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Noty wyjasniajace do Nomenklatury scalonej Unii Europejskiej

(2016/C 357/04)

Na podstawie art. 9 ust. 1 lit. a) rozporzadzenia Rady (EWG) nr 2658/87 (!) w Notach wyja$niajacych do Nomenklatury
scalonej Unii Europejskiej (*) wprowadza si¢ nastgpujgce zmiany:

Na stronie 138 zalgcznik A do Not wyjasniajgcych do dziatu 27 otrzymuje brzmienie:

ZALACZNIK A

METODY OZNACZANIA ZAWARTOSCI SKEADNIKOW AROMATYCZNYCH W PRODUKTACH
O KONCOWE] TEMPERATURZE DESTYLACJI PRZEKRACZAJACE]J 315 °C

1. Zakres

Niniejsza metoda badawcza dotyczy oznaczania zawartoSci skladnikéw aromatycznych i niearomatycznych w olejach
mineralnych.

2. Definicja

2.1. Skfadniki aromatyczne: porcja probki rozpuszczana w rozpuszczalniku i adsorbowana na zelu krzemionkowym.
Skladniki aromatyczne moga zawieraé: weglowodory aromatyczne, skondensowane naftenowe zwigzki aroma-
tyczne, olefiny aromatyczne, asfalteny, zwigzki aromatyczne zawierajace siarke, azot, tlen i polarne zwiazki
aromatyczne.

2.2. Skladniki niearomatyczne: porcja probki, ktora nie jest adsorbowana na zelu krzemionkowym i ktéra jest wymy-
wana przez rozpuszczalnik (taki jak weglowodory niearomatyczne).

3. Zasada metody

Prébke rozpuszczona w n-pentanie przesacza si¢ przez specjalng kolumne chromatograficzng wypelniona zelem krze-
mionkowym. Skladniki niearomatyczne wymyte rozpuszczalnikiem sg nastgpnie zbierane i oznaczane przez wazenie, po
odparowaniu rozpuszczalnika.

Prébki nierozpuszczane w n-pentanie nalezy rozpuszczal w cykloheksanie.
4. Aparatura oraz odczynniki

Kolumna chromatograficzna: jest to szklana rurka o Srednicy i ksztalcie przedstawionym na zalaczonym szkicu. Gérny
otwér musi umozliwi jego uszczelnienie szklang zlgczka, ktérej spodnia plaska powierzchnia jest docisnigta do szczytu
kolumny przez dwa pokryte guma metalowe zaciski. Uszczelnienie musi zapewnia¢ catkowita szczelno$¢ wobec stoso-
wanego ci$nienia azotu lub powietrza.

Zel krzemionkowy: stopieri rozdrobnienia 200 oczek lub wigkszy. Przed uzyciem musi by¢ on aktywowany przez sie-
dem godzin w piecu, w 170 °C, a nastgpnie umieszczony w eksykatorze w celu ochlodzenia. Po aktywowaniu zel krze-
mionkowy musi zosta¢ zuzyty w ciagu kilku dni.

Rozpuszczalnik I n-pentan: o czystosci — minimum 95 %, wolny od substancji aromatycznych.
Rozpuszczalnik IT cykloheksan: o czystosci — minimum 98 %, wolny od substancji aromatycznych.
5. Procedura 1 (kolumna chromatograficzna 1)

Przygotowanie roztworu probki: rozpu$¢ w przyblizeniu 3,6 g (dokladnie odwazonej) probki w 10 ml n-pentanu (I).
Jezeli probka jest nierozpuszczalna w n-pentanie, rozpu$¢ ja w cykloheksanie, a do oznaczenia uzyj cykloheksanu
(II) zamiast n-pentanu (I).

Napetnij kolumng¢ chromatograficzng (kolumna chromatograficzna 1) uprzednio aktywowanym zelem krzemionkowym
do wysokosci okoto 10 cm od gérnej banki szklanej, ostroznie ubijajac zawarto$¢ kolumny przy uzyciu wibratora, aby
nie pozostawi¢ zadnych kanalikéw. Nastepnie umie$¢ zatyczke z waty szklanej na szczycie kolumny zelu
krzemionkowego.

Zwilz wstepnie zel krzemionkowy za pomoca 180 ml rozpuszczalnika (I) lub (Il) i zastosuj ci$nienie powietrza lub
azotu od gory, az gérna powierzchnia cieczy osiagnie poziom gornej warstwy zelu krzemionkowego.

Ostroznie obniz ci$nienie wewnatrz kolumny i zalej ja w przyblizeniu 3,6 g (dokladnie odwazonej z dokladnoscig do
2 miejsc po przecinku) probki rozpuszczonej w 10 ml rozpuszczalnika (I) lub (1), nastepnie wyplucz zlewke kolejnymi
10 ml rozpuszczalnika (I) lub (Il), i wylej to takze na szczyt kolumny.

(") Rozporzadzenie Rady (EWG) nr 2658/87 z dnia 23 lipca 1987 r. w sprawie nomenklatury taryfowej i statystycznej oraz w sprawie
Wsp6lnej Taryfy Celnej (Dz.U. L 256 z 7.9.1987, s. 1).
() Dz.U.C76z 4.3.2015, s. 1.
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Zwigkszaj ci$nienie stopniowo, pozwalajac cieczy wyplywaé kroplami z dna kapilarnej rurki kolumny z predkoscia
w przyblizeniu 1 ml/minutg i zbieraj t¢ ciecz w 500 ml kolbie.

Kiedy poziom cieczy zawierajacej rozdzielang substancje opadnie do poziomu powierzchni zelu krzemionkowego, deli-
katnie odlacz jeszcze raz ciSnienie i dodaj 230 ml rozpuszczalnika (I) lub (II), natychmiast powtérnie zastosuj ci$nienie
i obniz poziom cieczy do powierzchni zZelu krzemionkowego, zbierajac jednoczednie eluat do tej samej kolby, jak
poprzednio.

Zanim poziom cieczy zawierajacej rozdzielang substancje opadnie do poziomu powierzchni zelu krzemionkowego,
sprawdZ eluat za pomocg FT-IR na obecno$¢ skladnikéw aromatycznych. Jezeli eluat zawiera tylko weglowodory alifa-
tyczne, dodaj ponownie 50 ml rozpuszczalnika (I) lub (II) po odlaczeniu ci$nienia. W razie potrzeby powtdrz ten krok.

Zredukuj zebrang frakcje do malej objetosci, przez odparowanie w piecu prézniowym w temp. 35 °C lub w rotacyjnej
wyparce prézniowej, lub podobnej aparaturze, a nastgpnie przenie$ probke bez strat do wytarowanej zlewki, uzywajac
wigcej rozpuszczalnika (1) lub (I0).

Odparuj zawarto$¢ zlewki w piecu prézniowym w 35 °C do stalej masy (W). Réznica migdzy dwoma ostatnimi pomia-
rami masy nie powinna przekracza¢ 0,01 g. Odstep czasu migdzy dwoma wazeniami powinien wynosi¢ co najmniej
30 minut.

Procentowa zawarto$¢ skladnikéw niearomatycznych (A) w masie jest okre$lona nastepujacym wzorem:
A = W/W,*100
gdzie W, jest masa probki.

Réznica w stosunku do 100 jest procentowy zawartoécig skladnikéw aromatycznych zaabsorbowanych przez zel
krzemionkowy.

6. Dokladno$¢ metody

Powtarzalno$é: 5 %.

Odtwarzalno$é: 10 %.

7. Procedura 2 (kolumna chromatograficzna 2)

Przygotowanie roztworu probki: rozpu$¢ w przyblizeniu 0,9 g (dokladnie odwazonej) probki w 2,5 ml n-pentanu (I).
Jezeli prébka nie jest rozpuszczalna w n-pentanie, rozpus¢ ja w cykloheksanie, a do oznaczenia uzyj cykloheksanu
(II) zamiast n-pentanu (I).

Napelnij kolumne chromatograficzng (kolumna chromatograficzna 2) uprzednio aktywowanym Zelem krzemionkowym
do wysokosci okoto 2,5 cm od gérnej banki szklanej, ostroznie ubijajac zawarto$¢ kolumny przy uzyciu wibratora, tak
aby nie pozostawi¢ zadnych kanalikow. Nastepnie umie$¢ zatyczke z waty szklanej na szczycie kolumny Zelu
krzemionkowego.

Zwilz wstepnie Zel krzemionkowy za pomocag 45 ml rozpuszczalnika (I) lub (II) i zastosuj ciSnienie powietrza lub azotu
od géry, az gorna powierzchnia cieczy osiggnie poziom gérnej warstwy Zelu krzemionkowego.

Ostroznie obniz ci$nienie wewnatrz kolumny i zalej ja w przyblizeniu 0,9 g (dokladnie odwazonej z doktadnoscig do
2. miejsca po przecinku) prébki rozpuszczonej w 2,5 ml rozpuszczalnika (I) lub (II), nastgpnie wyplucz zlewke kolej-
nymi 2,5 ml rozpuszczalnika (I) lub (II), i wylej to takze na szczyt kolumny.

Zwigkszaj ci$nienie stopniowo, pozwalajac cieczy wyplywaé kroplami z dna kapilarnej rurki kolumny z predkoscia
w przyblizeniu 1 ml/minutg i zbieraj t¢ ciecz w 250 ml kolbie.

Kiedy poziom cieczy zawierajacej rozdzielang substancje opadnie do powierzchni zelu krzemionkowego, delikatnie
odlacz jeszcze raz ci$nienie i dodaj 57,5 ml rozpuszczalnika (I) lub (II), natychmiast powtdrnie zastosuj ci$nienie i obniz
poziom cieczy do powierzchni zelu krzemionkowego, zbierajac eluat do tej samej kolby, jak poprzednio.

Zanim poziom cieczy zawierajacej rozdzielang substancje opadnie do poziomu powierzchni zelu krzemionkowego,
sprawdz eluat za pomocg FT-IR na obecno$¢ skladnikéw aromatycznych. Jezeli eluat zawiera tylko weglowodory alifa-
tyczne, dodaj ponownie 12,5 ml rozpuszczalnika (I) lub (I) po odlaczeniu ci$nienia. W razie potrzeby powtérz ten
krok.

Zredukuj zebrang frakcje do malej objetosci, przez odparowanie w piecu prézniowym w temp. 35 °C lub w rotacyjnej
wyparce prézniowej, lub podobnej aparaturze, a nastgpnie przenie$ probke bez strat do wytarowanej zlewki, uzywajac
wiecej rozpuszczalnika (1) lub (II).
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Odparuj zawarto$¢ zlewki w piecu prézniowym w 35 °C do stalej masy (W). Réznica miedzy dwoma ostatnimi pomia-
rami masy nie powinna przekracza¢ 0,01 g. Odstgp czasu migdzy dwoma wazeniami powinien wynosi¢ co najmniej

30 minut.

Procentowa zawarto$¢ skladnikéw niearomatycznych (A) w masie jest okre$lona nastgpujacym wzorem:
A = W/W,*100

gdzie W, jest masa probki.

Roznica w stosunku do 100 jest procentows zawarto$cig skladnikéw aromatycznych zaabsorbowanych przez zel
krzemionkowy.

8.

Dokladno$¢ metody

Powtarzalno$é: 5 %.

Odtwarzalno$é: 10 %.

Kolumna chromatograficzna 1
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Kolumna chromatograficzna 2
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