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BN-65 
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0543-05 ORAZ Paliwa gazowe 

PRZETWORY 
WĘGLOWE Oznaczanie zawartości 

I NAFTOWE 
siarkowodoru 

'I. WSTJP 

1.1. Przedmiot non;v. Przedmiotem normy jest me
toda oznaczania zawartości siarkowodoru w gazach 
otrzymywanych z procesu termicznej przeróbki węg
la oraz w gazie ziemnym przy użyciu roztworu oc
tanu kadmu, będących pod: 

a) niskim ciśnieniem, 
b) zwiększonym ciśnieniem. 

1.2. Określenia 

1.2.1. Niskie ciśnienie - nadciśnienie gazu do 
700 mm słupa wody. 

1.2.2. Zwiększone ciśnienie - nadciśnienie gazu 
przekraczające 700 mm słupa wody. 

1.2 •• Niskie st że ie azie 
stężenie siarkowodoru do 300 g/100 Nm • 

1.2.4. Wysokie stężenie siarkowodoru w gazie 
stężenie przekraczające 300 g/100 Nm3. 

1.3. Normy zwi§zane 
BN-76/0541-09 Pali~a gazowe. Pomiar objętości za 

pomocą gazoroierz2 laboratoryjnego 

2. METODA OZNACZANIA 

2.1. Zasada metody polega na przepuszczeni~ o
kreślonej ilości badanego gazu przez zakwaszuny 
roztwór octanu kadmu i rozłożeniu wytrąconego o

sadu siarczku kadmu kwasem siarkowym w obecności 

mianowanego roztworu jodu, którego nadmiar odmia
reczkowuje się mianowanym roztworem tiosiarczanu. 

H2S + Cd(CH3COO)~ • CdS + 2CH3COOH 
CdS + H2S04 • H2S + CdS04 
H2S + J2(nadmiarl • 2RJ + S + J 2(nadmiar) 

2Nai'203 + J 2 • 2 NaJ + Na2S406 

2.2. Odczynniki i materiały 
a) Octan kacUnu cz.d.a. 10-procentowy roztwór spo

rządzony przez rozpuszczenie 100 g octanu k8dmu w 
500 cm3 wody ł dodanie 100 cm3 kwasu octowegO lo
dowatego i dopełnienie wodą do objętości 1000 ~, 
stosowany przy gazach o niskim stężeniu siarkowo
doru. 

b) Octan kadmu cz.d.a. 4-procentowy roztwór spo
rządzony przez rozpuszczenie 40 g octanu kadmu w 
500 c~ ~odYł dodanie 100 cm3 kwasu octowego 10-

Grupa kałalagowa X 39 

dowatego i dopełnienie wodą do objętości 1000 cm', 
stosowany przy gazach o wysokim stężeniu siarkowo
doru. 

c) Jod cz.d.a. roztwór 0,1N, 
d) Kwas siarkowy cz.d.a. rozcieńczony 1 : 4, 

el Tiosiarczan sodowy cz.d.a. roz~wór O,1N. 
fl Skrobia, roztwór 0,5-procentowy. 
g) Wata szklana. 

2.,. Aparatura 

2.3.1. Aparatura aLa gazów pod niskim ciśnienien 
wg rys. 1, w Skład lctórej wchodzą: 

a ) źródło gazu A , 

b) kurek problerczy B , 

c) ściskacz C • 
d) , płuczki gazowe D, E, F pojemności 250cm~ 
g) e;azomierz laboratory jny mokry G z pełnsm wy-

posaźeniem. 

10m·ós-tl 

Rys. 1 

2. 2.2. Apara-cura dla gazów pod zwiększonym ciś-

nieniem wg rys. 2, w Skład której wchodz ą : 

a ) reduktor ciśnienia A, 

b) f iltr B wypełnioIlS watą szklaną, 
cl kolba C pojemności 500 cm3 (szcz egółowy wyg

ląd wg rys. 3 ), 
d) kolumna absorpcy j na D wypełniona pere łk~i 

szk lsnymi (sz c zegółowy wyg l ąd we; ry s . 4), 
e) łapacz kropel E (s z czee;ółowy wygląd wgrys • .5). 
f l obudowa drewniana F, 

g) gazomierz G z pełnym wyposażeniem. 
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2.4. Przygotowanie aparatury do oznaczania branego do oznaczania wykonać wgBN-76/0541-09 no-

2,4.1, Postępowanie z aparaturą dla gazów pod 
niskim ciśnieniem. Do płuczki D (rys. 1) nałożyć 

waty szklanej, a do płuczek E i F (rys. 1) wlać po 

okolo 60 cm3 roztworu octanu kadmu. Następnie ze
stawić aparaturę wg rys. 1, stosując do połączeń 

rurki szklane łączone na styk krótkimi wężamigu
mowymi, odpowiednio przygotować gazomierz do po
miaru objętości wg BN-76/0541-09 i połączyć apa
raturę ze źr6dłem badanego gazu. ~dać szczelność 
aparatury, przy czym za szczelną uwa~a się apara
turę, gdy przy otwartym kurku probierczym a zam
kniętym odpływie gazu z gazomierza w płuczkach nie 
ukazują aie pęcherzyki gazu. 

Rys. 2 

c 

1093-OS-31 
Rys. 3 

2.4,2. Postępowanie z aparaturą dla gazów pod 
zwiększonym ciśnieniem. Do kolby C (rys. 2) wlać 
około 150 cm3 roztworu octanu kadmu i aparaturę 
zestawić wg rys. 2. Dalej postępować jak w 2,4.1. 

2,5, Wykonanie oznaczania 

2,5.1. Oznaczanie dla gazów pod niskim ciśnie
niem. Po przygotowaniu aparatury wg 2.4.1. otwo
rzyć'ostrożnie kurek probierczy B (rys. 1) i przy 
pomoty ściska"za C (rys. 1) uregul()wRć tak prze
pływ gazu, aby szybkość przepływu przez aparaturę 
wynosiła 30-40 dm3/h. Pomiar objętości gazu po-

tując co 30 min temperaturę i nadci ~ni e ni e gazu. 
Gdy w płuczce E ("rys. 1) wytrąci się osad siarcz
ku kadmu, zamknąć dopływ gazu, odczytać stan ga
zomierza i odłączyć płuczki od aparatury. Zawar
tość obydwu płuczek E i F (rys • . 1) przenieść iloś
ciowo do kolby stożkowej . pojemnośći 500 cm3 z do
szlifowanym korkiem, przy czym do spłukania nale
ży używać wody destylowanej zakwaozonej Kwasem oc
towym. Do kolby dodać pipetą O,1N roztworu jodu 
w nadmiarze, w ilości zależnej od Drzewidywane~ 

zawartości siarkowodoru, i okolo 10 cm3 kwasu sia~ 
kowego, Kolbę zamknąć korkiem i wstrząsać aż do 
całkowitego rozpuszczania się siarczku kadmowego. 
Po upływie około 3 min miareczkować O,1N roz~vo

rem tiosiarczanu sodowego wobec skrobi do chwili, 
gdy ostatnia kropla odbarwi zawartość kolby. 

Przy bardzo małej zawartości siarkowodoru w ga
zie należy stosować roztwory O,01N. 
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2.5.2. Oznaczanie dla gazów pod zwiększollYm ciś
nieniem. Po przygotowaniu aparatury wg 2.4.2, ot
worzyć dopływ gazu badanego i uregulować jego 
przepływ przez aparaturę tak, aby szybkość wynom
ła około 60 dmJ/h. Pomiar objętości gazu pobra
nego do oznaczania wykonać wg BN-76/0541-09 no
tują.c co 20 min nadciśntenie i temperaturę gazu w 
gazomiet'zu. 

Gdy w roztworze absorpcyjnym wytrąci się osad 
siarczku kadmu, zamknąć dopływ gazu, odczytać stan 
gazomierza i aparat po odłączeniu od źródła gazu 
przenieść do laboratorium. Kolumnę absorpcyjną 

wraz z łapaczem kropel odłączyć od kolby. Do kol
by dodać pipetą O,1N roztworu jodu w nadmiarze, w 
ilości zależnej od przewidywanej zawartości siar
kowodoru, rozcieńczyć wodą destylowaną w ilości 

około 100 cm3 i dodać odpowiednią do rpzpuszczenia 



osadu siarczku kadmu ilość kwasu siarkowego. Kol
bę zamknąć korkiem i wstrząsać aż do całkowitego 

rozpuszczenia się siarczku kadmu. Następnie zes
tawić kolumnę absorpcyjną z kolbą i wdmuchiwać 

roztwór z kolby do kolumny w celu rozpuszczenia 
resztek osadu powstałego w kolumnie absorpcyjnej. 
Po rozpuszczeniu osadu w kolumnie spłUkać kolumnę 
wodą destylowaną i odłączyć od kolby .Uilej postę

pować jak w 2.5.1. 

2.6. Obliczanie wyników. Zawartość siarkowodo
ru w gazie X obliczyć w g/100 Nm3 wg wzoru 

X= 
(a - b) ·0,0017 ·100 ·1000 170 (a -b) 

w którym: 

a - objętość dodanego O,1N roztworu jodu, 
cm3 , 

3 

b - objętość O,1N roztworu tiosiarczanu EIo
dowego zużytego do 1Uaren7.lcowan1a. cm3. 

0,0017 - liczba gramów siarkowodoru odpowia~ 

ca 1 cm' O.1N roztworu jodu, 

Vo - objętość przepuszczonego przez apara
turę gazu w Ndm3 obliczona wg BN-76/ 
0';41-09. 

2.7. Liczba oznaczań. Należy wykonać co najmniej 
dwa oznaczania. Przy próbach ruchowych można wy
konać jedno oznaczanie. 

2.8. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią a
rytmetyczną wyników oznaczań, których różnica nie 
przekracza 4% ich średniej arytmetycznej. W przy
padku analiz ruchowych można przy jąć wynik j edne
go oznaczania. 

K O I I E C 

Uwagi do wydania III 

Uaktualniono normy związane . 
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