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1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ozna-
czanie zawarto$ci siarkowodoru w paliwach gazowych
wg PN-87/C-96001.

2. Zakres stosowania metody. Metodg stosuje si¢ do
oznaczania zawartosci siarkowodoru wigkszych niz
[0 mg/m’.

3. Okreslenia — wg BN-72/0541-03/02.

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

h) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwér 1+4, (p = 1,86).

1) Wata szklana.

6. Aparatura i przyrzady
a) Zestaw do absorpcji siarkowodoru z gazu wg

rysunku.

Wylot
gazu

Wilot
gazu

4. Zasada metody. Mctoda polega na zaabsorbowa-
niu siarkowodoru z okreslonej ilosci badanego gazu
w roztworze octanu kadmowego 1 nast¢pnie jodome-
trycznym miareczkowaniu w kwasnym S$rodowisku.

5. Odczynniki i roztwory

a) Octan kadmowy cz.d.a., roztwor 10%(m/m) przy-
gotowa¢ w nastgpujgcy sposob: 100 g (CH;COO),
Cd-2H,0 zwazy¢ z dokladnoscia do 0,1 g, rozpusci¢
w wodzie, doda¢ 120 c¢cm? kwasu octowego i rozcien-
czy¢ w kolbie pomiarowej do 1000 cm’.

b) Jod cz.d.a.. roztwdér mianowany o c(TJz}, =

?

= 0,1 mol/dm’.

1
¢) Jod, roztwor o ¢(—J2) = 0,01 mol/dm’ przygoto-

&

wany przez rozcienczenie roztworu o C(?Jz) =

= 0,1 mol/dm?’.

d) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwér mianowany
o ¢(Na,;S;03) = 0,1 mol/dm’.

e) Tiosiarczan sodowy, roztwor o c¢(Na;S;03) =
= 0,01 mol/dm?® przygotowany przez rozcienczenie roz-
tworu o ¢(NasS;0;) = 0,1 mol/dm’.

f) Skrobia rozpuszczalna, roztwor 0,5%(m/m).

[BN-80, 1541 —03.T5]

W sklad zestawu wchodza nastgpujace elementy:

— reduktor ci$nienia (/) stosowany przy pobiera-
niu probek gazu pod zwigkszonym ci$nieniem (powyzej
7,0 kPa),

— separator pylow (2) — filtr szklany ze spiekiem
o $rednicy poréw 40 +60 mp lub ptuczka wg Dreschla
pojemnosci 250 c¢cm? wypelniona wata szklang,

— phuczki absorpcyjne wg Dreschla (3) pojemnosci
250 cm?,

— gazomierz laboratoryjny mokry (4) pojemnosci
2 lub 5 dm’, wycechowany wg BN-76/0541-09,

b) Biurety pomiarowe pojemnosci 50 cm’.

¢) Kolby pomiarowe pojemno$ci 1000 cm?.

d) Pipety pomiarowe pojemnosci 1, 20, 50 1 100 cm’.

e) Kolby stozkowe pojemnosci 500 cm’ ze szlifo-
wanym korkiem.

7. Przygotowanie probki do badan. Zestaw aparatu-
rowy do absorpcji wg 6a) potaczy¢ ze zrodlem bada-
nego gazu, zgodnie z BN-88/0541-03/01.

Przed pobraniem probek do dwéch ptuczek absor-
pcyjnych wlaczonych w zestaw absorpcyjny wg 6a)
wprowadzi¢ po 60 cm’ roztworu octanu kadmowego
wg 5a). Przez zestaw przepuszczaé gaz z szybkoscia
05 + 1.5 dm?®/min.
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Objetos¢ probki gazu, jak réwniez st¢zenie miano-
wanych roztworow do miareczkowania jodometryczne-
go zalezg od przewidywanego stezenia siarkowodoru
- w analizowanym gazie.

Zalecane objgtosci probek 1 st¢zenia roztworéw w za-
leznosci od stgzenia siarkowodoru podano w tabl. 1.

Tablica 1
Zawarto$¢ siarko- ‘St¢zen|e lroztwo— T e
row do miareczko-|Obj¢tos¢ probki gazu
wodoru : 3
me/m} wania dm
& mol/dm’
10 = 100 0,01 80 + 40
100 = 500 0,1 40 + 20
> 500 0.1 < 20

8. Wykonanie oznaczania. Zawartos¢ ptuczek pochta-
niajgcych przenies¢ iloSciowo do kolby stozkowej po-
jemnos$ci 500 ¢m?, doda¢ 25 ml roztworu jodu o ste-
zeniu wg 5b) lub 5¢) 1 10 cm’ kwasu siarkowego wg
Sh). Kolbg szybko zamknac, zawarto$S¢ wymieszac i od-
stawiC w zaciemnione miejsce na 5 min. Nastg¢pnie
odmiareczkowaé¢ nadmiar jodu roztworem tiosiarczanu
sodowego o stezeniu wg 5b) lub 5¢). Pod koniec mia-
reczkowania dodaé¢ | cm? roztworu skrobi jako wskaz-
nika 1 dokonczy¢ miareczkowanie. Miareczkowanie
uwaza si¢ za skonczone, gdy roztwdor nie zabarwi si¢
po uptywie 15 s, Rédwnolegle z oznaczaniem wykonac
slepg probe.

r 7

9. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos$¢ siarko-
wodoru (X) obliczy¢ w mg/m’ wg wzoru

17 - 10* (a - b) c
V

w ktoérym:.
a — objetos¢ mianowanego roztworu tiosiarczanu
sodowego zuzytego do miareczkowania Slepej
proby, cm’®,

b — objetos¢ mianowanego roztworu tiosiarczanu
sodowego zuzytego do miareczkowania prob-
ki, cm?,

¢ — miano stosowanego roztworu tiosiarczanu so-
dowego, mol/dm?,

V' — objetos¢ analizowanego gazu przeliczona na
warunki normalne wg BN-76/0541-09, dm?,

17 — masa siarkowodoru odpowiadajgca 1 cm® roz-

~tworu tiosiarczanu sodowego o ¢(N25;0;3) =
= | mol/dm?. '

10. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik koncowy
oznaczania nalezy przyja¢ $rednia arytmetyczng dwoch
roOwnoleglych oznaczan. ROznica migdzy wynikami
dwoch rédwnoleglych oZnaczan nie powinna przekra-
cza¢ danych wg tabl. 2.

Tablica 2
: Dopuszczalna réznica mi¢gdzy wynika-
Zawarto$¢ siarkowodoru | 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

KONIEZ®C

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Instytut Gornictwa Nafto-
wego 1 Gazownictwa, Krakow. |

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-65/0543-05. Zmieniono spo-
sob pobierania probek gazu pod zwigkszonym ci$nieniem zast¢pujac
kolumng¢ absorpcyjna z wypelniaczem 1 lapaczem kropli — zesta-
wem pluczek absorpcyjnych wg Dreschla, co upraszcza metodg
i zwigcksza dokladno$¢ analizy.

3. Normy zwigzane
PN-87/C-96001 Paliwa gazowe rozprowadzane wspolng siecig 1 prze-

znaczone dla gospodarki komunalnej

BN-88/0541-03/01 Paliwa gazowe. Oznaczanie siarki i zwigzkow
siarki. Postanowienia 0gllne

BN-72/0541-03/02 Paliwa gazowe. Oznaczanie siarki i zwigzkéw
siarki. Podstawowe okreSlenia

BN-76/0541-09 Paliwa gazowe. Pomiar objeto$ci gazu za pomocag
gazomierza laboratoryjnego ’

4. Autorzy projektu normy — mgr Elzbieta Pruszynska, mgr inz.
Matgorzata Czapran — Instytut Gornictwa Naftowego 1 Gazownic-
twa, Krakow. :



