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NORMA BRANZOWA
BN-74
PRODUKTY Oznaczanie zawartos$ci 0511-26
WEGLOPOCHODNE : |
dwusiarczku wegla i
BN-66,0551-03
w produktach benzolowych
Grupa katalogowa X 39
1. WSTEP dwuetyloaminy i 1 cm?® alkoholowego roztworu

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg
metody oznaczania dwusiarczku wegla w surow-
cach i produktach benzolowych.

1.2. Rodzaje metod badan. Niniejsza norma
obejmuje nastepujagce metody oznaczania dwu-
siarczku wegla:

a) Metoda A — kolorymetryczna,

b) Metoda B — objetosciowa.

1.3. Zakres stosowania metod. Metode A nalezy
stosowa¢ dla probek zawierajacych 0,0001 do
0,1% wag. dwusiarczku wegla.

Metode B nalezy stosowa¢ dla prébek zawiera-
jacych powyzej 0,1°0 wag. dwusiarczku wegla.

2. METODA BADANIA A

2.1. Zasada metody. Dwusiarczek wegla tworzy
z dwuetyloaming w obecnos$ci octanu miedziowe-
go zOlto zabarwiony zwigzek, ktérego intensyw-
nos¢ zabarwienia porownuje sie z barwg wzorca
o0 znanej zawartosci dwusiarczku wegla lub wy-
znacza sie jego absorbancje za pomocg fotokolo-
rymetru.

2.2. Przyrzady

a) Fotokolorymetr,

b) Monochromator.

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy, bezwodny.

b) Dwusiarczek wegla cz.

¢) Dwuetyloamina cz.d.a., $wiezo przedestylo-
wana (przechowywana najwyzej 14 dni w butelce
z ciemnego szkla).

d) Octan miedziowy cz.d.a., roztwor alkoholo-
wy. W kolbie pomiarowej pojemnosci 100 cm?
rozpuscic 0,03 g octanu miedziowego
(Cu(CH3COO).-HyO) w alkoholu etylowym bez-
wodnym i dopelni¢ alkoholem etylowym cdo
kreski.

e) Benzen cz.d.a., sprawdzony na nieobecnosc
dwusiarczku wegla w nastepujacy sposob: Barwa
roztworu zawierajgcego 25 cm3? benzenu, 1 cm?

octanu miedziowego nie powinna sie rézni¢ od
barwy benzenu bez odczynnikéw.

2.4. Przygotowanie roztworow wzorcowych. Do
zwazone]j z dokladnoscig * 0,0002 g kolby pomia-
rowej pojemnosci 100 cm3, zawierajgcej 50 cm?
benzenu, wkropli¢ za pomocg pipety 0,08 cm3
(0,1 g) dwusiarczku wegla, uwazajgc aby w czasie
wkraplania krople nie zatrzymywaty sie na Scian-
ce szy jki kolby.

Kolbe zwazy¢ z tg samg dokladnoscig i dopel-
ni¢ benzenem do kreski. Zawartos¢ kolby wymie-
sza¢, zamkng¢ szczelnie korkiem i przechowywac
w chlodnym pomieszczeniu. Otrzymany roztwor
podstawowy A zawiera okolo 1 mg dwusiarczku
wegla w 1 cm?® roztworu. Sporzgdzony roztwor
nadaje sie do uzycia najwyzej przez 7 dni.

1 cm3 roztworu podstawowego A przenies¢ za
pomoca pipety do kolby pomiarowej pojemnosci
100 ecm3, zawierajgcej okolo 50 cm3 benzenu, do-
peini¢ benzenem do kreski i dokladnie wymieszac.
1 cm3 tak sporzadzonego roztworu podstawowego
B zawiera okolo 0,01 mg dwusiarczku wegla.

Doktadne stezenie dwusiarczku wegla (C) w roz-
tworze podstawowym B obliczy¢ w miligramach
dwusiarczku wegla na cm? roztworu wg wzoru

n -__1{100 . m

C=—— == (1)
100 - 100 10
w ktéorym

m — masa odwazonego dwusiarczku wegla, g.

2.5. Sporzadzanie krzywej wzorcewe]. Sporza-
dzi¢ osiem roztworéw wzorcowych zawierajgcych
0,02, 0,04; 0,06; 0,08, 0,10; 0,12; 0,14; 0,16 mg
dwusiarczku wegla przez odmierzenie biuretg od-
powiednich objetosci roztworu podstawowego B
do kolb pomiarowych pojemnosci 25 cm3. Nastep-
nie doda¢ po 1 cm3 dwuetyloaminy i 1 cm? roz-
tworu octanu miedziowego, po czym kolby dopet-
ni¢ benzenem do kreski. Zawartosé¢ kolb wymie-
szaC 1 odstawi¢ w temperaturze pokojowej] na
8 min. Nastepnie zmierzy¢ absorbancje kolejnych
wzorcow przy diugosci fali 430 nm. Grubos¢ ku-
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wety nalezy dobra¢ tak, aby absorbancja wyno-
sita 0,2 <+ 0,8. Jako odnosnika uzywaé réwnolegle
sporzadzony roztwor skiadajgcy sie z 1 cm3 roz-
tworu octanu miedziowego rozcienczonego w kol-
bie pomiarowej benzenem do objetosci 25 cms3.
Z otrzymanych wynikéw wykresli¢c krzywg
wzorcowyg zaleznosci absorbancji od stezenia.

2.6. Przygotowanie probki do badan. Jezeli ba-
dana probka pobrana zgodnie z PN-73/C-04333
jest zabarwiona, nalezy podda¢ jg destylacji nor-
malnej wg PN-64/C-97054 stosujgc do oznaczania
caly otrzymany destylat.

2.7. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 25 cm? odmierzyé¢ 1 cm3 dwuety-
loaminy, 1 cm?® roztworu octanu miedziowego
1 taka objetos¢ probki, aby zawierata 0,02 =
0,16 mg dwusiarczku wegla. Kolbe dopeinic¢
benzenem do kreski i dokladnie wymiesza¢. Po
8 min zmierzy¢ absorbancje otrzymanego roztwo-
ru, postepujgc jak w 2.4. Absorbancja roztworu
powinna wynosi¢ 0,2 == 0,8.

Dopuszcza si¢ wykonanie oznaczania monochro-
matorem lub przez poréwnanie w cylindrach Nes-
slera barwy otrzymanego roztworu z barwami
wzorcow. Barwy nalezy poréwnywa¢ patrzac na
cylindry z géry, trzymajgc je w pozycji pionowej
w odleglo$ei 7,5 cm ponad piytg ze szkla mato-
wego odbijajacg rozproszone $wiatlo dzienne.
Wzorzec o najbardziej zblizonej barwie nalezy
uvzna¢ za odpowiadajgcy porownywanej probce
rod wzgledem zawarte$ci dwusiarczku wegla.

W przypadku gdy probka zawiera wiecej niz
0,1 mg dwusiarczku wegla w 1 cm? nalezy jg
rozcienczye.

2.3. Gbliczanie wyniku. Zawarto$¢ dwusiarczku
wegla (X) obliczy¢ w procentach wagowych wg
WZzoru

D100 D
X = = (2)
Vo 1000 V-.p-10
w ktorym:
D — zawarto$¢ dwusiarczku wegla odczytana

z krzywej wzorcowej lub roztworu wzor-
cowego o barwie zgodnej z barwg probki,
mg,
V — objetos¢ badanej probki pobrana do ozna-
czania, cm3,
o -—— gestos¢ probki w temperaturze pomiaru,
oznaczona wg PN-66/C-04004, g/cm?.
2.9. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nale-
zy przyjac¢ érednig arytmetyczng wynikéw dwoch
oznaczan zaokraglong zgodnie z PN-70/N-02120
p. 3.3.2 nie roéznigcych sie wigcej niz o:
dla probek zawierajgcych ponizej 0,01% dwu-
siarczku wegla — 0,0001,

dla prébek zawicrajgcych powyzej 0,01 dwu-
siarczku wegla — 0,001.

3. METODA BADANIA B

3.1. Zasada metody. Metoda polega na zwigza-
niu dwusiarczku wegla alkoholowym roztworer:
wodorotlenku potasowego w ksantogenian etylo-
wopotasowy, ktory oznacza sie objetosciowo przez
miareczkowanie mianowanym roztworem jodu.

3.2. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek potasowy cz.d.a., roztwor alko-
holowy przygotowany w nastepujgcy sposob:
33 0,1 g wodorotlenku potasowego rozpuscic w
20 cm?® wody, rozcienczy¢ do 500 cm3 alkoholem
etylowym 96-procentowym, otrzymany roztwor
wymieszac, odstawi¢ na 24 godz i sgczyl przez
wate szklang.

b) Kwas octowy, cz., roztwoér 2n.

¢) Skrobia, roztwor 0,5-procentowy.

d) Jod cz.d.a., roztwor 0,1n.

e) Wodorotlenek sodowy cz., roztwoér S-procei-
towy.

f) Azotan srebra cz., roztwor l-procentowy.

3.3. Przygotowanie probki do badan. Cdmie-
rzy¢ 20 cm?® probki, pobranej zgodnie z PN-T3/
C-04333, do rozdzielacza pojemnosci 100 cm3 i do-
da¢ 5 cm? roztworu wodorotlenku sodowego. Za-
wartos¢ rozdzielacza wytrzgsaé energicznie przez
O min, w celu usuniecia z probki siarkcwodoru
i dwutlenku siarki, ktore przeszkadzajg w ozna-
czaniu dwusiarczku wegla. Po rozdzieleniu sig
warstw odrzuci¢ dolna warstwe wodorotlenku co-
dowego, do pozostalej probki w rozdzielaczu dodac
10 em?® wody, wytrzgsa¢ energicznie przez dwic
minuty 1 odstawi¢ do rozdzielenia si¢ warstw.
Dolng warstwe odrzuci¢, a do gornej dodac
10 cm? roztworu azotanu srebra i wytrzasal przez
5 min w celu usunigcia merkaptanow. Dolng wai-
stwe odrzuci¢, a gorng przemy¢ dwukrotnic
10 em? wody.

3.4. Wykonanie oznaczania. Do suchego rozdzie-
lacza pojemnosci 50 cm? odmierzy¢ pipetg 10 cnmi?
probki przygotowanej wg 3.3, doda¢ 20 cm? roz-
tworu wodorotlenku potasowego i wytrzasa¢ za-
wartos¢ rozdzielacza przez 3 min. Nastepnie do-
dac¢ 25 cm?® wody, miesza¢ energicznie przez 1 mi-
nute i odstawié¢ do rozdzielenia sie warstw. Dolng
warstwe roztworu ksantogenianu etylowo-potaso-
wego spusci¢ do kolby stozkowej pojemnosci
300 cm?, po czym dwukrotnie powtorzy¢ przemy-
wanie wodg probki w rozdzielaczu. Polgczone
ckstrakty wodne zakwasi¢ w Kkolbie stozkowej
roztworem kwasu octowego i natychmiast mia-
reczkowa¢ roztworem jodu wobec skrobi jako
wskaznika, do trwalego zabarwienia si¢ roztworu
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na kolor fioletowy. Réwnoczesnie nalezy wyko-
na¢ $lepa probe miareczkujge 20 cm?® alkoholowe-
go roztworu wodorotlenku potasowego rozcien-
czonego 25 cm? wody roztworem jodu wobec
skrobi.

3.5. Gbliczanie wyniku. Zawarto$é dwusiarczku
wegla (Xy) w procentach wagowych obliczyé wg
wzoru

(V, — V) - 0,076 - 100 _ (Vy-Vy -7,6

X, = oV = 0V (3)

w ktorym:
Vi — objetos¢ scisle 0,1n roztworu jodu zu-
zyta do miareczkowania probki, cm?,
V, — objetos¢ scisle 0,1n roztworu jodu zu-
zyta do miareczkowania $lepej proby,

cm?,

V — objetos¢ probki pobrana do oznacza-
nia, cms?,
0,076 — iloé¢ dwusiarczku wegla odpowiada-

jaca 1 cm3 Scisle 0,1n roztworu jodu,

o — gestos¢ probki oznaczona wg PN-66/
C-04004, g/cm3.

3.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik na-
lezy przyjg¢ Srednig arytmetyczng dwoéoch ozna-
czan zaokraglong zgodnie z PN-70/N-02120 p. 3.3.2
nie réznigcych sie wigcej niz o:

dla probek zawierajgcych ponizej 1% dwu-
siarczku wegla — 0,03,

dla probek zawierajgcych powyvzej 1% dwu-
“iarczku wegla — 0,2.

KONJTEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujsica normeg¢ — Zaklady Koleso-
chemiczne HAJDUKI w Chorzowic.

2. Istotne zmiapy w stesunku do BN-66/0551-03
a) wprowadzono metode objetoSciowg dla proébek
o duzej zawartosci dwusiarczku wegla,
¢) w metodzie kolorymetrycznej, oprécz wizualnego
poréwnania zabarwienia, wprowadzono fotokolorymetr,
¢) powclano PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i za-

pisywania liczb

3. Normy zwiagzane

PN-73/C-04333 Produkty weglopochodne. Pobieranie pré-
bek i przygotowywanie Sredniej probki laboratoryjnej

PN-64/C-97054 PProdukty weglopochodne. Destylacja nor-
malna metodg Krimera-Spilkera

PN-66/C-04004 Przetwory naftowe. Oznaczanic gestosci
(masy wlasciwej)

PN-70/N-02120 Zasady zaokrgglania i1 zapisywania liczh
4. Normy zagraniczune

Anglia BS 135: 1963 Specification {or Benzenes and Ben-
zoles

Japonia JIS K 2421 — 1959 Testing Methods for Aro-
matic Hydrocarbons and Tar Products

USA ASTM D 2324 — 66 Determination of Carbon Disul-
fide in Benzene
5. Autor projektu normy — Roman Dcsol — Zakla-

dy Koksochemiczne, HAJDUKI.



