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1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest metoda
oznaczania tlenosiarczku wegla zawartego w gazie miej-
skim odpowiadajacym grupie I wg PN-87/C-96001.

2. Zakres stosowania metody. Metoda bedaca przed-
miotem normy znajduje zastosowanie przy oznaczaniu
tlenosiarczku wegla zawartego w gazie miejskim, w za-
kresie stezen powyzej 10 mg/m’.

3. Okreslenia — wg BN-72/0541-03/02.

4. Zasada metody. Oznaczanie tlenosiarczku wegla
w gazie miejskim polega na zaabsorbowaniu go w $ro-
dowisku alkalicznym, przeprowadzeniu reakcji pomig-
dzy powstatym siarczkiem potasowym i chlorowodor-
kiem p-amino-N,N-dwumetyloaniliny w obecnosci
chlorku zelazowego i pomiarze absorbancji roztworu
utworzonego bigkitu metylenowego. Gaz przed ozna-
czeniem tlenosiarczku wegla oczyszcza sie od siarkowo-
doru, dwutlenku wegla 1 siarczkéw organicznych.

5. Odczynniki i roztwory

a) Azotan srebra cz. wg BN-71/6191-100, roztwor
5%(m/m).

b) Biekit metylenowy cz.d.a. roztwor
0,00025%(m/m), przygotowaé w nastgpujgcy sposob:
odwazke 0,025 g bigkitu metylenowego zwazong z do-
ktadnoscig do 0,0001 g cz.d.a. rozpuscic w okoto
800 cm’ goracej destylowanej wody. Otrzymany roz-
twor przeniesc ilosciowo do kolby pomiarowej pojem-
nosci 1000 cm’ i po ochtodzeniu do temperatury oto-
czenia dopelni¢ wodg destylowang do kreski. Z otrzy-
manego w ten sposob roztworu pobraé pipeta 10 cm’,
przenie$¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm’
i uzupetni¢ woda destylowana do kreski. 1 cm’ tego
roztworu zawiera 0,0025 mg S.

c) Chlorek zelazowy szesciowodny cz.d.a., przygo-
towa¢ w nastgpujacy sposob: odwazy¢ 10,8 g szescio-
wodnego chlorku zelazowego cz.d.a. z doktadnoscig do
0,01 g, rozpusci¢ w kolbie pomiarowej pojemnosci
1000 cm’ w 300 cm® wody destylowanej, dodaé¢ 50 cm’
kwasu solnego cz.d.a. (1,18) i uzupelni¢ woda destylo-
wang do kreski.

d) Chlorowodorek p-amino-N,N-dwumetyloaniliny
cz.d.a. roztwor wodny przygotowaé w nastgpujacy spo-
séb: odwazy¢ 0,2 g chlorowodorku p-amino-N,N-dwu-

metyloaniliny z doktadnoscig 0,01 g, rozpusci¢ w kolbie
pomiarowej pojemnosci 100 cm’ w 20 cm’ wody desty-
lowanej, doda¢ 50 cm’ kwasu solnego cz.d.a. (1,18)
1 uzupetni¢ woda destylowang do kreski. Trwalos¢ roz-
tworu — 7 dni.

e) Wodorotlenek potasowy cz. wg BN-72/6191-104,
roztwor 30%(m/m) 1 roztwor o c¢(KOH) =
= 0,1 mol/dm’.

Roztwory muszg by¢ odtlenione przez przepuszczanie
argonu przez roztwor przez okres 5 min.

6. Aparatura i przyrzady

a) Zestaw do oznaczania — wg rys. 1.
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Rys. 1. Zestaw do oznaczania
1, 2, 3 — ptuczki gazowe pojemnosci 200 cm’, 4 — kran jednodrogo-
wy, 5 — kolba z okragltym dnem pojemnosci 2000 cm’, 6 — termo-
metr o dzialce elementarnej o 0,5°C, 7 — wkraplacz szklany pojem-
nosci 100 cm®, 8 — kran jednodrogowy

b) Kolorymetr (np. KF-3) z filtrem czerwonym lub
inny spektrofotometr o mozliwosci pomiaru absorban-
cji przy dhugosci fali 670 nm wraz z kompletem kuwet.

c) Wytrzgsarka laboratoryjna elektryczna dla cieczy.

d) Kolby pomiarowe pojemnosci 25, 50, 100
i 1000 cm’.

e) Pipety pomiarowe pojemnosci 5 i 10 cm’ z po-
dziatka co 1 cm’.
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7. Sporzadzenie krzywej wzorcowej do obliczania za-
wartosci tlenosiarczku wegla. Z roztworu bigkitu mety-
lenowego sporzadzonego wg 5b) przygotowacé skalg roz-
tworéw wzorcowych. W tym celu do 5 kolb pomiaro-
wych, pojemnosci 25 cm’ kazda, nalezy odmierzyé ko-
lejno po 1; 2; 3; 4; 5 cm’ roztworu bigkitu metylenowe-
go, po 10 cm’ wody destylowanej, po 2 cm’® roztworu
chlorowodorku p-amino-N,N-dwumetyloaniliny przy-
gotowanego wg 5d) po 1 cm’ roztworu chlorku zelazo-
wego, przygotowanego wg 5c) 1 kazda kolbg dopetnié
wodg destylowana do kreski.

W ten sposob przygotowane roztwory pozostawié bez
dostgpu swiatta na 30 min, po czym zmierzy¢ ich ab-
sorbancj¢ za pomoca kolorymetru. Do pomiaru absor-
bancji stosuje si¢ filtr czerwony 670 nm, a jako roztwér
poréwnawczy, roztwor wodny wszystkich odczynnikéw
stosowanych do skali wzorcow z pominigciem bi¢kitu
metylenowego.

Na podstawie odczytanych warto$ci absorbancji wy-
kreslic krzywa wzorcowg w ukladzie wspotrzegdnych,
odkladajac na osi rzgdnych zmierzone warto$ci absor-
bancji swiatla, a na osi odcigtych objetosci roztworu
bigkitu metylenowego zawartego w badanych roztwo-
rach wzorcowych (cm?).

Przyklad krzywej wzorcowej dla obliczania zawartos-
ci siarki zwigzane] w postaci tlenosiarczku wegla wg
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Rys. 2. Krzywa wzorcowa do oznaczania COS w gazie miejskim

8. Przygotowanie zestawu do oznaczania. Pluczki ga-
zowe napelni¢ nastgpujgco: do pluczki 1 odmierzyé
100 cm® 30%(m/m) roztworu wodorotlenku potasowe-
go wg 5e), do phluczki (2) i (3) odmierzyé po 50 cm’
roztworu azotanu srebra wg 5a). Wycechowaé objetosé
kolby (5) — woda, mierzac jej obj¢tos¢ po zamknigciu
korkiem, po czym kolb¢ doktadnie wysuszyé. Do kolby
wprowadzi¢ dwie rurki szklane zakonczone kranami (4)
i (8), termometr (6) i wylot rozdzielacza (7) umieszczo-
ny w korku tak, jak na rysunku. Calos$¢ zestawié, taczac
Za pomocg weza gumowego wg rys. 1. '

9. Przygotowanie prébki do badan. Probke¢ paliwa ga-
zowego pobiera si¢ bezposrednio z przewodu gazowego
do kolby z dnem okraglym (5). Kolb¢ nalezy przeptu-
kaé, przepuszczajac badane paliwo przez 5 do 10 min.
Ilo$¢ paliwa gazowego potrzebnego do oznaczania uwa-
runkowana jest objetoscig kolby (5) i wynosi okoto
2000 cm’.

10. Wykonanie oznaczania. Przygotowany wg 6a) ze-
staw przeptukuje si¢ najpierw okoto 20 dm’ badanego
paliwa gazowego, oczyszczajagc go od siarkowodoru,
dwutlenku wegla i siarczkéw organicznych w pluczce
(I). W tym celu otworzy¢ krany (4) 1 (8), koncowke
przewodu gazowego o zredukowanym ci$nieniu podia-
czy¢ do wlotu ptuczki (7). Wyplywajace z kolby (5) pa-
liwo gazowe odprowadzi¢ do wyciggu lub spali¢ w pod-
laczonym w tym celu palniku. Po przeptukaniu zestawu
pobra¢ do kolby (5) probke paliwa gazowego do ozna-
czania i po zamknigciu kolejno kranéw (4) i (8) odczy-
ta¢ temperature badanego paliwa gazowego oraz cis-
nienie atmosferyczne.

Nastepnie 40 cm’ roztworu wodorotlenku potasowe-
go ¢(KOH) = 0,1 mol/dm’ wprowadzi¢ do kolby (5) za
pomocg rozdzielacza (7). Kolbg (5) wraz z oprzyrzado-
waniem odlaczy¢ od ptuczki (3) i umiesci¢ w wytrzasar-
ce na 30 min po czym przynie$¢ iloSciowo roztwor
z kolby, zawierajagcej utworzony siarczek potasowy
z reakcji tlenosiarczku wegla 1 roztworu wodorotlenku
potasowego ¢(KOH) = 0,1 mol/dm’ do kolby pomia-
rowej pojemnosci 50 cm’ i dopetnié woda destylowana
do kreski. Nastepnie do kolby pomiarowej pojemnosci
25 cm’ odmierzyé 5 cm® uprzednio otrzymanego roz-
tworu, 2 c¢cm’ roztworu chlorowodorku p-amino-N,N-
-dwumetyloaniliny wg 5d), 1 cm® chlorku zelazowego
wg 5¢), po czym dopelni¢ woda destylowang do kreski.

Tak przygotowang prébke pozostawi¢ bez dostgpu
$wiatla na 30 min w celu wywotania reakcji koloryme-
trycznej. Po tym okresie oznacza si¢ absorbancj¢ na ko-
lorymetrze jak w (7).

11. Obliczanie wyniku oznaczania. Z krzywej wzor-
cowej, wykonanej wg (7) wyznacza si¢ najpierw obje-
tos¢ wzorcowego roztworu bigkitu metylenowego od-
powiadajaca zmierzonej wartosci absorpcji $wiatta roz-
tworu badanego.

ZawartoS$¢ siarki wystgpujacej w paliwie gazowym
w postaci tlenosiarczku wegla (X) obliczyé w mg/m’ wg
wZzoru

a - 0,0025 - 1000 - 10
Vo

X &=

~

w ktorym:
a — objgto$¢ wzorcowego roztworu biekitu
metylenowego wyznaczona z krzywej
WZOTICOWE], cm’,
0,0025 — ilo$¢ mg siarki zawartej w 1 cm’ wzorco-
wego roztworu bigkitu metylenowego,
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Vo — objetos¢ probki badanego paliwa gazowe-

12. Wynik koncowy oznaczenia. Za wynik koncowy

go, przeliczona na warunki normalne wg nalezy przyjaé Srednig arytmetyczng co najmniej dwoch

BN-76/0541-09, dm’,
10 — wspotczynnik przeliczenia objgtosci.

oznaczan nie réznigcych si¢ migdzy sobg o wigcej niz
o 10% wyniku nizszego.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Instytut Gérnictwa Naftowe-
go i Gazownictwa — Krakéw.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-74/0541-03/16. Skreslono ja-
ko niepotrzebne podanie sposobu przeliczania objgtosci oraz zmie-
niono numeracj¢ punktéw normy.

3. Normy zwigzane
PN-87/C-96001 Paliwa gazowe rozprowadzane wspdlng siecig i prze-

znaczone dla gospodarki komunalne;j
BN-72/0541-03/02 Paliwa gazowe. Oznaczanie siarki i1 zwigzkow

siarki. Podstawowe okresienia
BN-76/0541-09 Paliwa gazowe. Pomiar obj¢tosci gazu za pomoca
gazomierza laboratoryjnego

BN-71/6191-100 Odczynniki. Azotan srebra
BN-72/6191-104 Odczynniki. Wodorotlenek potasowy

4. Normy zagraniczne

Anglia BS 3156 Methods for the analysis of fuel gazes Part 2. Special
determinations

CSRS CSN 65 6478 Stanoveni chemickych necistot ve zkaplnenych
zhlowodikovych plynech

5. Autorzy projektu mormy — mgr Barbara Jedrzejczyk, mgr
Elzbieta Pruszynska, mgr inz. Matgorzata Czapran — Instytut Gor-
nictwa Naftowego 1 Gazownictwa.



