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1. WSTLP
1.1. Przedmiot Przedmiotem
alkilobenzen techniezny otrzymywany przes alkilowanie
benzenu

normy. normy jest

micszaninga  a-chloroparalin - zawierajacyveh
etownie od 10 do 13 atomow weela. Wyze) wymieniona
mieszaning Zwiazhow potocsnic nazvwana jest alkilo-
benzenem.  dodecvlobenzenem  lub - kervlobenzenem.
Wonimieyszer normie przyvicto nazwe alkilobenzen.

Alkilobenzen ma:

w Ktorvm R jest rodnikiem alifatveznym o dlugoser fan-
cucha od Cio do Cys.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Alkiloben-
zen jest stosowany do produken alkilobenzenosultonia-
nu sodowego. podstawowero skladnika syntetveznyveh
srodkow prorgeveh. myjgeveh 1 czvszezacveh,

2. OZNACZENIE

ALKILOBENZIN

ovolny wzor budowy lub BN-89/6026-83
KERYIOBEENZIEN
3. WYMAGANIA
3.1. Wymagania — wg tabl. |,
Tablica 1
T——— Metody badan
we
a) Wyglad ciecz opalizujgca w Swietle wizualnic nie  uzbrojonym okiem
przechodzacym bez zanie- w cylindrze kolorymetrycznym z bez-
czyszezeni mechanicznych barwnego szkia. obserwujgc probke |
w Swietle przechodzacym
b) Barwa w skali Hazena, nie wigce) niz 200 wg 54.2
¢) Ggstosé p*, g/cm? 0.860 <+ 0,869 wg 543
d) Punkt anilinowy, °C 9 ==} we 544
¢) Liczba bromowa ¢ Br/100 g produktu, nie wigcej niz 03 wg PN-86/C-04520/04 odwazajac 1 g
produktu
f) Woda, %(m/m), nic wigcej niz 0,02 wg 54.5
¢) Destylacja w temperaturze 285 <+ 330°C powinno przedesty- 95 wg 54.6
lowaé co najmniej %(V/V)
h) Zwigzkéw nie ulegajacych sulfonowaniu %(m/m). nie wigcej niz 2,1 weg 547
1) Skiad frakcviny:
paralin % (m/m). nic wigee] miz 3.0 we S48 lub 549
izomerow alkilobenzenu zawierajgeyeh w tancuchu alkilowym
— ponize] Cio %(m/m). ne wigeej nmiz ’ 0.8
— suma Cio—C 3 %(m/m), nic mnie] niz 95
— Cis %(m/m). nic wigeej niz 1.5
— powvze] Cu %(m/m), nie wigee] niz 0.5
i) Srednia masa molowa wyliczona ze sktadu frakcyjnego, g/mol 230 + 240 wg 5.4.10
(bez uwzglgdmania parafin) '

(Dz Norm

Zgtoszona przez Instytut Ciezkiej Syntezy Organiczne] BLACHOWNIA
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemu Przemystowe) dnia 20 lipca 1989 r
jako norma obowiazujgca od dnia 1 lipca 1990 r

I Miar nr 9/1989. poz. 23)

WYDAWNICTWA NORMALIZACY.INE ALFA 1990

Druk Wyd Norm W-wa Ark wyd 130 Nakt 1600 *
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3.2. Trwalo$¢. Alkilobenzen, opakowany 1 przecho-
wywany zgodnie z rozdz. 4, powinien odpowiadaé wy-
maganiom wg 3.1 w ciggu | roku od daty produkcji.

4. PAKOWANIE PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Alkilobenzen nalezy dostarczac
w cysternach stalowych lub w bg¢bnach pojemnosci
200 | 7 obr¢czami wytlaczanymi wg BN-87/5046-01 lub
7 obreczami nasadzanymi wg BN-87/5046-03, z blachy
stalowey ocynkowane) 7 wiekiem statym, 7 otworem
w pobocznicy zamykanym korkiem. Dopuszcza si¢ sto-
sowanie innyvch opakowan uzgodnionych 7z odbiorcg
I przewoznikiem, jezeli zabezpiecza produkt w takim
samym stopniu, jak wyze] wymienione opakowania
I wymiarami beda zgodne 7z zasadami podanymi wg
PN-78/0-79021. Opakowania nalezy napetnia¢ najwy-
ze) do 95% ich pojemnosct i oznakowaé zgodnie
7z PN-85/0-79252.

Na cysternach nalezy umiesci¢ co najmniej nast¢puja-
ce oznakowania:

a) nazwe lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg rozdz. 2.

Na kazdym bgbnie nalezy umie$ci¢ oznakowania wg
a). b) oraz dodatkowo:

¢) datg produkcji 1 numer partii,

d) mase brutto 1 netto,

e) liczbg¢ warstw tadowania — 1,

1) liczbe warstw skfadowania — 1.

4.2. Przechowywanie. Alkilobenzen nalezy przecho-
wywaé w szezelnie zamknig¢tych opakowaniach wg 4.1,
pod zadaszeniem lub w zbiornikach stalowych. Be¢bny
powinny by¢ ustawione w jedne] warstwie zamknig¢ciem
bocznym do gory.

4.3. Transport. Alkilobenzen nalezy przewozi¢ cyster-
nami kolejowymi lub samochodowymi. Alkilobenzen
w  b¢bnach mozna przewozi¢c dowolnymi Srodkami
transportowymi zgodnie z obowrgzujgcymi przepisami
dotyczacymi przewozow normalnych w transporcie ko-
lejowym i drogowym'’. Produkt w $rodku transporto-

" Patrz Informacje dodatkowe p. 2.

wym nalezy ukfada¢ Scisle obok siebie w jednej war-
stwie. zgodnie 7z obowigzujgcymi przepisami o fadowa-
niu wagonéw towarowyvch i samochodowych w komu-
nikacji wewngtrznej'’.

Ladunek powinien tworzy¢ zwartg calos¢ 1 powinien
by¢ zabezpieczony przed przesuwaniem si¢ 1 uszkodze-
niem w czasie transportu.

Alkilobenzen jest materialem nie stwarzajagcym za-

grozenia w transporcie 1 nie podlega przepisom
RID/ADR.
5. BADANIA
5.1. Program badan — wg tabl. 2.

Badania pelne wykona¢ co najmniej raz na kwartat.

5.2. Wielko$¢ partii. Parti¢ produktu stanowi zawar-
tos¢ jednej cysterny lub nie wigcej niz 200 b¢bnéw na-
petnionych z jednego zbiornika magazynowego.

5.3. Pobieranie probek i przygotowanie Sredniej probki
laboratoryjnej

a) z cystern: probk¢ pobiera¢ z kazdej cysterny prob-
nikiem nr 2 wg PN-74/C-60008. z calej wysokosci stupa
cieczy:

b) z bebnéw: przy pobieraniu probek nalezy stosowac
wytyczne ogdlne wg PN-67/C-04500; probki nalezy po-
biera¢ probnikiem nr 1 wg PN-74/C-60008.

Z partii produktu w begbnach, w zaleznosci od jej
licznosci, nalezy wybra¢ w sposob losowy liczbe opa-
kowan jednostkowych wg tabl. 3.

Tablica 3

Liczba opakowan, ktoérg nalezy

Liceha, opakowals w par wybra¢ do pobierania prébek

do 15 5
16 ~ 25 7
26 + 63 8
64 + 160 9
161 + 200 10

Probki pierwotne nalezy pobierac tyle razy, az prob-
ka ogdlna bedzie wynosi¢ co najmniej 2 |. Probkg ogol-
ng nalezy dokfadnie wymieszac i podzieli¢ na dwie row-
ne cz¢sci. z ktorych jedng przeznaczy¢ do badan. a dru-
g3 odpowiednio oznakowana przechowywac w szczelnie

Tablica 2
Lp. T eg—— Zakres badan Wym‘:gama Opnswbadan
peine niepetne & &
1 2 3 4 5 6
1 Sprawdzenie wygladu + + 3.la) wizualnie
2 Oznaczanie barwy + + / 3.1b) 542
3 Oznaczanie ggstosci + + 3.1¢) 543
4 Oznaczanie punktu anilinowego < - 3.1d) 54.4
5 Oznaczanie liczby bromowej + - 3.1e) PN-86/C-04520/04
6 Qznaczanie wody + - 3.10) 545
7 Wykonanie destylacji *: + 3.1g) 5.4.6
8 Oznaczanie zwiazkéw nie ulegajacych sulfonowaniu + + 3.1h) 5.4.7
9 Oznaczanie sktadu frakcyjnego + - 3.1) 548 lub 549
10 Obliczanie $redniej masy molowej + - 3.1j) 54.10
Znak ,+“ oznacza badanie, ktére nalezy przeprowadzié.
Znak ,-" oznacza badanie, ktérego si¢ nie przeprowadza.




BN-89/6026-83

zamknicte)
22 muesicey od daty wyslania produktu.

5.4. Opis badan

5.4.1. Wytyezne ogolne. Prsyv prowadzeniu badan na-
lezy: przestrzegac wymagan we PN-81/C-01055.
PN-81/
metody spektrolotometryeszna. przy diu-

butclee do analizy kontrolne) w  ciggu

5.4.2. Oznaczanie
C-04334/01

cosct falt 455 nm. stosujae huwete o dhlugoser drogi

barwy wvkonad¢ wg

optyvezne] SO mm o oraz wode destvlowana jako ciees
odniesiciia.

Dopuszeza siec mozhiwose oznaczania barwy metoda
wizualng.

W przypadku analizy roziemceze nalezy stosowac me-
tode spektrofotometryesng.

5.4.3. Oznaczanie gestosSci PN-§81/
C-04504 w temperaturze 20°C arcometrem o zakresie
0.85 090

wykona¢ wg

POMIATow N M
0.001 ¢/ml.

podzialee  elementarne

5.4.4. Oznaczanie punktu anilinowego wykona¢ we
PN-82/C-04028 mctoda A (p. 2.2 bes n-heptanu). Ani-
lng osuszae we po 201 4a) wyvmicnione] normy 1 prze-
destvlowac po dodantu pyvlu cynkowego w ilodei 5 ¢
na 10O m! ambiny.

S5.4.5. Oznaczanie  zawartosci
PN-8170-G4959 p. 2.6.2.

fwe po 25.7) zawicrajacceo 1 objetose alkoholu metylo-

wody wyvkona¢ we

stosujge 20 ml rozpuszezalnika

wero oS objetoser chlorotormu

5.4.6. Destyvlacje wykonac wg PN-83/C-97054. 7 na-
slepujacy mi Zmianami:
a) alkilobenzen w provpadhu colym

okiem kropeleh wody na dnie probki odwodni¢ chlor-

widocsnych

Kiem wapnid,

b) stosowad kolbe destyvlacyng o sredniey 71 +1 mm,
dzialce  elementar-

) stosowac  termometr /o

nei 1.0°C.

d) zamiast chtodnicy wodnej stosowad chlodnice po-
wictrzng o tych samych wymiarach.

Kolb¢ 7 alkilobenzenem w czasie destylacy nalezy
ogrzewac plaszezem grzemvm lub plomicniem. utrzy -
mujge ja4 w ptomieniu palnika.

W otvm celu wlozve migdzy krazek azbestowy 1 ke
7 dwoch stron kawatki azbestu. tak aby pltomien ooy
mowal kolbe.

¢) stosowad wzor na obliczanie rzeczywiste] tempe-
ratury wrzenta (1w)

m— 1 2+ 000015 - (s —11) 20375 (101325 - B)

w ktorvim:

f — temperatura wrzenia odezvtana na ter-
mometrze, °C,

Ar — poprawka temperatury (dodatnia lub
ujemna) we Swiadectwa na termome-
trze, °C,

n — wysokos¢ stupa riger termometru I

wystajgeego ponad korek w chwili od-

czvtania temperatury 1, °C,

lemperatura  olaczajgeego  powictrza
odezytana na termometrze pomocni-
czym umicszezonvm wopolowie wyso-
koscr wystajgeego ponad korek slupa
ricei 7°C, odezvtana po przedestvlo-
waniu S0 ml,

0.00015 — wspotczvnmik rozszerzalnosct pozorne)

riger wooszkle.

0375 — wspolezvanik do obliczanta temperatu-
ry wrzenia przy odchyleniu od normal-
nego cisnienia atmosferycznego,

101325 — cisnienie normalne w kPa,

B — cidnienie barometrvezne w czasic ozna-
czania zredukowane do temperatury

0°C w kPa (1 mm Hg=0,1333224 kPa)
nalezy odcezytac 7 tabl. 4.

lablica 4. Redukcja wskazan barometru z temperatury otoczenia do temperatury 0°C

Cisnienie barometryczne w kPa (w nawiasach ci$nienie w mm Hg)
Temperatura 90,66 91,88 93,32 94,66 95,99 97,32 98,66 99,99 101,3 102,6 104,0
otoczenia, °C (680) (690) (700) (710) (720) (730) (740) (750) (760) (770) (780)
Poprawki na cinienie w kPa'’
10 0,148 0,150 0,152 0,154 0,156 0,158 0,161 0,163 0,165 | " 0,167 0,169
11 0,162 0,165 0,167 0,170 0,172 0,174 “ | 0,177 0,179 0,181 0,184 0,186
12 0,177 0,180 0,183 0,185 0,188 0,190 0,193 0,195 0,198 0,200 0,203
13 0,192 0,195 0,198 0,201 |*0,203 0,206 0,209 0,212 0,214 0,217 0,220
14 1 0,207 0.210 0,213 0,216 0,219 0,222 0,225 0,228 0,231 0,234 0,237
15 0,222 0,225 0,228 0,232 0,235 0,238 0,241 0,244 0,247 0,250 0,253
16 0,236 0,240 0,243 0,247 0,250 0,254 0,258 0,260 0,264 0,267 0,270
17 0,251 0,255 0,259 0,262 0,266 0,269 0,274 0,277 0,280 0,284 0,287
18 0,266 0,270 0,274 0,278 0,281 | . 0,285 0,290 0,293 0,297 0,301 0,304
19 0,281 0,285 0,289 0,293 0,297 0,301 0,306 0,309 0,314 0,317 0,321
20 0,296 0,300 0,304 0,309 0.313 0,317 0,322 0,326 0,330 0,334 0,338
21 0,310 0,315 0,320 0.324 0,328 0,333 0,338 0,342 0,347 0,351 0,355
22 0,325 | 0.330 0,335 0,340 0,344 0,349 0,354 0,358 0,363 0,367 0,372
23 0,340 0.345 0,350 0,355 0.360 0,364 0,370 0,374 0,380 0,384 0,389
24 ~ 0,355 0,360 0,365 0,370 0,375 0,380 0,387 0,391 0,396 0,401 0,406
25 - 0,370 0,375 0,380 0,386 0,391 0,396 0,403 | - 0,407 0,413 0,417 0,423
26 0,384 0,390 0,396 0,401 0,407 0,412 0.419 0,423 0.429 0.434 0,440
27 0,399 0,405 0,411 0,417 0,422 0.428 0,435 | 0,440 0,446 0,451 0,457
28 0414 0,420 0,426 0,432 0,438 0,444 0,451 0,456 0,462 0,468 0,474
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cd. tabl. 4
Ciénienie barometryczne w kPa (w nawiasach ci$nienie w mm Hg)
Temperatura 90,66 91,88 93,32 94,66 95.99 97,32 98,66 99,99 1013 i02.6 104.0
otoczema, °C (680) (690) (700) (710) (720) (730) (740) (750) (760) (770) (780)
Poprawki na ciénicnic w kPa'
29 0,429 0,435 0,441 0,448 0,453 0,460 0,467 0,472 0,479 0.484 0,490
30 0,444 0,450 0,457 0,463 0,469 0.475 0,483 0,488 0,495 0,501 0,507
31 0,458 0,465 0,472 0,479 0.485 0,491 0,500 0,505 0,512 0,518 0,524
32 0,473 0,480 0,487 0,494 0,500 0,507 0,516 0,521 0,528 0,534 0,541
33 0,488 0,495 0,502 0,509 0,516 0,523 0,532 0,537 0,545 0,551 0,538
34 0,503 0,510 0,517 0,525 0,532 0,539 0,548 0,553 0,562 0,568 0,575
35 0,518 0,525 0,533 0,540 0,547 0,555 0,564 0,570 0,578 0.584. 0,592
Y Wartoé¢ poprawek podang w tablicy nalezy odja¢ od odczytanego wskazania barometru w celu uwzglednienia réznicy rozszerzal-
nosci rtgei i skali mosi¢zne). i

5.4.7. Oznaczanie zwiazkow nie ulegajacych sulfono-
waniu

5.4.7.1. Zasada metody. Oznaczanic zwigzkow nic
ulegajacych sullonowaniu polega na zsullonowaniu
alkilobenzenu oleum. zoboj¢tnieniu otrzymanych kwa-
sow alkilobenzenosullonowych 1 ekstrakeji eterem na-
ftowvm 7 roztworu wodno-alkoholowego substancji
nieprzesulfonowanych oraz oznaczaniu ich masy po od-
destylowaniu eteru naltowego 1 wysuszeniu pozostatoscei
do stale] masy.

5.4.7.2. Aparatura

a) Cylinder 7z doszlifowanym korkiem, pojemnosci
250 ml.

b) Kolba do
jemnoscet 500 ml.

sulfonowania 7 trzema szyjkami. po-

¢) Kolba 7 dnem okrgglvm. pojemnosct 250 ml ze
szhifem.

d) tazma wodna 1 kuchenka elektrvezna krvta 7 re-
eulacia temperatury,

¢) Mieszadlo Smiglowe dlugoscr 25 mm i wysokoscl
IS mm (pr¢t mieszadia szklany lub ze stali nierdzewnej
o Sredniey 6 mm).

I Parowniczka kwarcowa lub ze szkla borowo-krze-
mianowego.

¢) Nasadka destvlacvina ze szlilem.

h) Termometr o zakresie temperatur od 0 do 100°C
1 dzialce elementarne) 1°C.

1) Rozdziclacze gruszkowe pojemnoser 100 1 500 ml.

5.4.7.3. Odczynniki

a) Alkohol ctylowy 95%(F/1) rozcienczony wodg
destylowana 2 + 3.

b) Chlorek sodowy c¢z.. 10%(m/m) roztwor wodny.

¢) Eter nattowy ¢z, wg BN-74/6193-60: okresowo
Kontrolowac¢ wymaganma dotyczgcee pozostatosct po od-
parowaniu.

d) Oleum zawartosct wolnego SO: —
23 HS5C%m/m). Zawartosé SO sprawdzi¢ metody po-
dang w BN-87/6191-10.

¢) Siarczan sodowy bezwodny cz.

1 Wodorotlenck 40%(m/m)

wodny.

CZ. =— ©

sodowy  — roztwoér

5.4.7.4. Wykonanie oznaczania. Kolbg¢ sullonacyjng
umocowac na fazni wodnej, umieScic w niej termo-

metr, rozdzielacz pojemnosci 100 ml oraz mieszadto.
Do kolby wla¢ 25 £0.1 g badancgo alkilobenzenu,
whgczy¢ mieszadlo na wolne obroty 1 ochlodzi¢ probke
do temperatury ponizej 20°C. dodajgc kawalki lodu do
tazni wodne). Do rozdziclacza wla¢ 30 g oleum.

W przypadku gdy oleum zawicra SO: mnic) niz
23%(m/m). nalezyv proporcjonalnic zwigkszy¢ odwazke
oleum. Zwiekszv¢é obroty mieszadta 1 7 rozdziclacza
wkrapala¢ oleum 7 taka szybkoscia, aby temperatura
mieszaniny reakcevinej w momencic zakonczenta sulfo-
nowania (tj. po 4 = 6 min) nic przekroczyta 55 £2°C.
Temperature 55 £2°C utrzymywac tak dhugo. aby tgcz-
ny czas od rozpoczgcia do zakonczenia sullonowania
wynosit 30 min, po czvm ochlodzi¢ zawartos¢ Kolby do
temperatury otoczenia. Nastgpnie 7 rozdzielacza dodac.
Kroplami
przy stalym mieszaniu 1 chtodzeniu.

100 ml rozcienczonego alkoholu civlowego

Roztwor po sulfonowaniu przela¢ do kolbv pomia-
rowej pojemnosci 500 ml. Kolbg. termometr 1 mieszadto
splukac¢ rozcienczonym alkoholem 1 popluczyny wlad
do kolby pomiarowej. Zawartos¢ kolby dopelhni¢ do
kreski rozcienczonvm alkoholem civlowym 1 dobrze
wymieszac. Z  kolby pobrac pipeta 50 ml otrzymancgo
roztworu, przela¢ do cylindra pomiarowego pojemnosci
250 ml. doda¢ 80 ml rozcicnczonego alkoholu ctvlowe-
2o, kilka kroplh fenololtaleiny 1 ciagle mieszajac zobo-
jemic, dodajge kroplami roztwor wodorotlenku sodo-
wego. Nastgpnie dopetni¢ rozeienczonym alkoholem
etvlowym do objgtoser 150 ml. Roztwor przelad do roz-
dziclacza pojemnosct SO0 ml. Do cviindra wla¢ 50 ml
cteru naftowego, poplukac¢ go i przelaé do rozdziclacza
7 probky.

Probke dobrze wytrzgsac przez pol minuty. odstawic
do rozwarstwienia sig. W przvpadku gdy wytrgeal si¢
starczan sodowy. probke nalezy poderzad w strumieniu
ciepte] wody do temperatury 30 =+ 40°C. Po rozdzicle-
niu si¢ warstw przelaé dolna warstwe do drugiceo roz-
dziclacza, po czym ekstrahowacl jeszeze dwukromic.
dodajac za kazdym razem po S0 ml cteru naltowcego.
Porcje eteru naltowego zbicraé do rozdzielacza erusz-
Kowego pojemnoscr 500 ml. zawicrajgcego 30 ml roz-
tworu  chlorku  sodowego.  Zawartosé
dobrze  wytrzgsac i rozdziclenia

rozdziclacra

pozostawi¢  do SIC
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warstw, po c¢zvin oddzich¢ dolng warstwg. Pozostaty
w rozdzielaczu roztwor eteru naltowego przemye 50 ml
wody destvlowane). Oddzich¢ warstwe wodng, a roz-
WOr cterowy przesgezvé przez bezwodny siarczan so-
dowy znajdujgey sic na sgezku 7z twardep bibutv. do
Kolby 7 dncwr okraghvm pojemmnoscr 250 ml. Rozdzice-
lacz 1 starczan sodowy przemy¢ dwukrotnie 10 ml eteru
naltowego 1 dolyczyve do probki. Na kolbe zawierajaca
warstwe cterowa natozye nasadke destylacying 1 od-
destvlowad na taznt wodney lub grzemiku elektryeznym
¢ reeulaciy emperatury okolo 130 ml eteru naltowego.

Pozostaly w Kolbie roztwor cterowy przeniesc iloscio-
wo do parownicy uprzednio wysuszone] do stale) masy
w o temperaturze 80 £2°C, ochlodzone) w eksvkatorze
1o /vazonel 2 doktadnoscia do 00002 ¢.

¢. Parownice
7 eterem nattowvm umiesci¢ na tazni wodnej 1 ogrzewac
do catkownego odparowania eteru naftowego, a nastgp-
NIC PO WVLATCIU ZCWNEHTZNE] SITONY PArownicy  suszy¢
Wosuszarce wotemperaturze 80 £22°C do stale) masy.

Mase nalezy uwazac za stala. jezeh roznica dwdeh
kolemyceh pomiarow masy przed 1 po suszeniu nie prze-
kracza 0.0005 ¢. Po ochlodzeniu w cksvkatorze zwazye
¢ dokladnoscig do 0.0002 ¢

Zawartose swiazkow nie ulegajacyeh sulfonowaniu

(X)) oblic/aad w “m/m) we wroru

my o 100 - 10

m

w o ktorvin:

i — masa pozostalosct po odparowaniu cteru na-

ftonwego, g,

m — masa badanceo alkilobenzenu. g.

5.4.7.5. Wynik. Za wynik nalezy przyjad Srednig arvi-
metveszng wyntkow co najmnie) dwoch rownoleglveh
oznaczan. rozmgeveh sic miedzy soba wartosciy liczbo-
wa nic wigcksza nmiz 0.1,

5.4.8. Oznaczanie sktadu frakcyjuego metoda chroma-
tografii gazowej (kolumna z wypetnieniem)

5.4.8.1. Zasada metody. Mctoda polega na chromato-
craticznym rozdzieleniu mieszaniny 1 obliczaniu udziatu
weelowodorow alifatveznyceh (n-paralin) oraz przyblizo-
mveh udziatow poszezegolnveh trakepi alkilobenzenow,
O Loy samej masie czgsteczhowe) (grup rizomerdéw) me-
toda normalizacp wewngtrzney.

5.4.8.2. Odczynniki i materiaty

a) Gaz nosny — hel sprezony we BN-80/6017-15.
arcon sprezony we BN-69/6017-09 lub azot techniczny
sprezony we PN-71/C-84912.

b) Wodor sprezony we PN-71/C-84908.

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

d) No<nik diatomitowy do chromatogralii — Gaz
Chrom R (Apphied  Science) o granulacyi 0177 =+
0.250 mni lub 0.149 = 0.177 mm lub innv nosnik o row-
nowasznveh whisnoSciach.

¢) Faza mieruchoma — Zvwica metvlowo-silikonowa
ON-101 (Apphied Science) lub nna 2yvwica metvlowo-

silikonowa o podobnych whasnosciach.
) Chloroform c¢z.d.a. lub imny odpowiedni rozpusz-
cralnik.

5.4.8.3. Aparatura i przyrzady

a) Chromatogral gazowy wyposazony w:

— detektor plomieniowo-jonizacyiny o czulosci nic
mnicjszej niz 0.015 C/g w stosunku do weglowodorow.

— linlowy programator temperaturowy.

— termostat kolumn 7z regulacja  temperatury do
300°C,

— rejestrator o zakresie pomiarowym do 10 mV,

— kolumne ze stali nierdzewnej lub szklang o Sred-
nicy wewngetrznej okoto 2 mm i dlugosct okoto 4 m.

b) Integrator elektroniczny lub planimetr bicgunowy.

¢) Mikrostrzvkawka pojemnosct 0,005 =+ 0.1 ml.

5.4.8.4. Wypeknienie kolumny stanowi Gaz Chrom R
zawicrajacy 5% (m/m) fazy OV-101 w stosunku do sumy
masy nosnika 1 lazy.

Nosnik. po wyprazeniu w 200°C w cigeu 3 ho wsy-
paé jeszeze wostanie cieplym. cigele mieszajge. do roz-
tworu lazy niecruchomej w chloroformie. Nastgpnie, nic
przervwajac mieszania oddestylowac rozpuszezalnik na
tazni wodnej pod proznig do uzyskania sypkicgo. su-
chego wypelnienia.

Czvsty., dokladnic wysuszong kolumng napetnic wy-
pelnieniem 1 kondycjonowaé w temperaturze 200°C
w ciggu 24 h. przy stalvm przeplywie gazu noSnego

w ilodcr okoto 10 ml/min.

5.4.8.5. Warunki oznaczania. Po uruchomieniu chro-
matogralu zgodnie 7 instrukcjg obstugr ustali¢ nastg-
pujdce parametry pracy:

— lemperatura programowana liniowo w zakresie
170 + 250°C 7 szybkoscia 4°C/min, 7 izoterma kon-
COW4.

Korzystne jest stosowanie kolumny kompensacyjnej
7 tym samym wypelnieniem,

— temperatura dozownika 250°C,

— temperatura detektora 250°C,

— przeplyw gazu nosnego 30 ml/min,

— przeplyw wodoru i powictrza zgodnie 7 instrukcjg
obslugt aparatu,

— s7ybko$¢ przesuwu tasSmy rejestratora 1 em/min.

5.4.8.6. Wykonanie oznaczania. Pobra¢ mikrostrzy-
kawka okolo 0.0005 ml alkilobenzenu, wprowadzi¢ do
dozownika chromatogralu 1 zarejestrowa¢ chromato-
eram w warunkach podanych w 5.4.8.5. Przynaleznosc
poszezegolnyeh sktadnikow alkilobenzenu do grup izo-
merow ustalono na podstawie wezesniejszej identyfika-
¢ zwiazkow metodg GC-MS. Piki na chromatogramie
analizowane] mieszaniny nalezy pogrupowac zgodnie
7 chromatogramem podanym przyvkltadowo na rys. 1.
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Rys. 1. Chromatogram alkilobenzenu (rozdzial 7 zastosowaniem lazy stacjonarncj OV-1)
I — n-undehan. 2 — n-dodekan. 3 — n-tnidekan, 4 — frakcja alkilobenzenu zawierajgca Cio w lancuchu alkilowym. 5 — frakcja alkilo-

benzenu zawierajgea Ciow tancuchu alkilowym. 6 — trakeja alkilobenzenu zawicrajaca Ci: w tancuchu alkilowym, 7 — frakcja alkilo-

benzenu zawierajgea Cin wlancuchu alkilowym

5.4.8.7. Obliczanie udzialu masowego weglowodorow
parafinowych i udziatu izomerycznych frakcji alkiloben-
zenow. Obliczv¢é powierzchnie odpowiadajace poszeze-
colnym frakcjom alkilobenzenu. ZawartosS¢ (rakeji (X))
W probee obliczvé w % (m/m) wg wrzoru

Ax'Kl
e T (2)
"
'\ AA!' K'x
=1

A, — powierzehnia piku [rakej i mm?,
K, — wspolezvnnik  Korekeyjny dla frakeji
. r= i
VAR, — suma loczynow powierzchni pikow
e i wspolezynnikow korekeyvinych
wszvstkich frakeji. mm?,
n — liczba frakep.

5.4.9. Oznaczanie sktadu izomerycznego metodg kapi-
larnej chromatografii gazowej

5.4.9.1. Zasada metody. Mctoda polega na rozdzicle-
niu mieszaniny woszklane] kolumnie kapilarnej chroma-
togralu gazowego 1 obliczaniu st¢zen poszezegdlnych
izomerow alkilobenzenow metoda normalizacii wewne-
trzney.

5.4.9.2. Odczynniki — we 5482 a) + ¢).

5.4.9.3. Aparatura i przyrzady

a) Chromatogral gazowy wyposazony w:

— detektor ptomieniowo-jonizacyiny o czutosci nie
mniejpsze) mz 0015 C/g,

— termostat kolumn 7z temperatura regulowang do
250°C,

— szklang lub kwarcowy kolumng kapilarng o $red-
nicy wewngetrznej 0.25 mm 1 dlugosci 50 m 7 laza nie-
ruchomy OV-101 (zywica metylowo-silikonowa),

— dzielnik strumienia gazu o podziale 1:60 do 1:100.

b) Rejestrator lub integrator elektroniczny.

¢) Mikrostrzykawka pojemnoscer 0,005 ml.

5.4.9.4. Warunki oznaczania. Po uruchomicniu chro-
matografu zgodnie z instrukcjg obstugi, ustahic naste-
pujgce parametry pracy:

— temperatura odparowalnika 250°C,

— temperatura termostatu kolumn 200°C,

— temperatura dozownika 250°C,

— przeplyw gazu nosnego 2 ml/min,

— przeplyw woderu 1 powietwza 7godnie 7 instrukcja
obstugi aparatu,

— szybkos$¢ przesuwu tasmy rejestratora | em/min.

5.4.9.5. Wykonanie oznaczania. Oznaczanic wykonad
we 5.4.8.6. Piki na chromatogramie analizowane) prob-
ki zidentylikowa¢ zgodnic z chromatogramem wzorco-
wym podstawionym na rvs. 2. uwzgledniajge wartosci
wzglednych czasow retencji podane w tabl. S,

5.4.9.6. Obliczanie stezen skiadnikow alkilobenzenu.
Stezenia skladnikow alkilobenzenu (X)) w %(m/m). ob-
liczy¢ wg wzoru

3)

w Ktorym:

A, — powierzchnia piku skladnika /7 mm-,
K, — wspolczynnik  korekeyjny dla skladnika 7.
(dla poszczegoinych skladnikow  przyjgto
= rowny ),
Z Ai {\', — suma ?l(_),t'/)flléw po.wicrzchni piké\\
=1 i wspolczynnikow korekeyjnych wszystkich
sktadnikow, mm?,
n — liczba skladnikow.
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Rys. 20 Chromatogram alkilobenzenu (roszdzial 7 zastosowaniem kolumny kapilarne))
I — n-undekan. 2 — n-dodekan, 3 — n-tridekan, 4 — S-decylobenzen, 5 — 4-decylobenzen, 6 — 3-decvlobenzen. 7 — 2-decylobenzen,
& — S+6-undecvlobenzen. 9 — d-undecvlobenzen, /0 — 3-undecylobenzen. /1 — 2-undecylobenzen, /2 — 6-dodecylobenzen, 13 — S-dodecyl-
benzen. /4 — d-dodecvlobenzen, 15 — 3-dodecylobenzen, 16 — 2-dodecylobenzen, /7 — 6+7-tridecylobenzen, /8 — S-tridecylobenzen,
19 — 4-tnidecylobenzen, 20 — 3-tridecylobenzen. 2/ — 2-tridecyvlobenzen
Skiadnik o jednakowe] liczbie wegli w czgsteczce po-  od. tabl.

grupowac 1 zsumowac zawartos¢ poszcezegolnyeh frakeji
zgodnie 7 wymaganiami podanymi w tabl. 1.

Wzgledne czasy retencji n-alkandéw i alkilobenzenéw rozdzielo-
nych w kolumnie kapilarnej w warunkach wg 5.4.9.4

19) 4-tridecylobenzen 1,547
20) 3-tridecylobenzen 1,680
21) 2-tridecylobenzen 1,904

Tablica §

Wzgledne czasy retencji n-alkanéw i alkilobenzenéw rozdzie-
lonych w kolumnie kapilarnej w warunkach wg 5.4.9.4
1) n-udekan 0,172
2) n-dodekan 0,222
3) n-tridekan 0,284
4) 5-decylobenzen 0,575
5) 4-decylobenzen 0,591
6) 3-decylobenzen 0,637
7) 2-decylobenzen 0,712
8) 5+6-undecylobenzen 0,790
9) 4-undecylobenzen 0,822
10) 3-undecylobenzen 0,886
11) 2-undecylobenzen 1,000
12) 6-dodecylobenzen 1,058
13) 5-dodecylobenzen 1,080
14) 4-dodecylobenzen 1,126
15) 3-dodecylobenzen 1,219
16) 2-dodecylobenzen 1,384
17) 6+7-tridecylobenzen 1,443
18) S-tridecylobenzen 1,476

5.4.10. Obliczanie $redniej masy molowej alkilobenze-
nu. Srcdniq mas¢ molowg alkilobenzenu (bez uwzgled-
nienia udziatu n-parafin) (M ,,) obliczy¢ wg wzoru,
g/mol

M, -3 XM (4)
AB T 100
w ktorym:
X — zawartos$¢ i-tej frakcji w probee obliczona wg
5.4.8.7 lub 5.49.6,
M, — masa molowa i-tej Irakcji alkilobenzenu po-

dana w tabl. 6.
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5.5. Interpretacja wynikéw. Wartosci liczbowe wyma-
gan wyst¢pujgce w normie oraz koncowe wyniki badan
nalezy interpretowaé wg PN-70/N-02120 metoda Z.

5.6. Ocena wynikéw badan. Parti¢ produktu nalezy
uzna¢ za dobra, jezeli wyniki wszystkich badan odpo-
wiadaja wymaganiom normy.

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Dla kazdej
partit wystanego produktu wytworca jest obowigzany |
przesta¢ odbiorcy zaswiadczenie, w ktorym migdzy in-
nymi nalezy poda¢ wyniki przeprowadzonych badan.

I'EC

INFORMACJE DODATKOWE

Tablica 6
- . Srednia masa
Ilo$¢ atomoéw " =
. z : molowa frakcji
Lp. Nazwa frakcji wegla w tancu- .
chu alkilowym alkilobenzenu
y g/mol
1 Nonylobenzen Cy 204,3
2 Decylobenzen Cio 2184
3 Undecylobenzen Cn 2324
4 Dodecylobenzen Ci2 246,4
5 Tridecylobenzen Cu 260,4
6 Tetradecylobenzen Cu 274,5
¢} Pentadecylobenzen Cis 288.5
K ON
1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Instytut Cigzkiej Syntezy

Organiczne) BLACHOWNIA w Kedzierzynie-Kozlu.
2. Normy i dokumenty zwigzane

PN-81/C-01055 Analiza chemiczna. Wytyczne wykonywania badan

PN-82/C-04028 Przetwory nattowe. Oznaczanie punktu anilinowego
i punktu antlinowego 7 n-heptanem

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyezne pobierania 1 przygo-
towywania probek

PN-81/C-04504 Oznaczanie ggstoscr (masy whasciwej) produktow
chemicznych ciektych

PN-86/C-04520/04 Produkty chemiczne. Oznaczanie liczby bromo-
wep metodg miareczkowania potencjometryeznego

PN-81/C-04534/01 Analiza chemiczna. Oznaczanic barwy produk-
tow chemicznyveh za pomocy skali Hazena (skala platynowo-
-kobaltowa)

PN-81/C-04959 Oznacrzanic zawartosct wody meiodg Karola Fische-
ra w produktach organicznveh 1 nicorganicznyveh )

PN-74/C-60008 Probniki probek  produktow  bez-
ksztattnyeh

PN-61/C-84908 Wodor techniczny sprezony

PN-71/C-84912 Azot spr¢zony techniczny

PN-74/C-84913 Powictrze sprgzone

PN-83/C-97054 Produkty wgglopochodne. Destylacja normalna me-
tody Krimera-Spilkera

do pobierania

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania 1 zapisywania liczb

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe 7
I /nakowanic. Wymagama podstawowe

BN-87/5046-01 Opakowania transportowe metalowe. Bebny 7z obrg-
czami wyttaczanymi

BN-87/5046-03 Opakowania transportowe metalowe. Bgbny 7 obre-
czami nasadzanymi

Znaki

Zawartosciy.

BN-69/6017-09 Gazy szlachetne. Argon spawalniczy spre¢zony

BN-80/6017-15 Hel gazowy czysty 45

BN-87/6191-10 Odczynniki. Kwas siarkowy dymigcy — oleum

BN-74/6193-60 Odczynniki. Eter naltowy

Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. Prawo przewozowe (Dz. U. nr 53
poz. 272 7 1984 r.)

Regulamin przedsigbiorstwa PKP o tadowaniu 1 zabezpieczaniu prze-
sytek towarowych (Dz. TiZK nr 9 poz. 68 z 1985 r.)

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w sprawie
fadowania samochodéw cig¢zarowych i przyczep (Mon. Pol. nr 24
poz. 123 z 1963 r. nr 35 poz. 250 z 1968 r.)

Przepisy o tadowaniu wagonow towarowych. Zatacznik 11 do Umowy
o wzajemnym uzytkowaniu wagonow towarowych w komunikacji
mi¢dzynarodowej (RIV) (Dz. TZK nr 15 poz. 119 z 1981 r.)
wraz z pozni¢jszymi zmianami '

3. Normy zagraniczne
NRD TGL 38561 Chemische technische Erzeugnisse Alkylbenzen

4. Efektywnos¢ biochemicznego utleniania alkilobenzenu (po sulfo-
nacji 1 neutralizacji w warunkach przemystowych w Zaktadach Che-
micznych OSWIE(‘IM) oznaczona metodg osadu czynnego w warun-
kach kinetycznych wg PN-72/C-04550/09.

Stopien bioche- Stezenie substancii Sredni wynik

micznego utle- aktywnej dla wszystkich
e coan i
niania %(m/m) s 10 s 20 stgzen
97,0 959 | 969 | 96,1 96,4

5. Symbol wg SWW — 1242-119.

6. Autorzy projektu normy — mgr inz. Mirostawa Glosnicka 1 doc.
dr inz. Jacek Hetper (metody chromatograficzne) — Instytut Cigzkic)
Syntezy Organicznej BLACHOWNIA w Kedzierzynie-KoZlu.
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