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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sa
naturalne i sztuczne masy czyszczgce do usuwania
siarkowodoru z paliw gazowych metoda suchg.

1.2. Okreslenia

1.2.1. Masa czyszczgca naturalna — ruda dar-
niowa, w ktorej ilo$¢ siarkowodoru po jednorazo-
wym wysyceniu w przeliczeniu na suchg rude jest
wieksza niz 20%0 wag., a ilos¢ siarki po czterech
kolejnych wysyceniach siarkowodorem i trzech
kolejnych regeneracjach w przeliczeniu na sucha
rude jest nie mniejsza niz 42%0 wag.

1.2.2. Masa czyszczgca sztuczna — masa sklada-
jaca sie z czynnych chemicznie koloidalnych wo-
dorotlenkow zelaza zawartych w szlamach poani-
linowych oraz z obojetnych chemicznie substancji
hydroskopijnych jako srodkéw spulchniajgcych.

1.2.3. Ruda darniowa niskiej jakoSci — ruda,
w ktorej ilos¢ siarkowodoru po jednorazowym
wysyceniu w przeliczeniu na suchg rude darnio-
wa jest mniejsza o 20% wag., a ilo$¢ siarki po
czterech kolejnych wysyceniach siarkowodorem i
trzech kolejnych regeneracjach w przeliczeniu na
suchg rude darniows jest mniejsza od 42% wag.

1.2.4. Material do wyboru mas sztucznych

a) szlamy poanilinowe — koloidalne wodoro-
tlenki zelaza bedace odpadami z redukcji orga-
nicznych zwigzkow nitrowych na aminy, zawicra-
jace od 86 do 90%u wag. wodorotlenkéw zelaza:

b) obojetne chemicznie substancje hydroskopij-
ne, spulchniajace
— torf w stanie powietrzno-suchvm (okolo
20%0 wilgotnosci),
— rudy darniowe niskiej jakosci (nie nada-
jace sig na naturalnc masy czyszczgce).

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Rodzaje. Ze wzgledu na pochodzenie roz-
roznia sie masy czyszczgce:

— naturalne N,

—- sztuczne — S.

2.2, Odmiany. Ze wzgledu na odmiane sub-
stancji spulchniajacych, rozréoznia sie sztuczne
masy czyszczgce:

— na bazie torfu — T.

— na bazie rudy darniowej niskiej jakosci —

Rd.

Masy czyszczgce naturalne wytwarzane sa w
ijednej odmianie.

2.3. Przyklad oznaczenia

a) masy czyszczgcej naturalnej (N):

MASA CZYSZCZACA NATURALNA N BN-76/0546-0t

b) masy czyszczacej sztucznej (S) wykonanej
na bazie torfu:

MASA CZYSZCZACA SZTUCZNA S-T BN-76/0546-01

c) masy czyszczgcej sztucznej (S) wykonane]
na bazie rudy darniowej niskiej jakosci:

MASA CZYSZCZACA SZTUCZNA S-Rd BN-76/0546-01

Zgloszona przez Instytut Gornictwa Naftowego i Gazownictwa
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Gornictwa Naftowego i Gazownictwa dnia 7 kwietnia 1376 r.
jako norma obowiazujgca w zakresie czynnoéci okre$lonyvch norma od dnia 1 stycznia 1977 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 14/1976 poz. 48)

-

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1976. Wplyw do WN 2.6.76. Oddano do sktadu 7.7.76.

Cena zl 3,60

Druk ukonczono w grudniu 1976 r. Obj. 0,80 a. w. Naklad 1800--42 egz.
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3. WYMAGANIA

Zestawienie wymagan — wg tablicy.

Rodzaje I
S — wg
. Patentu | Metody
Wymagania Nr 61787 | badan
N T wg
odmiany
T | Rd
a) Zawartos¢ wody, 9| 45--10 nie n.orrqali- 5.4.1
zuje sie
b) Ilo$é siarkowodoru
po jednorazowym
wysyceniu w prze-
liczeniu na sucha
rudg, 9/g, co naj- ‘nie norma-
mnijej 20 lizuje sie 5.4.2
c) Ilo§é¢ siarki po czte-
rech kolejnych wy-
syceniach siarko- co naj- |nie norma-
wodorem i trzech |mniej 42| lizuje sie
kolejnych regene-
racjach w przeli-
czeniu na sucha 50--56 42--50 5.4.3
mase, %o

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Masy naturalne i sztuczne oraz
ich skladniki (rudy darniowe, torfy i szlamy po-
anilinowe) nie wymagajg pakowania (przecho-
wywane i transportowane sg luzem).

4.2. Przechowywanie. Masy naturalne i sztuczne
oraz ich skladniki nalezy przechowywaé¢ pod za-
daszeniem dla zabezpieczenia przed nadmiernym
zawilgoceniem, spowodowanym opadami atmosfe-
rycznymi.

4.3. Transport. Masy naturalne i sztuczne oraz
ich sktadniki przewozi sie luzem, dowolnymi srod-
kami transportowymi, w sposéb zabezpieczajacy
je przed zanieczyszczeniami mechanicznymi.

W okresie zimowym nalezy pokry¢ dno srodka
transportowego okolo 2-centymetrowg warstwg
trocin.

5. BADANIA

5.1. Program badan
a) oznaczanie zawartosci wody (3 a);
b) oznaczanie ilo$ci siarkowodoru po jednorazo-

wym wysyceniu w przeliczeniu na suchg mase
(3 b);

¢) oznaczanie ilo$ci siarki po czterech kolejnych
wysyceniach i trzech kolejnych regeneracjach
(3 c).

5.2. Przygotowanie do badan. Przed przystapie-
niem do badan masy czyszczace nalezy podzieli¢
na jednorodne partie (jednego rodzaju i jednej
odmiany).

5.3. Pobieranie probek i przygotowanie $redniej
prébki laboratoryjnej — wg PN-67/H-04000, przy
czym masa probki laboratoryjnej, rozdrobnionej
do wielkosci ziarna ponizej 2,5 mm powinna wy-
nosi¢ 3 do 6 kg.

5.4. Opis badan
5.4.1. Oznaczanie zawartos$ci wody

5.4.1.1. Przyrzady

a) Naczynko wagowe S$rednicy 500 mm i wy-
sokos$ci 30 mm.

b) Suszarka elektryczna z termoregulacja umo-
zliwiajgcg utrzymywanie temperatury 105 +2°C.

5.4.1.2. Wykonanie oznaczania. Doprowadzi¢ na-
czynko wagowe do stalej masy przez suszenie w
temperaturze 105 *2°C, odwazy¢é w nim okolo
10 g badanej substancji (masy czyszczacej natu-
ralnej lub sztucznej, albo skladnikéw mas sztucz-
nych) z dokladnoscia do 0,01 g, a nastgpnie w
suszarce elektrycznej suszy¢ do czasu, gdy rdznica
pomiedzy wynikami wazen nie przekroczy 0,06 g.

Pierwsze wazenie wykona¢ po 2 godz suszenia,
a nastepnie w odstepach potgodzinnych.

W suszarce laboratoryjnej o pojemnosci 40 do
50 dm3? nie powinno znajdowa¢ sie jednoczesnie
wiecej niz 6 probek.

Zawartos$¢ wody w probce X, obliczy¢ w pro-
centach wg wzoru

(1)
m — my) - 100
Xl = (-__——1—————
m
w ktorym:
m — masa substancji badanej przed susze-
niem, g,
m; — masa substancji badanej po wysuszeniu,
g.

5.4.1.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Sred-
nia arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch
réownoleglych oznaczan nie roznigcych si¢ miedzy
sobg wiecej niz o 0,5%0 wartosci bezwzglednej.

5.4.2. Oznaczanie ilosci siarkowodoru pochlonig-

tego przez mase czyszczaca po jednorazowym wy-
syceniu siarkowodorem metoda Drehschmidta
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5.4.2.1. Aparatura i przyrzady
a) Aparatura wg rys. 1.

Rys. 1. Aparatura do wysycania rudy darniowej siarkowodorem metodg Drehschmidta

b) Siatika metalowa lub z tworzywa sztucznego
o oczkach kwadratowych o wymiarach 2,5 mm
wg PN-71/M-94008.

c) suszarka elektryczna z termoregulacja.

5.4.2.2. Materialy i odczynniki

a) Chlorek wapniowy techniczny.

b) Kwas fosforowy stezony techniczny.

c¢) Kwas solny techniczny, roztwor 1--1.

d) Siarczek zelazawy techniczny.

e) Trociny.

5.4.2.3. Przygotowanie probki do oznaczania.
Probke naturalnej lub sztucznej masy czyszczg-
cej rozdrobni¢ do wielko$ci ziarna przechodzgce-
go przez sito o wymiarach oczka 2,5 mm.

Rozdrobniong naturalng lub sztuczng mase czy-
szczgcg doprowadzi¢ do takiej wilgotnosei (przez
suszenie lub nawilzanie), aby Sci$nieta w dioni zle-
pila sie, natomiast rzucona z wysokosci okolo 0,75
m rozsypywala sie na drobne grudki.

5.4.2.4. Przygotowanie aparatury do oznaczania

a) napelni¢ aparat Kippa (I na rys. 1) siarcz-
kiem zelazawym i kwasem solnym;

b) do pluczki gazowej o pojemnosci 250 cm3
(2 na rys. 1) nala¢ okolo 50 ¢cm3 wody;

¢) napelni¢ wiezyczke (3 na rys. 1) zuzyta ruda
darniowsg.

W przypadku braku catkowicie wysyconej siar-
kowodorem rudy darniowej, nalezy ja przygo-
towaé w spos6b mastepujacy: wsypaé¢ okolo 100 g
rudy darniowej przygotowanej wg 5.4.2.3 do wie-
zyceki (3 na rys. 1). Polaczy¢ wlot wiezyczki z
aparatem Kippa, a wylot z pluczkg gazowg po-
jemnosci okolo 250 cm3 zawierajacg 50 cm3 wody.
Sprawdzi¢ szczelnos¢ zestawu przez przepuszcze-
nie, a nastepnie zamkniecie strumienia gazu. Po

zamknieciu odplywu gazu w pluczce nie powin-
ny wydziela¢ sie pecherzyki gazu.

Po sprawdzeniu szczelno$ci zestawu przepuscic
przez aparature siarkowodor do calkowitego wy-
sycenia siarkowodorem rudy darniowej.

Ruda nie pochlania juz siarkowodoru, jezeli w
zestawie po zamknieciu przeplywu siarkowodoru
utrzymuje sie stale ci$nienie, co stwierdza sie po
utrzymaniu sie na stalym poziomie stupa wody
w rurce pluczki.

d) napelni¢ dwie U-rurki (4 i 6 na rys. 1) chlor-
kiem wapniowym. U-rurke 6 zaopatrzong w kra-
niki lub wtyczki zamykajace wylot zwazy¢ z do-
ktadnoscig do 0,01 g.

e) do wiezyczki 5 (rys. 1) wlozy¢ siatke, na
ktorej umiesci sie badang substancje wymieszang
z trocinami.

5.4.2.5. Wykonanie oznaczania. Z probki masy
czyszczacej (naturalnej lub sztucznej) przygoto-
wanej wg 5.4.2.3 odwazy¢ w naczynku wagowym,
uprzednio doprowadzonym do stalej masy, okolo
10 g badanej probki z dokladnoscig do 0,1 g i
zmieszac¢ z okolo 5 g trocin.

Do wiezyczki 5 wlozy¢ siatke i na miej umie§-
ci¢ wymieszang z trocinami badang substancje.
Czynno$ci powyzsze nalezy wykonywaé¢ mozliwie
szybko w celu unikniecia strat wilgoci.

Napehiong wiezyczke 5 zwazy¢ z dokladnoscia
do 0,1 g.

Zestawi¢ aparature wg rys. 1. Do polgczen sto-
sowa¢é¢ rurki szklame laczone wezami gumowymi
tak, aby konce rurek stykaly sie ze soba.

Przez zestawiong aparature przepuszczaé siar-
kowodér z szybkoscig 2 do 3 pecherzykéow na se-
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kunde, do chwili uzyskania stalej masy wiezycz-
ki 5 z badang substancja.

Pierwsze kontrolne wazenie przeprowadzi¢ po
stwierdzeniu przez dotyk przyrostu temperatury
wiezyczki, a nastepnie w odstepach poélgodzin-
nych.

Po uzyskaniu stalej masy wiezyczki 5, odlg-
czyé z zestawu U-rurke 6 i zwazy¢ ja z doklad-
noscig do 0,1 g.

Przyrost masy wiezyczki 5 1 U-rurki 6 odpo-
wiada ilosci pochlonietego siarkowodoru przez
badang substancje.

Ilo$¢ siarkowodoru (X.) pochlonieta przez sub-
stancje badang, obliczy¢ w procentach wagowych
w przeliczeniu na suchg substancje wg wzoru

_(ml _ mg) - 10000 (0)
T Tm (100 —X;) -

5.4.3.1. Wysycenie siarkowodorem

Aparatura i materialy

a) Aparatura wg rys. 2.

b) Wata bawelniana.

¢) Wata szklana.

Odczynniki

a) Kwas solny techniczny, roztwoér 1 — 1.

b) Siarczek zelazawy techniczny.

Wykonanie oznaczania. Naladowa¢ aparat Kip-
pa (I ma rys. 2) siarczkiem zelazawym i kwa-
sem solnym. Do kazdej z pluczek gazowych
(2 i 4 na rys. 2) nala¢ po okolo 50 ¢cm? wody. Na
dno gilzy ekstrakcyjnej (3 na rys. 2) wlozy¢ wate
szklang i zwazy¢ gilze z dokladnoscia do 0,01 g.
Na wate szklang wsypa¢ luzno probke badanej
substancji przygotowanej wg 5.4.2.3 w ilosci okolo
10 g, w ktoérej oznaczono zawarto$¢ wilgoci wg
5.4.1, przy czym gilze wraz z zawartoscig zwazy¢
z doktadnos$cig do 0,01 g.

Rys. 2. Aparatura do wysycania rudy siarkowodorem

w ktérym:
m; — przyrost masy wiezyczki 5, g,
my — przyrost masy U-rurki 6, g,
X; — ilo$¢ wody w probce badanej substancji
pobranej do wysycenia, wyliczona wg
wzoru (1), %o,
m — masa badanej substancji przygotowane]
wg 5.423. g,
5.4.2.6. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Sred-
nig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoéch
oznaczan nie réznigcych sie miedzy sobg wigce]
niz o 0,5%0 wartosci bezwzglednej.
5.4.3. Ozmaczanie ilosci siarki po czterech ko-
lejnych wysyceniach i trzech kolejnych regene-
racjach

Czynnosci powyzsze wykonywaé¢ mozliwie szyb-
ko w celu unikniecia strat wilgoci.

Zwazong gilze pokry¢ watg bawelniang i umies-
ci¢ w obudowie, a mastepnie zestawi¢ aparature
wg rys. 2.

Do polgczen stosowaé¢ rurki szklane lgczone
krotkimi wezami gumowymi.

Sprawdzi¢ szczelno$¢ zestawu przez przepusz-
czenie, a nastepnie zamkniecie gazu. Po zamknie-
ciu odptywu gazu w pluczkach nie powinny wy-
dziela¢ sie pecherzyki gazu.

Po sprawdzeniu szczelno$ci aparatury przepusz-
cza¢ przez nig siarkowodor z szybkoscia 2 do 3
pecherzykow mna sekunde do calkowitego wysy-
cenia substancji badanej, co stwierdza sie po
utrzymaniu sie przez 3 min na stalym poziomie
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stupa wody w rurce pluczki gazowej po zam-
knieciu przeplywu siarkowodoru.

5.4.3.2. Regeneracja substancji badanej. Apara-

ture zestawi¢ wg rys. 3. Do pluczki gazowej 2
nala¢ okolo 50 cm? wody. Wymontowang z apa-

0

tak, aby przeplyw powietrza przez pluczke byt
intensywny, lecz nie burzliwy.

5.4.3.3. Powtorzenie wysycania siarkowodorem
i regeneracji badanej substancji. Czynnosci wysy-
cania siarkowodorem wg 5.4.3.1 oraz regeneracji
wg 5.4.3.2 nalezy powtarza¢ na przemian: wysy-

Rys. 3. Aparatura do regeneracji rudy darniowej

ratury do wysycania siarkowodorem (rys. 2) gilze
w obudowie 3 z badang substancja polaczyé wg
rys. 3 z jednej strony z pompka prézniowg 1, z
drugiej z ptuczka gazows 2.

Uruchomi¢ pompke prézniowg i przez aparatu-
re przepuszczaé¢ powietrze w ciggu dwoch godzin

cenie siarkowodorem — czterokrotnie, regeneracje
substancji badanej — trzykrotnie.

5.4.3.4. Oznaczanie zawartoSci siarki w probce
badanej substancji wysyconej czterokrotnie siar-
kowodorem i trzykrotnie regenerowanej wykonac
wg PN-61/H-04911.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca morme — Instytut Gornic-
twa Naftowego i Gazownictwa.

2, Istotne zmiany w stosunku do BN-67/0546-01. Roz-
szerzono zakres normy: oprocz dotychczas stosowanych
kryteriow dla rud darniowych, wprowadzono kryteria
dla opracowanych : stosowanych sztucznych mas czysz-
czacych.

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-67/H-04000 Analiza chemiczna rud Zelaza i magnezu.

Pobieranie prébek i przygotowanje Sredniej probki la-
boratoryjnej

PN-61/H-04911 Analiza chemiczna pirytu i wypatkéw pi-
rytowych

PN-T1/M-04008 Sita i siatki z drutu. Wymiary oczek

Urzad Patentowy PRL: Swiadectwo autorskie o dokona-
niu wynalazku — autor Adam Boznanski: Masa do
oczyszczania gazu od siarkowodoru, zwigzkéw cyjano-
wych i organicznych zwigzkéw siarki; Patent Nr 61787.
4. Autor projektu normy — mgr Adam Boznanski.
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