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1. WSTEP

1.1.‘Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest analiza grupowa asfaltédw wediug zmo-
dyfikowanej metody Zysichina polegajgcej na ilosciowym oznaczaniu w asfaltach zawar-
todci oleju, zywic i asfaltenéw wydzielonych w warunkach okreslonych normg.

1,2, Okregleniu

a) Olej - rozpuszczalna w acetonie czeéé asfaltu.

b) Zywice - nierczpuszczalna w acetonie, a rozpuszczalna w mieszaninie aceton-ben-
zen (w stosunku 3:2,5 obj.) czeéé asfaltu.

c) Asfalteny - nierozpuszczalna w acetonie ani w mieszaninie aceton-benzen (w sto-
sunku 3:2,5 obj.) czedé asfaltu.

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

2. METODA OZNACZANIA

2.1, Przyrzgdy i materiaily

a) Kolby stozkowe pojemnodci 200 ml - 2 sztuki,

b) Kolby stozkowe pojemnogci 100 ml - 4 sztuki.

c) Chlodnica zwrotna.

d) Chlodnica Liebiga.

e) Tygle z filtrem ze szkla spiekanego G-4 - 2 sztukil lub
lejki z filtrem ze szkla spiekanego G-4.

f) Uszczelka gymowa do tygla.

g) Kolba prézniowa ssawkowa 250 ml - 2 sztuki.

h) Zlewka pojemnogeci 50 ml - 2 sztuki.

i) Lejek do tygli - 2 sztuki.

j) Lejek o Srednicy 50 &+ 60 mm., - 2 sztuki.

k) Pompa prdzniowa mechaniczna olejowa lub wodna.

1) Waga analityczna.

) Suszarka prézniowa,
m) Piytka elektryczna lub Zaznia wodna.

2.2+ 0Odczynniki

a) Benzen cz.d.a.

b) Aceton cze.d.za.

c) Mieszanina: 3 czedci objetodciowe acetonu i 2 czgdci objgteéclowe benzenu.

Instytut Technologii Nafty |
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Rafinerii Nafty dnia 31 sierpnia 1964 r.
jako norma obowigzuigca w zakresie metod badan od dnia 27 stycznia 1965 r.(Mon. Pol. nr5 /1965 poz.17)
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2.3. Przygotowanie do oznaczania

Kolby stozkowe i tygle 1G-4 suszy¢ pod obnizZonym ciénieniem 0,5 kG/cm2 w tempera-
turze 100&:0,500 4 zwaZyé.*Czynnoéé suszenia i wazenia powtarzaé dopéty, dopdki roz-
nica migdzy dwoma kolejnymi wazeniami bedzie réwna lub mniejsza od 0,0004 g. Prébke
asfaltu nalezy pobraé wg PN-66/C-04000,

2.4 Wykonanie oznaczania

2o401, Oznaczaznie zawartogci oleju, Odwazy¢ 3 g asfaltu z doktadnodcig do 0,0002 g
w wysuszone]j kolbie stozkowej pojemnos$ci 200 ml i rozpuécié na xasni wodnej pod chio-
dnicg zwrotng w 4,4 g benzenu cz.d.a. (5 ml). Po ozigbieniu do temperatury 20 4+2%
kolbg zwazy¢ i w praypadku stwierdzenia ubytku uzupeinié benzen do ilosci poczgtkowo
dodanej, tzn. 4,4 g. Nastepnie dodaé¢ kroplami z biurety 50 ml acetonu przy ciggiym
mieszaniu zawartogci kolby. Kolbe po szczelnym zamknieciu korkiem pozostawié w spoko=-
ju na 10 = 12 godz w temperatursze 204+2°C w ciemnym miejscu. Po tym czasie przesgczyd
zawartodé kolby przez wysuszony do stale] masy tygiel 1G-4 do kolby ssawkowe] przy wy-—
ciu aspiratora (pompa prézniowas: olejowa lub wodnza) w ten sposdb, aby gidbwna czgsé

osadu pozostata w kolbie, Przesacz przenie$é ilodciowo porcjami do wysuszone] do
staXej masy kolby stozkowe] pojemnosci 100 ml, oddestylowujgc za kazdym razem rozpu-
szezalnik z Zazni wodnej. Tygiel i kolbe stozkowg pojemnosci 200 ml przemyé 100 nl ace-
tonu, przy czym roztwory z przemycia przenieéé porcjami do kolby stozkowe] zawierajg-—
cej gtdédwna czedé oleju i oddestylowadé za kazdym razem rozpuszczalnik.

Otrzymany olej suszy¢ w temperaturze 100+ 2°¢ pod obnizonym cidnieniem do 0,5 kG/
cm2 i nastepnie wazyé. Czynnodé suszenia i wazenia powtarzaé dopdty, dopdki réznics
miedzy dwoma kolejnymi waseniami bedzie rdéwna lub mniejsza od 0,0004 g.

0lej w badanym asfalcie (X ) obliczydy w procentach wagowych, wg nastgpujgcego wzoru

m;— m,
m

X = . 100

w ktérym:
my ~ masza kolby stozkowe] z olejem, g,
m, - masa kolby stozkowej, g,
m - odwazka badanego asfaltu, g

2.4+2, OzZnaczanie zawartosci asfaltendw., Wydzielone asfalteny i zywice z tygla 1G4
(2.441) przeniedé ilodciowo do kolby stozkowej (przewaznie zostajg one w kolbie) po-
przednio uzywanej do wytrgcania zywic i asfaltenéw i ostroznie suszy¢ w temperaturze
100+ 2°¢ pod obnizonym cid$nieniem do 0,5 kG/cm2 przez 10 min. Po tym czasie kolbg zwa-
zyé., Nastepnie zywice i asfalteny rozpuscié w 4,4 g benzenu cz.d.a. na tazni wodne J
pod chtzodnicg zwrotng., Benzen zastosowany do rozpuszczania powinien byé poprzednio
uzyty do ilodciowego wymycia tygla 1G-4 z zZywic i1 asfaltendéw. Wykonaé to gotujac ty-
giel w benzenie a2z do calkowitego rozpuszczenia osadu w mate] zlewce pod przykryciem,
nastepnie wlaé¢ benzen przez lejek do kolby i przemyé $wiezym benzenem tygiel na lej-
ku.

W przypadku gdy do rozpuszczenia zywic 1 asfaltendw uzyto wigce] niz 4,4 g benze-
nu, nalezy go oddestylowaé do tej iloéci. Sprawdzié to przez wazenie., W przypadku gdy
oddestylowano wigce]), nalezy uzupeinié przesgcz po kropli do ilosei 4,4 g. Do roztwo-
ru benzenowego dodawaé kroplami z biurety przy ciggiym mieszaniu 50 ml mieszaniny ace-
ton-benzen (3 cz.obj. +2 cz. obj.) i pozostawié w spokoju na 10 %+ 12 godz w tempera-
turze 20+2°C w ciemnogci. Po tym czasie przesaczyé roztwdér do kolby ssawkowej, przez
poprzednio uzywany tygiel uzywajac aspiratora. Osad w tyglu i kolbg przemyé 100 ml
mieszaniny aceton-benzen (3:2). Tygiel 1G-4 i kolbe suszyé w 100j:2°G pod obnizZonym
ciénieniem do 0,5 kG/cm2 i wazyé. Czynnoéé suszenia i wazenia powtarzaé dopbty, dopd-
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ki réznica migdzy dwoma kolejnymi wazeniami bedzie réwna ludb mniejsza od 0,0004 g.
Asfalteny (Jﬁ) w badanym asfalcie obliczyé,w procentach wagowych,wg wzoru

m,~ masa kolby stozkowej z asfaltenami, g,
m,~ masa kolby stozkowej, g,

mg~ masa tygla 1G-4, z asfaltenami, g,
my— masa tygla 16-4, g,

m - odwazka badanego asfaltu, g.

2el4+.3. Oznaczanie zawartosdci Zywic, Otrzymany przesgez i roztwlér z przemycia wg
2.4.2 przeniesdé ilosciowo porcjami do wysuszone] do statej masy kolby stozkowe]J poje-
mno$ci 100 ml, oddestylowujgec za kazdym razem rozpuszczalnik z %aZni elektrycznej. Zy-
wice suszyé pod ciénieniem do 0,5 kG/om2 w temperaturze 100+ 2°C 1 wazyé. Czynnosé su-
szenia i wazenia powtarzaé dopéty, dopdki réznica migdzy dwoma kolejnymi wazeniami be-
dzie réwna lub mniejsza od 0,0004 g. :

Zawartosé zywic (X,), w procentach wagowych,obliczyé wg nastepujgcego wzoru

Dy T . 00

Xz—_'— m

w ktérym:
m,~ masa kolby stozkowej z zZywicami, g,
mg,~- masa kolby stozkowej, g,
m - odwazka badanego asfaltu, g.

2elelie Wynike. Za wynik nalezy przyjaé¢ Srednig arytmetyczng co najmniej dwdch ozna-—
czanf, nie réznigeych sig wigcej niz o 15% od ich $redniej arytmetycznej.

Wynik nalezy podawaé¢ nastgpujaco:

a) Zawartogé oleju wg metody Zysichina

b) Zawartosé zZywicy wg metody Zysichina

c) Zawaftdéé asfaltenédw wg metody Zysichina,

KONIEC



