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Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т  С О Ю З А  С С Р

ПРОДУКТЫ ФЕНОЛЬНЫЕ КАМЕННОУГОЛЬНЫЕ

Гаэохроматографический метод определения 
компонентного состава феиопа и г.-крезола

Coal tar phenol products. Gas chromatographic 
method for determination of composition 

of phenol, o-crcsot
ОКСТУ 2109

ГОСТ

20843.1— 89

Срок действия с 01.04.90 
до 0t.04.95

Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящий стандарт устанавливает газохроматографическнй 
метод определения компонентного состава каменноугольных фено­
ла и о-крезола.

Метод заключается в газохроматографическом разделении про­
дуктов на насадочной колонке и расчете массовой доли компонен­
тов методом «внутреннего эталона».

Метод позволяет определять массовую долю компонентов от 
0,о до 1.0%.

1. АППАРАТУРА. ПОСУДА. РЕАКТИВЫ

Хроматограф газовый с двойным пламенно-ионизационным де­
тектором чувствительностью, обеспечивающей определение компо­
нентного состава продуктов в заданных пределах.

Колонка газохроматографическая из нержавеющей стали, спи­
ральная, внутренним диаметром 3 мм Общая длина— 4 м. Для 
соединения секций (в любом наборе) используют переходники из 
запасных частей к хроматографу или специально изготовленные.

Микрошпрнц типа «Газохром» вместимостью I мм5.
Линейка измерительная металлическая по ГОСТ 427.
Лупа измерительная общего назначения no I ОСТ 25706 или 

электронный интегратор.
Шкаф сушильный, обеспечивающий температуру нагрева

(100±10)°С.'
Весы лабораторные общего назначения по ГОСТ 24104 2-го 

класса точности с наибольшим пределом взвешивания 200 г и 3-го 
н 4-го классов точности с наибольшим пределом взвешивания 
500 г._______________________________________ _________________
Издание официальное Перепечатка воспрещена

©  Издательство стандартов, 1989
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С. 2 ГОСТ 20843.1-89

Баня водяная.
Чашка выпарительная фарфоровая ho ГОСТ 9147 вместимость» 

100 или 250 см5.
Стакан по ГОСТ 25336 вместимостью 100 см*.
Колба коническая вместимостью 10 см3 (со шлифом) или высо­

кий стаканчик для взвешивания по ГОСТ 25336.
Неподвижная фаза: полифениловый эфир 5ФЧЭ для хромато­

графии или для вакуумной техники.
Твердый носитель: хроматон N-AW-HMDS или хроматон 

N-AW-TMDS с фракцией 0,16—0.20 или 0,20—0,25 мм.
Растворитель для неподвижной фазы: хлороформ по ГОСТ 

20015 или бензол по ГОСТ 8448.
Растворитель для фенола: ацетон по ГОСТ 2603, ГОСТ 276в 

или хлороформ по ГОСТ 20015.
Внутренние эталоны: для фенола — .и-крезол с массовой долей 

основного вещества не менее 98%; для о-крезола — додекан для 
хроматографии.

Вещества для приготовления искусственных смесей:
пиридин по ГОСТ 13647;
анилин по ГОСТ 313;
фенол по ГОСТ 11311 или ГОСТ 23519;
о-крезол по ГОСТ 11312;
.и-крезол с массовой долей основного вещества не менее 98%.
Газ-носитель: азот газообразный по ГОСТ 9293 или сжатый.
Водород технический по ГОСТ 3022.
Воздух сжатый для питания пневматических приборов и средств 

автоматизации.
Допускается применение аппаратуры и оборудования по клас­

су точности и твердых носителей и реактивов по' качеству не ниже 
указанных.

2. ПОДГОТОВКА К АНАЛИЗУ

2.1. П р и г о т о в л е н и е  с о р б е н т а
Неподвижную фазу, составляющую 20% массы носителя, взве­

шивают (результат взвешивания в граммах записывают с точно­
стью до второго десятичного знака) и растворяют в избытке раст­
ворителя.

В полученный раствор при перемешивании добавляют твердый 
носитель. Растворитель удаляют кипячением на водяной бане. За­
тем полученный сорбент сушат в сушильном шкафу в течение 3 ч 
при температуре (100:1:10)Х .

2.2. Хроматографическую колонку заполняют сорбентом, уста­
навливают в термостат хроматографа, присоединяя один конец ко­
лонки к испарителю, другой оставляя свободным.
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ГОСТ 20843.1— W  С. 3

Колонку кондиционируют ы течение 2 ч, постепенно повышая 
температуру от комнатной до 160°С, и выдерживают при этой тем­
пературе 5—6 ч.

2.3. Монтаж, наладку и вывод хроматографа на рабочий режим 
проводят в соответствии с инструкцией, прилагаемой к прибору.

2.4. О п р е д е л е н и е  г р а д у и р о в о ч н ы х  к о э ф ф и ц и е н ­
т о в

2.4.1. Для определения градуировочных коэффициентов гото­
вят не менее пяти искусственных смесей, близких по составу ана­
лизируемым продуктам, с добавлением «внутреннего эталона». 
Результат взвешивания каждого компонента и «внутреннего этало­
на» записывают с точностью до четвертого десятичного знака. В 
качестве растворителя используют бензол Приготовленные смеси 
вводят в хроматограф и хроматографируют при условиях, указан-
ных в таб л . 1 .

Т а б л и ц а  1

Параметр Норма

1. Температура термостата, 'С 145±1
2. Температура испарителя, *С 220±5
3. Температура детектора, °С 220± |0
4. Скорость газа-иосителя, см’/мим 20-25
5. Скорость диаграммной ленты, мм/ч 200-240
6. Объем вводимой пробы, мм4 0,2—0,5

Параметры чувствительности пламенно-ионизационного детек­
тора подбирают экспериментально так, чтобы массовой доле ком­
понента 0.1% соответствовал пик высотой не менее 10 мм (основ­
ной компонент находится вне пределов шкалы).

При необходимости компенсации фона рекомендуется исполь­
зование дополнительной колонки сравнения длиной 1—2 м, запол­
ненной сорбентом, с аналогичными характеристиками и подклю­
ченной ко второму пламенно-ионнзацнонному детектору, имеюще­
муся на приборе.

2.4.2. Площадь пнка каждого компонента (S,) в квадратных 
миллиметрах вычисляют с помощью электронного интегратора или 
по формуле

S i= /ti-5 i,
где Л| — высота пика i-ro компонента, мм;

Ь\ — ширина пика на половине высоты пика ы о  компонента, 
мм.

2.4.3. Градуировочные коэффициенты (/(i) вычисляют по фор­
муле

ГО|-$,тКг-
3



С. 4 ГОСТ 20143.1— 19

где т | — масса »-го компонента, взятая для приготовления искус­
ственной смеси, г;

S VT — площадь пика «внутреннего эталона:», мм2;
т*т — масса «внутреннего эталона» в искусственной смеси, г;

S i— площадь пика t'-го компонента, мм2.
2.4.4. За градуировочный коэффициент для каждого компонен­

та принимают среднее арифметическое результатов анализа пяти 
искусственных смесей с различной массовой долей компонентов в 
смеси, при этом для каждой искусственной смеси снимают не ме­
нее трех хроматограмм.

За градуировочный коэффициент для 2,6-ксилепола (в о-кре- 
золе) принимают значение, равное градуировочному коэффициенту 
для фенола.

Относительная погрешность результатов определения каждого 
компонента искусственной смеси не должна превышать 10% опре­
деляемой концентрации.

2.4.5. Порядок выхода и относительное время удерживания 
компонентов фенола н о-крезола указаны в табл. 2.

Т а б л и ц а  2

А кахнлн-
руеыиП
продукт

Нанмеисмиие
компонента
(примеси!

Относи­
тельное
0“*» V Я

удерж ивали*

Анализи­
руемый
продукт

Нанмехо- 
вааие компо­
нента (при- 

меси1

Отвослтелъ- 
нос аотия 

удержим мая

Фенол Фенол 0.57 о-Крезол Пирклин 0.31
о-Крезол 0,85 Додекан
л-Крезол («виутрен-
(«внутренний ний эталон*) 1.00
эталон*) 1.00 Фезол 1.32
2,6-Коме иол 1.17 Анн.-.кн 1.60 ;

о-Крезол 1.91
л-Ч-л-Кре-
зол 2,25
2,6-Ксвле-
нол 2.62

) .  ПРОВЕДЕНИЕ АНАЛИЗА

3.1. Навеску 0,8—1,5 г анализируемой пробы взвешивают в 
стаканчике или колбе со шлифом. В ту же емкость добавляют со­
ответствующие анализируемым продуктам «внутренние эталоны» 
в граммах, составляющие 0.5— 1,2% массы пробы л-крезола для 
фенола и 0,2—0,8% додекана для о-крезола. Результаты всех взве­
шиваний в граммах записывают с .точностью до четвертого деся­
тичного знака. Затем к подготовленной пробе фенола добавляют 
0,3—0,6 см3 рас/ворителя. о-Крезол с «внутренним эталоном» не 
растворяют.

3.2. Пробу отбирают микрошприцем, вводят в хроматограф и 
хроматографируют при условиях, указанных в п. 2.4.1.
4
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3.3. Типовые хроматограммы фенола н о-крезола представлены 
на черт. I и 2.

Типовая хроматограмма фенола

/—фскоа: 2-о-ярмов; г—л-крыол (о*т>еяпив «талой»); од; Л-р»ст*о-
ригель 

Черт. 1
Типовая хроматограмма о-хрезола

I - пиряхия: ?—додек*я («вжутрмаяй зталов»): 3—фенол: Т—аеилия; S-о к р е -  
jo a ;  t —м+п-крезол. 7— 2.6 хсклеисл

Черт. 2
5
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4. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

4.1. Массовую долю каждого компонента (примеси) в анализи­
руемом продукте (Я|) в процентах вычисляют по формуле

v  /C i-S i-ffw lO OЛ| = ---- ?---------  .0,т-Ш
где / ( i— градуировочный коэффициент определяемого компонен­

та;
Si — плошадь пика определяемого компонента, мм1; 

т , т — масса «внутреннего эталона», г;
S ,t — площадь пика «внутреннего эталона», мм*; 
т —масса анализируемой пробы, г.

4.2. Массовую долю основного вещества (X) в процентах вы­
числяют по формуле

* = 1 0 0 —2*,,
где 2 * | — сумма массовых долей всех примесей, %.

4.3. За результат анализа принимают среднее арифметическое 
результатов двух параллельных определений, абсолютное расхож­
дение между которыми не превышает допускаемое расхождение, 
равное 0,10%, при доверительной а£роятности Р=0,95.

4.4. Абсолютные допускаемые расхождения между результата­
ми анализа одной пробы, полученные в разных лабораториях, не 
должны превышать 0,15%.

В
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ГОСТ 21104-88 1
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