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1. W S T ;; P 

1.1. 
kontroli 
Thylox • . 

Przedmiotem normy są metody badań wchodzące w zakres 
analitycznej odsiarczania gazu koksowniczego sposobem 

, 

1.2. Zakres stosowania normy. Norma obejmuje metody oznacza­
nia następujących kontrolnych parametrów procesu odsiarczania 
gazu koksowniczego i prodt~cji siarki koksowniczej: 

l 

- przy badaniu surowców: 

al 
bl 
cI 
dl 
el 
f/ 

, 
zawartości siarkowodoru w gazie koksowniczym, 
zawartości cyjanowod()ru w gazie koksowniczym, 
zawart.ości smoły i olejów w gazie koksowniczym, 
stężenia roztworu sody kalcynowanej, 
stężenia roztworu siarczanu żelazawego, 
stężenia kwasu siarkowego technicznego, 

g/ zawartości arszeniku w roztworze arszenikowo-sodowym 
zroztwarzaln1ka, 

- w kontroli międzyoperacyjnej: 
hl pH roztworu płuczl<owego, 
1/ alkaliczności roztworu płuczkowego, . 
,jl aktywności roztworu płuczkowego, 

, 

k/ zawartości arszeniku w roztworze płuczkowym i kondensa-
cie autoklawowym, 
II zawartości siarkl ogólnej w roztworze płuczkowym, 
łl zawartości tiosiarczanu sodowego w roztworze płuczkowym 
i w zbiorniku dojrzewania, , 

mI zawartości rodanku Bodowegow roztworze płuczkowym, 
ni zawartości bituminów w roztworze płuczkowym, 
ol zawartości soli ~elaza w roztworze płuczkowym, 
p/ zawartości siarczanu sodowego w roztworach płuczkowym 
1 po neutralizacji, 

rl zawartości siarki w roztworze płuczkoWym i pianie siarko­
wej, 
a/kwasowości roztworu płuczkowego po neutralizacji kwasowej 

. tl alkaliczności roztworu płu~zkowego po neutralizacji Zasa­
dowej, 

, 
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, 
ul zawartości arszeniku '!',r I'rfl<,-"i;, 'orze poneutra11za~yjnym, 
w/ zawartości siarczku ~1(;idow€I {?P w roztworze płuczącym, 

- przy badaniu półproduki;ów :L produktów: 
y( zawartości wody w paścj.e siarkowej, 
z/ jakości otrzymanej s.iarki .. 

pl~2 .. Określenia 
I 

, j .3.1. Gaz koksovmiczY ..śi,ur,owy i końco\'ry wg BN-71/0510~01 

j.3 ~ 2ł Roztwór płu9zkowy - roztwór obiegowy odsiarczaln~ 
Thylox służący do wymywania siarkowodoru z gazu koksowniczego • 

.1.).:2. Roztwór arszeni,k,g"(o-sop,owy - roztwór płuczkowy --świe­
ży do absorpcji siarkowodoru z gazu koksO\V'!liczego, sporządzony 

przez rozpuszczenie arszeniku i sody kalcynowanej w wodzie. 

1 .• 3.4. Kondensat autoklawo;.,y - wg BN-71/0510-01. 

j,.) .5. Roztwór poneutrą.lizacyjn;z - 't/g BN-71/0510-01 

1.3.6. Piana siar]{owa - koncentrat siarki niefiltrowany, ' . ,-

powstający w procesie technologicznym odsiarczalni Thyl~x. 

1.3.7. Pasta siarkowg - koncentrat siarki filtrowany otrzy­
mywany j ako półprodw{t w procesie technologicznym odsiarczalni 
Thylox. 

1.3.8. , Roztwór płuczący - roztwór siarczku sodowego, stoso­

wany do Okresowego płukania wypełnienia płuczek z nalotów siar­
ki w procesie technologicznym qdsiarczalni Thylox, otrzymywany 
w wyniku przepuszczania gazu koksowniczego przez roztwór sody. 

2. l-lE'IDDY BADAN SURO\'/COW ... 

?1. Oznaczanie zawartości siarkowodoru w gazie koksowni­
czym - wg BN-65/0543-05. 

2 '.2. Oznaczanie zawartości cyjanowodoru w gazie koksowniczym 
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2.2.1. Zasada metody polega na pochłonięciu z gazu kokso'..mi­
czego związków o charakterze kwaśnym nadmiarem wodorotlenl<u ,so­
dowego, wytrąceniu siarczk6w węglanem! ołowiawym, a następnie 
z~iareczkowaniu pozostałych w przesączucyjank6w azotanem sreb­
ra w środowisku alkalicznym wg 'freakcji: , 

, 

AgN0
3 

+ 2NaC,N lO! Ag/CN/2Na + NaN03 

2,12,2. Aparatura i przyrzSi'dy 

al Biureta pojemności 50 cm~ 
bl Kolba pomiarowa pojemności 500 cm~ 

Kolba stożkowa pojemności 300 cm3• 
Pipeta pojemności 50 cm~ 
Płuczki gazowe - 3 sztuki. 

2.2.3. Odczynniki i roztwory 

al Azotan srebra, roztwór 0,05N. 
hl Jodek potasowy! cz.d.a., roztw6r 10-procentowy. 
ci Węglan ołowiawy krystaliczny, zawiesina sporządzona na 

zawierająca 200 g odczynnika ,., ;1000 cm3 wody destylowa-zimno, 
• neJ. 

dl Woda amoniakalna cz.d.a. 
'el' Wodorotlenek sodowy cz., 

, 

I 
I gęstość 0,919/. 
roztwór 20-procentowy. . , , , 

2.2,4, vllkonanie oznaczania, Do trzech płuczek gazowych 
wlać 'po 50cm3 roztworu wodorotlenku sodowego, połączyć je 

. szeregowo i przepuścić przez 'nie około 250 dm3 gazu koksowni­
czego o natężeniu przepływu 60 dm3/h, stosując wytyczne - , 

BN-75/o540-02 p.3.1. Roztwory z płuczek przelać ilościowo do 
• kolby pomiarowej pojemności 500 cm3, dokładnie wymieszać i do­

pełnić wodą destylowaną do kreski. Odmierzyć 50 cm3 roztworu 
do kolby stożkowej, dodać w nadmiarze zawiesinę węglanu ołowia-

, ~ , 

wago, odsączyc wytrącony osad siarczków i do przesączu ponow-
nie dodać węglan ołowiawY aż do całkowitego wytrącenia się 
.siarczków. Pbwstały osad odsączyć na tym samym sączku i przemyć 

. trzykrotnie wodą destylowaną. Do przesąc~ wlać 5 cm3 wody amo­
niakalnej o gęstości 0,919 g; cm3 oraz 2 cm3 roztworu jodku pota­
sowego i miareczkować O,05N roztworem azotanu srebra do poja\ofie­
nla si~ wyraźnego zmętnienla. 

, 
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'l 

,.2.5. Obli«zanie wmiku oznaczaniA' Zawartość cyjanowodoru 
w gazie koksowniczym ' /X1l o,b~czyć w itm3 wg wzoru ', ~ 

, .. 

" 

• ,O ,0027 • 1b • 1000 X , a1 " 
1 • ~ ,-

:l " , Vo .. 
} 

/1/ 

• w którym: ,. 
, I 

, lł1 .. objętość O,05N ~o~tWoru azotanu srebra zu~yta do mia­
reczkowania, cm ' 1:' , 

, I, 3 ' I" ' , ' 
0,0027- ilość cyjanowodoru odpowiadająca 1 cm 0,05N roz-

., - - c-...:·· . ' , 

tworu 'azotanu ' srebra, g, ,:' 
V

o 
- objętość gazu' ztclyte,go do analiz~ przeliczona na warun-

" ki normalne wg BN-76/0541-09, dm • ' 
, I 

~.~.6. Dopuszczalna różnica miedzy wxgikam1 dwóch. oznaczań 
Wykonanych z tej samej próbki wynosi ~~ wyniku n1~szego~ 

, 

', 2.2.7. Wynik koncQlfY ,OZnaczania. Za wynik końcowy należy 
przyjąć średnią arytmetyczną wyników conajmniejdw6ch oznaczań 

", zgodnych z 2.2.6, zaokrągla'jąc ją do 0,01 wg FN-70/N-02120. 

" , 2.3. Oznaczanie smoły 1 ole ,16'11 w gazie koksowniczym wykonać 
, ·, wg BN-75/0541 .. 06 • 

. . i' 

' 2.4.0znaczan1e stężenia roztworu sody kalcynowanej 

2 ~4.1 • ' Zasa.da metody pOlega na alkalimetrycznym oznaczaniu' 
' za~artoś9i węglanu sodowego /Na2C0

3
/ w badanej próbce roztworu, 

,wobe" ," b~ę,k~ tu bromofenolowego. 

' 2.4.2, Odczynniki 1 roztwory 
, '-
a/Kwas solny cz.d.a, roztwór 1N. ... 

bl Błękit bromofenolow}r, roztwór O ,1-procentowy.' 
. i . .' 

2.4. 3. Wykonanie oznaczania. 100m3 , badanego roztworu sody 
, zpr6bki pobranej wg PN-73/C-04333 wla6d.oJtolby stoż~owej lub 

, zl~~i pojemności 250 cm3, · rozc1eńczyć 50 cm3 wody de styl owa- . 
nej,dod.ać2 krople roztworu błękitu bromofenolowegoi miarecz ... ' ' 

',kować 1N rożtworęmkwasu solnego do zmiany barwy z fioletowo-
błękitnej na ~6łtą. 
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2,4~L~. Obl:J.czanię ~i~}l oznaczania. Stężenie roztworu sody 
/X2/ oblicżyć w g/dm3 wg wzoru 

~ =- a
2

, 0,053 • 100 /2/ 

w którym : 
a2 - objętość ściśl,e 1N roztworu ,kwasu sOlnego zużyta do 

zmiareczkowania 10 cm3 badanego roztworu, cm3, 
0,053- ilość węglanu sodowego odpowiadająca 1 cm3 ściśle 

1N roztworu kwasu solnego, g. 

2.4. 5. Dop~~szalna różnic~ między ' wxnika~l dwóch oznaczań 
wykonanych z tP.j samej średnie~j próbl<i laboratoryjnej wynosi 

) 

~~ wyniku niższego. 

2.4,6. Wyni~ końcowy oznaczania. Za wynik należy przyjąć 
średnią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch oznaczań zgod­
nych z 2.4.5 , zaOkrąglając ją do 0,01 wg PN-70/N-02120. 

Dla potrzeb ruchowych dopuszcza się wykonanie jednego ozna­
czania. 

2.5. Oznaczanie stężenia roztworu siarczanu żelazawego 

. 2.5.1, Zasada metody polega na zm1areczkowaniu badanego roz­
tworu roztworem nadmanganianu potasowego, który utlenia dwu­
wartościowe żelazo. 

2'2.2. Odczynniki 1 roztwory 

al Kwas siarkowy stężony cz. 
b/ Nadmanganian potasowy, roztwór O,1N. , 

2.5. 2- i'fykon,anle oznaczania. Z próbki pobranej wg . 

" I ·" . 

PN-73/c-04333 odmierzyć- 10 cm3 badanego roztworu siarczanu żela­
zawego do l{olby .stożkowe~ l ub zlewki pojemności 250 cm3, roz­
cieńczyć do około 100 cm ,\ zakwasić 5 cm3 kwasu siarkowego stę­
tonego i miareczkować O,1N roztworem nadmanganianu potasowego 
do wystąpienia n1eznikającego zabarwienia. 
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2.5,4. Obliczanie wyniku oznaczania. Stężenie 
czanu żelazawego /X

3
/ obliczyć w g/dJn3wg wŻoru 

roztworu siar-

i 
X3 = a3 • 0,01519 • 100 /3/ 

w kt6rym: , I 

a
3
' - objętość ściśle , 0,1N roztworu nadmanganianu pota-

I' 3 
sowego zużyt3g0 r .dO mlareczl<owanla 10 cm badanego 
roztworu, cm , I . 

0,01519 - ilość siarczanu ' żelazawego odpowiadająca 1 cm3 

ściśle O,1N roztworu nadmanganianu potasowego, g. 

Z.5.5. D02uszczalna różnica między wygikami dwóch oznaczań 
wykonanych z tej samej średniej pr6bkilaboratoryjnej wynosi 
5% wyniku niższego. 

2'2.6. Wynik końcowy oznaczania.:., Za wynik należy przyjąć 
średnią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch oznaczań , zgod­

nych z 2.5.5, zaokrąglając ją do 0,01 wg PN-70/N-02120. 
Dla potrzeb ruchowych dopuszcza się wykonanie jednego ozna-

czania. ; 
i , 

I 
! 

2.6. Oznaczanie steżenia kwasu siarkowego technicznego , 
wykonać wg PN-76/C-84051. i 

! 

2.7. Oznaczanie zawartości arszeniku IAS
2

0
3
/ w roztworze 

. 'arszen1kowo-sodgwym z roztwąrzalnika 

2.7.1.. Zasada metody polega na zmiareczkowan1u'badanej prób­
ki roztworem jOdu, kt6ryutlenia tr6jwartościowy arsen, sam się 
jednocześnie redukując. 

, 

2.7.2. Odczynniki i roztwory 

a/ Jod, roztw6r O,1N. .. 
b/ Kwas siarkowy cz., ro ztw6r O, 1N. • 
ci Kwaśny węglan sodowy krystaliczny cz.d.a. 
d/ Skrobia, roztwór 1-procentowy. 

, , 

-el Fenoloftaieina, roztwór alkoholowy O,1-procentowy. 
, 
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2.11'3. i'fykonanie oznaczania. Z p}j6bki pobrane,j wg 
fN-73/C-043 33 odmierzyć 10 cni3 badan~go roztworu do kolbY po-

·3 ' , 
miarowej pojemności 100 cm , dopełnić wodą destylowaną do kres-
ki, pobrać 10 cm3 do kolby;! stożkowej pojemności 250 cm3, dodać 
kilka kropel roztworu fenoloftaleiny i zobojętnić roztworem 
O,lN kwasu siarkowego do słabo różowej barwy. Dodać około 2 g 

kwaśnego węglanu sodowego" a 'w przypadku powrotu intensywnie 
różowego zabarwieniadoda6 jeszcze kilka kropel kwasu slarkov/e­
go. Zohojętniony roztwór 'miareczkować roztworem 0,1N jodu wobec 
skrobii do zmiany barwy na niebieską. , 

2.7.4. Obliczanie 'ltryni.ku oznaczania. Zawartość arszeniku 
/X4/należy obliczyć w g/dm3 wg wzoru 

w którym: 

a4 

X
4 

= a4 • 0,00495 • 1000 /4/ 

- objętość ściśle O,lN roztworu jodu zużytego do 
3 miareczkowania, cm I 

0,00495 - ilość arszeniku IAs203/ odpowiadająca 1 cm3 

ściśle O,1N roztworu jodu, g. 

2.7.5 . Dopuszczalna różnica między wynikami dwóch oznaczań 
z tej samej średniej próbki laboratoryjnej wynosi 5% wyniku 
wytszego. 

2.7.6. 'i'[ynik końcowy oznącza,pia. Za wynik należy przyjąć 
średnią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch oznaczań zgod­
nych z 2.7.5, zaOkrąglając ją do 0,1 wg PN-70/N-02120. 

Dla potrzeb rucho,~ch przyjąć wynik jednego oznaczania. 

, 
3. METODY BADAN DLA POTRZEB KONTROLI 

MI:e;DZYO ffiRAC y JNEJ 

3.1, Oznaczanie pH roztworu 'Qłuczkowego 

3.1.1. Zasada metody polega na porównaniu barwy badanego 
roztworu, zawierającego określoną ilość wskaźnika, ze skompen­
sowaną barwą odpowiednio przygotowanych wzorcó'ł' kwaśnych i alka­
licznych. 
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3.1.2. Aparaturs i przyrządy 

al Biureta z ciemnego szk~a z poctziałką 0,1 cm~ 
bl Biureta z podziałką 0,1 crn3 - 2 sztuki. 
cI Kolba pomiarowa pojemności 250 cm~ 
dl Kolba stożkowa pojemnoŚci 250 cm3. 
el Komparator wg rys. 1 .-
fi Hikrobi ureta z podziałką 0,01 c~3. 
g/ Parowni ca porcelanowa. 

3 hl Probówki wycechowane . na 5 i 10 cm • Wszystkie probówki 
muszą być z jednakowego szkła i jednakowo wykonane. 

~ 17 

0702 7 
C)5 02 OC 

C)3C)1C)-f 

000 
80 

, 

.. IY8.1. Komparator 

3.1,3. OdCZYnniki 1 roztwory 

al Czerwień fenolowa krystaliczna. 
bl Kwas solny, roztwór 0,1N. 

I BN- '1870511-32 -11 

cI Wodorotlenek sodowy, roztwór 0,05N" 

3.1.4. Sporządzanie wzorców. Odważyć do niewielkiej parow­
l1icy 0,05 g czerwieni fenolowej, dodać Z mikrobiurety 2,85 cm3 

roztworu O,05N wodorotlenku sodowego, ogrzać na łaźni, 
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' rozcierając ostrożnie w miarę potrze~;y grudki wskaźnika prę­
, clkiem szklanym. Następnie zawartość,parownicy rozcieńczyć 

• j ~ 

przegotowaną wodą destylowaną, po zupełnym rozpuszczeniu 

wskaźnika przelać do kolby;: pomiarowej pojemności 250 cm3, spłu-
v ' 

kać dokładnie parownicę i pręcik do kolby, wymieszać i uzupeł-

nić wodą destylowaną do k~~ski. · Przechowywać w ciemnym miej­
scu. Posługując się tak pr,zygotowanym wskaźnikiem , dozowanym 

, 

z ciemnej biurety, ' sporzą4'zić dwa komplety wzorców: 

, -w' roztworze zakwasz~nym /zabarwienie żółtej, 
- w roztworze alkalicznym /zabarwienie czerwonej. 

, 

, W tym celu do jednej 'z probówek, zawierającej 8 kropel 
, wskaźnika , dod~ć 1 cm3 0,1N roztworu kwasu solnego i dopełnić 
, 'przegotowaną wodą destylowaną do kreski wskaZUjącej 5 cm3• Do 

'drugiej prob6wki, zawierając'ej 2 .krople wskaźnika, dodać 2 cm2 

, O,05N roztworu wodorotlenku sodowego i rozcieńczyć do obję-

. ' tości ' 5 c~3. Otrzymaną w ten sposób parę wzorców do oznaczania 

pH 7,1 należy odpowiednio oznakować na obu probówkach. f 

Drugą parę wzorców należy sporządzić w ten sam sposób z 15 
,' kropel wskaźnika ,i 2 em3 kwasu solnego rozcieńczonych do 10 cm3 

, ,', 3 
' oraz ż , 5 kropel wskaźnika i 4 cm wodorotlenku sodowego rozciel'l-

' ~onyeh do 10 cm3• Będzie to para wzorców do' oznaczania pH 7,2, 
" ' ~dO należy zaznaczyć na obu probówkach. ' 

",,' Następnfi " pary \tłZorc6w sporządzić podobnie, stosując obję-
" tQścl ' odczynników podane w tablicy. 

, 6 • 

Wzorce do oznaczaniapH roztworu płuczkowego 

. t 

Roztwór kwaśny Roztwór alkaliczny Ro zcieńcze-

H ' Objętości odczynników nie wodą p , de stylowa-
, , Kwas \'{skaź,~ Wodoro- Wskaź- ną do 

solny nik tlenek " nik • objętości: 
. SOdowy 

,- .. ,. -'" .•.. ,--
cm3 liczba cm3 , liczba cm3 

krotel kro t el 
1 2 • 4 ~ b , 

, 7,1 1 8 2 " 2 , 5 
'7,2 2 15 ' 4 5 10 
,7,3 1 , 7 2 3 5 
7,4 2 13 4 7 10' . 
, 

" 

, .1 
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1 2 3 
, 

4 5 6 

7,5 ' 1 " 6 2 4 5 
, 7,6 2 11 4 9 10 

, 

7,7 1 5 2 5 5 
7,8 2 9 4 11 10 
7,9 1 4 2 6 5 

, 

8,0 2 7 4 . 13 10 
8 f 1 1 3 2 7 5 
8,2 2 5 4 

. 
15 10 

8,3 1 2 2 8 5 
, , 

8,4 , 2 3 4 17 10 
8,5 1 1 2 9 5 

Probówki z roztworami wzorco\~i zamknąć korkęmi i uszczel­
nić parafiną. Sporządzone wzorce należy przechowywać w, ciemn~n 
miejscu i wymieniać co 10 'dni, przygotowując za każdym razem 
świeży roztwór wskaźnika. 

W przypadku stwierdzenia w tym czasie stopniowego obniża­
" nia się poziomu cieczy w probówkach, co oznacza nieszczelność 
zamknięcia, należy sporządzić nowy komplet wzorców. 

2.1,5. Wykonanie oznaczania. Próbkę roztworu, pobraną wg 
, PN- 73/C-04333, przesączyć do kolby stożkowej. Do probówki ,,,krop­
lić 10 kropel wskaźnika /tego samego, z którego sporządzono 
wzorce, używając tej samej biurety/, rozcieńczyć do 5 cm3 bada­
nym roztworem, lekko wstrząsnąć i umieścić w pierwszym o tv/orz e 
/oznaczonym na rys.1cyfrą 1/ w środkowym rzędzie komparatora. 
W dwóch pozostałych otworach środkowego rzędu /oznaczonych 
cyfr3 2/ Za badanym roztworem umieścić probówki zawierające po 
5 cm wody destylo''Ianej. Do pie.rwszego otworu z lewej strony /3/ 
wstawić wzorzec alkaliczny o spodziewanym odczynie, np.pH 7,8, 
a do pierwszego otworu z prawej strony /4/ , wstawić' alkaliczny 
wzorzec do oznaczania pH 7,9. Za nimi w następnych otworach 

, . 

umieścić odpowiednie wzorce kwaęne, to znaczy: wzorzec :ltwaśny 
do oznaczania pH 7, 8 /otw6r 5/ oraz wzorZec kwaśny do oznacZa­
nia pH7,9 /otw6r 6/. Do pozostałych Wolnych jeszcze otworów 
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loznaczonych na rys.1 cyfrą 71 wstawić probówki ' zawierające 

po 5 cm3 badanegQ roztworu lecz bez dodatku wskaźnika - VI ce-

1\1 skompensowania jego własnej barwY. 
Po umieszczeniu "/szystkich probówek w komparatorze należy 

~ ~ . . 

porównać zabarwienie, obser\1ll,.]ąc przez otwory wziernikowe 
wszystkie trzy rzędy probówe~. 'v przypadku różnicy zabarwie­
nia ,między próbką a każdą z dwóch umieszczonych w komparatorze 
par wzorców, należy probówki ; z wzorcami wymienić na inne. 

3.1.6. V/ynik oznaczania, Za wynik należy przyjąć pH, ,jakie­
mu, odpowiada para wzorców dająca skompensowane zabarwienie 
identyczne z zabarwieniem porównywanej próbki. 

3.2. Oznaczanie alkaliczności roztworu ~łuczkowego 

3.2.1. Zasada metod.Y polegana pośrednim miareczkowaniu 
soli alkalicznych zawartych w badanym roztworze po uprzednim 
wytrąceniu siarczków arsenu. 

3.2.2. Odczynpiki i roztwory 

al ,Siarczan barowy krystaliczny cz.d.a. 
bl Kwas solny, roztwór 0,1N. 
ci Wodorotlenek sodowy, ,roztwór . 0,1 N . , 

dl Oranż metylowy, roztwór 0,1-procentowy. 

3.2.33 WykonWlie oznaczania. Do kolby pomiarowej pojemnoś­
ci 250 c~ odmierzyć 10cm3 badanej próbki pobranej i przygoto­
wanej wg PN-73/C-04333, następnie dodać 0,1N roztwór kl,'iasu sol­
~ego w takiej ilości, aby całkowicie strącić siarczki arsenu. 
Nadmiar kwasu solnego nie moż~ przekraczać 0,6 cm3• Po strące­
niu siarczków arsenu dodać 1 g siarczanu barowego, wytrząsnąć, 
~zupełnić wodą destylowaną do kreski i przesączyć. 

Do kolby stożkowej pojerilIlości 300 cm3 odmierzyć 100 c,m3 

przesączu, dodać 2-3 krople oranżu metylowego i odmiareczl~m'lać 

nadmiar kwasu solnego Za pomocą 0,1N roztworu wodorotlenku so­
dowego do zmiany barwy wskaźnika z czerwonej na słomkowo-żółtą. 

3.2.4. Obliczanie wyniku oznaczania. 'Alkaliczność roztworu 
/ A11 w przeliczeniu na węglan sodowy obliczyć w g/dm3 wg wzoru 
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w którym: 
- objętość śctśle 0,1N roztworu kwasu solnego zuży- . 

. 3 l · 

ta do zmia~,eczkowania próbki, cm , ., 

- objętość śc~śle O,1N roztworu wodorotl enku sodo-, 

0,0053 

" wego zużyta do zm1areczko\'lania nadmiaru kwas u 
~' 3 3 

solne go w 1.00 cm przesączu, cm , 
- ilość \'/ęgl~U sodowego ódpovliadająca 1 cm3 ści ś-

le 0,1N roztworu kwasu solne go, g. 

'2.2.~. Dopuszczalna, róznica między \:!Yllikami. d\1ó ch oznacza rl 
wylwnanych z tej samej średniej. próbki laborat oryjnej 'wynosi 
5% wyniku niższego. 

3.2.6, W}!TIik końcowy oznaczapią. Za wynik należy przyjąć 
średnią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch oznaczań zgod­
nych z 3.2.5, zaokrąglając ją do 0,01 wg PN-7oIN-02120. 

Dla potrzeb ruchowych przyjąć wynik jednego oznaczania. 

3.3. Oznaczanie aktY\>ffiości rozt".,oru płuczl{owetm 

3.3.1, Zasada metody polega na oznaczaniu zdolności abso rp­
cji tlenu przez roztwór płuczkowy. 

3.3.2. Aparatura i przyrządy 

al Aparat do oznaczania aktywności roztworu płuczkowoGo 
wg rys.2. 

bl Butla z tlenem zaopatrzona w typowy dla te go gazu 
reduktor. ' 

ci Dętka do piłki nożnej zaopatrzona w ściskacz. 
dl Próżniowa pompka wodna. 
el Termostat do regulacji temperatury wody w płaszczu 

biurety. 
fi Urządzenie do mieszania roztworu płuczkowego z tlenem 

o zasadzie działania przedstawionej schematycznie na rys.3; 
częstotliwość wahań biurety powinna wynosić około 0,8 Hz 
150 cykli na min./, a kąt wychylenia biurety od poziomu w górę 
i w dół _ 11 0

• 
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R),s.2. Aparat do oznaczania aktywności roztworu pluczltowego 

1 - statyw z uchwytem, 2 - krążki gumowe, ) - płaszcz biurety, 
4 - zmodyfikowana biureta-Orsata o średnicy 21+22 mm, 5 - połączenie 
z węża gumowego, 6 - lejek o średnicy około 60 PlaJ, 7 - t ermometr 
o skali od 0+50 c., 6 - kró6ce do przepływu wody przez chłodnicę, 

"" __ 9., - wąż gumowY. 10 - naczynie wyrównawcze. 

z termostatu 

" I I I II I II II I I I III Id 

o 

do termo9łatu 
I 8tFl8/050-32 -3 I 

Rys.). Scbemat wychyleń biurety 
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~.3 , 3, Wykonanie oznaczania. Dolny króciec biurety polączyĆ 
\'ręż ern gumowym z naczyniem. wyrównawczym napełnionym wodą do 3/'+ 
jego wysoleości, po czym przez ot\'larcie kurków dolne go i górne go 
. , 

oraz podniesienie naczynia wyrównawczego napełnić biuretę wodą 
tak, ażeby przez jej górny wylot zaczęła się przelewać. Po cal-

, I 

kowi tym napełnieniu biurety zamlmąć jej kure'k dolny, a górny , , 

połączyć z dętką napełnioną ~,lenem z butli. otworz~rć dolny ku-
rek, napełnić biuretę tlenerndo objętości 85-90 cm , odprowa­
dzając z niej wodę do naczynia wyrównawczego, po czym zarnlmąć 

oba kurki i odłączyć dętkę . Następnie przez podniesienie naczy­
nia wyróWnawczego, przy o~wartym kurku dolnym, doprowadzić 

objętość tlenu do 80 cm3, przy czym panujące w biurecie ciśnie­
nie wyrównać z ciśnieniem atmosferycznym · przez krótlcotr\'lałe 
otwarcie kurka górnego i wypuszczenie nadmiaru tlenu \'1 po\'fi ~t­

rze. Sprawdzić ciśnienie tlenu za pomocą naczynia /10/, ''l'jrów­
nując poziomy wody w obu naczyniach. Jeżeli obj ętość ga zu przy 
równych poziomach wody w biurecie i naczyniu wyrównawc zym wy­
nosić 'będzie 80 cm3, oznaczanie prowadzić ~lej. vi przypadl{u ~ 
niespełnienia tego warunku czynność wypuszczania tlenu w po- . 
wietrze powtarzać do całkowitego wyr9wnania ciśnień . Po \'l'jrów­
naniu ciśnień naczynie odłączyć i za ! pomocą pompki próżniowej 
wodnej ostrożnie, ażeby nie zassać ~lenu, odprowadzić z biure- . 
ty pozostałe 20 cm3 ,...ody, pozostawiając minimalną jej ilość 
w dolnej przewężonej części biUrety. Na króciec górny nałożyć 
lejek za pomocą krótkiego odcinka węża gumowego, po czym lejek 
napełnić badanym roztworem z próbki pobranej wg PN-73/C-04333, 
wystrzegając się przy tym zamknięcia baniek powietrza w prze­
wężonej części lejka. otworzyć górny kurek i ostrożnie, by nie 
zassać do biurety powietrza, Wprowadzić do niej 20 cm3 badane­
go roztworu, po czym górny kurek zamknąć i odłączyć lejek 
z resztkami pozostałego w nim roztworu. Napełnioną tlenem i ba­
danym roztworem biuretę wraz z płaszczem wodnym zaopatrzonym 
w termometr umieścić w uchwytach mieszadła wg 3.3.2 fi, połą-

, , o 
czyć kr6cce płaszcza z obiegiem wody o . temperaturze 42-45 C, 
po czym uruchomić urządzenie mieszające na okres 20 min. Tempe­
raturę wody w płaszczu regulować termostatem. \II przypadku bra­
ku termostatu dopuszcza się regulację temperatury przez stop­
niówe odprowadzanie z płaszcza wody ochłodzonej i dOiewanie 
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ciepłej. Po zakończeniu mieszania od~r.tCZYĆ ,termo st at / Iub Z8.-

t ,t 
przestać ",rymiany "lOdy w płaszczu/, a ;temperaturę roztworu ba-
danego doprowadzić do stanu. wyjściowe'go tj. d,o t emperatury, 
jaką posiadał roztwór i tlien przy napełnianiu biurety. 

f' 

Biuretę zdjąć z mieszatlła,umieścić na statywie, połączyć 
jej dolny króciec z naczyr1iem\iYI'ównawczym, otworzyć kur elt dol-

" 

ny i d0lt0nać pomiaru ubytltutlenu przez wyrównanie pozi omu cl c·'· 
, 

czy w obu naczyniach 
rety. ' 

i odczytanie poziomu cieczy na skali biu-
l,. 

Ubytek Objętości tlenu w cm3 jest miar3 jącej zdolność pochłaniania go przez 20 cm 
alct}"'lTlości, "I,Tyraża­

roztworu pluczlcowc-
go. 

'2.3.4 1 Dopuszczglna różnica między "lYll~kam.±. dwóch oznaczań 

wykonanych z tej samej średniej próbki laboratoryjne j wynosi 
3 0,5 cm tlenu. 

, 
3.3.5. \o/ynik końcowy oznaczania. Za wynik należy przyjąć 

średnią arytmetyczną wyników dwóch oznaczań zgodnych z 3" ,3.4. 
Dla potrzeb ruchowych przyjąć wynik jedne go oznaczffii ia . 

-
1.4. Oznąc?anie zawartości arszeniku w rozt\,{orze płuczIw";,, 

wyro t kondensacie ąutok6awowym 

3.4.1. Zasada ,metody polega na usunięciu związlców żelrl za 

za pomocą siarczku sodo\'1ego, utlenieniu soli arsenu kwasem 
azoto\llfYl11, usunięciu nadmiaru kwasu mocznikiem, reduJccjl pięciQ­
wartościowego arsenu jodkiem potasowym ,z wydzieleniem jodu 
i zmiareczl~ovlaniu v/olnego jodu roztworem tiosiarc zanu sodm'le GO. 

2. 4 •2• Odczynniki i roztwory 
, 

al Jodek potasowy cz.d.a. 
bl Kwas azotowy stężony cz. 
cI Kwas azotow cz., roztwór 4N. 
dl Kwaśny węglan sodowy cz. 
el Mocznik cz. 
f/ Tiosiarczan sodowy, roztwory 0,1 1 0,01 N. 
gl Fenol~ftaleina, roztwór O,1-procentowy. 
hl Skrobia, roztwór 1-procentowy. 
11 Siarczek sodowy cz.d.a., roztwór 20-procentowy. -
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3~.Lłe3. v!ykonanie oznaczania. Z próbki pobranej "'Jg PN-73/C-OL+33 3 

odmierzyć 100 cm3 badanego roztworu /lub kondensatu/ do 'zlewki 
pojemności 250 ' cm3 dodać 25 cm3 roztworu siarczku sodov/ego, ogrzać 
do 'wrzeni a i odP~ować do około 80 cm3 .. Przesączyć do kolby po­

miarowej pojemności 100 cm3, spłukując też do niej zlewkę i są­
czek, po czym uzupełnić wodą destylowaną do kreski. Do kolby stoż­
kowej pojemności 300 . cm3 z doszlifowa:..'1ym korl<iem odmierzyć 10 cm3 

tak otrzymanego przesączu wolnego od soli żelaza, um.1.eścić pod 
wyciągiem i wkraplać powoli 15-20 cm3 stężone go kwasu azotowe go. 

Odparować do sucha, pozostałość rozpuścić w 50 cm 3 L,N roztworu 

kwasu azotowego i dodać 2-3 g mocznika .. Roztwór ogrzać ostrożnie 

do około BOoe, nie dopuszczając do wrzenia i utrzymać w t e j 

temperaturze kilka minut. Po ostygnięciu dodać około 0,3 g ln'mś­

negowęglanu sodowego, zamieszać i odczekać do zaprzestania 

wydZielania się pęcherzyków dwutlęnku węgla. ' Dodać oh.:oło 2 g 

jodku potasowego, kolbę zamknąć korkiem, wstrząsnąć i odstavr.ić 

, na 5 min, a następnie zmiareczkować wydzielony jod 0,1N roztwo­
rem tiosiarczanu sodowego do uzyskania barwy słomkm'/ej, po czym 

dodać kilkanaście kropel roztworu skrobii i miareczkować dalej 
, 

do trwałej zmiany barwy. 

3./-1-.4. Obllczanie wyniku oznacz anią ,!. Zawartość arszeniku 
3 /X5' obliczyć wg/dm wg wzoru 

x = a
7 

• 0,00495 • . 100 
5 . 

/6/ 

w kt6rym: 

a
7 

- objętość ściśle 0,1N roztworu tiosiarczanu sodo-

wego, zużytego do miareczkowania, c m3, 
7-

0,00495 - ilość arszeniku / As20
3
, odpowiadająca 1 cm.J ści ś-

le 0,1N roztworu tiosiarczanu sodowego, g. 

, 
:2.4.5. DQP'4szczalna rÓżnica miedzy 

wykonanych z tej samej średniej próbki 
wynikami dwóch 
laboratoryjnej 

oznacza n 
wynosi 

5% wyniku niższego. 

3.4.6. Wynik końcowY oznaczania. Za wynik należy przy~1ąć 

średnią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch oznaczań zgod­

nych z 3.4.5, zaokrąglając ją do 0,01 wg PN-70/N- 02120. 

Dla potrzeb ruchowych przyjąć wynik jednego oznaczania. 
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3.5. Q.znaczan,ic zawartości siarki ogólnej w rozt\"JOrze 
płuczko\ANm i ' zbiorniku dojrzewania 

21 

. 3.5.1. Zasada metody polega na utlenieniu wszystkich związ­
ków siarki wodą bromową i wytrąceniu powstałego kwasu siarko-

I 

wego chlorkiem barowym. 
! 

I' 

3.5.2. Odczynn.iki i roztl1l)ry 

al Azotan srebra cz.d.a., · roztwór 3-procentowy. 
bl Chlorek barO\"Y cz.~.a .. , roztwór 10-procentowy. 
cI Kwas solny czJd.a. /gęstość 1,19/. 
dl iI/oda bromowa, roztwór nasycony. 

3.5.3. Vlykonanle oznaczania. Z próbki pobranej wg PN-73/C-04333 
odmierzyć 10 cm3 badanego roztvloru do kolby pomiarowej pojemnoś-
ci 250 cm3, uzupełnić wodą destylo'\l,an.ą do kreski, wymieszać ,prze­
nieść 25 cm3 do zlewki, rozcieńczyć wodą destylowaną, dodać na­
syconego roztworu ,~dy bromowej do wystąpienia wyraźnego zabar­
wienia ŻÓłto-pomarańczowego, ogrzać pod wyciągiem do wrzenia 
i utrzymywać w tym stanie aż do odb~wienia.. Z kolei dodać 5 cm3 

. . I 

stężonego kwasu solnego i ponownie utrzymywać w stanie wrzenia 
przez kilka minut w celu odpędzenia ~wu~lenku wę 3la. Do gorącego 
roztworu dodać , mieszając, małymi porcjami 50 cm gorącego roz­
tworu chlorku barowego aŻ do całkowitego strącenia siarczanu ba­
rowego. Zawartość zlewki utrzymywać w stanie wrzenia do chwili 
opadn,ięcia osadu na dno, pozostawić pod przykryciem w temperatu­
rze poniż'ej punktu wrzenia w ciągu 8 h, a następnie przesączyc 
przez twardy ilościowy sączek. Osad na sączku przemywać gorącą 

\ 

wodą destylowaną do zaniku w przesączu reakcji na jon chlorkawy 
/brak opalescencji z roztworem azotanu srebra/. 

Mokry sączek z osadem umieścić w uprzednio wyprażonym ' i Zwa­
żonym tyglu. Tygiel ogrzewać palnikiem aż do żwęglenia sączl\:a, 
uważając by nie zapalił się płomieniem, a następnie prażyć 
w piecu muflowym w temperaturze 800°C w ciągu około 2 h do sta­
łej masy. Po ochłodzeniu w temperaturze pokojowej tygiel z osa­
dem zważyć z dokładnością do 0,0002 g. 



~ t 2.4f Obliczanie wyniku oznaczartig. Zawartość siarki o c;ó l ­

nej /x61 obliczyć w g/dm3 , wg , \~zoru 

ltl którym: 
m

1 
- masa tygla z osadem, g, 

m2 - masa tygla, g, 
0,1373 - \'{spółczynnik :, przeliczeniowy siarczanu baro'wego 

na siarkę. 

/71 

, 
3.5, 51! Dopuszczalna roż.n1;ca między \'ll:nikami d\'lóch 

wykonanych z tdj samej średniej próbl{i laboratoryjne j 

wyniku niższego . 

oznaCZ an 

wyn os:i 5Jb 

2.5.6, Wynik końcowy oznaczania. Za wynik l\OllCOwy nale ży 

przyjąć średnią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch ozna­

CZa.ll zgodnych z 3.5.5, zaokrąglając ją do 0,01 wg PN-70/H- 02120 .. 

Dla potrzeb ruchowych przyjąć wynik jednego oznaczani a . 

2.6. Ozn5!,czanie zawartości tioslarczanJ:l sodowego \v ro ztv,p::. 
r ze płuCZkowym 

.2.6,1. ZAsada mej;ody polega na zmiareczkowaniu jodem Z(;Mo.r­
tego w r o ztworze tiosiarczanu sodowego, po uprzednim usunięciu 

z niego siarczków i arsenu za pomocą zawiesiny wodorotlenl\u 

cynkowego. 

3.6,2~ Odc zynniki :L roztwory 

al Chlorek cynkowy cz.d. a. 
b/ Jod, roztwór 0,1N. 

ci Kwas octowy, cz.d.a., roztwór 10-procentowy. 

dl Skrobia, roztwór 1- procentowy. 

e/ Woda amoniakalna stężona, cz. d. a. 

3.6.3. Przygotowanie zawiesiny wodorotlenku cynkowe go. Do 

butli pOJemności 2000 cm3 odważyć 500 g chlor ltu cynkowego, wlać 
1000 cm3 wody destylowanej, wymieszać, odczekać do ostygnię cia, 
po czym dodać 135 cm3 stężonej wody amoni~{alnej , dobrze wy­
trząsnąć i pozostawić na 1 h. 
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, 3.6.4. \'lykonanie oznaczania. Z próbki p'obranej wg PN- 73/ C-O lt333 

odmierzyć 10 cm3 badane30 roztworu do kolby pomiarowej pojemno ś-
ci 250 cm3, dodać 50 cm zawiesiny woclorotlenlcu cynkowe go i wy­

trząsnąć. Po wystąpieniu ż6łtego zabarwienia ogrzać do 01(Oło 

OOOC, a następnie ochłodzić. Uzupełnić zawartość wodą destylo \va-
ną do kreski i przesączyć przez t''lardy . sączek. Pierwsze kilkana~3 -

cie cm3 przesączu odrzucić, następnie od)iPetować 50 c~n3 przesą­
czu tio kolby stożkowej pojemności 300 cm , dodać 10 cm 3 kwasu 
octowego i miarec,zkować 0,1N r.oztworem jodu, dodając p od konie c 
miareczkowania kilkanaście kropel roztworu skrobi. 

,3.6.5. Oblic,za.nie wyni.ku o:iglaczania, Zawartość t i osiarcz anu 

sodowego lxi obliczyć w g/dJn3 wg wzoru 

X
7 

=a8 • 0,0158 • 500 / 8/ 

w kt6rym: 

, - objętość ściśle O,1N roztworu j9du zużytego do mia-
3 

0,0158 -

re czkowani a, cm , 

ilość tiosiarczanu sodowego /bezwodnego/ odpo',viada­

jąca 1 cm3 ściśle 0,1N roztworu jodu, g • 

..2&.6.6. DOPldii.zczalna różnica między wynil{~ dwóch oznacz ań 
wykonanych z tej samej średniej próbki laboratoryjnej wynos i 5% 
wyniku niższego. 

/ 

3.6.7. Vlynik końcowy oznaczania. Za wynik należy przyjąć 
średnią arytmetyczną wynik6w co najmniej dw6choznaczań zgod­

, nych z 3.6.6, zaokrąglając ją do 0,01 'wg FN-70/N-02120. 
Dla potrzeb ruchowych przyjąć wynik jednego oznaczania. 

3.7. Oznaczanie zawartości rodanku sodowego w roztworze 
płuczkowym 

3.7.1. Zasada metody polega na utlenieniu rodanku sodowego 

" bromem wg reakcji: 

N~CNS + 4Br2 + 4H20 = CNBr + 7HBr + NaHS04 

", usunięciu fenolem nadmiaru bromu przez utworzenie trudnorozpusz­

czalnych tr6jbromofeno16w, a następnie redukcji bromocyjanku za 

, . 
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pomocą jodku potasowego Vlg reakcji: 

CNBr + 2KJ = KCN + KBr , + J 2 

i odmiareczkowaniu wydzielonego jodu tiosiarczanem sodowym. 

3..Ł,2 t Ogc z~nnij(i }. roztworx 

al 
bl 
cI 
dl 

Bromek potasowy cz.d. a .. , 
, 

Bromian potas owy cz.d .. a., roztwór 1N. 

lJodek potasowy cz.d.a.. 
Fenol cz., roztv/ór 10-procentowy. 

el Kwas siarkowy cz., rożtwór 1 O-pro centovly • 

fI Skrobia, roztwór 1-procentowy. 
g/ Tiosiarczan SOclOV/Y, roztwór 0, 1N • 

2~3. Wykonąnie oznaczania'!., Z P~Óbki pobranej i przygotowa­
nej wg PN-73/c-04333 odmierzyć 10 cm badanego roztworu do kol­

by pomiarowej po,iemności 500 cm3 .t uzupełnić wodą destylowaną do 

lcresld. Następnie przenieść 25 cm3 roztworu z kolby pomiarov"e j 

do kolby stożkowej pojemności 250 'cm3 z ' doszlifowanym korlci.em, 

dodać 25 cm3 wody destylovmnej, 10 cm3 roztworu kwasu siarkowego 

i około 2 g bromku potaso\'v'ego. Całość wymieszać przez potrząsa­

:nie, a następnie dodawać roztwór bromianu potasowego tak długo , 

aż wystąpi trwałe żółto-pomarańczowe za.barv/ienie ~ Ko lbę zamknąć 
7-

korkiem, wymieszać i pozostawić Ila 5 min. Dodać 5 cm./ roztv.'Oru 

fenolu i dobrze wymieszać przez potrząsanie, przy czym całość 

powinna się odbarwić z rÓ1Nl1oczesnyrn powstaniem zmętnienia lub 

osadu. Kolbę pozostawić na 15 min w celu całkowitego pochłonię­

cia bromu, a następnie dodać 1 g jodku potasowego, zamieszać 

i pozosta\ITić na dalsze 30 min w' c iemnym miejscu. Następnie mia­

reczkować WYdzielony jod 0,1N roztworem tiosiarczanu sodo\'lego do 

odbarwienia cieczy, doda.jąc pod koniec miareczlcowania kilka kro­

pel rozt'\łJOru skrobi 1 pozostawić jeszcze na 5-10 min. Gdy rozb'/ór 

pozo stanie bezbarwny, mlareczkOl'ranie należy uznać Za zakOl1czone. 

3.7.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartość rodanku sodo­

wego /X8/ obliczyć w g/dm3 wg wzoru 

X8 = a
9 

• 0,00405 • 2000 191 
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I -

w którym: 
a9 

- Objętość. ści~,le iO, .1N ro~tworu tiosia3czanu sodo-
wego, zuzytegp do miareczkowania, cm , 

0,00405 - ilość rodankui sOdowego, 'Odpowiadająca 1 cm3. ściś-
" . . 

1e 0,1N roztw;bru tiosiarczanu sodowego, g. 
I 

- { , 
2.7.5. Dopuszczalną róthicą miedzy wynikami dwóch oznaczan 

wykonanych z tej s amej śre4ru-ej prÓbki laboratoryjnej 
fi 

5% wyniku niższego. I ', 
r 

,!' 

wynosi 

2,7.6. W~ik końcoyN oznaczania. Za wynik należy przyjąć , 

średnią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch oznaczań zgodnych 
z 3.7.5, zaokrąglając ją do 0,01 wg pN-70/N-02120. 

Dla potrzeb ruchov,rych przyjąć wynik jednego oznaczania. 
, , 

).8. Oznaqzanie ząvlartości bituminów w roztworze pluczkov-r.vm 

2.8.1, Oznaczanie zawartości bituminów zaokludowanYch ną 

cZasteczkach siarki i zawiesinach 
\ 

. , 
2.8.1.1. Zasada metody polega na odsączeniu z badanej próbki 

~..-> 

zawiesin i siarki łącznie z zaokludowanymi substancjami bitumicz-
nymi, rozpuszczeniu siarki zawartej w , osadzie roztworem siarcz­
ku sodowego i \~ekstrahowaniu bitumin z wysuszonego osadu. 

2.8.1.2. Ap~~atura i przyrządy 

al Aparat Soxhleta. 
bl Cylinder pomiarov~ pojemnoścl1000 cm~ 
ci Cylinder pomiarowy pojemności 100 cm~ 
dl Zlewki pojemności 400 cm3 - 2 sztuki. 

3,8.1.3. Odczynniki i roztwory 

al Chloroform cz. d.a. 
bl Siarczek SOdowy cz.d.a., roztwór 45-procentowy. 

3.8.1.4. Wykonanie o~nacząnial Przesączyć 2 dm3 próbki pobra­
nej wg PN-73/C-04333, po czym sączek wraz z osadem przenieść do 
zlewl{i, dodą.ć 100 cm3 roztworu siarczku sodowego, ogrzać do ' t em­
peratury 60-70oC i utrzymać w tej temperaturze, stale mieszając, 
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aż do całko,.,itego rozpuszczenia się siarki. · Następnie całość 
przesą·czyć i osad na sączku, zawierający rozpulchnioną bibułę 

filtracyjną z pierwszego sączenia, przemyć dokłaru~ie gorącą 
wodą destylowaną do całl{Qwitego wymycia siarczku sodowego. 

Lejek wraz z sączkiem umieścić w suszarce i wysuszyć w tempe­
raturze 60- 70

o
C. Suchy sączek złożyć o~trożn.ie i umieścić w apa­

racie Soxhleta. Kolbę aparatu wysuszyć i zważyć z dokładnością 
do 0,0002 g, wlać do niej 60 cm3 chlorof or mu, całość umieścić 
na łaźni wOdne j i prowadzić ekstrru~cję przez 30-45 min /rozpusz­
czalnilc wypływający z gilzy pO'<lin,ien być be zbar wny/ .. Następnie 

samą kolbę z rozpuszczalnikiem umieścić na łaźni wOdnej pod "'y­

ciągiem, odparować chloroform, a pozostałość w kolbie ~~suszyć 

w temperaturz e 60-70
o

C do stałej masy. Po ochłodzeniu Z\·taż:;Ć 
z dokładnością do 0 , 0002 g. 

3,.{2.1, 5. OblicząJ11~ wynil{u ozna.czaniś'\. Zawartość bituminów 
zaokludowanych na cząsteczlcach zawiesin w badanym roztworze 
/xg/ obliczyć w g/dm3 wg wzoru 

w którym: 
m

3 
- masa kolby z pozostałością po ekstrakcji,g , 

m4 - masa pustej kolby aparatu Soxhleta, g. 

/10/ · 

~.8.1.6. Dopuszczalna różnica między wynikami dwóch oznaczań 
wykonanych z tej same j średniej próbki laboratoryjnej wynosi 

~ , 

10% wyniku niższe go. 

3.8.1 . 7. Wynik końcowy oznaczania. Za wyni k należy przyjąć 
średnią arytmetyczną wynikó,., co najmniej dwóch oznaczań zgodnych 
z 3.8.1.6, zaokrąglając ją do 0,01 wg PN-70/N-02120. 

Dla potrzeb ruchowych przyjąć wynik jednego oznaczania. 

3,8.2. OZr.l.aczanie zawartości bituminów rozpuszczonych w roz­
tworze 

3.8.2.1. Zasada metody polega na wyekstrahowaniu bituminów -
z przesączonego roztworu i wymyciu z ekstraktu zanieczyszczeń 
siarkowych za pomocą siarczku sodowego. 
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2.!..8 .. 2 .. 2. Przyrzśldy 

a/ Cylinder pomiarowy pojemności 100 cm~ 
b/ Paro\'mlca szklana pojemności 150 cm~ 

/ R d · 1 . ' . . 250 3 . c oz z~e acz pOJemnosc~ cm • 
d/ Zlewki pojemności 250 :',cm3 - 2 s'ztuki. 

, , , 
.2,8.2, 2" OdczYD.l1ikJ. i roztwory 

, 

a/ Chloroform cz.d.a. 

b/ Siarczan s odowy bezwodny. 
ci Siarczek sodowy cz.d.a., roztwór 20-procentowy . 

27 

'2, .. 8.2. L~ , Wy,l<oąĘ;tni.e oznaczania. Odmierzyć do rozdz i el acza 
100 crl;3 przesączonego roztworu płuczkowego i przeprowadzić 
trzykrotną eks trakcję rozt\'roru chloroformem, używając za każ­

dym razem 50 cm3 ekstrahenta. Chloroform z kolejnych ekstr aJ<­
cji umieszczać w zlewce. Zawartość zlewki przelać do rozdzi e­

lacza i przemyć dwukrotnie roztworem siarczku s odO\'le go, biorąc 

do przemywania po 50 cm3 roztworu siarczku. Następnie ekstralct 

chloroformowy przemyć trzyl{rotnie woq-ą destylo\'laną, używając 

jej każdorazowo po 50 cm3, Przemyty ekstrakt przelać do s uche ,j 

zlewki, "1sypać 10- 20 g bezwodnego siarczanu sodowego, vvymiesz 8.ć 

i pozostawić do opadnięcia osadu na dno. 
Parownicę szldaną wysuszyć w temperaturze 60-70 Oc do sta-

łej masy i zważyć z dokładnością do 0,0002 g, Odwodniony el{st l'n.lct 

chloroformo'wy zdekantować znad osadu i przesączyć do zważ one j . 
parownicy, zlev,kę z osadem siarczanu sodowego i sączek przemyć 

chloroformem w ilości 20-30 cm3, który następnie dołączyć do 
\ 

zawartości parownicy. Parownićę umieścić 'na łaźni wodne j pod 

wyciągiem, odparować chloroform, a pozostałość w paro\micy wy­
o 

s~szyć w temperaturze 60-70 C do stałej masy, po czym ochłodz ić 

i zważyć z dokładn~cią do 0,0002 g, 

3.8,2. 2 _ Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartość bituminów 

rozpuszczonych w badanym roztworze /X101 obliczyć w g/ dm3 ,.,g 
. wzoru 

/11/ 
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w k~órym: 

masa paro'.micy z bi tt.iminami, :g, 
masa pustej parownicy, g. 

I 
'. 
' . . ' 
" 

,.1,....8,2 .. 6.t. D9RUS,zczę,lną, różnica mi f2~t~.Y. wyn:!:.l<.:am1 dwóch ozna-
- , 

czań wykonanych z tej samej średniej próbki laboratoryjnej wy-

nosi 10% wyniku niższego. ; 

3.8.2 , .. 1. Wynils końcoWY 02':n?czani~ Za wynik należy przy jąć 

średnią arytmetyczną vlyników co najmniej dwóch oznaczań zgod­

nych z 3.8.2.6, zaokrąglając ją do 0,01 wg PN-7oI N-021.'20 .. 

rze 
• 

rze 

• 
Dla pot~zeb ruchowych przyjąć wynik jednego oznaczania. 

,2.8.3. Obliczanie całkowitej zavra:r:t"oś.ci bl.tu.minQ'},'llt{ roz.~t~9.::. 

płuczkowVTn.:. Całkowi tą zawartość 3bituminÓ\'1 vi badanym rozt\'!o~ 

płuczko\<lYm Ix / obliczyć wg/dm w'g wzoru c 

11 2/ 

w którym: 
- zawartość bituminów zaokludowanych na cząsteczkach 

~ 
punktu 3.8.1, g/ drn- , zawiesiny w roztworze oznaczon:a wg 

zawartość bituminów rozpuszczonych 

czona wg punktu 3.8.2, g/dm3
e 

w roztworze ozna-

3.9. Oznaczanie zawartości soli żeląza w rO,ztvIOrL':,.ę, I2JJd.9zJ;~_Q;.~:":::ill 

3.9.1. Zas~da metodJ!: polega na usunięciu z badanej próblci 

związków przeszkadzających w dalszym toku analizy, utlenieniu 

jonów żelaza dwuwartościowego, a następnie ich redukcji jodld.cm 

potasowym z wydzieleniem wolnego jodu, który miareczlruje się 

tiosiarczanem sodowym. 

2.9.2. Aparatura i nrzyrządY 

al Aparat Kippa. 

bl Cylinder pomiarowy pojemności 

cI Kolby stożkO\l/e pojemności 800 

dl Kolba stożkowa pojemności 500 

ej Pipeta pojemności 25 cm~ 
fI Zlewka . pojemności 800 cm~ 

3 50 cm. 
cm 3 - 2 sztuld . 

cm3 z doszlifowanym lwrlci elll . 



< 

, ' 

al 
b/ 
c/ 

. dl 
e/ 
r.1 
g/ 

hl 
il 

·~ jl 
k/ 
1/ 
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Chlorek amonowy, cz.d.a. 

J odelt potasowy, cz. d. a. 

Kwas azoto,,,,y stężony cż. d. a. 
Kwas siarkowy stężony cz.d.a • 

. < ' 

Kwas siarkowy, roztvJÓr 10-procentowy. < 

Kwas ~olny stężony cz,. 

29 

Wodorotlenek sodowY cz.d.a., roztw6r 20-procentovty. · 
. . ' . , 

P~ryt techniczny. 
Skrobia; roztw6r 1-procentowy. 
Tiosiarczan sodowy, . roztwór O, 1N. 

\voda '"'amoniakalna stężona, cz.d.a. 
, ( 

Woda utleniona cz., roztw6r25-procentowy . 

, ' 

/ 

/ ..... 

'3.9.;, \1ykoną.nie oznę.czan~ Sp'orżądzić mieszaninę u"tlenia-
: ją~ą w .. stosunku : ? c'zęści stężone~o l{Wasu ~zotowe go i 1 c.zęŚc; 

. stężonego ,kwasu s~arkowego. 25 cm mieszanJ.ny wlać do lco ]~by . 

. " stożkc,,~j ~ojemnOŚCi 800 cm3 umieszczonej pod wyciągiem. Od,mie­
rzyć 25 cm pr6bki pobranej wg PN-73/C-04333 i \',rkraplać ostroz­

" 'nie do kolby z mieszani~ą ' utleniającą, stale ~ieszając. Odparo­
,;.rać do chwili pojawienia się białych dymów dwutlenku siarki, 

;' . ochłodzić, rozcieńczyć wodą destylowaną do Objętości około 
, 200 cm3 i ponownie ogrzać do sooe. Kolbę zamknąć korkiem z dwi e­

ma ' rurkami. /j~dną krótką, drugą sięgającą {>r~wie do dna/, połq- , 
, . , 
. C2:Yć . z aparatem Ki.ppa wypełnionym pirytem i kwasem solnym i przę·~ 

.: 

pusżczać ' siarkowodór do chwili, kiedy roztwór z wytworzoną za-
. . . 

wiesin~ siarczku arsenowego - początkowo mętny - wyraźnie się 

Sklaruje . 

Całość przesączyć do zlewki, osad siarczku arsenowego prze-

my~ na sączku wodą destylowaną . lękko ząkwaszoną kwasem siarl~o-
wym, a przesącz ogrzać do wrzenia w celu odpędzenia siarh:m'lo­
d"oru. Następnie dodać - 2 cm3 wody utlenionej i · ostrożnie zneutra-. . 

. -

i, :~l.i~ować \wodorotlenkiem sodowym aż do wystąpienia barwy żółtej • 
. W p"rzypadkacl wątpli't,rych ustalić moment- zobojętnienia " za pomocą 

". . . , .. 
. ~ papierka lakmusowego • Dodać okoł~ 2 g chlor.ku amono\<.re go. zamie-
- - - . 

·,;. s?:_ac . i · zalka~iZbwać stężoną · 'wodą . a"moniak~~ną. Zawartość zlewki 
",. ogrzać 'do 80 C, odstawić na 30 min i przesączyć wyhJOrzony 

\ 
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wodorotlenek żelazowy do kolby sto żkowej pojemności 000 cm3• 
Następnie osad przepłukać na sączku początkowo wodą destylowa­
ną lekko zalkalizowaną amoniakiem, h następnie czystą. Le jek 
z osadem przenieść nadkolbę stożkową z doszlifowanym korkiem, 

. I 
przemyć osad kwasem siarkow~n 10-procentowym w celu całlwwi-
tego rozpuszcżenia wodorotlenku ' żelazowego, unikając jednak 

! 

nadmiaru kwasu, a następnie przepłukać obficie gorącą wodą 
destylowaną i lnie chłodząci; dodać około 2 g jodku potasowe go. 

I . 

Zamknąć kolbę, zamieszać i 'pozostawić na 15 min. Po ocłuodze-
niu zmiareczkować wydzielony jod roztworem 0,1N tios iarczanu 
sodowego, dodając pod koniec miareczko'V/ania kilkanaście kro­
pel roztworu skrobi. 

",,3~',;;:.9~ • .r:.5.:, • ....;;.O.:;:;b.:;:l.:;:i.;:;c;:.z;:::.an=i,;;:,e_wyn:;.J..:.:.:oi:::,;k~u;:;:....o=-z::.:n:.:;a~c~z:::.:an:::::.:.:i:::.:a~. Z awart o ŚĆ ż el aZ a 1 X '11 1 
. g/ 3 . 

obliczyć w dm wg wzoru 

1131 

w którym: 

a1~! - objętość ściśle 0,1N roztworu tiosiarczanu sodo­
wego, zużytego do zmiareczkowania 25 cm3 próbki, 

3 cm , . 

0,00558 - ilość żelaza odpowiadająca 1 cm3 O,lIftiosiar­
czanu sodowego, g. 

, 
3.9.6. Dopuszczalna różnica między wynikami dwóch 

wykonanych z tej samej średniej próbki laboratoryjnej 
10% wyniku niższego. 

oznaczan 

wynosi 

3.9.7. 'mik końcowy oznaczania. Za wynik należy przyjąć 
średnią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch oznaczań zgod­
nych z 3.9.6, ' zaokrąglając ją do 0,01 wg PN-70/N-02120. 

Dla potrzeb ruchowych przyjąć wynik jednego oznaczania. 

3.10. Oznaczanie zawartości siarCZanu sodowego ,., roztworzę, 
Dłuczkowym i w roztworze po neutralizacji 

. ;.10.1. Zasada metody polega na usuni_ęciu z badanych roztwo­
rów siarczków i przeprowadzeniu tiosiarczanu sodowego w tetra- . 
tionian sodowy, a następnie wytrąceniu siarczanów za pomocą 
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chlorku barowego i przeli czeniu na siarczan sodowy otrzym811cgo 

siarczanu barowego po jego wagowym 6znaczaniu. 

2,10 .. 2. Odczynniki i ,roztviOry 

al Azotan srebra, roztw6r 0, iN. 
bl Chlorek barowy cz.d.a., roztwór i0-procentowy. 
c/ 'Gliceryna cz. 

d/ Jod roztw6r 0, iN t , , 

e/ Kwas octowy cZ.d.a., roztwór 10-procentowy. 
f/ Octan kadmowy cz.d. a., roztwór i0-pr ocentowy . 

}.10 .:2. Przygotowanie roztworu płuczkowego i ro ztwo rl.L..D.o 

nęutr~lizac !~: d.o oznacz.§Aia. Do kolby pojemności 500cm3 wlać 
25 cm) badanego ro ztworu z próbki pobranej wg PN-73/C-043331 

3 3 50 cm iQ-procentowego roztworu octanu kadmowego oraz 50 cm 
gliceryny. Zawartość kolby mieszą.ć intensywnie przez 15 min, 

dopełnić wodą destylowaną do kreski , wytrząsnąć i odsta\'lić na 

około i /2_h .. Wytrącony osad siarczków odsączyć' ,przez t wardy są­
czek do wysuszonego naczynia, Odrzucając pierwszą porcję prze-

. sączu. Następnie 25 cm3 przesączu przenieść do zl'ewki, zakwa-

. sić 5 cm
3 10-procento~lego roztworu kwasu octowego i '~iarecz,;" 

kować 0, iN roztworem jodu do jasno żółtego Zabarwienia h.., celu 
.. przepro\tTadzenia tiosiarczanu w tetrati oni an/ • 

}.10,4, Wykonanie oznaczania! Przygotowany v/g 3.10.3 prze-. . ....... "' , 3 
·'~' sącz zadac 30 cm i0-procentowego chlorku barowego, lekko 
. ogrzać 1 'pozostawić na około 4 h. Wytrącony osad przesączyć . . . 

przez twardy sączek ilościowy, prżemyć kilkakrotnie gorącą 
, ~ 

wodą aestylowaną aż do zaniku reakcji na jony chloru /próba 

z ' azotanem srebra/. sączek z osadem umieścić w uprzednio wypra ­
żonym i zważonym tyglu. Tygiel ogrzewać palnikiem aż do zwę gle­

nia sączka, uważając, by nie zapalił się płomieniem, a następ-
'. . ' o 

,nie prażyć w piecu muflowym w temperaturze 800.±50 C do stałej 
, masy. Po ochłodzeniu w temperaturze pokojo,\~j zważyć go z do1\:­

, ładnością do 0,0002 g. 

3.10. 5. Obliczanie ~niku oznączania. Zawartość siarczanu 

SOdowego w roztworze płuczkowym lub roztworze po neutralizacji 
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/X
12

/ obliczyć w g/dm3 wg wzoru 

X12 = /m7 - m8/ • 800 • 0,608 /14/ 
, 

w którym: 
m7 - masa tygla z osadem siarczanu barowego, g, 

~8 - masa tygla, g, 
0,608 - współczynnik przeliczeniowy siarczanu barowego na 

siarczan sodo"ł'Y. 

f 

3.10.6. Dopuszczalna różnica mi!idzy wynilcami dwóch oznaCZan 
wykonanych z tej samej średniej próbki labora"toryjne,j wynosi 
5% wyniku niższego. I 

3.10.7. Wynik końcowy ozn~czania. Za wynik należy przyjąć 

średnią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch oz~aczal1. zgod­
nych z 3.10.6, zą.okr-ąglając ją do 0,01 wg PN- 70/N-02120. 

i Dla potrzeb ruchowych przyjąć wynik jednego oznaczania . 

3. . 11 . · Oznaczanie za .... 'arto ści siarki w rO,ztwo r ze płuczko"'lYm 

i w pianie siarl{owej , 

3.11 . 1. Za§sda metody polega 
zawiesi~y z okreŚlonej objętości 
ci i zważeniu • 

na odsączeniu siarki w postaci 
próbki, wysuszeniu pozos"tałoś-

. . 3.11. 2. Przyrz§ldy i materiałY 

al Cylindry pomiarowe pojemności 100 i 250 
bl Sączki ilościowe twarde - 2 sztuki. 
cI Wę glan sodoWy, roztwór ' 5-procentowy • . 

3 cm. 

3.11.2 , Wykonanie oznaczania. Z próbki pobranej wg 
PN-73/C-04333 odmierzye 250 . cm3 roztworu płuczkowego lub 
100 cm3 piany siarkowej i przesączyć przez dwa t warde sączki, 
uprzednio wysuszone na szkiełku zegarkowym w temperaturze 
8O±)°C i zważone z dokładnościądo . 0,002 g. Prze sącz powinien 
być klarowny. Osad ze ścianek cylindra spłukać na sączek 5-pro-

. centowym roztworem węglanu sodowego i przemyć kilkakrotnie 
ciepłą wodą destylowaną. Sączki z osadem umieszczone na szlei ełku 
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zegarkowym suszyć w temperaturze 80±30C wciągu 90 min, ochło­
dzić do temperatury pokojowe,i i zważyć z dol\:ł adnościq do 0 , 00 2 g . 

, I 

' Następnie przeprowadzać 20-minutowe lwntrolna suszenia aż do 
uzyskania stałej masy. , 

3.11.4. Obliczanie wvniku ' . Zawartość siarki oznaCZ alua. 
I 

w roztworze płuczkowym lub w:' pianie siarkowej /x13/ obliczyć 

w g/dm3 wg 
, 

wzoru 
Im - m,101 • 1000 

X13 
- 9 -

V 

w,którym: 
' Mg - ffias a szkiełka z sączkami z osadem, g, 
m

10 
- masa szkiełka z' sączkami, g, 

V - objętość próbki pobranej do oznaczan:iJa, 

/1 5/ 

3 cm • 

2.11.5. Dopuszczalna różnica między wynikami d\"óch oznaczań 

wyi<:onanych z tej samej średniej próbki laboratoryjnej wynosi 
596 wyniku niższego. 

, 3.11.6. Wynik końcowy oznaczania: . Za wynik należy przyjąć 
I , 

średtiiąarytmetyczną wyników co najmniej dwóch oznaczań zgod-
nych z 3.11.5, zaokrąglając ją do 0,01 wg PN-70/N-02120. 

Dla potrzeb ruchowych przyjąć wynik jednego oznaczania. 

3.12. Oznaczanie kwasowości ' roztworu płuczkowego po neutra-
11zac,ii ~asowe,i 

3.12.1. Zasada metody polega na bezpośrednim zmiareczkowa­
niu zneutralizowanego roztworu po odsączeniu siarczków arseno­
wych. 

3.12.2. Odczynniki i roztwory 

al Wodorotlenek sodowy, roztwór O,lN. 
bl Oranż metylowy, roztwór O,l-procentowy. 

3.12.3. Wykonanie oznaczania. Próbkę zneutralizowanego roz­
tworu pobraną wg PN-73/c-04333 przesączyć, odmierzyć 25 cm3 

, przesączu do kolby stożkowej, rozcieńczyć , około 30 cm3 wody 
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destylowanej, dodać 2-3 krople oranz,u metylowego i miareczJ(o-
t .: 

wać O,lN roztvlorem wodorotienku sod6'we go do zmiany barwy 1:/Skaź-

nika. ' I 
. ~~ 
fI 

3.12.4. Obliczanie wvhiku oznaczania. Kwasowość roztworu 
! 

/K/, w przeliczeniu na k~s 
3 siarkowy, obliczyć w g/dm wg wzo-

'. , 
ru " " 

"."t 

, K = a 1,1 • 0,0049 • 40 /16/ 
t " .~ 

. ~: 

w którym: 

a11 
- objętość śćiśle O,lN wodorotlenku sodowego zużyta 

do zmiareczkowania 25 cm3 roztworu po neutraliza­

3 0,0049 - ilość kwasu siarkowego odpowiadająca 1 , cm ściśle 

cji kwasowej, cm3, 

O,lN roztworu , wodorotlenku sodowego, g. 

3.12.5. Dopuszczalna różnica między wynikami dwóch oznaczań 

wykonanych z tej samej średniej próbki laboratoryjnej wynosi 

5% wyniku niższego. 

3.12.6. WynikkońcoWj' oznaczania. Za wynik należy przyjąć 

średnią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch oznaczań zgod­

nych ~ 3.12.5, ' zaokrąglając ją do 0,01 wg PN-70/N-02120 • 
. Dla potrzebruchowych przyjąć wynik jednego oznaczania. 

, . "., 3.1 3, Oznaczanie alkaliczności roztworu płuczkowego po neu-
~ralizacji zasado~rej 

. 3.13.1. Zasada ' metody polega na miareczkowaniu lewasem 501-

,nym przesączonego roztworu wobec oranżu metylowego jako w5lcaź-
... .: 

nika. 

,3.13.2. Odczynniki i roztwory 

. al Kwas solny, roztwór O,lN. 
b/ Oranż metyloWy, roztwór O, l-procentowy. 

. . . . 

3.13.). Wykonąnie ~oznaczania. Z pr6bld pobranej'łlg 
fN-73/C-04333 odmierzyć 25 cm3 pr~esączonego roztworu, rozciell­
czyć około 300 cm3 wody destylowanej, dodać 2-3 krople ' oranżu 
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metylowego i miareczkować 0, iN roztworem kił/asu solnego do zmia;" . ' 

nybarwy wskaźnika. 

3.13.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Alkaliczność rozhlOru ' 

po neutr~lizacji zasadowej I ~/, w przeliczeniu na '''ę glan sodo-
wy, obliczyć w g/dm3 wg wzoru , ' 

1171 
, , 

" " w którym: 
a12 - objętoś6 

wania 25 
3 

0,1N kwasu solnego zużyta do zmiareczko­

cm3 roztworu po neutralizacji za s adowej, 

0,0053 -
cm , 
ilość węglanu sodowego odpowiadająca 1 cm3 śc i śl e 
O,1N roztworu kwasu solnego, g. 

,, 3.13.5. Dopuszczalna różnica między wynikami dwóch oznaczaii 
wykonanych z tej samej średniej próbki laboratoryjnej wynosi 

5% wYniku niższego. 

~.13.6. Wynik końco\a oznaczania. Za wynik należy przyjąć 

średnią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch oznaczań zgodnych 

z 3.13.5, zaokrąglając ją do 0,01 wg PN-70/N-02120. 
,Dla potrzeb ruchowych przyjąć wynik jednego oznaczania. 

'.,,~ 

, ..' 3.14. Oznaczanie zawartości arszeniku /As20
3

/ w ro zt worze 

.poneutrali zacyjn;ym 

3.14.1. Zasada metody - jak w 3.4.1. 

3.14.2. Odczynniki i roztwory - jak w 3.4.2. 

3.14.3. Wykonanie oznaczania jak w 3.4.3 z następującymi 

zmianami : 

,al do analizy należy odmierzyć 25 cm3 pr:zesączu wolne go od 

. soli żelaza, 

, • ',:,,, ,'-, bl do miareczkowania stosowa6 0,01N roztwór tiosiarczanu 
, . sodowe go. 
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2.14.4 • . Obliczanie wyniku oznaczania. · Zawartość arszeniku 
. 3 

/X14/ obliczyć wg/dm ''lg \'lZoru 

X
14 

= a
13 

• 0,000495 • 40 /1 8/ ' 

, 
w którym: 

a 13 
- objętość ściś~e 

dowego zużytego 

0,01N rozt"..,.oru tiosiarczanu so-

I 

0,000495 - ilość arszeniku 

do miareczkowania, cm3 , 

odpowiadająca 1 cm3 ściśle O,01N 

tiosiarczanu sodowego, g. 

• 
3.14.5. DORuszczalna różnica międz)L wynikaJ.ll1 dwóch oznaczań 

wykonanych z tej samej średniej próbki laboratoryjnej wynos i 

20% wyniku niższego. 

3.14.6, WYnik końcovey: oznaczania. Za wynik należy przyjąć 
. 

średnią arytme,tyczną wyników co najmniej dwóch oznacz86 zgod-

nych z 3.14,5, zaokrąglając ją do 0,01 wg PN-70/N-021 20. 

Dla potrzeb ruchm'rych przyjąć' wynik jednego oznaczania. 

3.15. Oznaczanle zawartości siarczku so.dowego w roztworz.!=t 

pluczącvm 

3.15.1. Zasada metody polega na 'rozłożeniu siarczku sodowe­

go kwasem solnym, utlenieniu wydzielonego siarlcovlodoru jodem 

i odmiareczkowaniu nadmiaru jodu tiosiarczanem sodowym wg r e­
akcji: 

Na
2

S + 2HCI = 2NaCl + H
2

S 

H
2

S + J
2 

= 2HJ + S /+ nadmiar J
2

/ 

J
2 

+ 2Na2s
2

0
3 

= 2NaJ + Na2S
4

0
6 , 

3.15.2. Odczynniki i roztwory 

al Jod, roztwór 0,1N. 

b/ Kwas solny stężony cz.d.a. 

c/ Tiosiarczan sodowy, roztwór O,1N. 

dl S~robia,. roztwór 1-procentowy. 

3.15.3. \llykonanie oznaCZania. Próbkę badanego roztworu 

płuczącego pobranego wg PN-73/C-04333 przesączyć, odmierzyć 
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3 ' j . " 500' 3 10 cm przesączu do kolby,: pąmiaro\o/e ; pOJemnosc~ cm , uzu-
pełnić wodą destylowrukl qo kreski, wymieszać, owni erzyć 10 cm3 

,do kolby pojemności 250 d,m3 z doszlifowanym korkiem, dodać 
30 cm3 0,1N roztworu jOd~L Powinno Wystąpić wyraźne zabarwien i e 

I f , • 

roztworu od nadmiaru jOd~. 'Jeśli zabarwienie nie wystąpi, d odać 
' jeszcze 15 cm3 roztworu j :ociu i uwzględnić to w obliczen:Lach. 

:,~ 3 
Następnie dodać 15 cIJl ' stężonego kwasu solnego i kolbę 

. J', 

zamknąć doszlifowanym ko~kiem. Dokładnie wymieszać i miar eczl-;: o-
-wać 0,1N roztworem tiosl~czanu sodowego do pojawienia się bar­
wy żółtej, dodać kilkan~Ście kropel roztworu skrobi i mi Drec~-

, 
" . 

kować dalej do zupełnego odbarwien'ia się zawartości lwIby. 

3,15.4,_Pbliczanie WYniku oznaczania. ,Zawarto~ć w roztworze 
płuczącym siarczku sodowego /X15/ obliczyc w g/dm wg wzoru 

w którym: 
30 - objętość 

a14 - objętość 

zużytego 

czonej w 
0,0039 - ilość 

/1 9/ 

, 3 
ściśle 0,1N roztworu jodu, cm , 
ściśle 0,1N roztworu tiosiarczanu sodowe go 
do miareczkowania 10 cm3 próblci, rozcień­
stosunku 1:50, cm3, 
siarczku sodowego, odpowiadająca 1 cm3 ści ś-

le 0,1N roztworu jOdu, g. 

3.15.5. Dopuszczalna różni<?a mi'idzy wynikami dwóch 
wykonany?h z tej sarń~j próbki laboratoryjnej wynosi 5% 
niższego. 

~ , 
oznaczan 
wyniku 

3.15.6. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik należy prz y jąć 

średnią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch oZnaCZal1 z god­
nych z 3.15.5, zaokrąglając ją do 0,01 wg PN-70/N-02120. 

, 

Dla potrzeb ruchowych dopuszcza się wykonanie jednego ozna-
czania. 
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4. METODY Bl\DAr~ POŁPHODUK/rovr I FF<.ODUKTO\v ----------_. -----------------------------
L~ .. j L Oz_naczanie zą.yrart.ości "'Sł.dy , 'fi 12ąście S-hślf.kowc/i 

, 

!±.,1 • .1,. fl[etoda wagowa 

4,.1.1,). Zas~a metody; polega n.a 'określeniu różnicy maS 
próbki przed \""jsuszeniem i po wysuszeniu. 

LŁ.l.1 .2 .... Vlykonanie oznaczanifu.. Do \'lYsuszonego w temperatu­
rze 8O±30C do stałej masy naczyńlta wagm'/e go odważyć około 'lO g 

próbki pasty siarkowej, pobranej wg PN-73/C-04333 , z dokŁadno ś­

cią do 0 , 002 g. Naczy)'lko z próbką suszyć w temperaturze 80..:!:30C 

w ciągu 90 min, ochłodzj,ć w eksykatorze do temperatury pokojo­
wej i zważyć z dokładnością do 0,002 g .. Następnie pI'zeproIVadzać 

20-minutow'ę kontrolne suszenia aż do uzysl{ania stałej masy. 

4.1.1.3. Obliczanie wyniku oznaczani~. Zm"artość wody 1 x161 
obliczyć w procentach wg wzoru 

" 100 

w którym: 

m11 - masa naczyńka z próbką przed suszeniem, g, 
m

12 
- masa naczyńka z próbką po suszeniu, g, 

m
13 

- masa naczyńka pustego, g. 

120 / 

4.1.1.4. Dopuszczaln~ różnica między wynikami dwóch oznaczal'l 

wykonanych z t ej samej średniej próbki laboratoryjnej vlynosi 

5% wyni ku niższego. 

4~101.5. Wynik końco~cr oznaczani~ Za wynik należy przyjąć 

średnią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch oznaczań zgod­

nych z 4.1. 1. 4., zaokrąglając ją do 0,01 wg FN- 70/N-02120. 

Dla potrzeb ruchowych przyjąć wynik jednego oznaczania. 

4.1.2, Metoda destylacyjna - wg PN-66/C-04523. 

4 .. 2.0~naczanie ,jakości otrzymanej siarki wykonać wg 

PN-70/ C-84084 .. 

K O N I E C 



Informacje dodatkowe do BN-78/0511-32 

INFORHACJE OODATKO\'lE 

1. Instytucja opracowująca normę ~ Instytut Chemic znej 

Przeróbki Węgla. 
; , ,-

2. Normy związane I, ' 

39 

PN-73/C-04333 Produkty węgl:6pochOdne~ fbbieranie próbe k i przy­
J 

, gotowywanie średniej pró1bki laboratoryjnej 
- , 

PN-66/C-04523 Oznaczanie zawartości wody metodą destylacyjną 

PN-76/C-84051 Kwas siarkowy techniczny , 
PN-70jC-84084 Siarka. Pbbieranie próbek i metody badań 

PN-70/N-02120 Zasady zaokrąglania i zapisywania l i c zb 

.: BN-71/0510-01 Koksownictwo. Podstawowe produkty, półprodu}{ty 

i odpady. Terminologia 

, BN-75/0540-02 , Fbbieranie próbek paliw gazowych do oznaczania 

składu 

BN-75/0:541-06 

BN-76/ 0541-09 

Paliwa gazowe. Oznaczanie smoły i ole j ów 
, 

Paliwa gazowe. Pomiar objętości gazu Za pomocą 

gazomierza laboratoryjnego 
- , 

l3N-65/0543-05 Paliwa gazowe. Oznac~anie zawartości s i arlw wodoru 

, 
3. Instytucja rozprowadzająca normę - Instytut Chemicz n e j 

Przeróbki Węgla, ul.Zamkowa 1, 41-803 Zabrze. 

4. Autorzy pro,iektu normy - doc.dr inż. Halinę. Gwiner / IJl ::; ty 
tut Chemicznej Przeróbki Węgla!, Bogumiła Dudek /Huta i m .. B. Bi e·­

ruta/, mgr inż. Grażyna Steinmetz /Huta im. Lenina! • 


