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1. WSTEP

1.1, Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest metoda wykrywania nitrobenzenu w ole-
jach smarowych selektywnie rafinowanych. \

1.2, Czuloéé metody. Najmniejsza iloéé nitrobenzenu, ktéra mozna wykryé, wynosi
0,01%. '

1.5. Normy zwigzane
PN-66/C-04000 Ropa naftowa i przetwory naftowe. Pobieranie prébek

2. METODA WYKRYWANIA

2.1. Zasada wykrywania, Metoda wykrywania polega na redukcji nitrobenzenu do ani-
liny, nastepnie na zdwuazowaniu aniliny i sprzegnigciu ﬁ-naftolém na barwnik -dwu-

aZOWY e
2.2+ Przyrzady
a) Rozdzielacze pojemnoéci 150 + 200cm® z krétka ndzka.
b) Cylindry pomiarowe pojemnosci 100 i 5Ocm®.
¢) Kolby stozkowe pojemnosci 500cm3,
d) Bibuta do sgczenia,
e) Zaznia oziebiajgca.

2e3s Odczynniki

a) Alkohol etylowy rektyfikowany.

b) Benzen cz.d.a.

¢) Mieszanina alkoholowo-benzenowa w stosunku 1:1,.

d) Kwas solny cz.d.a. stezony (1,19).

e) Kwas solny cz.d.a;, roztwoér 4—procentowy.

f) Azotyn sodowy cz.d.a., roztwér 20-procentowy (nalezy go sporzadzié bezposirednio

przed analizg).
g) p-Naftol cz.d.a.
h) Wodorotlenek potasowy cz.de.a., roztwér 30-procentowy.
i) Weglan sodowy krystaliczny cz.d.a.
~ J) Rteé metaliczna. |
k) Cynk metaliczny granulowany.

Instytut Technologii Natty
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Rafinerii Nafty dnia 15 wrzeénia 1965 r.
jako norma obowigzujaca w zaokresie metod badah od dnia 1 kwietnia 1966 r.
(Mon. Pol. nr17/1967 poz.89)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE Cena zt 1,20
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2.4, Przygotowanie do badania

Leltels P2 qygotbwanie roztworu._ﬁ-naftolu. Rozpuscié 5 g p-naftolu'w 1500m 30~
-procentowego roztworu wodorotlenku potasowego, zmieszaé z roztworem weglanu sodowego,

przygotowanym przez rozpuszczenie 50 = 55 g krystalicznego weglanu sodowego w 325 cm®
wody destylowane].

2.4+.2. Przygotowanie amalgamatu cynku, Odwazyé w kolble stozkowej 300 g  rteci,
wlaé do niej 3 =+ Scmé 4-procentowego roztworu kwasu solnego i dodaé 5,5 + 6 g cynku.

Po rozpuszczeniu sie cynku‘otrZymany amalgamat przesgczyé przez saczek z otworkami w
srodku wykonanymi przez nakiucia szpilkg, Amalgamat przygotowany w spbséb wyzej podany
mozna uzywaé wielokrotnie, po uprzednim zbadaniu na zawartosé nitrobénzehu. Amalgamat
przemy¢é mieszaning alkoholowo-benzenowg, uzywajgc kazdorazowo 20 =+ 30cm’ mieszaniny al-
koholowo-benzenowej. Jezeli badanie nie wykazalo obecnosgci nitrobenzenu, amalgamat
moze byé uzyty do nastepnego badania bez przemycia, ale tylko w tym przypadku, gdy w
czasie przemywania nie pozostawail nie zmywajgcy sig osad, Jezeli stwierdzi sie obe-
cno$sé nie zmywajgcego sie osadu, nalezy przygotowaé nowg porcje amalgamatu, a

2elts3e Wz_pnanle badania, W kolbie stozkowej odwazyé okolo 5 g badanego oleau po-
branego zgodnie z PN-66/C-04000, nastepnie wlaé do niej 30Ocm® mieszaniny alkoholowo-
~benzenowej i 3em stezonego kwasu solnego. Po wymieszaniu zawartosé kolby przelaé ilo-
4ciowo do rozdzielacza i dodaé 20cm’ amalgamatu cynku, przygotowanego_wg 2elbe2. ROZ=-
dzielacz zamkngé dobrze dopasowanym korkiem i wytrzgsaé energicznie w ciggu 2 min w
celu oddzielenia sie amalgamatu. Po uplywie tego czasu rozdzielacz =z oddzielonmym
amalgamatem umiedcié w lazni 021ebiaaaceg o temperaturze O % 2°C. Zawartosé rozdziela-
cza 0zig¢bi¢ do temperatury i C, po czym dodaé S5cm’ roztworu azotynu sodowego i wstrzg-
sngé. Rozdzielacz umocowaé natychmiast na statywie, ustawiajgc pod nim ns biakej kart-
ce papieru (dla lepsze] obserwacji zmiany barwy) kolbg stozkowg 2 15cm3 roztworu
p-naftolu, przygotowanego wg 2.4.7. Dolng warstwe mieszaniny z rozdzielacza ~spuscié
do kolby z B-naftolem, mieszaé¢ zawartosé kolby, obserwujgc zmiang barwy oraz wytraca-
nie sig¢ osadu. _

Rownolegle z wiasciwg préba wykonaé $§lepa probe, uiywajac do niej oleju o zblizo-
nej barwie, nie zawierajgcego nitrobenzenu. Obserwacje przeprowadza¢ roéwnoczednie W
probie wtaéciwej i Slepej w ciggu pierwszej minuty od chwili dodania mieszaniny z roz-
dzielaczy do roztworu f-naftolu. “

Jezeli roztwdér zabarwi sie na kolor 2461ty lub pomaranczowy (w odrédznieniu od 20—
tozielonej barwy élepej proéby) oraz wytraci sig osad o zabarwieniu jasnorézowym do
czerwonego, uznaé, ze nitrobenzen jest obecny w badanym oleju.

Jezeli reakcja barwna jest mato wyrazna lub jezeli wystepuje tylko zabarwienie Ww
prébce wiasciwej odmienne niz w slepej, ale bez wytrgcania sig¢ osadu, postgpowaé w na-
stepujacy sposbéb. Umieécié pod rozdzielaczem z proba wiasciwg sgczek ilosciowy twardy
i spﬁécié na niego kilka kropli mieszaniny z dolnej warstwy rozdzielacza, po czym do=-
daé za pomoca mikropipetki krople roztworu f-naftolu. Jezeli na bibule powstanie ré-
szowy osad, uznaé, ze nitrobenzen jest obecny w badanym oleju w bardzo maiych iloéciach,

EONIEC



