie innych wypelnien
kolumn chromatograficznych i parametréw ana-
lizy gwarantujacych oznaczame z dokladnoscig

do 0,02%¢ wag.

2.10.5. Przygotowanie kolumny chromatogra-
ficznej. Odcinek rurki ze stali nierdzewnej wg
2.10.2f) zgia¢é w polowie dlugosci w ksztalt lite-
ry U.

lezy przemy¢ acetonem lub benzenem, wysuszy¢

powietrzem i przez male lejki napelni¢ kolumne

malymi porcjami wypelnienia otrzymanego wg
2.10.4 przez obydwa konce rurki.

W czasie jnaapelniania ubija¢ wypelnienie ko-
lumny wibratorem elektrycznym lub innym row-
norzednym urzgdzeniem.

Kolumne nalezy uznaé za napelniong prawid-

lowo, jezeli poziom wypelnienia. obnizy si¢ nie
wiecej niz 0 1+ 2 mm w ciggu 30 s wstrzgsa-
nia kolumny. Obydwa konce napeinionej kolum-
ny zamkngé korkami z waty szklanej lub azbestu.

Kolumne przed zalozeniem do chromatografu
~ wyprofilowa¢ tak, aby miescila si¢ w termosta-
cie chromatografu.

Stosowane rurki do sporzadzenia kolumny na-

2.10.6. Kondycjonowanie kolumny. Napelniong
kolumne zamontowa¢ w- termostacie nie podig-
czajgc jej wylotu do detektora, wilgczy¢ chroma-
tograf zgodnie z instrukcjg, uwzgledniajgc umie-
szczenie filtréw na drodze gazow. Podlgczyé azot
i ustali¢ jego przeplyw na 5 = 15 em3/min,

Wigczy¢ ogrzewanie i ogrzewad stopniowo do
180°C, utrzymujgc te temperaturg przez 11 ==
12 h. :

2.10.7. Warunki oznaczania. Przygotowanie chro-
matografu przeprowadzi¢ zgodnie z instrukcjg
obstugi, ustalajac nastepujgce parametry:

a) Temperatura kolumny 150°C, detektora
300°C, dozownika 280°C. :

b) Szybkos¢ przeplywu azotu (gazu nosnego)
30 cm3?/min; wodoru (gazu palnego) 30 cm?®/min;
powietrza (gazu wutleniajgcego) 300 cm3/min.

c) Przesuw tasmy rejestratora 1 cm/min.

WyRondycjonowang kolumne polgczyé z detek-
torem i zapali¢ plomien detektora. Odczekaé¢ az
aparat ustabilizuje sie, tj. do chwili otrzymania
stabilnej linii zerowej rejestratora.

2.10.8. Wykonanie oznaczania. Po osiggnigciu
przez chromatograf optymalnych warunkéw pra-
cy zgodnie z 2.10.7, wprowadzi¢ za pomocg mi-
krostrzykawki probke badanego produkiu w ilo-
$ci 0,4 mm3.

Przed kazdym pobraniem prébki produktu na-
lezy mikrostrzykawke przemyé¢ wodg destylowa- |
na i acetonem, a nastepnie przeplukaé¢ kilkakrot-

nie badanym produktem.

Zarejestrowaé chromatogram, na kiérym kolej-
nos¢ piké6w jest nastepujaca:

a) glikol monoetylenowy,

b) glikol dwuetylenowy,

c) glikol trojetylenowy.

Z otrzymanego chromatogramu wyznaczyC po-
wierzchnie pikow. '

Powierzchnia piku jest iloczynem wysokosci
piku i szeroko$ci piku w polowie wysokosci.

2.10.9. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ poszcze-
golnych skladnikéow anahzowane] mieszaniny (X)
obliczy¢é wg wzorow

S .K .100
X = e le . (10)
’M (SM . KM)'+ (.SD KD) "l"( T T)
S .K_.100
X = e e (11)
- (SM KM) + (SD KD) +( P )
S .K_ .100
T

X = = (12)
2 (SM i KM) o (SD ; KD) + (ST i KT)
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w\ktérych:
- S,; — skorygowana powierzchnia pi-
' ku glikolu monoetylenowego,
mm?2, :
S, — skorygowana powierzchnia pi-
ku glikolu dwuetylenowego,
mm?2,
S, — skorygowana powierzchnia pi-
ku glikolu tréjetylenowego,
mm?2,
K,,; K,; K, — wspélczynniki korekcyjne wy-

znaczone dla poszczegélnych
glikoli " etylenowych ekspery-
mentalnie w warunkach usta-
lonych dla danego chromato-
grafu.

W celu wyznaczenia wspo6lczynnikéw korek-
cyjnych nalezy wykona¢ analize chromatograficz-
ng mieszaniny kalibracyjnej, o skladzie zblizo-
nym do mieszaniny analizowanej, w sposéb wy-
Zej opisany.

Po zmierzeniu powierzchni pikéw poszczegol-
nych glikoli etylenowych, wyliczy¢ wspéiczynni-
ki korekcyjne .wg wzorow

CM

Kyy= 5 (13)
CD
CT

w ktorych:

C,,, C,, C, — stezenia procentowe poszczegol-
nych glikoli etylenowych w
mieszaninie kalibracyjnej, %o,

— skorygowane powierzchnie pi-
kow poszczegélnych glikoli ety-
lenowych w mieszaninie kali-
bracyjnej, mm?2,

2.10.10. Wynik oznaczania. Za wynik nalezy
przyja¢ $rednig arytmetyczng co najmniej dwoch
oznaczan nie rézniacych sie miedzy sobg wigce]
niz o 5% ich $redniej arytmetycznej.

8, &

2.11. Oznaczanie zawartosci zelaza

2.11.1. Zasada metody polega na reakcji ze-
laza z kwasem tioglikolowym. Powstale czerwo-
ne zabarwienie poréwnuje si¢ wizualnie z zabar-
wieniem roztworu wzorcowego.

2.11.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas tioglikolowy cz., roztwér 10-procento-
wy przefiltrowany przez bibulg.

b) Woda amoniakalna, cz.d.a,
centowy.

roztwor 15-pro-

c) Wzorcowy roztwoér zelaza przygotowany wg
PN-68/C-06500 p. .3.2.1.56, rozcienczony 0,001N
roztworem kwasu siarkowego w stosunku 1 :99.
1 cm3 rozcienczonego roztworu wzorcowego za-
wiera 0,01 mg Fe.

2.11.3. Wykonanie oznaczania. Do jednego cy-
lindra Nesslera pojemnosci 100 ¢m? odmierzyc¢
45 cm3 badanego produktu i 25 cm® wody desty-
lowanej. Do drugiego cylindra Nesslera pojem-
nosci 100 cm3 odmierzy¢ 1 cm?® rozcienczonego
roztworu wzorcowego zelaza i 75 cm? wody de-
stylowanej.

Do obu cylindréw doda¢ po 2,5 cm? roztworu
kwasu tioglikolowego, 5 ¢cm?® roztworu wody amo-
niakalnej} i wuzupelni¢ wodg destylowang do
100 cm3.

Zawarto$¢ dokladnie wymieszaé i poréwnac
intensywno$¢ zabarwienia obu roztworow.

Produkt odpowiada wymwaegainiom normy, jezeli

‘zabarwienie roztworu badanego jest stabsze lub

rowne zabarwieniu roztworu porownawczego.

2.12. Oznaczanie zawartosci chlorkow nalezy

wykona¢ zgodnie z PN-68/C-04518 sposob A.

Do cylindra Nesslera pojemnosci 100 cm? od-
mierzy¢ 90 cm?® badanego produktu, doda¢ 4 cm3
wody destylowanej, 5 cm?® roztworu kwasu azo-
towego i 1 cm?® roztworu azotanu srebrowego. |

Roztwoér poréwnawczy powinien zawieraé 0,01
mg Cl~ dla glikolu E lub 0,02 mg Cl~ dla gli-
kolu W i P, w tej samej objetosci co Toztwor

_badany.

Dopuszcza sie¢ stosowanie nefelometru Specol-
-Zeiss.

2.13. Oznaczanie zawarto$ci siarczandéw nalezy
wykonaé¢ zgodnie z PN-68/C-04519 p. 2.4.3.

Do oznaczania odmierzy¢ 45 cm? lub odwazyc
50 g badanego produktu z dokladnoscig do 0,01 g.

Oznaczanie nalezy wykonaé w cylindrach Nes-
slera pojemnosci 50 cm3.

Roztwor poréw‘nawczy' powinien zawierac
0,06 mg SO2~ w tej samej objetosci co roztwor
badany. ;

Dopuszcza sie stosowanie nefelometru Specol—
-Zeiss.

2.14. Oznaczanie zawarto$ci metali ciezkich na-
lezy wykonaé¢ zgodnie z PN-68/C-04515 p. 2.5.1.

Do oznaczania odwazy¢ 6,6 g badanego pro-
duktu z dokladnoscig do 0,01 g i doda¢ 30 cm?
wody destylowanej.

Do roztworu poréwnawczego dodac 2 cm? roz-
cienczonego roztworu wzorcowego olowiu.

2.15. Oznaczanie zawarto$ci szczawianéw. Do
probowki odmierzy¢ 1 cm? badanego produktu,
5 cm?® wody destylowanej i 1 cm? 50-procento-
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wego roztworu chlorku wapniowego. Zawartosé
dokladnie wymiesza¢ i oglada¢ na ciemnym tle,
patrzgc w kierunku réwnolegltym do osi probowki.

Dopuszcza sie stosowanie nefelometru Specol-
-Zeiss. ‘

Produkt odpowiada wymaganiom normy, jezeli
nie powstanie zmetnienie widoczne golym okiem.

2.16. ‘Oznaczanie zawarto$ci substancji reduku-
jacych

2.16.1. Zasada metody polega ma wydzieleniu
srebra metalicznego z azotanu. srebrowego pod
wplywem substancji redukujacych i wizualnej
ocenie barwy roztworu. |

2.16.2. Odczynniki i roztwory

a) Woda amoniakalna cz.d.a., roztwér 10-pro-
centowy. :

b) Azotan srebrowy cz.d.a., roztwér 0,1N.

2.16.3. Wykonanie oznaczania. Do probowki
wlaé 1 cm3 badanego produktu i 1 cm? roztworu
wody amoniakalnej. Zawartoéé wymiesza¢, ogrze-
waé ma lazni wodnej do temperatury 60°C, a na-
stepnie doda¢ 0,3 cm? roztworu azotanu srebro-
wego.

Produkt odpowiada wymaganiom normy, jezeli
nie $ciemnieje lub po 5 min nie wytragci sig
ciemny osad. ;

2.17. Oznaczanie wartosci pH. Do czystej, su-
chej zlewki pojemnosci 100 cm?® odmierzy¢ 80 cm?

badanego produktu. Zawartos¢ zlewki doprowa-
dzi¢ do temperatury 25 *2°C i zmierzyé¢ war-
tos¢ pH za pomocg pehametru o doktadnosci po-
miaru do 0,1,

2.18. Oznaczanie przewodnos$ci wlasciwej wod-
nego roztworu

2.18.1. Przyrzady
a) Konduktometr o czestotliwosci pomiarowej
50 Hz, dokladnosci odezytu £0,05 - 102 S/m z pla-
tynowym naczyniem pomiarowym.

b) Termostat umozliwiajacy utrzymywanie tem-
peratury badanych prébek 30 +0,2°C.

2.18.2. Odczynniki. Woda dejonizowana o prze-
wodnosci wlasciwej w temperaturze 30 *0,2°C
nie wiekszej niz 2 + 102 S/m.

2.18.3. Wykonanie oznaczania. Do zlewki po-
jemnosci 100 cm3 odmierzy¢ 50 cm?® badanego
produktu i 50 cm3 wody dejonizowanej, doklad-
nie wymiesza¢, wlozy¢ naczynko pomiarowe,
wstawié calosé do termostatu, doprowadzi¢ tem-
perature do 30°C i wykona¢ konduktometrem
pomiar przewodno$ci wlasciwe].

2.19. Sprawdzenie natezenia zapachu. Do bu-
telki pojemnosci 1 dm?® ze szkla bezbarwnego
wlaé 250 cm3 badanego produktu i organoleptycz-
nie sprawdzi¢ natezenie zapachu.

Badany produkt nie powinien wykazywac ostre-
ga zapachu.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Mazowieckie

: Zaklady Rafineryjne i Petrochemiczne w Plocku.
2. Normy zwiazane

PN-66/C-04004 Przetwory naftowe. Oznaczanie gestosci
(masy wlasciwej)

PN-69/C-04512 Produkty organiczne. Oznaczanie granic
temperatur wrzenia

PN-68/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych
zawartoSci metali ciezkich strgcanych siarkowodorem

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych
zawartosci chlorkéw w bezbarwnych roztworach me-
toda t»ulnbidqutryczna

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych
zawartosci siarczanéw w bezbarwnych roztworach
metodq turbidymetryczng

PN-76/C-04959 Oznaczanie zawartosci wody metodg Ka-
rola Fischera w produktach organicznych i nieorga-
nicznych '

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie od-
czynnikow, roztworé4w pomocniczych oraz roztworow
do kolorymetrii i nefelometrii

PN-61/C-84908 Woddr techniczny sprezony

PN-71/C-84912 Azot sprezony techniczny

PN-T74/C-84913 Powictrze sprezone

BN-67/6020-01 Potencjometryczne oznaczanie zawartosci
wody w zwigzkach organicznych odezynnikiem wvan
der Meulena

BN-71/6020-02 Oznaczanie barwy produi;téw organicz-
nych
3. Uwagi do wydania I1 — bez zmian.



