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NICTWO Koksownictwo WME
Oznaczanie zawartosSci zanieczyszczen rase katalesoun )
sovia |
organicznych w wodach koksowniczych 1039 :
) ‘ 1, WSTEP
1.1, Przedmiot normv, Przedmiotem normy jest metoda badanis
w wodach zawarfosSci zanieczyszczen organisznych pochodzzeych
z procegdw pirolizy wegla.
Podany sposob oznaczania rozszerza zakres badan ujetych
w BN-76/0511-03. |
122 Zakres stosowanig metoldy, Metoda sZuzy do badania za-
wartosci zanieczyszczen z procesdw ternm icznej przerdbki wegla
w wodach v zakresie powyzej 0,5 mg/l.
24 METODA BADANIA
2e1s Z2oada metody polega na usuwaniu cz¢sci Z&ﬂl@GZﬁSZCneu
organicznych z pohranej prébki przez ekstrzhowanie ich rocz-
pugzczalnikiem organicznym /chlorkiem metylenv lub cyklcheksancern/.
Nie wyekstranhowane cz¢Sci adsorbuje si¢ z wody posketrzitcying]
na zelu krzemionkowym, wymywa czterohydrofuranen, *aczy z coii-
ciami wyekstrahowanymi i oznacza %gcznie, wagowo.
222 Odcaynniki i roziwory
a/ Chlorek netylenu cz.d.a., przedegtylowany w aparaturze
“wg 2.3a/.
b/ Clorek sodowy cz.d.z. , |
¢/ Cykloheksan cz.d.a., przedestylowany w aparaturze wg 2.3/,

t4ptoczona przez lngtytut Chemicznej Przerdbki Viggla w Zabrzu
Ustanowiona przez Dyrektora Instyiutu Letalurgii Zelaza
Zarzadzeniem nr 16/37 z dnia 1987.12.22 jako norma obowizzu-
jaca od dnia 1589.01.01
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i/ Cziterohydrofuran cz.d.a., przedestylowany w aparaturze
wg 2.3af .
e/ olarcsan sodowy bezwodny cz.d.a.

1/.

U
£/ Zel xrzemionkowy, o uziarnieniu 70+230 mesh

o/ Kwas solny cz.d.a., roz twdr /1+1/ .

h/ Vodorotlenek amonowy, roztwér 254 /m/m/.

2_.?‘ 3 5 £1 )f:‘_}‘ y T 13‘:& !

a/ Aparat |

b/ holbs k ta nojemnoidci 50 ml z poXaczeniem

szlifcvanyn.

¢/ holby stozkowe 2z doszlifowanymi korkami pojemnosci
100+500 ml.

3/ Kolumna szklana ze spiekiem G, o Srednicy 35 mm
i drupodci 400 mm. |

e/ Kryotalizatory.

£/ liiasgzadXo laboratoryjne z pre¢tem o zakoiiczeniu mo-
;tylkowym. '

=/ Rozdzielacz pojennossci 250 ml.

n/ Viyparka prozhicwo-rotacyjna.

i/ Zestaw Jo destylacji rozpuszczaiﬂlléu z poraczeniami

czlifowanymi, zawlerajacy kolumn¢ reki{yfikacyjng VL“PG&&X
o dXugosci okoXo 400 mm.

Potgczenia gzlifowane w aparaturze nalezy xaczyé bez
nzycia smaru. .

244 Przvootowsnie orodbki do hgquA Prébke do badair pobrad

vz odpowiledniego arkugza Pil-T74/C-04620/00. Objetosci prdbek

wody do wykonania oznaczania w zalcznosci od pﬂVQVluy“HMBJ
>

zoavartosci substancji O”““ﬂlCZDyCh podano w tablicy.

Zaviartosc sub“qucj' Obje¢tose prdbki wody
orgatlcznych w vwodzid do wykonania oznaczania
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Oznaczanie nalezy wykonad vrzed uniywem 24 h od chwili
pobrania prébki. W araypadka, gdy Jjestv to niemozliwe na-—
sié roztworem kwecu solnego /2.2g/ do

.pH=3 wobec papier.a vwekaZnikovego 1 p
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«arstwe wodna po ekstrakeji odparowac¢ do objetosci okoZo
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100 nl, skorygowad o&czyn roztworu do wartosci pi=7 za po-

~oca wodoroslenku amonoweso /2.2h/ w obecnoseci
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papi
wekadnikowegoe i woprowadzid do kolumny /2.33/ wypeinionc] fe-
len krzemlonkowym /2.2f/ do wysokoSci okoxo 250 mm /wysokodd

al, aby nie nastasio przebicie zroza woda/. Vypoi-
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=s72yC W @uszarce w temperaturze 110
w gilzle ekstrakeyjnej aparatu Soxhleta /2.3a/. Zatrzymane

elu krzemionkowym zaniecsyszczenia organiczne ekstra-
howiaC w apavracie 3Soxhleta czterohydrofuranem w cisgu 4 h

Z ﬁ"vhco? cia 15 cykli/h. Ekstrakt po octudzeniu do tempera-
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tury pokojowe] “?zowﬂcvyé przez migkki sgczek do suchej kol-
oy stozkovie]l z ~z11£ouanyﬁ korkiem, Oddestylowal cztero-
Aydrofuran z ektenkiu w wyparce prozniowo-rotacyinej, sto-
cujgc kolby kulistag zawierajacg juz czesSé zanieczysazczen
orzaniczinych wydzielonych wezesniej i utrzymujac temperatu-
re Yazni 60%2%, W tej temperaturze sagzyd prdbke w wyparce
yjno-prizniowe] 2% do uszyckania ctaXej masy kolby z za-
niecczyszeozeniani organicznymi, Kolbe 2z zawartoccia nalezy
zié¢ w eksykatorze i wazyé z dokadnoseig 0,0001 g.

2 N ? ’.“"”P’i VEP s Y r . b 4 3 rr x ’
- y . . XN
=2 & (-0 \f-’-JL-‘er -’-11‘-',_-(1.'[.(.:" 594?? Jo J“;- ti: .‘J"'(' J “/Ju.'.'ei

wodach i SgieYnech v zokresic oouyszei 20 me/l, Prdobke o obje-
teseci 100 ml pobrang i praysosowans sngodnie z 2.4 wprowadzid
do rozdzielacza /2.3g/, zakwasié roztworem kwasu colnego
/2.2g/ do pH=3 /w przypadku gdy nie byZa uprzednio ubtrwalona/
i doda¢ chlorek sodowy /2.2b/ w ilosci 10z. Prdbke ekstraho-

trzykrotnie chlorkiem metylenu /2.2a/ lub cykloheksanem

(.r N

Wal
/2. ?o/, atosujac w kulejnych operacjach wytrzasania porcje
rozpuszczalnika w ilosci 203 10 1 10 ml, Kazdo wo wytnzasad
pvobk@ przez 4 min, odczekad do rozdzielenia Gi@ waretw, 0d-
dzielié warstwy. Oddzielone z kazdej ekcotrakeji waretwy orga-
- nilczne WpfOan;lC do wepodlnej, suchej kolby stozkowej pojem--
noési 100 mi.
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W przypadku tworzenia si¢ podczas eksetrakcji trudnej do roz-
dzielenia emulsji nalezy ja przeniesé do kolby wraz 2z ckstrak-
tem.

- Jezeli po oprdinieniu rozdzielacza cz¢sé emulsji, nie daja-
ca sie wymy¢ cykloheksanem lub chlorkiem metylenu, zatrzymu-
je si¢ na jego Sciankach, nalezy rozdzielacz wymyl czterohydro-
furanem i roXktwdr doxgczyé do ekstraktu.

Nast¢pnie do kolby z ekstraktem dodaé¢ okoZo 3 g bezwodnego
81grczanu sodowego /2.2e/, a w przypadku ekstraktu zawier
Jacego emulsje - okeoio 5 g. '

Zawartos¢ kolby wymieszacC i po 10 min przesgczyé praew

migkki szczek do suchej kolby stozkowej /2.3c¢/ pojemnodci
100 ml z doszlifowanym korkiem. Saczek i kolbe przemyé okoZo
15 ml chlorku metylenu lub cykloheksanu. Dalej postgpowad

jak W De 21)010

pes

26, Obliczanie wyniku oznaczania, Zawartosc¢ substanc)i
organicznych w badanej wodzie /X/ obliczyé w miligramach

na litr wg wgoru

/m -_m1/ « 1000

X =
V
w ktdrym:
m - maga kolby z pozostaXoscia po oddestyleowaniu ro
pugzczalnikdw organicznych z ekstraktu, mg,
m, - maca kolby, mg,
V - objetodd prdbki uzytej do oznaczania, ml,

V g .‘-rw } a2 e, w-. t:"-’ ~
2.7. Dopugrezalng roznica micdzsy wyanikami dwdch rdwnoleg-

¥ycn oznaczan nie powinns przekraczac:

- przy zawartosSci substancii organicznych w zakresi
0,55 mg/l - 20% wyniku nizszego,

- przy zawartosci substancji organicznych powyzei 5 mg/l -
10% wyniku nizszcgo.

8. Wynik ko Acowy oznzczania, 4a wynik kodcowy oznaczania

nalezy Q?Zyjaé srednig arytmetyczng wynikdw dwdch TO;HOieg}JwA

ozhaczal zgodnyen 2 2e0
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