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. WSTEP

1.1, Przedmiotem normy sg metody badan wchodzgce w zakres
kontroli analityczneJ odsiarczania gazu koksowniczego sposobem

Thylox.

1.2. Zakres stosowania normy, Norma obejmuje metody oznacza-

nia nastepujgcych kontrolnych parametréw procesu odsiarczania
gazu koksowniczego 1 produkcji siarki koksowniczej:

- przy badaniu surowcdw:

a/ zawartosci siarkowodoru w gazie koksowniczym,

b/ zawartosci cyJjanowodoru w gazie koksowniczym,

¢/ zawartoéci smoly i olejéw w gazie koksowniczym,

d/ stezenia roztworu sody kalcynowanej,

e/ steZenia roztworu siarczanu zelazawego,

f/ stezenia kwasu siarkowego technicznego,

g/ zawartosci arszeniku w roztworze arszenikowo-sodowym
z roztwarzalnika,

- w kontroli miedzyoperacyjneJj:

h/ pH roztworu ptuczkowego,

1/ alkalicznos$ci roztworu ptuczkowego, .

J/ aktywnoséci roztworu pluczkowego,

k/ zawartosci arszeniku w roztworze ptuczkowym i kondensa-

cie autoklawowym,

1/ zawartosci siarki ogélnej w roztworze pluczkowym,

¥/ zawarto$ci tiosiarczanu sodowego w roztworze ptuczkowym

i w zbiorniku dojrzewania,

m/ zawartosci rodanku sodowego w roztworze ptuczkowym,

n/ zawartosSci bituminéw w roztworze ptuczkowym,

o/ zawartosci soli Zelaza w roztworze ptuczkowym,

p/ zawartosci siarczanu sodowego w roztworach ptuczkowym

1 po neutralizacji, '

r/ zawartoscl siarki w roztworze ptuczkowym i pianie siarko-
- wej,

s/ kwasowosSci roztworu ptuczkowego po neutralizacji kwasowe]

t/ alkalicznoéci roztworu pruczkowego po neutralizacji zasa-

dowe,
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u/ zawartosci arszeniku w roztworze poneutralizacyjnym,

w/ zawartosci silarczku sudowego w roztworze ptuczacym,

~ przy badaniu péiprodukitdw i produktéw:
y/ zawartodci wody w padcie siarkowe],
z/ Jjakodci otrzymanej siarki.

1.3. Okreflenia

1:3.1. Gaz koksowniczy surowy i kondcowy wg BN-71/0510-01

1.3.2, Roztwér piuczkowy - roztwdr oblegowy odsiarczalni
Thylox siuzgcy do wymywania siarkowodoru z gazu koksowniczego.

1.3,3., Roztwdr arszenikowo-sodowy - roztwdr piuczkowy Swie~
zy do absorpcji siarkowodoru z gazu koksowniczego, sporzgdzony
przez rozpuszczenie arszeniku 1 sody kalcynowanej w wodzie.

1:3.4. Kondensat autoklawowy - wg BN-71/0510-01.

1.3.5., Roztwdr poneutralizacy;ny - wg BN-71/0510-01

136 Plana siarkowa - koncentrat siarki niefiltrowany,
powstajacy w procesie technologicznym odsiarczalni Thylox.

1.53.7. Pasta siarkowa - koncentrat siarki filtrowany otrzy-
mywany Jjako pdiprodukt w procesie technologicznym odsiarczalni
Thylox.,

1.3.8. Roztwér piuczacy - roztwér slarczku sodowego, stoso-

wany do okresowego piukania wypeinienia pluczek z nalotdéw siar-
ki w procesie technologicznym odsiarczalni Thylox, otrzymywany
w wyniku przepuszczania gazu koksownlczego przez roztwér sody.

2, METODY BADAN SUROWCOW

2.1, Oznaczanie zawartosci siarkowodoru w_gazie koksowni-
czym - wg BN~-65/0543-05., |

2.2, Oznaczanie zawartosci cyjanowodoru w gazie koksowniczym
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2.2+.1s Zasada metody polega na pochionigciu z gazu koksowni-
czego zwlgzkéw o charakterze kwa$nym nadmiarem wodorotlenku so-
dowego, wytrgceniu siarczkéw wgglanem oiowlawym, a nastgpnie
zmiareczkowaniu pozostatych w przesgczu cyjankéw azotanem sreb-
ra w $rodowisku alkalicznym wg reakcJdis

AgNO, + 2NaCN = Ag/CN/,Na + NaNo,
2,2.2, Aparatura i przyrzady

a/ Biureta poJjemnosci 50 cmé 5

b/ Kolba pomlarowa pojemnosci 500 cm,
¢/ Kolba stozkowa pojemnosci 300 cma.
d/ Pipets poJjemnosci 50 cm%

e/ Pruczki gazowe - 3 sztuki.

2¢2¢5¢ Odczynniki i roztwory

a/ Azotan srebra, roztwér 0,05N.

b/ Jodek potasowy cz.d.a., roztwér 10-procentowy.

¢/ Weglan olowiawy krystaliczny, zawlesina sporzadzona na
zimno, zawierajgca 200 g odczymnika w 1000 crn3 wody destylowa=
neJje

d/ Woda amoniakalna cz.d.a. /gestosé 0,919/,
e/ Wodorotlenek sodowy cz., roztwér 20-procentowy.

2.2.4, lykonanie oznaczania, Do trzech ptuczek gazowych

wlaé po 50'cm3 roztworu wodorotlenku sodowego, potgczy¢ je
szeregowo 1 przepuscié przez nie okoto 250 dm~ gazu koksowni-
czego 0 natgzeniu przeptywu 60 dm3/h, stosujgc wytyczne
BN-75/0540=-02 p.3.1. Roztwory z ptuczek przelaé ilosciowo do
kolby pomiarcowej poJjemnosci 500 cm3, doktadnie wymieszaé 1 do-
peini¢ wodg destylowang do kreski., Odmierzy¢ 50 cm3 roztworu

do kolby stozkowej, dodaé¢ w nadmiarze zawiesine weglanu niowia-
wego, odsgczyé wytrgcony osad siarczkéw i do przesgczu ponow-
nie doda¢ weglan olowlawy az do catkowitego wytracenia sig
silarczkéw. Powstaty osad odsgczy¢ na tym samym sgczku i przemyé
trzykrotnie wodg destylowang. Do przesgczu wlaé 5 cm” wody amo-
niakalnej o gestodci 0,919 g/cm’ oraz 2 cm’ roztworu jodku pota-
sowego 1 miareczkowa¢ 0,05N roztworem azotanu srebra do pojawie-
nia si¢ wyrazZnego zmetnienia.
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2.2, 5, Ob;;Q anie wyniku ozggczania, Zawartoéé cyJjanowodoru
- w gazie koksowniczym /X / obliczyc w g]m wg wzoru

a1 5 0 0027 o 1Q s 1000

e aE
| B

X )1/"

W ktérym. - .
a, - objgtoéé 0,05N roztworu azotanu srebra zusyta do mia-

reczkowania, cm”, 3
0,0027 - ilosé cydanowodoru odpowiadajqca 1 ¢cm” 0,05N roz-

tworu azotanu srebra, g,
Vb - objetosé gazu zuzytego do analiz§ przeliczona na warun-

ki normalne wg BN-76/0541-09, dm~,

| 2.2464 DoguSZCZglng réznica miedzy wynikami dwéch oznaczar
~ wykonanych z te] samej prébki wynosi S¥% wyniku nizszego.

. 2s2e7. Mynik koficowy oznaczania. Za wynik koricowy nalezy
przyjaé drednig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczan

~ zgodnych z 2.2.6, zaokraglajqc Jg do 0,01 wg PN-70/N-02120.

2ﬁ§1(02naczan1e smotly 1 olejbw w_gazie koksowniczxm wykonaé

 wg BN-75/0541-06.

2.4, Oznaczanie steienia roztworu sody kalcynowanej

2.#.1. Zasada metody polega na alkalimetrycznym oznaczaniu

zawartoéci weglanu sodowego /NaZCOB/ w badanej prébce roztworu,

wobec bigkitu bromofenolowego.

2,4,23-0dczvnniki 1 roztwory
a/ Kwas SOIny CZad.a’ rOZtW‘Sr 1N. | *
b/ Bigkit bromofenolowy, roztwsr 0,1-procentowy.

| 2.4.3. Wykonanie ozpaczania. 10 cm® badanego roztworu sody
z prébki pobranej wg PN-73/C-04333 wlaé do kolby stozkowej lub
zlewki poJjemnosci 250 cm3, rozcienczyé 50 cm3 wody destylowa-
nej, dodaé 2 krople roztworu biekitu bromofenolowego i miarecz-
kowal¢ 1N roztworem kwasu solnego do zmiany barwy z fioletowo-

blgkitnej na 261ta.
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2.h.4, Obliczanie wyniku oznaczania, Stezenie roztworu sody
/XZ/ obliczyé w g/dm3 Wg wzoru

X, = &, « 0,055 . 100 - /21

w ktérym:

a, - objetosé scisle 1N roztworu kwasu solnego zu%yta do
zmiareczkowania 10 c:m3 badane go POZtWOPu,ch »
0,053~ ilodé weglanu sodowego odpowiadajgca 1 cm™ Scisle

1N roztworu kwasu solnego, g.

2.4.5, Dopuszezalna réznica miedzy wynikami dwéch oznaczan
wykonanych z tej same] sSredniej probki laboratoryjnej wymnosi
5% wyniku nizszego. -

2.4,6, Wynik koricowy oznaczania., Za wynik nalezy przyjaé
$redniag arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczan zgod-
nych z 2.4.5, zaokraglajac Jg do 0,01 wg PN-70/N-02120.

Dla potrzeb ruchowych dopuszcza sie wyKkonanie Jjednego ozna-
czania. '

- 2:5. Oznaczanie stezenia roztworu siarczanu zelazawego

20001, zasada metody polega na zmiareczkowaniu badanego roz-
tworu roztworem nadmanganianu potasowego, ktéry utlenia dwu-
warto§ciowe zelazo.

2e0.2. Odczynniki i roztwory

a/ Kwas sliarkowy stezony cz.
b/ Nadmanganian potasowy, roztwér 0,1N,

2:0.%. Wykonanie oznaczania. Z prdébki pobranej wg
PN-73/C~043%3 odmierzyé 10 cm3 badanego roztworu siarczanu Zela-
zawégp do Kolby.stozkowe% lub zlewki poJjemnosci 250 cms, ro2-
clenczyé do okoto 100 cm”, zakwasié 5 cm3 kwasu siarkowego ste-
zonego i miareczkowaé¢ 0,1N roztworem nadmanganianu potasowego

do wystgpienia nieznikajacego zabarwienia.
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2.5.4, Obliczanie wyniku ozngczania. Stqzenie roztworu siar-
czanu zelazawego /X / obliczyé w g/dm? wg wzoru

Xz = 8z 0,01519 . 100 /3/

w ktérym: |
~ obJjetosé éciéle'0,1N roztworu nadmanganianu pota-
sowego zuzytego do miareczkowania 10 cm3 badanego
roztworu, cm ,;
0,01519 = 1ilodé siarczanu Zelazawego odpowiadajgca 1 cm
$cisle 0,1N roztworu nadmanganianu potasowego, ge

a3~

3

2.5.5, Dopuszczalna réznica miedzy wynikami dwdch oznaczan
wykonanych z tej same] srednlea probki laboratoryanea wynosi

5% wyniku nizszego.

2.5,6. Wynik kolicowy oznaczania,., Za wynik nalezy przyjaé

Srednig arytmetyczng wynikéw co najmiej dwéch oznaczan zgod-
‘nych z 2.5.5, zaokraglajac Jq do 0,01 wg FN-70/N-02120.

Dla potrzeb ruchowych dopuszcza siq wykonanie jednego ozna-
CZania.

2.6. Oznaczanie stezenia kwasu sigrkowego technicznego
wykonaé wg PN-76/C-84051,

2.7. Oznaczanie zawarto§ci arszeniku /As 0./ w roztworze

 ‘grszenikowo-sodowym 2z roztwarzalnika

2.71e Zasada metody polega na zmiareczkowaniu badanej préb-
ki roztworem Jjodu, ktéry utlenia tréjwartosciowy arsen, sam sig

Jednoczednie redukujac.

23

2.7.2. Odezynniki i roztwor

a/ Jod, roztwér 0,1N,
b/ Kwas siarkowy cz., roztwér 0,1N,
¢/ Kwasny weglan sodowy krystaliczny cz.d.a.
- d/ Skrobia, roztwdér 1-procentowy.
e/ Fenoloftaleina, roztwér alkoholowy O, 1-procentowy.

L]
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2,73 llykonanie oznaczania. Z prébki pobranej wg
PN-73/C-04333 odmierzyé 10 cm” badanego roztworu do kolby po-
miarowej poJjemnosci 100 cm3, dopeinié wodg destylowang do kres-
ki, pobraé 10 cm3 do kolbylst02kowej pojemnosci 250 cm3, dodaé
kilka kropel roztworu fenoloftaleiny i zobojgtnil roztworem
0,1N kwasu siarkowego do stabo rézowej barwy. Dodac okoio 2 g
kwasnego weglanu sodowego, a w przypadku powrotu intensywnie
rézowego zabarwienia dodaé Jeszcze kilka kropel kwasu slarkowe-
g0. Zobojetniony roztwér miareczkowaé roztworem 0,1N jodu wobec
skrobii do zmiany barwy na niebiesks.

| 20 7ehe Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos$¢ arszeniku
/XL/ nalezy obliczyé w g/dm3 wg wzoru

X -

L =2, e 0,00495 . 1000 /4/

w ktérym:

ay, - objetosé¢ sScisle 0,1N roztworu jodu zuzytego do
miareczkowania, cm’,

0,00495 - iloéé arszeniku /A5203/ odpowliadajaca 1 cm

Scisle 0,1N roztworu Jjodu, g.

247+5, Dopuszczalna réznica miedzy wynikami dwéch oznaczan
z tej samej sredniej prébki laboratoryjnej wynosi 5% wyniku

WYZS2Zego.

2:7:6, Wynik koncowy oznaczania, Za wynik nalezy przyJjaé
8rednig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczan zgod-
nych z 2:,7.5, zaokrgglajgc Jg do 0,1 wg PN-70/N-02120,

Dla potrzeb ruchowych przyjaé¢ wynik Jednego oznaczania,

3

%, METODY BADAN DLA POTRZEB KONTROLI
MIEDZYO PERAC YINEJ

321e Oznaczanie pH roztworu piuczkowego

321e1, Zasada metody polega na poréwnaniu_barwy badanego
roztworu, zawierajgcego okreslong iloéé wskazZnika, ze skompen-

sowang barwg odpowiednio przygotowanych wzorcdw kwasnych i alka-
licznych.,
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24 Aparatur rzyrzad

a/ Biureta z ciemnego szk¥a z podziatkag 0,1 cmé

b/ Biureta z podziatks 0,1 cm” - 2 sztuki.
¢/ Kolba pomiarowa pojemnosci 250 cm%
d/ Kolba stozkowa pojemnosci 250 cma.
e/ Komparator wg rys.1. |
£/ Mikrobiureta z podziatks 0,01 cm°,
g/ Parownica porcelanowa.

h/ Probdéwki wycechowane na 5 i 10 cm

muszg by¢ z Jednekowego szkla 1 Jednakowo wykonane,

3, Wszystkie probéwki

417

— 7

Rys.1. Komparator

321e3s Odczynniki i roztwory

a/ Czerwier fenolowa krystéliczna.
b/ Kwas solny, roztwér 0,1N.

¢/ Wodorotlenek sodowy, roztwér 0,05N.

3elebls Sporzadzanie wzorcéwe. Odwazyé do niewielkiej parow-

nicy 0,05 g czerwieni fenolowe]j, dodaé¢ z mikrobiurety 2,85 cm3
roztworu 0,05N wodorotlenku sodowego, ogrzaé na taZni,
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#
-l

‘rozcierajqc ostroznie w miare potrzeby grudki wskaZnika pre-
‘cikiem szklanym, Nastepnie zawartosé parownicy rozcienczyé
przegotowang wodg destylowang, po zupeinym rozpuszczeniu
wskaznika przelad do kolby, pomiaroweJ pojemnosci 250 cms,splu-
kaé dokladnie parownice i brecik do kolby, wymieszaé i uzupei-
nié wodg destylowang do kfeski. Przechowywa¢ w ciemnym miej-
scu, Postugujac sie tak przygotowanym wskazZnikiem, dozowanym
z ciemnej biurety, sporzadzié dwa komplety wzorcdw:

- W roztworze zakwaszdnym /zabarwienie 26%te/,

- w roztworze alkalicznym /zabarwienie czerwone/.

W tym celu do jednej z probéwek, zawierajacej 8 kropel
- wskaZnika, dodzl 1 cm” 0,1N roztworu kwasu solnego i dopeinié
przegotowang wodg destylowang do kreski wskazujgcej 5 cms. Do
' drugiej probéwki, zawierajgcej 2 krople wskaZnika, dodaé 2 cm3
| 0,05N roztworu wodorotlenku sodowego i rozcienczyé do obJje -
tosdeci 5 cm3. Otrzymang w ten sposdb pare wzorcdéw do oznaczania

pH 7,1 nalezy odpowlednio oznakowa¢ na obu probdéwkach.

' Drugg pare wzorcéw nalezy sporzadzié w ten sam sposéb z 15
 kropel wskaznika i 2 ¢m3 kwasu solnego rozcienczonych do 10 cm
oraz z 5 kropel wskaZnika 1 4 cm3 wodorotlenku sodowego rozcien-
czonych do 10 cm3. Bedzie to para wzorcéw do oznaczania pH 7,2
€0 nalezy zaznaczyC¢ na obu probdwkach.

Nastgpne pary wzorcdéw sporzgdzié podobnie, stosujgc obje-
tosci odeczynnikéw podane w tablicy.

' -

Wzorce do oznaczania pH roztworu piuczkowego

I—-lRoztwér kwasny #]Roztwér alkaliczny | Rozciericze-
Objetosci odcz kéw nie wodg
g0 ol — destylowa-
Kwas Wskaz~ Wodoro- Wskaz- ng do
solny nik . tlenek | nik obJjetosci:
sodowy
3 | liczba L ; iczba 3
o kropel o opel 1 cH
53 I %‘_" 1 R | E — NN
y B 8 2 2 ﬁ 5
15 ‘ 4 5 10
1 7 2 5 v,
2 13 b 7 10
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7 7 5 ” 5 5
£ 3 6 2 L 5
7,6 2 11 4 9 10
Ty 7 1 5 2 5 5
7,8 2 9 4 11 ! 10
7,9 1 4 2 6 5
8,0 2 F § L 13 10
8¢1 1 3 2 rd 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 7.

Probéwki z roztworami wzorcowymi zamkng¢ korkami i uszczel-
nié¢ parafing. Sporzgdzone wzorce nalezy przechowywaé w. ciemnyn
miejscu i wymieniaé co 10 dni, przygotowujgc za kazdym razem
Swiezy roztwdr wskazZnika,

W przypadku stwierdzenla w tym czasie stopniowego obniza-
nia sie poziomu cieczy w probdwkach, co oznacza nieszczelnosé
zamkniecia, nalezy sporzgdzié nowy komplet wzorcdw.

3.1e5e Wykonanie oznaczania. Prébke ropztworu, pobrang wg
PN-73/C-04333%, przesaczyé do kolby stozkowej. Do probdéwki wkrop-

1i¢ 10 kropel wskaZnika /tego samego, z ktdérego sporzadzono
wzorce, uzywajac tej samej biurety/, rozcienczyé do 5 cm3 bada~-
nym roztworem, lekko wstrzgsngé i umiescié w pierwszym otworze
/oznaczonym na rys.1 cyfrg 1/ w Srodkowym rzedzie komparatora.
W dwéch pozostalych otworach $rodkowego rzedu /oznaczonych
cyfr% 2/ za badanym roztworem umiescié probéwki zawlerajgce po
5 cm” wody destylowanej. Do pierwszego otworu z lewej strony /3/
wstawlé wzorzec alkaliczny o spodziewanym odczynie, np.pH 7,8,
a do pierwszego otworu z praweJj strony /4/ wstawié alkaliczny
wzorzec do oznaczania pH 7,9. Za nimi w nastepnych otworach
umiesci¢ odpowiednie wzorce kwasne, to znaczy: wzorzec kwasny
do oznaczania pH 7,8 /otwér 5/ oraz wzorzec kwaény do oznacza-
"nia pH 7,9 /otwér 6/. Do pozostatych wolnych Jjeszcze otwordw
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/oznaczonych na rys.1 cyfrg 7/ wstawié probdwki zawierajgce
po 5 cm3 badanego roztworu lecz bez dodatku wskaZnika - w ce-

lu skompensowania Jjego wlasne barwy.

Po umieszczeniu wszystkich probdéwek w komparatorze nalezy
poréwnaé zabarwienie, obserwujgc przez otwory wziernikowe
wszystkie trzy rzedy probéwek. W przypadku réznicy zabarwie-
nia miedzy prébkg a kazdg z dwdéch umieszczonych w komparatorze
par wzorcéw, nalezy probdéwki z wzorcami wymienié na inne.

3elebe Wynik oznaczania., Za wynik nalezy przyJja¢ pH, Jjakie-
mu odpowlada pera wzorcdw dajgca skompensowane zabarwienie
identyczne z zabarwieniem pordéwnywanej probki.

3.2, Oznaczanie alkalicznosci roztworu piuczkowego

J+2:1e Zasada metody polega na posdrednim miareczkowaniu
soli alkalicznych zawartych w badanym roztworze po uprzednim
wytrgceniu siarczkéw arsenu.

Jele2e Odczynniki i roztwory

a/ Siarczan barowy krystaliczny cz.d.a.

b/ Kwas solny, roztwdr 0,1N.

¢/ Wodorotlenek sodowy, roztwdr 0,1N,

d/ Oranz metylowy, roztwér 0,1-procentowy.

5,2,55 Wykonanie oznaczania, Do kolby pomiarowej pojemnos-

cl 250 em” odmierzyé 10 cm3 badanej prébki pobrane]j i przygoto-
wanej wg PN-73/C-04333, nastepnie dodaé 0,1N roztwdér Kwasu sol-
nego w takiej ilosci, aby calkowicie strgcié siarczki arsenu.
Nadmiar kwasu solnego nie moze przekraczaé 0,6 cm3. Po strace-
niu siarczkéw arsenu doda¢ 1 g siarczanu barowego, wytrzgsngc,
uzupetnié wodg destylowang do kreski i przesgczyc.

Do kolby stozkowe] pojemnosci 300 cm3 odmierzy¢ 100 cm

przesgczu, dodaé 2-3 krople oranzu metylowego i odmiareczkowacl

3

nadmiar kwasu solnego za pomocg 0,1N roztworu wodorotlenku so-
dowego do zmlany barwy wskaZnika z czerwonej na siomkowo-Zottg.

J3e2.4, Obliczanie wyniku oznaczania. Alkalicznos$é roztworu

/A1/ w przeliczeniu na weglan sodowy obliczyé w g/dm3 wWg wZoru
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Ay = /ag = ag < 2,5/ + 040053 & 100 /5/
w ktérym: 3 ‘
a - objetosé Scisle 0,1N roztworu kwasu solnego zuZy-
» j

ta do zmianéczkowania probki, cm”,
- objetos$é &cisle 0,1N roztworu wodorotlenku sodo-

wego zuzyta do zmiareczkowania nadmiaru kwasu

solnego w 100 om” przesaczu, cm ,

5 “ - : i S
0,0053 - 1lo$¢ weglanu sodowego odpowiadajaca 1 cm™ Scid-
' le 0,1N roztworu kwasu solnego, g.

4

320 0e Dopuszczalna réznica miedzy wynikami dwéch oznaczan

wykonanych z tej same] Srednie] prébki laboratoryjnej wynosi
5% wyniku nizszego.

3.2464 Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy przyjgé

Srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczan zgod-
nych z 3.2.5, zaokrgglajqc Ja do 0,01 wg PN-70/N-02120.
Dla potrzeb ruchowych przyJjaé wynik Jednego oznaczania.

3. 3. Oznaczanie aktywnosci roztworu ptuczkowego

3436 1e Zasada metody polega na oznaczaniu zdolnosci absorp-
cji tlenu przez roztwdr ptuczkowy.

3e3.2 Aparatura i przyrzady

a/ Aparat do oznaczania aktywnosdci roztworu pluczkoweso
WE Tys.2.

b/ Butla z tlenem zaopatrzona w typowy dla tego gazu
reduktor.

c/ Detka do pitki noznej zaopatrzona w $ciskacz.

d/ Prézniowa pompka wodna.,

e/ Termostat do regulacji temperatury wody w ptaszczu
biurety.

f/ Urzgdzenie do mieszania roztworu piuczkowego z tlenem
0 zasadzie dziatania przedstawionej schematycznie na rys.3;
czgstotliwos¢ wahan biurety powinna wynosié okoio 0,8 Hz
/50 cykli na min./, a kat wychylenia biurety od poziomu w gore
i wdéx - 11°,
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Rys.z. Aparat do ozmaczania aktywnoéci roztworu pluczkowego

1 = statyw z uchwytem, 2 ~ krgqiki gumowe, 3 -~ plaszcz biurety,

4k - zmodyfikowana biureta Orsata o &rednicy 21¢22 pm, 5 = polgczenie
Z weia gumowego, 6 - lejek o Srednicy okolo 60 mm, 7 - termometr

o skali od 0¢50°C, 8 - krééce do przeplywu wody przez chiodnice,

9 - wai gumowy, 10 - naczynie wyrdéwnawcze,

i |
5 | /y z termostfatu
- / -

= :12'“|"'4|’lﬂlllﬂ _::fhgga.

- P T~
\ -~ Nog
v S/

ab fermosiatu | .

Rys.3. Schemat wychyleh biurety
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3e3.3. Wykonanie oznaczania, Dolny krdéciec biurety poigczyc
wezem gumowym z naczyniem wyrdéwnawczym napeinionym woda do 3/4

jego wysokosci, po czym przez otwarcie kurkdéw dolnego i gdrnego
oraz podniesienie naczynia wyrdéwnawczego napeinié biuretg wodg
tak, azeby przez Jjej goérny wylot zaczeta sie przelewaé, Po cal-
kowitym napeinieniu biurety zamkngé JjeJ kurek dolny, a gorny
potgczyé z detka napeiniong tlenem z butli. Otworzy¢ dolny ku-
rek, napeinié biuretg tlenem do objetosci 85-90 cm”, odprowa-
dzajac z niej wode do naczynia wyrdwnawczego, po czym zamkngé
oba kurki i odigczy¢é detke¢. Nastepnie przez podniesienie naczy-
nia wyréwnawczego, przy otwartym kurku dolnym, doprowadzié
objetos¢ tlenu do 80 cm”, przy czym panujgce w biurecie cisnie-
nie wyréwna¢ z cisnieniem atmosferycznym przez krétkotrwate
otwarcie kurka gérnego 1 wypuszczenie nadmiaru tlenu w powiet-
rze. Sprawdzié¢ cisnienie tlenu za pomocg naczynia /10/, wyrdw-
nujgc poziomy wody w obu naczyniach. Jezeli obJjgtosé¢ gazu przy
rownych poziomach wody w biurecie i naczyniu wyrdéwnawczym wy=-
nosié¢ bedzie 80 cmS, oznaczanie prowadzié¢ dalej. W przypadku
niespetnienia tego warunku czynnosé¢ wypuszczania tlenu w po-
wietrze powtarzaé do catkowitego wyrdéwnania cisnien., Po wyrdw-
neniu cisnien naczynie odtgczyé i za pomocg pompki prdézniowe]
wodnej ostroznie, azeby nie zassaé¢ tlenu, odprowadzié z biure-
ty pozostate 20 cm3 wody, pozostawiajgc minimalng JeJ ilosc

w dolneJ przewezonej cze¢Scl biurety. Na kréciec gérny natozyd
lejek za pomocyg krétkiego odcinka wegza gumowego, po czym lejek
napeinié¢ badanym roztworem z prdébki pobranej wg PN-73/C-04333,
wystrzegajac sie przy tym zamkniecia baniek powietrza w prze-
wezoneJ czesci lejka. Otworzy¢ gérny kurek i ostroznie, by nie
zassa¢ do biurety powletrza, wprowadzié¢ do niej 20 cm3 badane-
go roztworu, po czym gorny kurek zamkng¢ i odlaczyé lejek

z resztkami pozostatego w nim roztworu. Napeiniong tlenem i ba-
danym roztworem biurete wraz z ptaszczem wodnym zaopatrzonym

w termometr umiescié¢ w uchwytach mieszadta wg 3.3.2 £/, poia-
czyé krééce ptaszcza z obiegiem wody o temperaturze 42-45°C,

po czym uruchomié urzgdzenie mieszajgce na okres 20 min. Tempe-
raturge wody w ptaszczu regulowaé termostatem. W przypadku bra-
ku termostatu dopuszcza sie regulacje temperatury przez stop-
niowe odprowadzanie z ptaszcza wody ochtodzonej i dolewanie
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cieptej. Po zakoriczeniu mieszania odipczyé termostat /lub za-
przestaé¢ wymiany wody w plasiczu/, a‘ﬁemperaturg roztworu ba-
danego doprowadzi¢ do stanu wyjéciowego tj. do temperatury,
Jaka posiadal roztwdér i tlen przy napelnianiu biurety.

Biurete zdjaé =z mieszadta,unieécié¢ na statywie, polgczyd
jed dolny kréciec z naczyniem wyrdwnawczym, otworzy¢ kurek dol-
ny 1 dokonaé pomiaru‘ubytku tlenu przez wyrdwnanle poziomu cic-
czy w obu naczyniach i odc¢zytanie poziomu cieczy na skali biu-
rety.

Ubytek obJjetosci tlenu w cm3 Jest miar% aktywnosci, wyraza-
jaced zdolnosé pochtaniania go przez 20 cm™ roztworu pluczkowe-
£0. '

33,4, Dopuszezalna rdéznica miedzy wynikami dwéch oznaczan

wykonanych z tej same]j sSrednie]j prébki laboratoryjnej wynosi
0,5 em? tlenu.

3:3:5. Wynik kKoncowy oznaczania, Za wynik nalezy przyjsé
Srednig arytmetyczng wynikéw dwéch oznaczan zgodnych z 3.35.4.
Dla potrzeb ruchowych przyJja¢ wynik Jednego oznaczania.

3oty Oznaczanie zawartosSci arszeniku w roztworze pluczko-

wym i kondensacie autoklawowym

Sele1s Zasada metody polega na usunigciu zwigzkdw zZelaza

za pomocyg siarczku sodowego, utlenieniu soli arsenu kwasen
azotowym, usunig¢ciu nadmiaru kwasu mocznikiem, redukcji pieccio=-
wartosciowego arsenu jodkiem potasowym z wydzieleniem Jodu
1 zmiareczkowaniu wolnego Jjodu roztworem tiosiarczanu sodowe o,

Jelte2, Odczynniki i roztwory

a/ Jodek potasoﬁy o M

b/ Kwas azotowy stezony cz.

c/ Kwas azotow cz., roztwér 4N,

d/ Kwasny weglan sodowy cz.

e/ Mocznik cz.

f/ Tiosiarczan sodowy, roztwory 0,1 i 0,01N.

g/ Fenoloftaleina, roztwdr 0,1-procentowy.

h/ Skrobia, roztwér 1-procentowy.

i/ Siarczek sodowy cz.d.a., roztwér 20-procentowy.
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3.4.%, Wykonanie oznaczania. Z prébki pobranej wg FN-73/C-043%37
odmierzyé 100" cm” badanego roztworu /lub Kondensatu/ do zlewki
po jemnosci 250‘cm% dodaé 25 cm3 roztw%ru siarczku sodowego, ogrzad
do wrzenia i odparowaé do okoto 80 cm”. Przesgczy¢ do kolby po-
miarowej pojemnosci 100 cmB, sptukujgc tez do niej zlewke 1 syg-

czek, po czym uzupeinié wodg destylowang do kreski. Do kolby stoz-
kowej poJjemnosci 300 cm3 z doszlifowanym korkiem odmierzy¢ 10 cm

tak otrzymanego przesgczu wolnego od_soli Zzelaza, umiescié pod
wyciggiem i wkrapla¢ powoli 15-20 cm3 stezonego kwasu azolowego.
Odparowa¢ do sucha, pozpstatosé rozpuscié w 50 cm3 4N roztworu
kwasu azotowego i dodaé 2-3 g mocznika. Roztwdr ogrzaé ostroinie
do okoto BOOC, nie dopuszczajgc do wrzenia i utrzymad w te
temperaturze kilka minut. Po ostygnieciu dodaé okolo 0,3 g kwas-
nego weglanu sodowego, zamieszaé i odczekaé do zsprzestania
wydzielania sie pecherzykdw dwutlenku weggla. Dodaé okolo 2 g
jodku potasowego, kolbe zamkngé korkiem, wstrzgsngC i odstawid

- na 5 min, a nastepnie zmiareczkowaé wydzielony Jjod 0,1N roztwo-
rem tiosiarczanu sodowego do uzyskania barwy sitomkowe]j, po czym
dodaé kilkanascie kropel roztworu skrobii i miareczkowaé dale]
do trwate] zmiany barwy.

3.l.by Obliczanie wyniku oznaczania, Zawartosé arszeniku

/X5/ obliczyé w g/dm” wg wzoru

X =a, . 0,00495 . .100 /6/

w ktérym:

7 - objetosé Scisle 0,1N roztworu tiosiarczanu sodo-
wego, zuzytego do miareczkowania, cmj,

a

0,00495 -~ 1ilosé arszeniku /AS203/ odpowiadajgca 1 cm3 $cis-
le 0,1N roztworu tiosiarczanu sodowego, g.
Zo2 1 rozn jedz ikami dwdéch oznaczan

wykonanych z tej samej Sredniej probki laboratoryjnej wynosi
5% wyniku nizszego.,

Jole6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy przyJjaé

sSrednig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczani zgod-
nych z 3.4.5, zaokrgglajac Ja do 0,01 wg PN-70/N-02120,
Dla potrzeb ruchowych przyjgé wynik Jednego oznaczania.
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Oznaczanie zawartosci siarki ogdlnej w roztworze

piuczkowym i zbiorniku dojrzewania

3.5.1. Zasada metody polega na utlénieniu wszystkich zwigz-
k6w siarki wodg bromowg i wytraceniu powstatego kwasu siarko-

wego chlorkiem barowym.

' 3,5.2. Odczynniki i roztwory

a/ Azotan srebra cz.d.a., roztwdr 3-procentowy.
b/ Chlorek barowy cz.,d.a., roztwér 10-procentowy.
c/ Kwas solny cz/d.a., /gestoséé 1,19/.

d/ Voda brdmowa, roztwdr nasycony.

53.5.3. Wykonanie oznaczania. Z prébki pobranej wg PN-73/C-04333
odmierzy¢ 10 c.m3 badanego roztworu do kolby pomiarowe] pojennos—
ci 250 cm3, uzupeinié wodg destylowanq do kreski, wymieszal,prze-
niesé 25 cm3 do zlewki, rozcienczyé wodg destylowang, dodaé¢ na-
syconego roztworu wody bromowej do wystgpienia wyrainego zabar-
wienia 26tto-pomaranczowego, ogrzaé pod wyciggiem do wrzenia
i utrzymywa¢ w tym stanie az do odbarwienia. Z kolei dodal¢ 5 cm3
stezonego kwasu solnego i ponownie utrzymywaé w stanie wrzenia
przez kilka minut w celu odpgdzenia dwutlenku wegla. Do gorgcego
roztworu dodaé, mieszajgc, matymi porcjami 50 cm~ gorgcego roz-
tworu chlorku barowego az do catkowitego strgcenia siarczanu ba-
rowego. Zawartosé zlewki utrzymywaé w stanie wrzenia do chwili
opadniecia osadu na dno, pozostawié¢ pod przykryciem w temperatu-
rze ponizej punktu wrzenia w ciggu 8 h, a nastepnie przesgczyé
przez twardy ilosciowy sgczek. Osad na sgczku przemywal goracs
wodg destylowang do zaniku w przesgczu reakcji na Jjon chlorkowy
/brak opalescencji z roztworem azotanu srebra/.

Mokry sgczek z osadem umiesci¢ w uprzednio wyprazonym i zwa-
zonym tyglu. Tygiel ogrzewaé¢ palnikiem aZz do zweglenia sgczka,
uwazajgc by nie zapalil si¢ piomieniem, a nastepnie prazyé
w piecu muflowym w temperaturze 800°C w ciggu okoto 2 h do sta-
teJ masy. Po ochtodzeniu w temperaturze pokojowej tygiel z osa-
dem zwazyé z dokiadnoscia do 0,0002 g,
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5.4, Obliczanie wyniku oznaczania., Zawartosé¢ siarki o;dl-
ne Jj /X6/ obliczyé w g/dmngwzoru

Xg = fm, - m;/ . 0,1373 . 1000 /7
w ktérym: i
m1 - masa tygla'z osadem, g,
m,, - masa tygla, g,

0,1373 = wspbiczynnik przeliczeniowy siarczanu barowego
na siarke.

3.5:5, Dopuszeczalna réznica miedzy wynikami dwéch oznaczar

wykonanych z tej samej Srednie] prdbki laboratoryjned wynosi 5
wyniku nizszego.

5.5.6, Wynik koncowy oznaczania. Za wynik koncowy nalezy

przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikoéw co najmnie] dwéch ozna-
czan zgodnych z 3.5.5, zaockrgglajgc Jg do 0,01 wg PN~-70/1=02120,
Dla potrzeb ruchowych przyjaé wynik Jednego oznaczania.

%.0. Oznaczanie zawartosci tiosiarczanu sodowepo w roztwo-
rze piuczkowym

3.6.1e Zasada metody polega na zmiareczkowaniu jodem zawar-
tego w roztworze tiosiarczanu sodowego, po uprzednim usunigciu

z niego siarczkow i arsenu za pomocg zawiesiny wodorotlenku
cynkowego.

3,622, Odczynniki i roztwory

a/ Chlorek cynkowy cz.d.a.
b/ Jod, roztwdr 0,1N.
¢/ Kwas octowy, cz.d.a., roztwoér 10-procentowy.

d/ Skrobia, roztwdér 1-procentowy.
e/ Woda amoniakalna stezona, cz.d.a.

3:6.3, Przygotowanie zawiesiny wodorotlenku cynkowego. Do
butli pojgemnosci 2000 cmg_odwaéyé 500 g chlorku cynkowego, wlaé
1000 cm3 wody destylowanej, wymieszal, odczekaé do ostygniecia,
po c¢zym dodaé 135 cm3 stezonej wody amoniakalnej, dobrze wy-
trzgsngé 1 pozostawié na 1 h.
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3.6.4, Wykonanie oznaczania. Z prébki pobranej wg Pl-73/C-04333
odmierzy¢ 10 ij badanego roztworu do kolby pomiarowe] pojemnos—
ci 250 cm3, dodaé¢ 50 cm” zawiesiny wodorotlenku cynkowego i wy-
trzgsng¢. Po wystgpieniu zéirtego zabarwienia ogrza¢ do okolo
80°C, a nastepnie ochtodzié. Uzupernié¢ zawartosé¢ wody destylowa-
ng do kreski i przesgczy< przez twardy sgczek. Pierwszevkilkanaé~
cie cm3 przesaczu odrzucié¢, nastepnie odpipetowaé 50 cm) przesg=
czu do kolby stozkowej poJjemnosci 300 cm~, dodaé 10 cmj kwasu
octowego i miareczkowaé 0,1N roztworem jodu, dodajac pod koniec
miareczkowania kilkana$cie kropel roztworu skrobi.

3.6.5, Obliczanie wyniku oznaczania, Zawartos¢ tiosiarczanu
sodowego /X7/ obliczyé w g/de Wg WwWzZoru

X, = &

. . 0,0158 , 500 /8/

8
w ktérym:
m - objetosé &cisle 0,1N roztworu jodu zuzytego do mia-
reczkowania, cm™,
0,0158 - 1lo$é tiosiarczanu sodowego /bezwodnego/ odpowiada-
Jgca 1 Cm3 $cidle 0,1N roztworu jodu, g.

3.6.6, Dopuszczalnag roznica miedzy wynikami dwdéch oznaczan
wykonanych z tej samej $redniej prébki laboratoryjnej wynosi 5

wyniku nizszego,

3.6.7. Yymik kolcowy oznaczania. Za wynik nalezy przyjac

Srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczan zgod-
nych z 3.6.6, zaokrgglajac Jjg do 0,01 wg MN-70/N-02120.
- Dla potrzeb ruchowych przyJjgé wynik Jednego oznaczania.

3+ 7. Oznaczanie zawartosci rodanku sodowego w roztworze
piuczkowym

Defs1s Zasada metody polega na utlenieniu rodanku sodowego

ag

~bromem wg reakcJji:

NaCNS + hBr2 + 4H20 = CNBr + 7HBr + NaHs0,,

- usunigciu fenolem nadmiaru bromu przez utworzenie trudnorozpusz-
czalnych tréjbromofenoléw, a nastepnie redukcji bromocyjanku za
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pomocs Jjodku potasowego wg reakcjis

CNBr + 2KJ = KCN + KBr + J,

i odmiareczkowaniu wydzielonege Jjodu tiosiarczanem sodowym.

Bele2e Odczymmiki i roztwory

a/ Bromek potasowy cz.d.a. |

b/ Bromian potasowy cz.d.a., roztwér 1N,

¢/ Jodek potasowy cz.d.a.

d/ Fenol cz., roztwér 10-procentowy.

e/ Kwas siarkowy cz., roztwér 10-procentowy.
f/ Skrobia, roztwdér 1-procentowy.

g/ Tiosiarczan sodowy, roztwdr 0,1N,

3e723¢ Wykonanie oznaczania. Z probki pobranej i przygotowa-
nej wg PN-73/C-04333 odmierzyé 10 cm3 badanego roztworu do kol-
by pomiarowe.j pojemnosci 500 cm3 i uzupeinié wodg destylowansg do
kreski., Nastepnie przeniesé 25 cm™ roztworu z kolby pomiarowej
do kolby stozkowej poJjemnosci 250'cm3 z doszlifowanym Korkiem,
‘doda¢ 25 cm” wody destYlowanej, 10 cm3 roztworu kwasu siarkowego
i okoto 2 g bromku potasowego. Catrosé¢ wymieszaé przez potrzgsa-
nie, a nastepnie dodawaé roztwdr bromianu potasowego tak diugo,
az wystagpi trwale zétto-pomaraliczowe zabarwienie. Kolbe zamknad
korkiem, wymieszaé 1 pozostawi¢ na 5 min., Dodaé 5 cm5 roztworu
fenolu i dobrze wymieszal przez potrzasanie, przy czym catosé
powinna sie¢ odbarwi¢ z réwnoczesnym powstaniem zmetnienia lub

osadu. Kolbe pozostawi¢ na 15 min w celu catkowitego pochitonie-
cia bromu, a nastepnie doda¢ 1 g Jjodku potasowego, zamieszal

i pozostawié na dalsze 30 min w ciemnym miejscu. Nastepnie mia-
reczkowac¢ wydzielony Jjod 0,1N roztworem tiosiarczanu sodowego do
odbarwienia cieczy, dodajgc pod koniec miareczkowania kilka kro-

- pel roztworu skrobi i pozostawié Jjeszcze na 5-10 min, Gdy roztwdr
pozostanie bezbarwny, miareczkowanie nalezy uznal za zakolczone.

Se7.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosé rodanku sodo-
wego /Xg/ obliczyl w g/dm? WEg wWzoru

Xg = ay - 0,00405 . 2000 /9/
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w ktérym: (N _
a ~ obJjetoéé écidle 0,1N roztworu tiosiarczanu sodo-

9 ; _ ;
wego, zZuzytego do miareczkowania, cm3,

0,00405 ~ ilosé rodankuﬁsgdowego,‘odpowiadajqca 1 cm
le 0,1N roztworu tiosiarczanu sodowego, g.

3 Scis=

%,7.5, Dopuszczalna réznica miedzy wynikami dwéch oznaczar
wykonanych z teJ sameJ éredniej prébki laboratoryjnej wynosi

5% wyniku nizszego.

3,726, Wynik kolcowy dznaCZQQia,IZa wynik nalezy przyjac

Srednig arytmetyczng wynikdéw co najmniej dwéch oznaczan zgodnych
z 3,7.5, zaokrgglajac Jja do 0,01 wg PN-70/N-02120,
Dla potrzeb ruchowych przyja¢ wynik Jjednego oznaczania.

348, 0Oznaczanie zawartosci bitumindéw w roztworze piuczkowym

3.8.1, Oznaczanie zawartosci bitumindw zaokludowanych ha
czasteczkach siarki i zawiesinach

3:8.1.1, Zasada metody polega na odsgczeniu 2z badanej probki
zawiesin i siarki Ygcznie z zaokludowanymi substancjami bitumicz-
nymi, rozpuszczeniu siarki zawartej w ' o0sadzie roztworem siarcz-
ku sodowego i wyekstrahowaniu bitumin z wysuszonego osadu.

3e8e1e2s Aparatura i przyrzady

a/ Aparat Soxhleta. :

b/ Cylinder pomiarowy pojemnoéci 1000 cm~

¢/ Cylinder pomiarowy pojemnos$ci 100 cm?.

d/ Zlewki pojemnos$ci 400 cm> - 2 sztuki ,

- P Odczvnniki i roztwor

a/ Chloroform cz.d.a.
b/ Siarczek sodowy cz.d.a., roztwér 45-procentowy.

3:8.1.4, \iykonanie oznaczania, Przesgczyé 2 dm? probki pobra-

nej wg PN-73/C-043%3, po czym sgczek wraz z osadem przeniesé do
zlewki, dodaé 100 cm3 roztworu siarczku sodowego, ogrzaé¢ do tem-
peratury 60-70°C i utrzymaé¢ w tej temperaturze, stale mieszajac,
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az do catkowitego rozpuszczenia sie siarki. Nastepnie catosd
przesgczyé i osad na sgczku, zawlerajagcy rozpulchniong bibuilg
filtracyjng z plerwszego sgczenia, przemy¢ doktadnie gorgcsg
wodg destylowang do catkowitege wymycia siarczku sodowego.

Lejek wraz z saczkiem umies$cié w suszarce i wysuszyé w tempe-
raturze 60-70°C, Suchy sgczek ztozyé ostroznie i umiescié w apa-
racie Soxhleta. Kolbe aparatu wysuszyé i zwazyé z doktadnoscig
do 0,0002 g, wla¢ do niej 60 cm3 chlg}oformu, cato$é umiescid
na trazni wodnej i prowadzié ekstrakecje przez 30-45 min /rozpusz-
czalnik wyptywaJjacy z gilzy powinien byé bezbarwny/. Nastepnie
' samg kolbe z rozpuszczalnikiem umiescié na %aZni wodnej pod wy-
ciggiem, odparowaé¢ chloroform, a pozostatos¢ w kolbie wysuszyé
w temperaturze 60—7000 do state]j masy. Po ochlodzeniu zwazyd
z doktadnos$cia do 0,0002 g,

3.8:1.5. Obliczanie wyniku oznaczania., Zawartosé bitumindw

zaokludowanych na czasteczkach zawiesin w badanym roztworze
/)(9/ ObliCZ}’é w g/dm3 WE wWzOoru

s SR M /10/

9 2

W ktérym:

m_ - masa kolby z pozostaloécig po ekstrakcji,g,

3
mh - masa puste] kolby aparatu Soxhleta, g.

3.,8.1.6. Dopuszcezalna réznica miedzy wynikami dwéch oznaczan
wykonanych z tej samej Sredniej probki laboratoryjnej wynosi
10% wyniku nizszego.

3¢8.1.7. Wynik koncowy oznaczania., Za wynik nalezy przyjaé
srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczai zgodnych
Z 3.8.1.6, zaokraglajac Jjg do 0,01 wg PN-70/N-02120.

Dla potrzeb ruchowych przyjaé wynik jednego oznaczania.

3.8.2. Oznaczanie zawartos$ci bitumindw rozpuszczonych w roz-
tworze

- 2:8.2.1, Zasada metody polega na wyekstrahowaniu bitumindw
Zz przesgczonego roztworu i wymyciu z ekstraktu zanieczyszczen

siarkowych za pomocg siarczku sodowego.,
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a/ Cylinder pomiarowy pojemnosci 100 cm%

b/ Parowvnica szklana poJjemnosci 150 cm%
¢/ Rozdzielacz poJjemno$ci 250 cm%

d/ Zlewki pojemnosci 250 cm3 - 2 sztuki,

4.8.2,.%, Odezyniikt 1 roéfupry

a/ Chloroform cz.d.a.
b/ Siarczan sodowy bezwodny.
¢/ Siarczek sodowy cz.d.a., roztwér 20-procentowy.

3.,8,2.4U, Wykonanie oznaczania, Odmierzyé do rozdzielacza
100 cm” przesgczonego roztworu ptuczkowego i przeprowadzic
trzykrotng ekstrakcje roztworu chloroformem,uzywajgc za kai-
dym razem 50 cm3 ekstrahenta. Chloroform z kole jnych ekstrak-
cji umieszczaé w zlewce. Zawartos$é zlewki przelaé do rozdzie-
lacza i przemyé dwukrotnie roztworem siarczku sodowego, biorsc
do przemywania po 50 c:m3 roztworu siarczku, Nastepnie ekstralct
chloroformowy przemy¢ trzykrotnie wodg destylowang ,uzywajsc
JjeJ kazdorazowo po 50 cm3. Przemyty ekstrakt przelaé¢ do suchej
zlewki, wsypal¢ 10-20 g bezwodnego siarczanu sodowego, wymieszad
i pozostawié do opadnigcia osadu na dno.

Parownice szklang wysuszy¢ w temperaturze 60-7000 do sta-
Yej masy i zwazyé z dok*adnos$cig do 0,0002 g. Odwodniony ekstirakt
chloroformowy zdekantowal¢ znad osadu i przesgczy¢ do zwazone]
parownicy, zlewk¢ z osadem siarczanu sodowego 1 sgczek przemyc
chloroformem w iloS$ci 20-30 cma, ktéry nastepnie doixgczyé do
zawartosci parownicy, Pardwnicq uniescié na taZni wodnej pod
wyciggiem, odparowaé¢ chloroform, a pozostatos$sé w parownicy wy-
suszyé w temperaturze 60—7000 do statej masy, po czym ochitodzid
i zwazyé z dokladnesScig do 0,0002 g.

2:8.2.5, Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos$é bitumindw

rozpuszczonych w badanym roztworze /X1O/ob1102yé w g/dm3 WE
wzZoru |

Koo /m5 - m./ . 10 /11/
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w ktorym:

| 1
m5 - masa parownlcy 2z bituminami, 'g,

me = masa pustej parownicy, g.

%3,8,2,6, Dopuszczalna réznica miedzy wynikami dwdch ozna-
czarl wykonanych z teJ same]j dredniej probki laboratoryinej wy-

nosi 10% wyniku nizszego.

2:842. 7. Wymik onoowy_oznqczanla. Za wynik nalezy przyJjac
Srednig arytmetyczng wynikow co najmniej dwdch oznaczan zZgod-
nych .z 3:8:2.5, zaokrgglajac Jjg do 0,01 wg PN-70/N-02120.

Dla potrzeb ruchowych przyjsé¢ wynik jednego oznaczania.

3+8+3. Obliczanie catkowite]j zawartosci bitumindw w roztwo-
rze piuczkowvm. Caikowitg zawartosé bltumlnow w badanym roztwvo-
rze ptuczkowym /X, / obliczyé w g/dm” WE WZOoTu

X = 2
. X9 + X1O | /12/

w ktérym: -
xg - zawartos¢ bitumindéw zaokludowanych na czasteczkach

| zawiesiny w roztworze oznaczona wg punktu 3.8.1, g/dm ’
X.~n = zawartoiéé bitumindéw rozpuszczonych w roztworze ozna-

10 z
czona wg punktu 3,8.2, g/dm).

ﬁ,Q, Oznaczanie zawartosci soli zelaza w roztworze plruczlowvin

J29.1. Zasada metody polega na usuniqciu z badanej prdébki

zwigzkéw przeszkadzajgcych w dalszym toku analizy, utlenieniu
Jonéw zelaza dwuwartosciowego, a nastepnie ich redukeji Jjodkien
potasowym z wydzieleniem wolnego Jodu, ktéry miareczkuje sie
'tiosiarczanem sodowym,

5:9.2, Aparatura i przyrzady

a/ Aparat Kippa,

b/ Cylinder pomiarowy pojemnosci 50 cm?

¢/ Kolby stozkowe pojemnodci 800 cm” ~ 2 sztuki,

d/ Kolba stozkowa pojemnosci 500 cm3 2z doszlifowanym korkiem,
e/ Pipeta pojemnosci 25 cmé

f/ Zlewka pojemnosci 800 cm?
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3,93, Onganiki i roztwory

a/ Chlorek amonowy, cz.d.a.
b/ Jodek potasowy, cz.d.a.
¢/ Kwas azotowy stezony cz.d.a.
- d/ Kwas siarkowy stezony cz.d.a.
e/ Kwas siarkowy, roztwér 10-procentowy,
£/ Kwas solny stezony cz. '
g/ Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 20-procentowy.
h/ Piryt techniczny, |
i/ Skrobia, roztwér 1-procentowy,
3/ Tiosiarczan sodowy, roztwér 0,1N.
k/ Woda amoniakalna stgzona, cz.d.a.
1/ Woda utleniona cz., roztwér 25-procentowy,

3:9. 4. Wykonanie oznaczania, Sporzgdzid mieszanlnc utlenia-
Jaca w stosunku: 3 czesci stezonego kwasu azotowego i 1 czgsc

stezonego kwasu siarkowego. 25 cm” mieszaniny wlaé do kolby
stozkowe j gojemnoéci 800 cm3 umieszczonej pod wyciggiem. Odmie~
rzyé 25 cm” prébki pobranej wg PN-~73/C-04333 i wkraplaé¢ ostroz-
‘nie do kolby z mieszaning utleniajgcg, stale mleszajgc. Odparo-
waé do chwili pojawienié sie biazych dyméw dwutlenku siarki,
ochtodzi¢, rozcienczyé wodg destylowang do objgtosci okoio

- 200 cm3 i ponownie ogrzaé do BOOC. Kolbg zamkngé korkiem z dwiec-
ma rurkami /Jjedng krétka, drugg siegajgcs prawie do dna/, poirg-
- czy¢é z aparatem Kippa wypeinionym pirytem i kwasem solnym i prze-
puszczaé siarkowoddér do chwili, kiedy roztwér z wytworzona za-
wiesing siarczku arsenowego - poczqtkowo metny - wyraZnie sig
sklaruje.

Catos¢é przesgczyé do zlewki, osad siarczku arsenowego prze-
my¢ na sgczku wodg destylowang lekko zakwaszong kwasem siarko-
wym, a przesgcz ogrzaé do wrzenia w celu odpedzenia siarkowo-
doru. Nastepnie dodaé 2 cm3 wody utlenionej i ostroznie zneutra-
‘lizowa¢ wodorotlenkiem sodbwym az do wystapienia barwy zditej.

W przypadkacl: watpliwych ustalié moment zobojetnienia za pomocy
- papierka lakmusowego. Dodaé okoto 2 g chlorku amonowego, zamic-
- sza€ 1 zalkalizowaé stezong wodg amoniakalng. Zawartos$¢ zlewlki
- ogrza¢ do 800C, odstawié¢ na 30 min i przesgczyé¢ wytworzony
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wodorotlenek zelazowy do kolby stoZkowej poJjemnosci 800 cm3.

Nastepnie osad przepiukaé na sgczku poczgtkowo wodg destylowa-
na lekko zalkalizowang amoniakiem, a nastg¢pnie czystg. Lejek

z osadem przeniesé nadkolbe stozkows z doszlifowanym korkiem,
przemyé osad kwasem siarkowym 10-procentowym w celu catkowl-
tego rozpuszczenia wodorotlenku zelazowego, unikajac Jjednak
nadmiaru kwasu, a nastepnie przeptukaé obficie gorgcg wodg
destylowang i /nie chtodzgc/ dodaé okoto 2 g Jjodku potasowego.
Zamkna¢ kolbe, zamieszaé i pozostawié na 15 min. Po ochtodze-
niu zmiareczkowaé¢ wydzielony Jjod roztworem 0,1N tiosiarczanu
éodowego, dodajagc pod koniec miareczkowania kilkanasdcie kro-
pel roztworu skrobi.

3.9.5. Obliczanie wyniku oznaczania., Zawartosé zelaza /X /

obliczyé w g/dm3 wg wzoru

X, =a, « 0,00558 . 40 / 13/

w ktérym: |
a1d' - objgtos¢ Scisle 0,1N roztworu tiosiarczanu sodo-
| wego, zuzytego do zmiareczkowania 25 cm3 probki,
cm3
4
0,00558 = ilos¢ Zzelaza odpowiadajgca 1 cm3 0,1N tiosiar-
czanu sodowego, Ege.

3.9.6. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami dwéch oznaczan
wykonanych z te]j samej Sredniej probki laboratoryjnej wynosi
10% wyniku nizZszego.

3.9.7. Wynik kolcowy oznaczania. Za wynik nalezy przyjaé

Srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczan zgod-
- nych z 3,9.6, zaokrgglajgc Jjg do 0,01 wg PN-70/N-02120.
Dla potrzeb ruchowych przyjaé wynik jednego oznaczania.

3:10, Oznaczanie zawartosci siarczanu sodowego w roztworze
nlugzkguxm i w roztworze po neutralizacji

3:10.,1. Zasada metody polega na usunieciu z badanych roztwo-

row siarczkow i przeprowadzeniu tiosiarczanu sodowego w tetra-
tionian sodowy, a nastepnie wytrgceniu siarczanow za pomocy
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chlorku barowego i przeliczeniu na siarczan sodowy otrzymanego
siarczanu barowego po Jjego wagowym Oznaczaniu.

3,10.2. Odczynniki i roztwory

a/ Azotan srebra, roztwér 0,1N.

b/ Chlorek barowy cz.d.a., roztwor 10-procentowy.
¢/ Gliceryna cz. ‘

d/ Jod roztwér 0,1N,

e/ Kwas octowy cz.d.a., roztwér 10-procentowy.

f/ Octan kadmowy cz.d.a., roztwér 10-procentowy.

3:10.3, Przyvpotowanie roztworu pluczkowego i roztworu po
ggutrgllzac"i do_oznaczania, Do kolby pojemnosci )000m3 wlaé
25 cm” badanego roztworu z prdébki pobranej wg PN-73/C-04333
50 cm3 10=-procentowego roztworu octanu kadmowego oraz 50 cm
~ gliceryny. Zawarto$¢ kolby mieszaé intensywnie przez 15 min,
dopeinié¢ wodg destylowansg do kreski, wytrzgsngé i odstawié na
okoto 1/2 h. Wytracony osad siarczkéw odsgczyé przez twardy sa-
,czek do wysuszonego haczynia, odrzucajgc pierwszg porcj¢ prze-
sgczu. Nast¢pnie 25 cm™ przesaczu przeniesé do zlewki, zakwa-
si€¢ 5 cm” 10-procentowego roztworu kwasu octowego i miarecz-
kowaé 0,1N roztworem jodu do Jasno 26itego zabarwienia /w celu
przeprowadzenia tiosiarczanu w tetrationian/.

" 4 W‘konanle oznaczania, Przygotowany wg 3.10.3 prze-
 fsqcz zada¢ 30 cm” 10-procentowego chlorku barowego, 1ekko
~ogrzaé i pozostawié na okoto 4 h. Wytrgcony osad przesaczy¢
przez twardy sgczek 1losciowy, przemyé kilkakrotnie goracy
wodg destylowang az do zaniku reakcjl na jony chloru /préba
z azotanem srebra/. Sgczek z osadem umiedcié w uprzednio wypra-
zonym 1 zwazonym tyglu. Tygiel ogrzewaé palnikiem az do zwcgle-
'nia_sqczka, uwazajgc, by nie zapalit sie¢ piomieniem, a nastep-
nie prazyé¢ w piecu muflowym w temperaturze 80Qi50°C do state]
‘masy. Po ochlodzeniu w temperaturze pokojowej zwazyé go z dok-
%tadnoscig do 0,0002 g,

2:10.5, Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos$é¢ siarczanu

- Ssodowego w roztworze ptuczkowym lub roztworze po neutralizacji
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/X, obliczyé w g/dn” wg wzoru

w ktérym: ’

- masa tygla z osadem siarczanu barowego, g,

Mg - masa tygla, g,

0,608 -~ wspdtczynnik przeliczeniowy siarczanu barowego na
siarczan sodowy. |

3.10.6. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami dwéch oznaczan
wykonanych z teJ same]j Sredniej probki laboratoryjne]j wynosi
5% wyniku nizszego.

3410, 7, Wynik kolicowy oznaczania. Za wynik nalezy przyjaé

Srednig arytmetyczng wynikdéw co najmniej dwéch oznaczan zgod-
nych z 3.10.6, zaokrgglajac Jja do 0,01 wg PN-70/N-02120.
- Dla potrzeb ruchowych przyjgé wynik Jjednego oznaczania.

 3.11. _0Oznaczanie zawartosci siarki w roztworze pluczkowym

i w pianie siarkowej :

3:11:1e Zasada metody polega na odsgczeniu siarki w postaci
zawliesiny z okreslone]j obJjetoscli prdébki, wysuszeniu pozostalos-
ci i zwazeniu,

3e11.2. Przyrzady i materialy

a/ Cylindry pomiarowe pcjemnosci 100 i 250 cm?

b/ Saczki iloSciowe twarde - 2 sztuki,
¢/ Weglan sodowy, roztwdér S5-procentowy.

_ 22113, Wykonanie oznaczania, Z prébki pobrane]j wg
PN-73/C~043%33 odmierzyé 250 cm3 roztworu ptuczkowego lub

100 cm3 piany siarkowej i przesgczy¢ przez dwa twarde sgczki,
uprzednio wysuszone na szkietku zegarkowym w temperaturze

803300 i zwazone z doktadnoscig do 0,002 g. Przesgcz powinien
by¢ klarowny. Osad ze Scianek cylindra spiukaé na sgczek 5-pro-
centowym roztworem weglanu sodowego i przemy¢ kilkakrotnie
clepts woda destylowang. Sgczki z osadem umieszczone na szkielku
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Oy :
- zegarkowym suszyé w temperaturze 80+3 C w ciggu 90 min, ochifo-
dzié do temperatury pokojoweJj i zwazy¢ z dokladnoscisy do 0,002 g.
Nastepnie przeprowadzaé 20-minutowe kontrolne suszenia az do

uzyskania state]j masy.

3.11.4, Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢ siarki
w roztworze ptuczkowym lub w pianie siarkowe] /X13/ obliczyé

/m_ - m,/ . 1000
Xy ™ 2 10, /15/
| '

w g/dm3 Wg wzoru

w ktéryms: |

my = masa szkietka z sgczkami z osadem, g,

M,y = masa szkietka z sgczkami, g, ;

V - objetos¢ prdébki pobranej do oznaczania, cm .

3411+ 5. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami dwéch oznaczan
wykonanych z tej same] SrednieJj prébki laboratoryjnej wynosi
5% wyniku nizszego,

' 3.11.6. Wynik konicowy oznaczania. Za wynik nalezy przyjaé

$rednig arytmetyczng wynikéw co najmiej dwéch oznaczan zgod-
nych z 3.11.5, zaokraglajac Ja do 0,01 wg PN-70/N-02120.
Dla potrzeb ruchowych przyJja¢ wynik Jjednego oznaczania.

3.12. Oznaczanie kwasowosci roztworu pruczkowego po neutra-
1izacji kKwasowe]

3.12.1. Zasada metody polega na bezpos$rednim zmiareczkowa-
niu zneutralizowanego roztworu po odsgczeniu siarczkéw arseno-
wych,

3122, Odczynniki i roztwory

a/ Wodorotlenek sodowy, roztwér 0,1N.
b/ Oranz metylowy, roztwér 0,1-procentowy.

3¢12.5. Wykonanie oznaczania, Prébkq zneutralizowanego roz-

tworu pobrang wg PN-73/C-04333 przesaczyé, odmierzyé 25 cm3
przesgczu do kolby stozkowej, rozcienczyé okoto 30 cm3 wody
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destylowanej, dodaé 2-3 quple oranzu metylowego i miareczko~
waé 0,1N roztworem wodorotlenku sodowego do zmiany barwy wskaZ-
nika e

3,12.4, Obliczanie yxglku oznaczania. Kwasowosc¢ roztworu
/K/, w przeliczeniu na kwas siarkowy, obliczyé w g]dm Wg WZO-

ru ;
K = a11 . 0,0049 , 40 /16/

w ktérym:
a4q - obJjetosé Scisle 0,1N wodorotlenku sodowego zuzyta

do zmiareczkowania 25 cm3 roztworu po neutraliza-

cji kwasowe], cm3; 3
0,0049 = ilos¢ kwasu siarkowego odpowiadajgca 1 cm™ Scisle

0,1N roztworu wodorotlenku sodowego, g.

3.12.5. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami dwéch oznaczan
wykonanych z tej same]j Sredniej prébki laboratoryjnej wynosi
5% wyniku nizszego. |

3:12:6. Wynik kofcowy oznaczania, Za wynik nalezy przyjgé
 $rednig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczan zgod-
nych z 3.12.5, zaokrgglajac Jjg do 0,01 wg PN-70/N-02120,

Dla potrzeb ruchowych przyjgé wynik jednego oznaczania.

' Oznaczanie alk icznodci roztworu pruczkowego pPo neu-
Ltralizacji zasadowe]

3¢15.1. Zasada metodx'polega na miareczkowaniu kwasem sol-
nym przesQ¢zonegp roztworu wobec oranzu metylowego Jjako wskai-

nika.

36132+ Odczynniki i roztwory

a/ Kwas solny, roztwér 0,1N, |
b/ Oranz metylowy, roztwér 0,1-procentowy,

3213.3. Wykonanie oznaczania., Z prébki pobranej wg

FN-73/C-04333 odmierzyé 25 cm” przesaczonego roztworu, rozcieri-
czyé okoto 300 cm3 wody destylowanej, dodaé 2-~3 krople oranzu
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metylowego i miareczkowaé 0,1N roztworem kwasu solnego do zmia-
ny barwy wskaZnika,

3¢13.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Alkalicznosé roztworu

po neutralizacji zasadowe] /AZ/’ w przeliczeniu na wgglan sodo-
wy, obliczy¢ w g/dm”~ wg wzoru

A2 =a, 0,0053 . 40 /17/

w ktérym: ‘

- objetoéé 0,1N kwasu solnego zuzyta do zmiareczko-
wania 25 em” roztworu po neutralizacji zasadowe],
cm3,

0,0053 - ilosé weglanu sodowego odpowiadajgca 1 cm3 Scisle

0,1N roztworu kwasu solnego, g.

3:13+5., Dopuszczalna réznica miedzy wynikami dwéch oznaczarn

wykonanych z tej samej Sredniej prdébki laboratoryjnej wynosi
5% wyniku nizszego.

42

ik korcowy oznaczania., Za wynik nalezy przyjac
Srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczan zgodnych
z 3.13.5, zaokrgglajac jg do 0,01 wg PN-70/N-02120.
Dla potrzeb ruchowych przyjgé wynik Jednego oznaczania.,

-5514. Oznaczanie zawartosci arszeniku /A3203/ w roztworze

poneutralizacyjnym
:.14010 zgsada metOdY - ,jak w 3.4.1-

3e14.2, Odczynniki i roztwory - jak w 3.4.2.

- 3e14.3. Wykonanie oznaczania Jjak w 3.4.3 z nastepujqcymi
zmianami ¢ |
a/ do analizy nalezy odmierzyé 25 cm
soli zelaza,
- b/ do miareczkowania stosowaé 0,01N roztwér tiosiarczanu
sodowego.

3 przesgczu wolnego od
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3,144, Obliczanie wyniku oznaczania. ZawartosC¢ arszeniku
/X14/ obliczyé w g/dm’ Wg wzoru

X, = a5 o 0,000495 . 40 /18/

w ktérym:

a3 - objetosé Scifle 0,01N roztworu tiosiarczanu so-
dowego zuzytego do miareczkowania,3cm3,
0,000495 - ilo$é arszeniku odpowiadajgca 1 cm” Scisle 0,01N

tiosiarczanu sodowego, g.

314, 5. Dopuszczalna rdéznica miedzy wynikami dwdch oznaczan

wykonanych z tej same]j Sredniej prdébki laboratoryjnej wynosi
20% wyniku nizszego.

30146, Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy przyjaé
Srednig arytmetyczng wynikdw co najmniej dwéch oznaczan zgod-
nych z 3.14,5, zaokrgglajac Jjg do 0,01 wg PN-70/N-02120.

Dla potrzeb ruchowych przyjaé wynik Jjednego oznaczania.

2.15. Oznaczanie zawartosci siarczku sodowego w roztworze

R _];LICZQ cym

3¢15.1, Zasada metody polega na roziozeniu siarczku sodowe-

go kwasem solnym, utlenieniu wydzielonego siarkowodoru jodem
i odmiareczkowaniu nadmiaru Jjodu tiosiarczanem sodowyn wg re-
akcjis

Na.S + 2HCl = 2NaCl + H_S

2 2l
sz + J2 = 2HJ + S /+ nadmiar J2/
P~ a
J2 - 2Na25203 2NaJd + N329406

32102 Odczynniki i roztwory

a/ Jod, roztwér 0,1N,

b/ Kwas solny stezony cz.d.a.

c/ Tiosiarczan sodowy, roztwér 0,1N,
- d/ Skrobia, roztwér 1-procentowy,

2e12.3. Wykonanie oznaczania., Prébke badanego roztworu
pluczgcego pobranegoe wg FN-73/C-04333 przesgczyé, odmierzyd
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3

10 cm3 przesgczu do kolby pomiarowej pojemnosci 500 cm”, uzu-

peini¢ wodg destylowang do kreski, Wymieszaé, odmierzyé 10 cm5
do kolby pojemnosci 250 éms z doszlifowanym korkiem, dodad
30 cm3 0,1N roztworu jod@i Powinno wystapié wyraZne zabarwienie
roztworu od nadmiaru jodﬁ. Jesli zabarwienie nie wystgpi, dodac
Jeszcze 15 cm™ roztworu jodu i uwzgledni¢ to w obliczeniach,
Nastepnie dodaé¢ 15 c@ ‘stezonego kwasu solnego i kolbe
zamknaé¢ doszlifowanym koﬁkiem. Doktadnie wymieszal i miareczko-
waé 0, 1N roztworem tiosiérczanu sodowego do poJjawienia sie¢ bar-
wy z0%tej, dodaé kilkanascie kropel roztworu skrobi i miarecz-
kowaé dalej do zupelneg6 odbarwienia sie zawartosci kolby.,

30154, Oblicz ku oznaczania., Zawartosé w roztworze

ptuczgcym siarczku sodowego /X15/ obliczyé w g/dm” WE wzoru

X, = /30 - a,,/ + 0,0039 . 5000 /19/

D

w ktdérym: |

30 = objgtosé Scisle 0,1N roztworu jodu, cm3,

8, = objetos¢ Scisle 0,1N roztworu ti%siarczanu sodowe go
zuzytego do miareczkowania_ 10 cm”™ prdébki, rozcieri-
czonej w stosunku 1:50, cm™,

0,0039 = ilo$¢ siarczku sodowego, odpowiadaJjgca 1 cm3 SCidm

le 0,1N roztworu jodu, g.

32105, Dopuszeczalng réznica miedzy wynikami dwoch oznaczan

wykonanych z tej samej prébki laboratoryjnej wynosi 5% wyniku
nizszegoe.

3.15.6. Wynik koricowy oznaczania. Za wynik nalezy przyjaé
srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczani zgod-

nych z 3.15.5, zaokraglajagc Jg do 0,01 wg PFN-70/N-02120.
Dla potrzeb ruchowych dopuszcza sie wykonanie Jjednego ozna=-
czania.
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4, METODY BADAN POLPRODUKTOW I PRODUKTOW

Lel,. Oznaczanie zawartosSci wody w padcie siarkowed

Lhels.1. Metoda wagowa

Lelelels Zasada metody polega na okresleniu réznicy mas
prébki przed wysuszeniem i po wysuszeniu,

Lelele?e Wykonanie oznaczania, Do wysuszonego w temperatu-
rze BQiBOC do statej masy naczynka wagowego odwazyé okoro 10 g
prébki pasty siarkowej, pobranej wg PN-73/C-04333, z dokladnod-
cig do 0,002 g. Naczyriko z prdébkg suszy¢ w temperaturze 8Qi30C

w ciggu 90 min, ochtodzi¢ w eksykatorze do temperatury pokojo-
wej 1 zwazyé z doktadnodcig do 0,002 g. Nastepnie przeprowadzad
20-minutowe kontrolne suszenia az do uzyskania Statej masy.

4.1.1.3. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos$¢ wody /K16/

obliczyé w procentach wg wzoru

m e
X16 e A m'l \
myq = M3

™

100 /20/

w ktorym:
m,4 = masa naczynka z prébksg przed suszeniem, g,
m,. = masa naczynka z prdobka po suszeniu, g,

12 -
- masa naczynka pustego, £.

M3

4,1.1.4. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami dwéch oznaczan

wykonanych z tej samej Sredniej prébki laboratoryjnej wynosi
5% wyniku nizszego.

Lhelele5. Wynik kolcowy oznaczania. Za wynik nalezy przyJjaé

srednia arytmetyczng wynikdéw ce najmniej dwdch oznaczan zgod-
nych z 4.1.1.4, zaokrgglajgc Jjg do 0,01 wg FN-70/N-02120.
Dla potrzeb ruchowych przyjg¢ wynik Jjednego oznaczania.

4o1,2, Metoda destylacyjna -~ wg PN=66/C-04523,

4.2, Oznaczanie jakosSci otrzvmane;j siarki wykonaé wg
PN=~70/C=84084 ,

KONIEC
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme - Instytut Chemiczne]

Przerdbki Wegla.

2. Normy zwigzane i
PN-73/C-04333 Produkty weglopochodne. Pobieranie prébek i przy-
- gotowywanie Srednie] pr&bki laboratoryjnej |
PN-66/C-04523 Oznaczanie zawartosci wody metods destylacyjng
PN-76/C-84051 Kwas siarkowy techniczny
PN-70/C-84084 Siarka. Pobieranie prdébek i metody badan
PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb
BN-71/0510-01 Koksownictwo. Podstawowe produkty, pdéiprodulity
i odpady. Terminologia
BN-75/0540-02 . Pobieranie prébek paliw gazowych do oznaczania
sktadu
BN-75/0541-06 Paliwa gazowe. Oznaczanie smoiy i olejdéw
BN-76/0541=-09 Paliwa gazowe. Pomiar objetosci gazu za pomocqy
gazomierza laboratoryjnego |
BN-65/0543-05 Paliwa gazowe. Oznaczanie zawartosci siarkowodoru

Ins ja_rozprowadzajaca norme - Instytut Chemicznej
Przerébki Wegla, ul.Zamkowa 1, 41-803 Zabrze.

4, Autorzy projektu normy - doc.dr inz. Halina Gwiner /Insty-

tut Chemicznej Przerdbki Wegla/, Bogumila Dudek /Huta im,B.Bie-
ruta/, mgr inz. Grazyna Steinmetz /Huta im.Lenina/.



