UKD 662.764:543.845

NORMA BRANZOWA

PALIWA GAZOWE

Paliwa gazowe

Oznaczanie siarki i zwigzkéw

siarki
Oznaczanie zawartosci tlenosiarczku wegla
w gazie miejskim metodg selektywnej absorpcji
i kolorymetrycznego oznaczania

BN-74
0541-03

Arkusz 16

Grupa katalogowa X 39

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
metoda oznaczania tlenosiarczku wegla zawartego
w gazie miejskim odpowiadajagcym grupie I wg
PN-71/C-96001.

1.2. Zakres stosowania metody. Metoda bedaca
przedmiotem normy znajduje zastosowanie przy
oznaczaniu tlenosiarczku wegla zawartego w gazie
miejskim, w zakresie stezen powyzej 10 mg/m3.

1.3. Okreslenia — wg BN-72/0541-03 ark. 02.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada metody. Oznaczanie tlenosiarczku
wegla w gazie miejskim polega na zaabsorbowa-
niu go w sSrodowisku alkalicznym, przeprowadze-
niu reakcji pomiedzy powstalym siarczkiem po-
tasowym i chlorowodorkiem p-amino-N,N-dwu-
metyloaniliny w obecnosci chlorku zelazowego
1 pomiaru absorpcji swiatla utworzonego roztwo-
ru blekitu metylenowego. Gaz przed oznaczaniem
tlenosiarczku wegla oczyszcza sie od siarkowo-
doru, dwutlenku wegla i siarczkéw organicz-
nych w zestawie pluczek wypelnionych wg 2.5.
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Zawartos¢ tlenosiarczku wegla oblicza sie wg
wzoru podanego w 2.8.2.

2.2. Aparatura i przyrzady

a) Trzy ptuczki gazowe 1, 2, 3 pojemnoSci
200 cm3 kazda.

b) Kolba z
2000 cm?.

c) Termometr 7 o dzialce elementarnej 0,5°C.

d) Rozdzielacz szklany 8 pojemnosci 100 cms3.

e) Kalorymetr (np. KF-3) z filtrem czerwonym
(dlugos¢ fali swiatta 670 um) oraz z kompletem
kuwet.

f) Wytrzgsarka laboratoryjna elektryczna dla
cieczy.

g) Kolba pomiarowa pojemnosci 25, 50,
i 1000 cm3.

h) Pipety pomiarowe pojemnosci 5 cm?® z po-
dziatkg co 1 cm3 oraz pojemnosci 10 cm?.

Przyrzady wymienione od a) do d) laczy sie
w zestaw przedstawiony na rys. 1.

dnem okraglym 4 pojemnosci
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Rys. 1

o [BN-74/70541-037i6- 1]

Zgtoszona przez Instytut Gazownictwa
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemyslu Gazowniczego dnia 13 maja 1974 r.

jako norma obowigzujgca w zakresie czynnos$ci okreslonych normg od dnia 1 kwietnia 1976 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 29/1974 poz. £9)

WYDAWNICTWA NOLMALIZACYJINE 19/5. Wplyw do WN 31.7.74. Oddano do skladu 25.11.74.
Druii vkoneczono w lutym 1975. Obj. 0,40 a. w. Nalktad 2200450 egz.

Cena zit 2,40
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2.3. Odczynniki i roztwory
a) Azotan srebra cz. wg BN-71/6191-100, roz-
twoér S5-procentowy.

b) Blekit metylenowy cz.d.a., roztwor 0,0025-
-procentowy, przygotowany nastepujaco: odwazke
scisle 0,025 g blekitu metylenowego cz.d.a. rozpus-
ci¢ w okolo 800 cm? goragcej destylowanej wody.
Otrzymany roztwor przenies¢ ilosciowo do kolby
pomiarowej pojemnosci 1000 cm? i po ochlodzeniu
do temperatury otoczenia dopelni¢ wodg destylo-
wang do kreski. Z otrzymanego w ten sposob roz-
tworu pobraé¢ pipetg 10 cm?®, przenies¢ do kolby
pomiarowej pojemnosci 100 cm? i uzupelni¢ woda
destylowana do kreski.

¢) Chlorek zelazowy szesciowodny cz.d.a., przy-
gotowany nastepujaco: odwazy¢ scisle 10,8 g szes-
ciowodnego chlorku zelazowego cz.d.a., rozpusci¢
w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 cm3 w
300 cm® wody destylowanej, doda¢ 50 cm? kwasu
solnego cz.d.a. (1,18) i uzupeini¢ woda destylowang
do kreski.

d) Chlorowodorek p-amirio-N,N-dwumetyloani-
liny cz.d.a., roztwér wodny przygotowany naste-
pujgco: odwazy¢ Scisle 0,2 g chlorowodorku
p-amino-N,N-dwumetyloaniliny, rozpusci¢ w kol-
bie pomiarowej pojemnosci 100 cm? w 20 cm?
wody destylowanej, doda¢ 50 cm3 kwasu solnego
cz.d.a. o gestosci 1,18 i uzupelni¢ wodg destylo-
wang do kreski.

e) Kwas solny cz.d.a. (1,18) wg BN-70/6191-90.

f) Wodorotlenek potasowy cz. wg BN-72/6191-
-104, roztwor 30-procentowy i 0,1n.
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Absorpcja swiatla

2.4. Sporzadzanie krzywej wzorcowej do obli-
czania zawartosci tlenosiarczku wegla. Z roztworu
blekitu metylenowego sporzadzonego wg 2.3b
przygotowa¢ skale roztworé6w  wzorcowych,
W tym celu do 10 kolb pomiarowych pojemnosci
25 cm?® kazda nalezy odmierzy¢ kolejno po: 1,
1,5; 2; 2,5; 3; 3,5; 4; 4,5; 5 i 5,5 cm3? roztworu
blekitu metylenowego, po 10 cm3? wody destylowa-
nej, po 2 cm? roztworu chlorowodorku p-amino-
-N,N-dwumetyloaniliny przygotowanego wg 2.3d)
po 1 cm? roztworu chlorku zelazowego, przygo-
towanego wg 2.3c) i kazdg kolbe dopelni¢ woda
destylowang do kreski.

W ten sposéb przygotowane roztwory pozosta-
wi¢ bez dostepu $wiatla na 30 min, po czym
zmierzy¢ ich absorpcje $wiatla za pomocg kolo-
rymetru. Do pomiaru absorpcji swiatla stosuje
si¢ filtr czerwony (670 um), a jako roztwér po-
rownawczy, roztwoér wodny wszystkich odczyn-
nikéw stosowanych do skali wzorcow z pominieg-
ciem blckitu metylenowego.

Na podstawie odczytanych wartosci absorpcji
Swiatla wykreslic krzywg wzorcowg w ukladzie
wspoéirzednych, cdkladajgc na osi rzednych zmie-
rzone wartosci absorpcji $wiatla (Ex) a na osi
cdcietych objetosci reztworu btekitu metyleno-
wego zawartego w badanych roztworach wzorco-
wych (cm3).

rzyktad krzywej wzorcowej dla obliczania
zawartosci siarki zwigzanej w postaci tlenosiarcz-
ku wegla wg rys. 2.
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2.5. Przygotowanie zestawu do oznaczania.
Pluczki gazowe napelni¢ nastepujgco: do plucz-
ki 1 odmierzy¢ 100 cm? 30-procentowego roztwo-
ru wodorotlenku potasowego wg 2.3f), do ptuczki
2 i 3 odmierzy¢ po 50 cm? roztworu azotanu sreb-
ra wg 2.3a). Wycechowa¢ objetos¢ kolby 4 —
wodg, mierzgc jej objeto$¢ po zamknieciu kor-
kiem, po czym kolbe dokladnie wysuszy¢. Do kol-
by wprowadzi¢ dwie rurki szklane zakonczone
kranami 5 i 6, termometr 7 wg 2.2c) i wylot roz-
dzielacza 8 umieszczonych w korku tak, jak na ry-
sunku. Calo$¢ zestawi¢, laczac za pomocg weza
gumowego w zestaw wg rys. 1.

2.6. Przygotowanie probki do oznaczania

2.6.1. Pobranie probki do oznaczania. Probke
paliwa gazowego pobiera si¢ bezposrednio z prze-
wodu gazowego o zredukowanym ci$nieniu do
kolly z dnem okrgglym 4. Kolbe nalezy przeplu-
ka¢, przepuszczajac badane paliwo przez 5 do
10 min.

2.6.2. Wielkos¢ probki do oznaczania. Ilos¢ pali-
wa gazowego potrzebnego do oznaczania uwa-
runkowana jest objetoscig kolby z dnem okrag-
tym 4 i wynosi okoto 2000 cm3.

2.7. Wykonanie oznaczania. Przygotowany wg
2.5 zestaw przeplukuje si¢ najpierw okoto 20 dm?
badanego paliwa gazowego, oczyszczajgc go od
siarkowodoru, dwutlenku wegla i siarczkow orga-
nicznych w pluczkach 1, 21 3. W tym celu otwie-
ra sie¢ krany 5 i 6, koncéwke przewodu gazowego
o zredukowanym cisnieniu podlgczy¢ do wlotu
pluczki 1. Wyplywajace z kolby 4 paliwo gazowe
odprowadzi¢ do wyciggu lub spali¢c w podlgczo-
nym w tym celu palniku. Po przeptukaniu zesta-
wu pobiera sie do kolby 4 probke paliwa gazo-
wego do oznaczania i po zamknieciu kranow 5 i 6
odczytuje si¢ temperature badanego paliwa gazo-
wego oraz ciSnienie atmosferyczne.

Nastepnie 40 cm?® 0,1n roztworu wodorotlenku
potasowego wg 2.3f) odpowietrzy¢ przez 5-minu-
towe gotowanie i po szybkim ochtodzeniu do tem-
peratury otoczenia wprowadzi¢ do kolby 4 za po-
mocg rozdzielacza 8. Kolbe 4 wraz z oprzyrzado-
waniem odlgczy¢ od placzki 3 i umiesci¢c w wy-
trzgsarce na 30 min, po czym przenie$¢ roztwor
z kolby, zawierajacej utworzony siarczek pota-
sowy z reakcji tlenosiarczku wegla i 0,1 n roz-
tworu wodorotlenku potasowego, do kolby pomia-
rowej pojemnosci 50 cm3 i dopelni¢ wodg desty-
lowang do kreski. Nastepnie do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 25 cm?® odmierzy¢ 5 cm? uprzed-
nio otrzymanego roztworu, 2 cm3 roztworu chlo-

rowodorku p-amino-N,N-dwumetyloaniliny, przy-
gotowanego wg 2.3d) 1 cm?® chlorku zelazowego,
przygotowanego wg 2.3c), po czym dopelnié wodg
destylowang do kreski.

Tak przygotowang probke pozostawi¢ bez do-
stepu $wiatla na 30 min, w celu wywolania reak-
cji kolorymetrycznej. Po tym okresie oznacza sig
absorpcje $wiatla na kalorymetrze jak w 2.4.

2.8. Obliczanie wynikow

2.8.1. Obliczanie objetosci préobki badanego pa-
liwa gazowego. Objetos¢ probki badanego paliwa
gazowego zawartego w kolbie 4 przeliczy¢ na
objetos¢ (Vo) przy cisnieniu 101,325 kN/m?2
(760 mm Hg) i temperaturze 0°C wg wzoru

__V-(b—];)';'73

= 1
Vo= @13 0 - 760 ()
w ktorym:

V — objg¢tos¢ kolby, odezytana z cechowania,
dm?3,

b — cisnienie barometryczne, mm Hg,

P — pre¢znos¢ pary wodnej w temperaturze t,
mm Hg, odczytana z tabl. 1 BN-65/
0543-02,

t — temperatura gazu w kolbie 4, “C.

2.8.2. Obliczanie zawartosci tlenosiarczku wegla.
Z krzywej wzorcowej, wykonanej wg 2.4 wyz-
nacza si¢ najpierw objetos¢ wzorcowego roztworu
blekitu metylenowego odpowiadajgcg zmierzonej
wartosci absorpcji $wiatta roztworu badanego.

Zawartos¢ siarki wystepujacej w paliwie gazo-
wym w postaci tlenosiarczku wegla (X) obliczyé
w mg/m3 wg wzoru

a - 0,0025 - 1000 - 10

X ==
v, (2)
w ktorym:

a — objetos¢ wzorcowego roztworu bieki-
tu metylenowego wyznaczona z krzy-
wej wzorcowej, cm3,

0,0025 — ilos¢ mg siarki zawartej w 1 cm?3
wzorcowego roztworu blekitu mety-
lenowego,

Vo — objeto$¢ probki badanego paliwa ga-
zowego, przy ci$nieniu 101,325 kN/m?2
(760 mm Hg) i temperaturze 0°C,
dms3,

2.9. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé¢ $rednig
arytmetyczng co najmniej dwoch oznaczan nie
réznigcych sie miedzy sobg o wiecej niz o 10%e
wyniku nizszego.

KONIEC

Informacje dodatkowe
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Instytut Gazow-
nictwa — Krakow.
2, Normy zwiazane
PN-71/C-96001 Paliwa gazowe do dystrybucji w gospo-
darce komunalnej
BN-72/0541-03 ark. 02 Paliwa gazowe. Oznaczanie siarki
i zwigzkow siarki. Podstawowe okre$lenia
BN-65/0543-02 Paliwa gazowc. Pomiar objctosci gazu za
pomocyg gazomicrza laboratoryjnego
BN-70/6191-90 Odczynniki. Kwas solny

BN-71/6191-100 Odczynniki. Azotan srebra
BN-72/6191-104 Odczynniki. Wodorotlenek potasowy
3. Normy zagraniczne
Anglia BS 3156 Methods for the analysis of fuel gazes
Part 2. Special determinations
CSRS CSN 65 6478 S:ianoveni chemickych neéistot ve
zkaplnénych uhlowodikovych plynech
4. Autorzy projektu nmormy — mgr Barbara Jedrzej-
czyk — Instytut Gazownictwa O/Warszawa, inz. Longina
Gadzata — Instytut Gazownictwa — Krakoéow.
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