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PALIW A
G A Z O W E

Paliwa gazowe

Oznaczanie zawartości 
siarki organicznej

0 5 4 3 -0 9

G ru p a  ka ta lo gow a  X  39

1 .  W STĘ P

1 .1 .  P rzed m io t norm y. P rzedm iotem  normy J e s t  me­
to d a  o z n a c z a n ia  z a w a r to ś c i  s i a r k i  o rg a n ic z n e j  wy­
s t ę p u ją c e j  w o czy szczo n y ch  p a liw ao h  gazow ych.

1 .2 .  O k re ś le n ia .  S ia r k a  o rg a n ic z n a  o zn acza  s i a r ­
kę zw iązan ą  w p o łą c z e n ia c h  o rg a n ic z n y c h  p a liw a  ga­
zowego.

1 .3 .  •Normy zw iązane
B N -62/0532—Ol K o p aln ic tw o  n a fto w e . P o b ie ran ie  pró­

bek  gazu  ziem nego 
B N -65/0543-01 P a liw a  gazow e. P o b ie r a n ie  1 przecho­

wywanie p róbek  gazu  m ie js k ie g o  1 koksow niczego  
o czy szczo n eg o  

B N -65/0543—02 P a liw a  gazow e. Pom iar o b j ę t o ś c i  ga­
zu za  pomocą g a z o m ie rz a  la b o r a to r y jn e g o

2 . METODA OZNACZANIA

2 .1 .  Z asada  m etody. Z asad a  o z n a c z a n ia  p o le g a  na 
s p a le n iu  w o b ecn o śc i p o w ie tr z a  ś c i ś l e  o k re ś lo n e j  
o b ję t o ś c i  badanego  g azu  oczyszczonego  u p rz e d n io  z 
am oniaku, d w u tlenku  s i a r k i ,  s ia rk o w o d o ru  1 p r z e ­
p u s z c z e n iu  p roduk tów  s p a l a n ia  p rz e z  o b o ję tn y  r o z ­
tw ór wody u t l e n io n e j  w o e lu  u t l e n i e n i a  d w u tlenku  
s i a r k i ,  p o w sta łe g o  ze s p a l a n ia  o rg a n ic z n y c h  związ­
ków s i a r k i ,  do t r ó j t l e n k u  s i a r k i  1 u tw o rz e n ia  kro­
su s ia rk o w e g o . O trzym any w t e n  sposób  kwas s i a r ­
kowy m ia re c z k u je  s i ę  mianowanym roztw orem  w odoro­
t l e n k u  sodowego wobec f e n o l o f t a l e i n y .

R e a k c ja  s p a la n ia  S zw iąz .w  p o łą c z .o r g .+  Oj-  
R e a k c ja  u t l e n i a n i a  1 tw o rz e n ia  kwasu

32 + H2°2  —  S03 + H2° -  
R e a k c ja  m ia reczk o w an ia

-S0„

H2S04

H2S04 + 2Na0H Na2S04 + 2H20

2 .2 .  A p a ra tu ra  -  wg r y s .  1 , w s k ła d  k t ó r e j  wcho­
dzą!

a ) c z t e r y  p łu c z k i  gazowe 3 ,  4,  5 i  9, o po jem -
3

n o śo l o ko ło  250 cm ,
b )  g azom ierz  la b o r a to r y jn y  mokry 6 , zao p a trzo n y  w 

te rm o m etr 1 m anom etr,
c )  r u r k a  kwarcowa zakończona  k a p i l a r ą  7 , o ś r e d ­

n ic y  w ew n ętrzn e j o k o ło  0 ,2 5  mm, o sad zo n a  w korku  
gumowym,

d) r u r a  kwarcowa do s p a l a n ia  12 ,  o d łu g o ś c i  o- 
k o ło  500 mm 1 ś r e d n ic y  w ew n ę trzn e j o k o ło  25 mm, 
zakończona z je d n e j  s t ro n y  s z l i f e m ,

e ) w ieża  a b s o rp c y jn a  10, o po jem nośo l o ko ło3
250 cm ,

f )  p rzep ły w o m ie rz  11 do pom iaru  n a tę ż e n ia  p r z e ­
pływu p o w ie tr z a  w z a k r e s ie  180 ~ 200 1 /g o d z ,

g) c h ło d n ic a  wodna z w ężow nicą s p i ra ln ą  13 (p rzed­
s ta w io n a  na  r y s .  2 ) ,  o d łu g o ś c i  oko ło  400 mm, z a ­
kończona s z l i f a m i ,

h ) p łu c z k a  a b s o rp c y jn a  14 ( r y s .  3 ) ,  o p o jem noś-
o i  o k o ło  500 cm3 , z a o p a trz o n a  w p rz e g ro d ę  ze 
s z k ła  sp ie k a n e g o , w y p e łn io n a  w d o ln e j  c z ę ś c i  
kulkam i szk lanym i o ś r e d n ic y  o ko ło  0 ,5  ram, zakoń­
czona  s z l i f a m i .

C entra lne  Labora torium  G azow nictw a 
Ustanow iona przez M inistra G órn ic tw a  i Energetyki dnia 2 5  maja 19 6 8  r. 

jako nOrma obow iqzujqco w zakresie metod badań od dnia 1 stycznia 1969 r. 
(M on. Pol. n r 37 /1 9 6 8  poz. 2 6 9 )
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2 .3 .  O dczynn ik i 1 m a te r i a ły

a ) Woda u t l e n io n a  c z . d . a . ,  ro z tw ó r  3-procentow y.
b )  W o d oro tlenek  sodowy c z . d . a . ,  ro z tw o ry : 0 ,0 5 n  

lu b  0 ,0 1 n .
o)  Kwas s ia rk o w y  o z . ,  ro z tw ó r  o ko ło  O ,i n .
d) O ctan  sodowy c z . ,  ro z tw ó r  20 -p ro cen to w y zm ie ­

szany  p rz e d  oznaczan iem  z wodą d e s ty lo w a n ą  w s t o ­
sunku 1 : 2 ,5 .

e j  C h lo rek  kadmowy c z . ,  ro z tw ó r  iO -p ro cen to w y
3

zakw aszony 3 cm iO -p ro cen to w eg o  ro z tw o ru  kwasu 
so ln e g o  na  każde 100 m l.

f )  W o d o ro tlen ek  sodowy c z . ,  ro z tw ó r  o k o ło  2 0 -  
p ro cen to w y .

g ) W ęgie l ak tyw ny, g ran u lo w an y .
h)" F e n o lo f  t a l e i n a ,  1 -p ro cen to w y  ro z tw ó r  a lk o h o ­

low y.

2 .4 .  P rzy g o to w an ie  a p a r a tu r y  do o z n a o z a n la . 
P łuozkę  3 n a p e łn ić  o ko ło  50 cm o k o ło  0 , i n  ro z ­
tw oru  kwasu s ia rk o w e g o . P łu o zk ę  4 n a p e łn ić  o ko ło

3
50 cm ro z tw o ru  o c ta n u  sodowego p rzygo tow anego  wg

3
2 .3  d ) .  P łu czk ę  5 n a p e łn ić  o k o ło  50 cm ro z tw o ru  
c h lo rk u  kadmowego p rzygo tow anego  wg 2 .3  e J .P ł u o z -

3
kę 9 n a p e łn ić  o k o ło  50 ora 2 0 -p ro cen to w eg o  r o z ­
tw oru  w o d o ro tle n k u  sodowego ( 2 .3  f ) .  W ieżę 10 wy­
p e łn i ć  granulow anym  węglem aktywnym. P łu czk ę  a b -

3
s o rp c y jn ą  14 n a p e łn ić  100 om 3 -p ro o en to w eg o  r o z ­
tw oru  wody u t l e n io n e j  z o b o ję tn io n e j  u p rz e d n io  
0 ,0 5 n  lu b  0 ,0 1 n  roztw orem  w o d o ro tlen k u  sodowego 
wobeo f e n o l o f t a l e l n y .  N a s tę p n ie  a p a r a tu r ę  z e s t a ­
w ić wg r y s .  i  łą c z ą c  p o sz o z e g ó ln e  e lem en ty  na styk. 
Po z e s ta w ie n iu  a p a r a tu r y  p rzygo tow ać  g azo m ie rz  do

pom iaru  o b ję t o ś c i  wg BN-6 5 /0 5 4 3 -0 2 , p o łą o z y ć  a p a ­
r a t u r ę  ze ź ró d łem  badanego  g azu  1 , p rz y  ozym gaz 
do o z n a o z a n la  p o b rać  w z a le ż n o ś c i od p o tr z e b y  w 
sposób  o k re ś lo n y  w B N -65/0543-01 lu b  BN-62/0532-0 1 , 
sp ra w d z ić  s z c z e ln o ś ć  a p a r a tu r y .

/  A p a ra tu rę  uważa s i ę  z a  s z c z e ln ą ,  J e ś l i  p rz y  o -  
tw a r ty o h  k u rk ach  2 i  15 , a zam k n ię ty ch  8 i  16 
p rz e z  ro z tw o ry  w p łu c z k a c h  gazowyoh n ie  p rz e c h o ­
dzą  p ę c h e rz y k i g a z u .

2 .5 .  W ykonanie o z n a o z a n la . Po p rzy g o to w an iu  a -  
p a r a tu r y  wg 2 .4  w y jąć  z ru r y  do s p a la ń  12 ru rk ę  
k a p i l a r n ą  7 w raz z k o rk iem , o tw orzyć  k u rek  p ro ­
b ie r c z y  2 o ra z  k u rek  15 i  z a p a l i ć  gaz  u w y lo tu  
r u r k i  k a p i l a r n e j .  Za pomooą ś c i s k a c z a  w yregulow ać 
ta k  p rzep ły w  g azu , aby n a tę ż e n ie  p rzep ły w u  p rz e z  
a p a r a tu r ę  w y n o s iło  10 + 15 l / g o d z .  Gaz p rz e p u s z ­
c z a ć  p rz e z  p łu c z k i  d o c z y sz o z a ją o e  3 f  5 i  g azo ­
m ie rz  6 p rz e z  30 m in.

Po n a s y c e n iu  wody w g azo m ie rzu  badanym gazem 
zamknąć kurk iem  zapasowym o tw ór w lotow y r u r y  do 
s p a la ń ,  o tw orzyć  k u rk i  8 i  16, w łączy ć  p rzep ły w  
wody p rz e z  c h ło d n ic ę ,  w łączy ć  pompę s s ą c ą  pow ietrze 
do ru r y  do s p a la ń  i  u regu low ać n a tę ż e n ie  p r z e p ły ­
wu p o w ie tr z a  w z a k r e s ie  180 f  200 l / g o d z .  N a s tę p ­
n ie  w y jąć  z r u r y  k o re k  zapasow y, o d c z y ta ć  s t a n  
g a z o m ie rz a  i  ró w n o c z e śn ie  u m ie śc ić  s z c z e ln ie  w 
r u r z e  do sp a la ń  ru r k ę  k a p i l a r n ą  z zapalonym  gazem 
badanym przep ływ aJąoym  z n a tę ż e n ie m  10 ‘•15V 'godz. 
Po w prow adzeniu  k a p i l a r y  do ru r y  do sp a la ń  szybko 
w yregulow ać p rzep ły w  g azu  1 p o w ie tr z a  p rz e z  ap a ra ­
tu r ę  do wymaganych w a r to ś o i  i  o d c z y ta ć  c i ś n i e n i e  
b a ro m e try c z n e . W z a le ż n o ś c i  od z a w a r to ś o i o rg a ­
n ic z n y c h  zw iązków  s i a r k i  w badanym g a z ie  n a le ż y  
s to so w ać  do o z n a c z a n ia  10 J  15 1 g a z u . P rzy  z a -

3
w a r to ś c i  s i a r k i  o rg a n ic z n e j  p o n iż e j  30 g /1 0 0  Nm 
g azu  n a le ż y  s p a l i ć  50 1 g a z u . P rzy  w y ższe j zaw ar­
t o ś c i  s i a r k i  o rg a n ic z n e j  n a le ż y  s p a l i ć  odpow ied­
n io  m n ie js z ą  i l o ś ć  badanego  g a z u . P om iar o b ję to ś ­
c i  g azu  p o b ie ra n e g o  do o z n a o z a n la  wykonać wg BN-65^ 
0543-02  n o tu ją o  oo 30 min te m p e ra tu rę  i  n a d c iś ­
n ie n i e  g a z u . Po s p a le n iu  o d p o w ied n ie j i l o ś c i  g azu  
zamknąć k u rk i  15 i  2 ,  o d o z y ta ć  s t a n  g azo m ie rza  l  
p rz e z  o k re s  J e s z c z e  10 m in z a sy s a ć  p rz e z  a p a ra tu ­
r ę  p o w ie trz e  za pomooą pompy. N a s tę p n ie  w yłąozyć 
pompę, p łu o z k ę  a b s o rp o y jn ą  14 o d łąo zy ć  od c h ło d ­
n ic y  13, o h ło d n io ę  o d łą o z y ć  od ru r y  do s p a la ń  12 ,  
p o  czym s k r o p l ln y  z o h ło d n io y  o ra z  z a w a r to ś ć  
p łu c z k i  p o p rzez  k u re k  d o ln y  p r z e n ie ś ć  ilościowo do 
k o lb y  s to żk o w e j 1 m iaroozkow ać w z a le ż n o ś o l  od po­
t r z e b y  0 ,0 5 n  lu b  0 ,0 1 n  roztw orem  w o d o ro tlen k u  so ­
dowego wobeo f e n o l o f t a l e i n y .

2 .6 .  O b ilo g a n le  wyników. Z aw arto ść  s i a r k i  o rg a ­
n ic z n e j  (X) w g a z ie  o b llo z y ć  w g /1 0 0  Nm3wg wzoru

v  a • b • 100 • 1000
mm mm

w k tó rym : v
o b ję to ś ć  0 ,0 5 n  lu b  0 ,0 1 n  ro z tw o ru  
w o d o ro tlen k u  sodowego z u ż y te g o  do

3
m lareo zk o w an la , cm , 

b -  w ap ó ło zy n n lk  przellozeniow y: 0,0008016- 
i l o ś ó  s i a r k i  odpow iadaJąoa  1 om3
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0 ,0 5 n  ro z tw o ru  w o d o ro tle n k u  sodow e-

g ° , 8 , 3
0 ,0001603  -  I l o ś ć  s i a r k i  o d p o w ia d a ją c a  i  om

0 ,0 1 n  ro z tw o ru  w o d o ro tlen k u  sodowe­

g o ,  8 ,
V -  o b ję to ś ć  gazu  p rz e p u sz c z o n e g o  p rz e z

a p a r a t u r ę ,  1 , o b l ic z o n a  wg B N -65/ 
0 5 4 3 -0 2 .

2 .7 .  Wymagana l i c z b a  o z n a c z a ń . N a leży  wykonać 
co n a jm n ie j dwa ró w n o le g łe  o z n a c z a n ia .

2 .8 .  R ó żn ica  m iedzy w ynikam i n ie  pow inna p r z e ­
k ra c z a ć  10$ w yniku m n ie js z e g o .

2 .9 .  W ynik. Za w ynik n a le ż y  p r z y ją ć  ś r e d n ią  a ry t­
m etyczną wyników o zn aczań  zgodnych z 2 .8 .

r o u i E c

INFORMACJE DODATKOWE do B N -6 8 /0 5 4 3 -0 9

ASTMiD 1072 -  56 S tandard  method o f t e s t  f o r  t o t a l  s u l ­
f u r  In  f u e l  g ases -  norma zgodna.

A nglia BS 31 5 6  : 1959 Methods f o r  th e  sam pling and ana­
l y s i s  o f f u e l  g ases -  norma zgodna.

CSRS CsN 3855 3 0  Stanoveny n e o is to t  v  topnych p ły nach .
Stanoveny S iry  Organickych S loucen ln  -  norma zgodna. 

NRD TGL 051613  Prufung von Fitts s ig g a s . Bestimmung des 
E lem entarschw efels -  norma zgodna.

TGL 05161? Prufung von F liis s ig g a s . Bestimmung des 
Gesam tschwefels -  norma zgodna.

NRF DIN 51613 Prufung von F liis s ig g a s . Bestlnmung des 
E lem entarschw efels und des Abdampfuckstandes — norma 
zgodna.

DIN 51617 Prufung von F liis s ig g a s . Bestimmung des 
G esam tschwefels -  norma zgodna.
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