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N O R M A BRANŻOW A BN-89 
Paliwa gazowe 

0541-03/05 
PALIWA Oznaczanie siarki 

GAZOWE i związków siarki Zamiast 
BN-65/0543-05 Oznaczanie siarkowodoru metodą 

jodometryczną Grupa katalogowa 1039 

1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ozna ­
czanie zawa rtości siarkowodoru w paliwach gazowych 
wg PN-87/ C-96001. 

2. Zakres stosowa.nia metody. Metodę stosuje się do 
oznaczania zawa rtości sia rk owodo ru więksżych niż 

10 mg/m3 , 

3. Określenia - wg BN-72/054 1-03/ 02 . 

WLot 
gazu 

1 2 

4. Zasada metody. Metoda polega na zaa bsorbowa­
niu siarkowodoru z o kreś l o n ej ilości badanego gazu 
w roztwo rze octa nu kadmowego i następnie jodo me­
trycznym miareczkowa niu w kwa.ś n ym ś rodowisk u. 

5. Odczynniki i roztwory 
a) Octan kadmowy cz.d .a., roztwór 10%(m/m) przy­

gotować w następ ujący sposó b: 100 g (CHJCOOh ' 
Cd ·2H 20 zważyć z dokładn ością do 0 ,1 g, rozpuścić 

w wodzie, dodać 120 cmJ kwasu oc towego i rozc i eń ­

czyć w kolbie pomiarowej do 1000 cm3
. 

I 
b) Jod cz.d .a., roztwó r mia nowa ny o c(2J2) 

- O, I mol/ dmJ. 
, I 

c) Jod , roztworoc(2J 2) = 0 ,01 mo l/ dmJ przygoto-

I 
wany przez rozcieńczenie roztwo ru o C (-J2) \ . 2 
== 0, 1 mol/ dm3

. 

d) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwór mlanowany 
o c (Na 2S20 J) = 0 ,1 mol/ dmJ. 

e) Tiosiarczan sodowy, roztwór o c(Na 2S20J) = 
== 0,0 I mol/ dmJ przygotowa ny przez rozc i eńcze ni e roz­
tworu o c(Na2S20 J) ' 0,1 mol/dmJ. 

f) Skrobia rozpuszcza lna, roztwór 0,5%(m/ m). 

g) Kwas octowy cz.d .a., roztwór 80%(m/ m), (p = 
= 1,06}. 

h) Kwas siarkowy cz.d.a ., roztwór 1+4, (p = 1,86). 
i) Wata szklana. 

6. Aparatura i przyrządy 
a) Zestaw do absorpcji siark owodoru z gazu wg , 

rysunku. 

/---1. WyLot 
galU 

3 4 
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W s kład zestawu wchodzą następujące elementy: 
- reduktor ciśnienia (I) stosowany przy pobiera­

niu próbek gazu pod zw iększonym ciśnieniem (powyżej 

7,0 kPa) , 
- separa to r pyłów (2) - filtr szklany ze spiekiem 

o ś red nicy porów 40 ""' 60 mil lub płuczka wg Dreschla 
pojemności 250 cm 3 wypełniona watą szklaną, 

- płucz ki absorpcyjne wg Dreschla (3) pojem'n ośc i 

250 cmJ, 
- gazomierz la bora to ryj ny mokry (4) pojem n ośc i 

2 lub 5 dm), wycechowany wg BN-76/0541-09 . 
b) Biurety pomiarowe pojemnośc i 50 cmJ. 
c) Kolb y pomiarowe pojemnośc i 1000 cmJ. 
d) Pipety pomiarowe pojemności 1,20,50 i 100 cmJ. 
e) Kolby s tożkowe pojemnośc i 500 cmJ ze szlifo­

wa nym korkiem. 

7. Przygotowanie próbki do badań. Zes taw aparatu­
ro wy do absorpcji wg 6a ) połączyć ze źródłem bada­
nego gazu, zgodnie z BN-88/0541 -03/01. 

Przed pobra niem próbek do dwóch płuczek a bso r­
pcyj nyc h włączonych w zes taw a bsorpcyj ny wg 6a) 
wprowadzić po 60 cmJ roztworu octanu kadmowego 
wg Sa). Przez zestaw przepuszczać gaz z szybk ością 
0,5 -;- 1,5 dmJ/min. 
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Objętość próbki gazu , jak równ ież stężenie miano­
wanych roztworów do miareczkowania jodometryczne­
go zależą od przewidywanego stężenia siarkowodoru 
w analizowanym gazie. 

Za leca ne objętości próbek i stężenia roztworów w za­
l eż n ośc i od stężenia siarkowodoru podano w tabl. l. , 

Tablica l 

Zawartość siark o-
Stężenie roztwo-

wodoru 
rów do miareczko- Objętość próbki gazu 

mg/m' 
wanla dm' 

mol/d m' 

-10 100 0,01 80 -;- 40 
100 500 0,1 40 -;- 20 

> 500 0.1 < 20 

8. Wykonanie oznaczania. Zawartość płuczek pochła ­

niających prze ni eść il ośoiowo do ko lby s tożkowej po­
jemności 500 cm3

, dodać 25 mI roztworu jodu o s tę­
żeniu wg 5b) lub 5c) i 10 cm3 kwasu siarkowego wg 
5h). Kolbę szyb ko zamknąć, zawartość wymieszać i Od-

o 

stawić w zacie mnione miejsce na 5 min. Następnie 

odmiareczkować nadmiar jodu roztworem tiosiarczanu 
sodowego o stężeniu wg 5b) lub 5c). Pod końiec mia­
reczkowa nia dodać I cm3 roztworu skrobi jako wskaź­

nika i dokończyć miarec zkowanie . Miareczkowanie 
uważa s i ę za skończone, gdy roztwór nie zabarwi się 

po upływie 15 s, Równolegle z oznaczaniem wykonać 
ślepą próbę. 

9. Obliczanie wyniku oznaczania. Za wa rtość sia rko­
wodoru (X) obli czyć w mg/m3 wg wzoru 

x= 

w którym : 

17 . 1Q3 (a - b) c 

V 

a - objętość mianowanego roztworu tiosiarczanu 
sodowego zużytego do miareczkowania ślepej 
próby, cm3 , 

b - oł;>jętość mianowanego roztworu tiosiarczanu 
sodowego zużytego do miareczkowania prób-
k · 3 l , cm , 

c - miano stosowanego roztworu tiosiarczanu so­
dowego, mol/dm 3 , 

V - objętość ana li zowanego gazu przeliczona na 
warunki normalne wg BN-76/0541-09, dm3

, 

17 - masa siarkowodoru odpowiadająca I cm3 roz­
tworu tiosiarczanu sodowego o c(N2S203) = 
= 1 mol/dm 3

. 

10. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końcowy 
oznaczania należy przyjąć średn ią arytmetyczną dwóch 
równoległych oznaczań. Róż nica między wynikami 
dwóch rÓwnoległych ożnaczań nie powinna · przekra­
czać danych wg tabl. 2. 

Tablica 2 

Dopuszcza lna różnica między wynika -
Zawartość sia rk owodoru mi jednej I tej samej proby w jed-

mg/m' nym laboratorium 
mg/ m' , 

10 20 2 
20 50 5 
50 -. 100 10 

> 100 , 15 
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INFORMACJE DODATKOWE 

l. Instytucja opracowująca normę -,- Instytut Gó rnictwa Nafto­
wego i Gazownictwa. Kraków. 

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-65/0543-05. Zmieniono spo­
sób pobierania próbek ga zu pod zwiększonym ciśn i e niem zastę pując 

kolumnę a bso rpcyjną z wypełniaczem i lapaczem kropl i - zesta­
wem płuc ze k absorpcyj nych wg Dreschla , co upraszcza metodę 

i zwięk sza dok ladność a na li zy. 
3. Normy związane 

PN-87/C-9600 I Pa li wa gazowe rozprowadza ne wspó lną s i ec i ą i prze­
znaczone d la gospodarki komunalnej 

BN-88/0541 -03/0 1 Paliwa gazowe. Oznaczanie siarki z.wiązków 

darki . Postano»,ienia ogó lne 
BN~72/054 1-03/02 Paliwa gazowe. Oznaczan ie sia rk i związków 

siarki. Pods tawowe okreś le ni a 

BN_76/0541-09 Paliwa gazowe. Pomiar objętośc i gazu za pomocą 

gazom ierza laboratoryjnego 

4. Autorzy projektu normy - mgr Elżbieta Pruszyń ska, mgr inż. 
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