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NORMA BRANZOWA

PALIWA
GAZOWE

Paliwa gazowe

Oznaczanie zawartosci
zwiazkow cyjanowych

BN-77
0541-11

Zamiast
BN-68/0543-10

Grupa katalogowa X 39

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
metoda iloSciowego oznaczania zwigzkéw cyjano-
wych — cyjanowodoru i dwucyjanu — w paliwach
gazowych grupy I wg PN-71/C-96001 oraz suro-
wych (nieoczyszczonych) gazach pochodzenia weg-
lowego.

1.2. Zakres stosowania metody. Metode nalezy
stosowa¢ do oznaczania zwiazkow cyjanowych
przy stezeniu powyzej 1,0 g HCN/100 m? gazu.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada metody. Zasada oznaczania polega
na zwigzaniu w kwasie siarkowym zwigzkow cy-
janowych z gazu wg reakcji
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i roztozeniu soli amonowej do amoniaku, ktéry po
oddestylowaniu do mianowanego roztworu kwasu
siarkowego oznacza sie ilosciowo sposobem mia-
reczkowym.

2.2. Aparatura

2.2.1. Aparatura do absorpcji — wg rys. 1, w
skiad ktérej wchodza:

a) U-rurka (2) z zamknieciem na szlif, o po-
jemnosci 50 cm3,

b) cztery pluczki gazowe (3, 4, 5 i 6), o pojemno-
Sci 100 em3,

¢) wieza absorpcyjna (7), o pojemnosci 250 c¢cm?3,

d) gazomierz laboratoryjny (8).

Rys. 1

Zgloszona przez Instytut Gornictwa Naftowego i Gazownictwa
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Gornictwa Naftowego i Gazownictwa
dnia 15 stycznia 1977 r.
jako norma obowigzujgca w zakresie czynnosci okre§lonych norma
od dnia 1 stycznia 1978 r. (Dz. Norm. i Miar nr 7/1977 poz. 20)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1977. Wplyw od WN 11.7.77. Oddano do skladu 15.8.77.
Druk ukohczono w pazdzierniku 77. Obj. 0,50 a. w. Naklad 2200442 ege.
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2.2.2. Aparatura do destylacji — wg rys. 2, w
skiad ktorej wchodza:

a) kolba kulista ze szlifem (1), o pojemnosci
10060 cm3,

b) wkraplacz ze
150 cms3,

c) reflegmator jednokulkowy ze szlifem (3),

d) chlodnica wodna kulkowa =ze szlifem (4)
o dtugosci okoto 500 mm,

e) kolba stozkowa (5), o pojemnosci 750 cm?.

szlifem (2), o pojemnosci
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Rys. 2

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek wapniowy cz., granulowany.

b) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84), roztwér 0,1N
i 10-procentowy.

¢) Masa do pochlaniania siarkowodoru: Swieza

ruda darniowa wg BN-76/0546-01 wymieszana
z trocinami w stosunku 1 :2. Wilgotnos¢ masy
powinna wynosi¢ okoto 20%. Mase nalezy wymie-
ni¢ po zuzyciu 2/3 ladunku w wiezy absorpcyjnej,
na co wskazuje jego Sciemnienie. Dopuszcza sie
stosowanie do pochlaniania siarkowodoru 10-pro-
centowego roztworu octanu olowiowego zakwa-
szonego 10 cm3 kwasu octowego lodowatego na
1000 cm?® roztworu. Roztwoér ten powinien byé
kazdorazowo swiezo przygotowany.

d) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwoér 0,1N
1 30-procentowy.

e) Wskaznik Tashiro: 0,03-procentowy roztwor
czerwieni metylowej zmiesza¢ z 0,1-procentowym
roztworem biekitu metylenowego w stosunku
10 :1,5.

2.4. Przygotowanie aparatury do oznaczania

2.4.1. Przygotowanie aparatury do absorpcji.
U-rurke (2) napelni¢ granulowanym chlorkiem

wapniowym. Pluczke (3) napelni¢ okolo 25 cm3
10-procentowego roztworu kwasu siarkowego z do-
datkiem kilku kropli wskaznika Tashiro. Do ptu-
czek (4, 51 6) nala¢ po 15 cm3? kwasu siarkowego
(1,84). Wieze absorpcyjng (7) napelni¢ masa do
pochtaniania siarkowodoru. Nastepnie aparature
zestawi¢ wg rys. 1, lagczge poszczegédlne elementy
na styk, przygotowac¢ gazomierz do pomiaru obje-
tosci wg BN-76/0541-09, polaczy¢ aparature ze
zrodtem badanego paliwa gazowego (1) i spraw-
dzi¢ jej szczelnos¢é przy cisnieniu paliwa gazowego
nie wyzszym niz 0,50 atm.

Aparature uwaza sie za szczelng, jezeli przy
zamknietym odplywie paliwa gazowego z gazo-
mierza i otwartym kurku probierczym przez roz-
twory w pluczkach nie przechodza pecherzyki
gazu.

Probke gazu do oznaczania pobra¢ zgodnie
z BN-75/0540-02.

2.4.2. Przygotowanie aparatury do destylacji.
Do kolby stozkowej (5) (rys. 2) odmierzy¢ 50 cm?
0,1N roztworu kwasu siarkowego i okolo 50 cm?
wody destylowane]j. Nastepnie zestawi¢ aparature
wg rys. 2.

2.5. Wykonanie oznaczania. Po przygotowaniu
aparatury do absorpcji wg 2.4.1 odczyta¢ stan
gazomierza, ciSnienie barometryczne i temperatu-
re otoczenia. Otworzy¢ kurek probierczy i uregu-
lowa¢ przeplyw paliwa gazowego tak, aby pred-
kos¢ przeplywajgcego gazu w czasie analizy nie
przekraczata 30 dm3/h. W zaleznosci od zawarto-
sci zwigzkow cyjanowych w badanym paliwie ga-
zowym do wykonania oznaczania nalezy przepu-
sci¢c przez zestaw 100 do 150 dm? gazu. Pomliar
objetosci gazu pobranego do oznaczania wykonac
wg BN-76/0541-09.

Po przepuszczeniu odpowiedniej objetosci gazu
zamkng¢ kurek probierczy, odczyta¢ stan gazo-
mierza i odlgezy¢ ptuczki (4, 51 6 — rys. 1). Roz-
twory z tych pluczek przenies¢ ilosciowo do kolby
kulistej (I — rys. 2), zawierajgcej okoto 100 cm?3
wody destylowanej, po czym roztwor w kolbie
rozcienczy¢ wodg destylowang do objetosci okolo
250 cm3, wrzuci¢ do niego kilka kapilarek szkla-
nych lub granulek cynku i kolbe podigczy¢ do
aparatury przygotowanej wg 2.4.2.

Po wylgczeniu przeplywu wody przez chlodni-
ce (4) wprowadzi¢ do kolby z wkraplacza (2) ma-
tymi porcjami 300 cm3 30-procentowego roztworu
wodorotlenku sodowego, ciggle mieszajgc zawar-
tos¢ kolby i oddestylowa¢ amoniak do kolby stoz-
kowe]j (o). Proces destylacji zakonczy¢, gdy w kol-
bie kulistej pozostanie okolo /3 pierwotnej obje-
tosci roztworu.
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Po zakonczeniu destylacji odmiareczkowaé¢ nad-
miar kwasu siarkowego w kolbie stozkowej (5)
0,1N roztworem wodorotlenku sodowego wobec
wskaznika Tashiro.

2.6. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ zwigzkow
cyjanowych w paliwie gazowym (X) obliczy¢ w
g/100 m3, w przeliczeniu na cyjanowodor wg
wzoru

kowania nadmiaru kwasu siarkowe-
go, cm?,

0,0027 — ilo$¢ gramow cyjanowodoru odpo-
wiadajgca 1 cm3 0,1N roztworu kwa-
su siarkowego,

Vo — objeto$¢ gazu zuzytego do analizy
przeliczona na warunki normalne
wg BN-76/0541-09, dm?.

2.7. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ srednia
arytmetyczng wynikow co najmniej dwoch row-
noleglych oznaczan, miedzy ktérymi roéznica nie
przekracza:

— w przypadku zawartosci rownej lub mniej-
szej niz 10 g HCN/100 m3 gazu — 0,3 g HCN,

— w przypadku =zawartosci powyzej 10 g
HCN/100 m3 gazu —%% HCN.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

X — (@—b)-0,0027-100-1000 _  (a—b)-270
Vo Vo
w ktérym:
a — objetos¢ 0,1N roztworu kwasu siar-
kowego uzytego do oznaczania, cm?,
b — objetos¢ 0,1N roztworu wodorotlen-
ku sodowego zuzytego do odmiarecz-
1. Instytucja opracowujaca norme — Instytut Gor-

nictwa Naftowego i Gazownictwa — Krakow.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-68/0543-10
a) okre$lono zakres stosowania metody i ustalono gra-
nice jej oznaczalnosci,
b) podano zmodyfikowanag wersje aparatury do desty-
lacji.
3. Normy zwiazane
PN-71/C-96001 Paliwa gazowe do dystrybucji w gospo-
darce komunalnej
BN-75/0540-02 Pobieranie probek paliw gazowych do
oznaczania skladu
BN-76/0531-09 Paliwa gazowe. Pomiar objetosci gazu za
pomocg gazomierza laboratoryjnego

BN-76/0546-01 Masy czyszczgce do suchego oczyszczania
gazu od siarkowodoru

4. Normy zagraniczne

Anglia BS 3156 Part 2: 1968 Methods for the analysis of
fuel gases. Special determinations

CSRS CSN 38 5524 Stanoveni nacistot v topnych plynech

ZSRR TOCT 5580-56 Taz pna KOMyHalabHO-OBITOBOTO
norpebnenus. MeToab! MCIILITAHMUMA

5. Autorzy projektu normy — mgr Barbara Jedrzejczyk
— Instytut Gornictwa Naftowego i Gazownictwa Od-
dzial Warszawa, inz. Longina Gadzala — Instytut Gor-
nictwa Naftowego i Gazownictwa — Krakow.



