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1o WSTEP

1:1. Przedmiot normy., Przedmiotem normy jest me-
toda oznaczania zawartos$ci siarkowodoru w gazach
otrzymywanych z procesu termicznej przerébki weg-
la oraz w gazie ziemnym przy uzyciu roztworu oc-
tanu kadmu, bedgcych pod:

a) niskim cisnieniem,

b) zwiekszonym cisnieniem,

1_1 2, + Okre élenla

1.2.1, Niskie cisSnienie - nadcisnienie gazu do
700 mm stupa wody.

1.2424 Zwiekszone cisnienie - nadcisnienie gazu
przekraczajace 700 mm siupa wody.

1.2.%., Niskie stezepie siarkowodoru w gazie -
stezenie siarkowodoru do 300 g/100 Nm”,

1e2e4s Wysokie stezenie siarkowodoru w gazie -
stezenie przekraczajgce 300 g/100 Nm;.

1.3. Normy zwigzane
BN-76/0541-09 Paliwa gazowe. Pomiar objetosci za
pomocg gazomierza laboratoryjnego

2+ METODA OZNACZANTA

2+1s Zasada metody polegu na przepuszczeniu o-
kreslonej iloéci badanego gazu przez zakwdSzony
roztwdér octanu kadmu i roztozeniu wytrgconego o-
sadu siarczku kadmu kwasem siarkowym w obecnosci
mianowanego roztworu jodu, ktérego nadmiar odmia-
reczkowuje sie mianowanym roztworem tiosiarczanu.

HyS + CA(CHzC00), ———> CdS + 2CHzCOOH

CdS + H2804 —_— st + CdSO4

HS + Jz(nadmiar) —— 2HT + S + Jz(nadmiar)

2Na28203 + J, —2 Nad + Na28406

&

2.2, Odczynniki i materialy

a) Octan kadinu cz.d.a. 10-procentowy roztwdr spo-
rzadzony przez rozpuszczenie 100 g octanu kadmu w
500 en? wody, dodanie 100 cm’ kwasu octowego lo-
dowatego i dopeinienie woda do objetosci 1000 dfa
stosowany przy gazach o niskim st¢zeniu siarkowo-
doru,

b) Octan kadmu cz.d.a. 4=procentowy roztwdér spo-
rzgdzony przez rozpuszczenie 40 g octanu kadmu w
500 cm;'wods, dodanie 100 cm’ kwasu octowego lo-

dowatego i dopeinienie wodg do objetosci 1000 cmﬁ,
stosowany przy gazach o wysokim steZeniu siarkowo-
doru.

c) Jod cz.d.a., roztwor 0,1N,

d) Kwas siarkowy cz.d.a. rozcienczony 1 : 4,

e) Tiosiarczan sodowy cz.d.a. rozewdr 0,1N,

f£) Skrobia, roztwér 0,5-procentowy.

g) Wata szklana,

2<%« Aparatura

2.%+1. Aparatura dia gazdédw pod niskim cisnieniem
wg TySe. 1, w skiad ktoérej wchodzg:

a) zrodio gazu A ,

b) kurek probierczy B ,

c) Sciskacz C ,

d) 3 ptuczki gazowe D, E, F pojemnosSci 250cm§

g) gazomierz laboratoryjny mokry G z peinym wy-
posazeniem,

Rys. 1

2.%.2+ Aparatura dla gazdw pod zwiekszonym cié-

nieniem wg rys, 2, W sktad ktérej wchodza:

a) reduktor cisnienia A,
b) filtr B wypeiniony watg szklang,
c) kolba C pojemnoéci 500 cm” (szczegdlowy wyg-
lad wg rys. 3),

d) kolumna absorpecyjna D wypeiniona perelkami
szklanymi (szczegdlowy wyglad wg Tys. 4),

e) Yapacz kropel E (szczegdtowy wyglad wzrys.5),

f) obudowa drewniana F, '

g ) gazomierz G z peinym wyposazeniem,
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2.4, Przygotowanie aparatury do oznaczania

2.4.1, Postepowanie z aparaturg dla gazéw___pod
niskim ciénieniem., Do ptuczki D (rys. 1) nalozyé
waty szklanej, a do ptuczek E i F (rys. 1) wlaé po
okoto 60 cm3 roztworu octanu kadmu., Nastepnie ze-
stawié aparature wg rys. 1, stosujgc do polaczen
rurki szklane tgczone na styk krétkimi wezamigu—
mowymi, odpowiednio przygotowaé gazomierz do po-
miaru objetosci wg BN-76/0541-09 i potaczyé apa-
rature ze Zrédiem badanego gazu. Zbadad szczelnosé
aparatury, przy czym za szczelng uwaza sie¢ apara-
turg, gdy przy otwartym kurku probierczym a zam-
knietym odpilywie gazu z gazomierza w piuczkach nie
ukazujg sie pecherzyki gazu.

Rys. 2
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Rys. 3

2.4,2, Postepowanie z aparaturg dla gazdéw pod
zwiekszonym cisnieniem, Do kolby C (rys., 2)wlaé
okoxo 150 cm® roztworu octanu kadmu i aparature
zestawié wg rys. 2. Dalej postepowaé jak w 2.4.7.

2e5 Wykonanie oznaczania

2¢5¢1es Oznaczanie dla gazdw pod niskim cisdnie-
niem, Po przygotowaniu aparatury wg 2.4.1. otwo-
rzyé ‘ostroznie kurek probierczy B (rys. 1) i przy
pomot¢y Sciskacza C (rys, 1) uregulnwaé tak prze-—
piyw gazu, aby szybkosé przepiywu przez aparature
wynosiza 30-40 dm3/h. Pomiar objetosci gazu po-

brenego do oznaczania wykonac¢ wg BN-76/0541-09 no-
tujgc co 30 min temperature i nadcidnienie
Gdy w piuczce E (rys. 1) wytraci sie osad siarcz-
ku kadmu, zamkngé dopiyw gazu, odczytaé¢ stan ga-
zomierza i odigczy¢ piuczki od aparatury. Zawar-
tosé obydwu piuczek E i F (rys. 1) przenieéé iloé-
ciowo do kolby stozkowej pojemnoéci 500 cm? z do-
szlifowanym korkiem, przy czym do spiukania nale-
zy uzywaté wody destylowane]j zakwaszone] Kwasem oc—
towym. Do kolby dodaé¢ pipetg 0,1N roztworu jodu
w nadmiarze, w ilosci zaleznej od prgewidywanej
zawartoéci siarkowodoru, i okoto 10 cm” kwasu sianr-
kowego, Kolbe zamknaé korkiem i wstrzgsac az do
calkowitego rozpuszczania sie¢ siarczku kadmowego.
Po uplywie okoto 3 min miareczkowaé 0,1N roztwo-
rem tiosiarczanu sodowego wobec skrobi do chwili,
gdy ostatnia kropla odbarwi zawarto$é kolby.

Przy bardzo malej zawartosci siatrkowodoru w ga-
zie nalezy stosowac roztwory 0,01N.
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2+5.2, Oznaczanie dla gazdédw pod zwigkszonym cis-
nieniem, Po przygotowaniu aparatury wg 2.4.2, ot=
worzy¢ dopiyw gazu badanego i  uregulowac jego
przepiyw przez aparature tak, aby szybkoéé wynosi-
¥a okoXo 60 de/h. Pomiar objetosci gazu pobra-
nego do oznaczania wykonaé wg BN-76/0541-09 no-
tujac co 20 min nadcisnienie 1 temperatur¢ gazu w

gazomierzu.

Gdy w roztworze absorpcyjnym wytraci sie osad
siarczku kadmu, zamkngé dopiyw gazu, odczytac stan
gazomierza i aparat po odiaczeniu od Zrédia gazu
przenieéé do laboratorium, Kolumng absorpcyjnag
wraz z lapaczem kropel odigczyé od kolby. Do kol-
by dodaé pipetg 0,1N roztworu jodu w nadmiarze, w
ilosci zaleznej od przewidywanej zawarto$ci siar-
kowodoru, rozcieiczy¢ woda destylowang w  ilosci
okoto 100 cm” i dodaé odpowiednig do rpzpuszczenia
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osadu siarczku kadmu ilos¢ kwasu siarkowego, Kol-
be zamkngé korkiem i wstrzgsaé azdo calkowitego
rozpuszczenia si¢ siarczku kadmu, Nastepnie zes-
tawié kolumne absorpcyjng z kolbag i wdmuchiwaé
roztwér z kolby do kolumny w celu rozpuszczenia
resztek osadu powstatego w kolumnie absorpcyjnej.
Po rozpuszczeniu osadu W kolumnie spiukaé kolumne
wodg destylowang i odiaczyé od kolby, Lalej poste—
powaé jak w 2.5.1.

2.6, Obliczanie wynikéw, Zawartosé siarkowodo-
ru w gazie X obliczyé w g/100 Nm3 Wg wzoru

(a - b) - U,0017 + 100 - 1000 170 (a - b)
X = =
v, v
W kTorym:
a - objgtosé dodanego 0,1N roztworu jodu,
cmj,

b -~ objetodé 0,1N roztworu tiosiarczanu so-
dowego zuizytego do miareczkowania, cmj,
0,0017 - liczba graméw siarkowodoru odpowiadajg
ca 1 cm? 0,1N roztworu jodu,
V, — objetos¢ przepuszczonego przez apara-
ture gazu w Ndm> obliczona wg BN-76/
0%41-09.

247+ Liczba oznaczan, Nalezy wykona¢ co najmniej

dwa oznaczania., Przy prébach ruchowych mozna wy-
konaé¢ jedno oznaczanie.

2.8, Wynik, Za wynik nalezy przyJja¢ Srednig a-
rytmetyczng wynikéw oznaczan, ktérych réiznica nie
przekracza 4% ich &redniej arytmetycznej. W pray-
padku analiz ruchowych moZna przyjgé wynik jedne-
g0 oznaczania,

KONIEC

INFORMACJE DODATKCWI

Uwagi do wydania IIT

Uaktualniono normy zwiazane,



