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051 1 ':'~7; : Koksownic tvlJ o - -NICTWO l , 
Ozna czanie z a'."i ar t oś c i zanie CZ;Y Ei zc zen , ... --.. ~ 

Grupa ' .... ~ t . .- .( o ...... - v~ r~ t _o. (.I C _ • .J ~) ...J ! ~ ... 

organicznych w wodach koksowniczych 101 9 

• 

1.1, Prze dmio t norf:1'ł . Przednliotern normy jest me toda ba dania 
Vi wodach zawarłoś ci zanieczysżczeń organi.'Jz.rlych pochodzący ch 
z procesów piroliz y węgla. 

Podany sposób oz nacz ania ro~szerza zakres badań ~jętych . 
w BN-76/0511-0J. 
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war t ości zc.ni e c z ;yszc zoń . z procesów termicznej 
w wodach w zakres i e powy~ej 0,5 mglI . 

2. ME'rODA BAD ANI A 

do badania za-
przeróbki wQgla 

2.1, Zasad a met od;; polega na llsuvlanill czę ści zaniecz y szczeń 

organiczn~ c h z pobrane j próbki prz ez ekst raho~anie ich roz­
pus zc za lnikiem organicznym Ichlorki em c~ t y lenu lub cykl oheksanoc/ ~ 

Nie viye k s tra!J.O\';ane częśc i adsorbuje się z i';od y ~O C:) ks t.:!:':::'! :G y j ;"1.2 j 
, 

na że lu krzemionkowym, wymywa cz terohydrofuranem , łąc zJ' z C :" '~' ::;; -

ciami wyekstrahowanym i i oznacza ł ącznie, wagowo. 

2. 2. Odczynnik i i roztwor~ 

al Chlorek oe tylenu cz.d . a ., przedestylo~any w aparatur7e 
- wg 2 . 3al • 

bl Ciarek s odowy cz.d. a . 
ci Cykloheksan oz.d.a., przedestylowany w aparaturze wg 2 . 32/ . 

~----------------~---------------------------------------_.--------------~ i 

l 
! 

Zgło s z ona przez Instytut Chemicznej Przeróbki Węg la w Zabrz u 
U 3 tanowi ona przez Dyrekt m:"c Ine ty t u t u 1.:e t a lurs i i 68 1a28. 

Z arz ądzeniem nr 16/ 37 z dnia 1987 .12.22 j ako norma o bo~i ązu-
• 
! 

j ąca od dnia 1989 .01.01 
I I Dz . :Jorm . i r'.liar nr .& •• , poz • •••• 1 

l 
• I 
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d/ Czte·roh:vdrofLll'an 
~ 

• cZ . Q.a. , przedest~ lowany w aparat urze 
Uj ~' 2 <. ~ I \ . t.; ... ~ _" Ci • 

el -. 

·);::. 'L '.r rz ·m ;o[t'.ro" " ,) L _ . J~ ,ł. ! J...... J. I:l.. "I..! , '. 
1/ uz i arnic .niu 70+2JO mcsh • 

·"'0" · ·''1 0''''' / 1 +1 / . j,. LJ li y ~ J. • 

f i 
81 
h/ ~Qd orotlenek amonowYł r oz twór 25~ I Ol/ ml. . . 

bl Kolba kulist a ~oj~mnojc i 50 mI z poł ączeniem 

s z l i f o 'i: a n y m • 

ci r\. o 1 by s tożko1f,' e z d osz Iifm:anymi korkami. poj emno ś Gi 
100 ___ 500 mI. 

c/ Kolumna szklana ze sp i ekiem G1 o średnicy 35 mm 
i długotic i. 400 mm . 

el Kry s t a liza tory . 
f i ti iasza d ł o laboratoryjno z pr~ tcm o zakoriczeniu mo-

tylkowym . 
g/ Rozd zielacz poj eono ś ci 250 mi. 
hl ·i·iYP0-rka pró:i.;nioVio - r oL Q,c.yjna. 
i l Z eeta~ J a destylacji roz pusz c za lnik6~ z dołąc ~ e n iami 

8z1ifow3..n;yni, za'!2 iera j 9~c y kolumng rek tyfika c y jną ViGreaux 
o d ługo ś ci oko ło 400 mm. 

l? oł ąc zen i a sz lifowane w apal'<'-1tll.r Ze na le2y 
uży cia soaru • 

., 'b ,r a cz~/'c ez , , 

.2..,..4. l?r z ,\.' :,~o tow ';:;!l.ie 'Jróovj. ; '1 0 cw,Óąń,2.. Próbkę do hada/t pobrać 

wg odpo~iedn ie go arkusza Pil -74/ C-04620/ 00 . Obj Q to6c~ pr6bek 

~od y do wykonania oznaczania w zalc ~no~ci od p~zew idy~ane j .. 
za~arto ~ ci subs tancji orGanicznych podano ~ . ~ abl icy. 

r-r- .r ,. • • n-;--,.. ,. .r " , . 

6ewar~osc sub~tancJ~ I OOJgt?~C p~ObKl wody , 
Orcal11C zn;yc~ w r .'odZl€ do l,v yKonarlla oznaczanla 

rUI]. l 

5 0,5 -} 
5 .~ 10 

10 ł- 20 
powy że j 20 

1/ Pat:rz I f' ., :] t' 4 ... n~ o r':;lP.CJe GIJ f(F; rCOwe po • 

3 
1 

0,5 
0,1 

• 
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O"'n '''o'-''.) ..... 'j.:> n,ol " ""'} ",,;ykonco.,( Lo' <':.4. I. I C~J..l • • t.. .... ':1" v t..J e) A :'" Cl 

j est to . . l . nle "'o " 'I " II" n ,:-:-~'. /J _ _ ., ~-' " . ..., 

l e±y próbic{ zak~Qs ić r oz t worem k~22 u solnc e o / 2 . 2g1 do 

. pH=J wobec pap i erka ~skainikow e go i prze c howyna0 w 
pera turze 4°C . O~naczanie dla taki e j próbki nale ~ y 

n ać; prz ed u ~ ły wcm 72 h . 

. , 
7 '"'l f""\" C e '7 "I:)~ , I;' P ,' , F (' ('~ -:- ;..: :'- ~ r:.. ..L . ~ (~ .. .. 3 ;:;.,:' .1. _ •• " ' . ~-""~ .I !" J r.....:::' __ ..... . ... __ 

l r l' 1>.. ,0 0 br<l!!c j '7 ," 0 'la J' ,.., '7 
I J O -..... .1.. . ... .. LI 

I "" , . n .le 

ilo~ci , a by pH= J . Na ka~j y 

sojo~e go i 100 mI 

, . . 
,, : ( 't rJ p . ' ri l n. ., 
li , v 4.J ...... ....) .1 .... ~ ...... J 

e kotra ll0~ ać przez 15 min m ies~ając 

~ l tr'/J alons/ ',) T: ~'. I , •. ; r . ~; 
v (.:. __ _ ~ t: 0 

/2. Jf/ z ~r ~dko ~ ciQ 500 obr/mi n . ro r ozdzieleniu ~ar~t ~ , 

wars t wę organic z ną przenie~ ć d o kolby Gt o il~o~e j o od GO ': . i 8 .j --• 

do d ać "'.l' a Y> C r, 'ł n s o ,'j n ' " '\I 
lo...- c;.. . .... LI .... .. \. J ,J J / okc~o 5 r~ 

' -

t1 !l, 100 n1 r 07,t 1:\i oru.!, 1:'Jy ::~ i e:::zać . i po 
"''- C ,,·..,, 1, '}'" '- . t --' .... .(\ ,_.J ir "'lk , ) c: j' O"·lrO \:: OJ· 

J. ... v Vtl ..... v ,JJ l.. • '~.; 
- l' -. .... , .... " ....... . ' I l' o ' " n J ..... , Z u ;,.~, ~:. ,.; .!., _ o .. , \: 1. ... .1 ~ " ! 

i V. O l b (" O i , O 1-O ") ° "'1 l . C h l ( ''''' ' " _ .... ~ •• ,; .'\. ...... _) .1 .... _ • oJ .! . ~ \. I.A 

,. , 
~~·I ..... C·, .. ~ ..... , - ~ ..... , • . ""' -
l ........ ~-..J . l . .... .... jI J 

-, 1<-.... r, r. 
·,~\ C · C> '-' ... . _ ....J "-' . .. z eiarc~aneln Gadu oeus ~y 6 w s t ~ pnie na powie trzu 

1 11 i -c ,;)'1 Dr> r ., t UT' r? n noVo -i01Ile=> J' / 00-' \ 'J" n -; <"c' ; er,' / a l1 .gq t (; !)n-i,e \'\; 'I~U -" , . - .. ~ '- - D '-' : ) _. c ,j '" l ~ ,I .... - ' cu ~ .. , L • - >- ~ • _ • ' - J -

, 0 0 .., n t ' ;" ~zyc w SU8za rcc ~ temperaturze 11 ~ ~ . 6a rz ymane na powler zcl!-
ni J i3.rc zanu. ::: o:::! o':,'e 0: 0 z ::: n ie czy s ~ c z, e nia organ ic zne "'\' Y8Y Ć 

r oh-)dro f urane i~ 2 . 2dl / około ) 0 [~ l na ka ~ de 5 g Na2SO, /. 
v ~ 

Z rozt~ oru. odds GtyloDa6 c3tero hJJ r of uran st o s uj ąc kol b ę 

1-cz "e -

k u-

l ist ą za ~ i craj Qc ~ z~Ln i e czy3 z c z c nia organiczne po od9aro~ an i u 

chlcl'ku :~: e t y l CIlLJ. l lJ. b cyk lohe l~3anu . 
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• 

;/a r stv;<? wo d ną po elmtralcc j i odparować do o b j ęt o ś ci około 

100 ~I l, skorygo~a~ odczyn roztworu 
r ac ą ~ oJoro tle nku are onowe go / 2 . 2h/ 

do warto ś ci pEI= 7 za po-
w obecno ści 

l:, c-;ka :~niko viJGg() i wprowo.5zitS do :<.:ol umny / 2 .Jd/ wYt)ełn io nc j że ­

le 8 krze mi onk ow ym / 2 . 2f/ do wysoko ś ci oko ło 250 .Illi:l /wys oko ść 

60 br'2Da tak , a by nin n~st ~~j. ł o ]rzebic i e z ł o ~a wodą/. \Jypcł­

nie nie ko lunDy przenieść ilo ś ciO\vo do krystalizatora i v:y su­
sz:y~ w suszarce w tem peraturze 1100 C , a nast ę pnie wnieścić 
w gilzie ekstra kcyjnej ap ara t u Soxhleta / 2 .Jo./. Zatrz ~mane 

112. ż e lu kr?e:~ii on)c owym z8.n iec zyszczenia ore:aniczne ekstra­

hować w apa~3 cie J oxhlata czterohydrofuranem w ciąeu 4 h 
z szybko~ ci q 15 cykli/ h . Eks1;rak t po ostudzeniu do tempera­
tury ~okojowe j przesącz yć prz ez miękki s ąc e e k do suchej kol­
b;; s to ~kowej z d08zJ.i f orvan ym korkiem . Od de8t ~ilo t,.~ ać czte ro­
hydrofuran z ektcakt u w wypar ce prótni owo - rotacyjne j, st o­

s uj ąc kolbQ kul ist ą zawierając ą ju± część zanieczyszczeń 

or ga nicz nyc h wydzie lonych wcze~niej i utrzymuj qc t emperatu­
r ;; łaźni 60±:2 0C. VI tej temperaturze suszyC: pr ób.:\? w wy par ce 

rotacy j no-pr~~nio~ej n~ do uz yskania stałe j masy ~ olby z za­
niGczys~Gzeni run i o~ganicznymi . K olb~ z zawartoó c i ą na l e±y 
c ~łodzić w eks ykat orze i ~a~yć z dokładno ~ ci q 0,0001 g . 

? r 2 ~ ... ) . - . 
'" · .. "_".)_i:Ja.~h -: '~ ' ]'e:,o- " "" h ' o, 7.-, ].,., ... ·· ' ·~l· ": ~(''' .. '' c7 ~1· ')l"\ rn ' ''/l V""o'bll" -' o obJ' " 
'd __ I". '..t..." ...L._ tj . . ~ ... . ~ / -, .\. ' -'::"'-"':"" _(~ •. ..ł.. r:::u X 1 ... 1" , -,, ':'. J "'.1 \ ': . c,,) : ! .!, !. -- ...L ... \,. ~ 'c: -

to~c i 100 ~l ~ obraną i przysot owaną ~ godllie z 2 . 4 wprowadz ić 

JO r ozdzielacza / 2. 3r;/, z akvia's ić roztvwrern. b 'ms u 201ne[';0 
/ 2 .2g/ do pH= J / w przypadku gd y nie była upr zednio utrwa lona/ 

i d o dać chlorek sodowy /2. 2b/ w ilości 1~g ~ Próbkę ekstraho­
'.'Jać trzy krotnie ch J.ol"'k i em mety l enu / 2. 2a/ lub c;ykloheksanem 

/ 2. 2c/, Cto3ująC w ku l ejny ch operac j ac h wyt rząsania porcje 
rozpusz czalnika w ilośc i 20 ; 10 i 10 mI. Kaidoraz owo wy t~z q8ać 
)r6 bk~ przez 4 min, odczekać do rozdzieleni a się warstw , od­
d ~ie lić wars~wy . Oddzielone z ka~dej ekctrakcj i wars twy orga­

ni c zne wprowad z ić do wep ólpej, suchej kolby st oikowe j poj em- ·· 
, . 

nO S Cl 100 mI. 
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W przypadku t worze nia s i ę podczas ekstrakcji 
dzielenia emulsji należy ją przenie ść do kolby 
tern. 

5 
....... 

trudnej do 1'OZ-

. Jeżeli po opróżnieniu rozdzielacza czę ść emulsji, ni e daj ą­

cia się wymyć cyk loheksanem lub chlorkiem metylenu, zatrzyn u-
je się na j ego ~ciank~ch, należy rozdzielac ~ wymy ć czterohydro ­
furane m i r oz twór dołączyć 'do eks trak tu. 

Nast ę pnie do kolby z ekstraktem dodać oko ło 3 g bezwodnego 
siarczanu sodowe go /2. 2e/ , a w przypadk u ekstraktu zawiera-
jącego emuls ję - około 5 g. 
Zawart o ~ć kolby wymies zać i po 10 min przes ąc zyć przez 

mi gkki s ąc z ek do suchej kol by s t ożkowej /2.3cl poj~mnoś c i 

100 mI z doszlifowanym korkiem. Sączek i kolbę przemyć ok ola 

15 mI chlorku metylenu lub cykloheksanu. Dalej pos t ę pować 

jak w p. 2.5.1. 

2.6. Oblicz~nie wyniku oz naczanla . Zawartość substancji 
organicznych w ba dane j wodzie lxi obliczyć w miligramac h 
na litr wg w~oru 

x -

w którym: 

Im - fi,1 • 1000 

V 

~ - mas a kolby z pozos t ałością po od destylowaniu r oz ­
pus zc zalnikóworganic znych z ekst raktu, mg , 

m1 - mas a kolby, mg , 
V - ' objętość próbki • • 

użytej do oznaczanla, mI. 

2&7. DODUs~czalną różnica ~ied z~ w~n ~ kam~ dwóch równole~­

łych ozna czar'l nie powinna przekraczać : 

- przy zawartości substancji organic znych 
0,5.;.5 m[~/l - 20% wyniku niższe go ~ 

-przy zawartości substancji 0rgani cznych 
1 OJ~ wJ'nil\:u nlżs zc; go. 

, . 
w Z2.KreSl8 

powyżej 5 mglI -

~ 8, Yhnik końccw;y ozns,c7.ania. Za wynik ko!'ic owy oznac zanL-J. 
należy przyjąć śred nią ary t:netyc z nąwyników dw óch równol egły cb 
oznacz ą/i zgodnsc h z 

K ON I E C 



Informac je doda~kowe do 3~-87/C511-37 
•. _" ..... ~_~ ... _.,...-_--., ____ ,.;.... __ ~~ ____ • ___ e _ _ ____ ~ __ " ___ • _._ •• '_~ ..... ,;-________ .. _________ _ 

- :[na tytut Chemic3nej 

Pr z er6 bk i Węgla, Zabrze. 

' J ~ ··:o -:. ... r., "'t ' ,- 'fo' ! 1=1 n ~ n '"' 
J;... •• ~-::-'-. , . /> .• "'. et LJ \0;, Ci 

~ '. : ·,~74/ C-04620/00 Woda i Gcieki. Po bieranie pr6belc. P oet a no­

wiania og 6lne i zakres normy 
, , 

woa pO"I' rt·~";"'r- ycnl 'p.) pY'O "; _ . ..... c ... (J .. _~ ... ,J yf .... 

cceuch t e chnoloGi czny ch kol~ s owni 

Te "'''' q a . - ,.L. \ ..... • ... c 

li r ~ n';" \..4. .L &.J. BOGus ław \'; 01any - Instyt u t Chemiczl:8 .j 

Z bY'''p 8. ' ._ I..: '-' • 

8i ~ sto 8 o'łJaĆ że l k.t"'z emionko\'J y : Kie 8e l ge l 40 , tirr;:;y j"Ic :rch . 


