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PRODUKTY Produkty weglopochodne
WEGLOPOCHODNE Oznaczenie zawartos$ci
siarkowodoru i merkaptandéw

Grupa katalogowa X 39

1. WSTEP jetosci 1000 ml. Przygotowany roztwér mozna sto-

sowa¢ przez okres 3 miesiecy. Odczynnik ten nale-
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem NOrmy jest ja-

kosciowe i ilosciowe oznaczanie siarkowodoru i mer-

zy przechowywa¢ w szczelnie zamknietej butelce.

Jezeli DDoztwor zmetnieje, nalezy go przed uzyciem
kaptanow w produktach, benzolowych.
1

przesaczyc¢.

1.2. Zakres stosowania nomy .Metody te stuzg do c) Chlorek kadmowy cz.d.a., roztwor zawierajacy
wykrywania i oznaczania siarkowodoru i merkapto- 100 g chlorku kadmowego cz.d.a. i 10 ml stezonego
now w produktach benzolowych. kwasu solnego o gestosci 1,18 w litrze roztworu.

1,5. Normy zwigzane 2.2.3. Wykonanie badania. W cylindrze pomiaro-
PN-66/C-04004- Przetwory naftowe. Oznaczenie ge-  wym z doszlifowanym korkiem pojemnosci 50 ml od-

stosci (masy wkasciwej) mierzyé 10 ml badanej prébki oraz 5 nil  roztworu
PN/C-04-333 Produkty weglopochodne. Pobieranie 1  ojowinu sodowego, po czym wytrzasaé catosé ener—
przygotowanie Sredniej probki laboratoryjnej gicznie przez 15 sek. Jezeli po zmieszaniu probki

z roztworem odowinu wytraci sie natychmiast czarkt
2. METODY OZNACZANIA ny osad, $wiadczy to o obecnosci siarkowodoiru. Je-
2.1. Przygotowanie proébki. Proébke badanego pro- zeli W C%a?'e Wyfrzq%avla roztwor Zmetnléj? a na-
duktu pobrana zgodnie z PN/C-04333 przesaczyé, a stepnie Sciemnieje, $wiadczy to o obecnosci mer—
nastepnie oznaczy¢ gestos¢ w temperaturze 20°C

zgodnie z PN-66/C-04-004 przy uzyciu areometru.

kaptanow i wolnej siarki w badanej proébce. W przy-
padku stwierdzenia obecnosci siarkowodoru nalezy
go usunac¢ przez wytrzasmecie 100 ml prébki 10 ml
2.2. Wykrywanie siarkowodoru i merkantandéw roztworu chlorku kadmowego, po czym nalezy wykry-
2.2.1. Zasada wykrywania siarkowodoru i merkap- wanie powtorzyc.
. . - - Jezeli zabarwienie sie nie zmieni lub jezeli
tan6éw polega na reakcji siarkowodoru i merkapta-

. - L - - roztwér zabarwi, sie na kolor zé6tty, dodac okoto
néw z odtowinem sodowym. W obecnosci siarkowodoru

R - - 20 mg siarki i owtérnie wstrzgsa¢ zawartos¢ cy-
powstaje czarny osad siarczku otowiawego, w obec- 9 p a 4

nosci merkaptanéw powstaja merkaptany otowinu,kté-
re w reakcji z siarka przechodza w dwusiarczki z
wydzieleniem czarnego osadu siarczku otowiawego. 2.3. Oznaczanie siarkowodoru

lindra przez 15 sek. Brazowy lub czarny osad
Swiadczy o obecnosci merkaptanéw w badanej probce.

2.2.2. odczynniki i roztwory 2.5.1. Zasada oznaczania polega na wytraceniu
a) Siarka sublimowana cz.d.a. siarczku kadmowego roztworem chlorku kadmowego,

b) Okowin sodowy, roztwdr: rozpusci¢ 25 g octa-
nu otowiawego cz.d.a. w 200 ml Swiezo przegotowa-
nej a1 ochtodzonej do temperatury pokojowej wody 2.3.2. Wykonanie oznaczania. Do 200 ml badanego
destylowanej. Otrzymany roztwor przesaczy¢ i zmie- produktu przygotowanego wg 2.1, znajdujacego sig
szaé z roztworem 60 g wodorotlenku sodowego cz d,a w rozdzielaczu pojemnosci soo0 ml, doda¢ 100 ml roz-
w 100 ml $wiezo przegotowanej i ostudzonej wody tworu chlorku kadmowego i wytrzgsa¢ w ciggu 6 min.
destylowanej. Otrzymang mieszanine ogrzewa¢ na Wytracony osad siarczku kadmowego przesaczyC¢ przez
tazni wodnej przez so min i r-ozcreficzyé $wiezo Wysuszony do statej masy saczek ze  spiekanego

przegotowang i ostudzong wodg destylowang do ob - szkka G4 lub G3, wytozony azbestem.

zwazeniu wydzielonego osadu i przeliczeniu jego
ilosci na siarkowodor.

Zaktady Koksochemiczne Halduki’
Ustanowiona przez Dyrektora Ziednoczema Przemystu Ratlinern Naitty dnia 3 mala 1969 r
lako norma obowiqzulgca w zakresie metod ba™an od dnia 1 stycznia 1970 r
(Mon Pol nr 40/1969 poz 334)
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Osad doktadnie przemy¢ na saczka wodg destylo-
wang i suszy¢ do statej masy w temperaturze 105%.
Przesacz zachowa¢ do oznaczania merkaptanéw.

Zawartos¢ siarkowodoru( X) w procentach WBQO—

wych obliczy¢ wg wzoru

0,2359 m
100
V o«
w Ktorym:

m masa otrzymanego siarczku kadmowego,g,
objetos¢ produktu pobranego o oznacza-
nia, cm®,

e gestos¢ badanego produktu wg 2.1 ,g/cn?,

0,2559 mnoznik do przeliczenia siarczku kad-
mowego na siarkowodor.
2.4. Oznaczanie merkaptanéw

2.4.1.
przeprowadzeniu
miaru mianowanego roztworu azotanu srebra. Niezwig-

Zasada oznaczania merkaptanéw polega na
ich w merkaptydy dziataniem nad-

zany azotan srebra oznacza sie miareczkowo.

2.4.2.
a) Metanol cz.d.a.
b) Azotan srebra cz d a.

Odczynniki i1 roztwory

roztwér 0,05n.
roztwér o ,osn.
roztwor*

c) Rodanek amonu cz.d a.,
d) Siarczan zelazowo-amonowy cz.d.a.,
40 g siarczanu rozpuscicé
azotowego i 80 mL wody destylowanej. Roztwdér gotowac

a nastepnie

w 20 ml 6n roztworu kwasu
w celu usuniecia tlenkéw azotu, roz-
cienczy¢ trzykrotng objetoscig wody destylowanej.

2.4.3.
wg 2.3.2 przela¢ do rozdzielacza,
a pozostaty produkt przemy¢ trzykrot-

Wykonanie oznaczania. Przesacz
zla¢ dolng war-
stwe wodnag,
nie 20 ml wody destylowanej.

Odmierzy¢ 100 ml proébki siar-
kowodoru lub 100 ml przemytego przesaczu do
dzielacza pojemnosci 200 ml, doda¢ 100 ml metano-

lu oraz wla¢ zbiurety nadmiar o ,05n roztworu azo-

nie zawierajacej
roz-

tanu srebra. Cato$¢ wytrzgsaé¢ przez 2 min,po roz-

dzieleniu sie warstw zla¢ dolng warstwe alkoholo-
250 ml."Ahr-

wo-wodng do kolby stozkowej pojemnosci

uzyskany

stwe weglowodorowg przemy¢ 10 ml wody destylowanej
1 wode dotgczy¢ do roztworu alkoholowo-wodnego. Z
roztworu tego odmiareczkowa¢ nadmiar azotanu sreb-
ra o ,05n roztworem rodanku amonowego w obecnosci
2 ml roztworu siarczanu zelazowo-amonowego jako

wskaznika, do stabo rozowego zabarwienia. W cza-
energicznie

kolor

sie miareczkowania nalezy roztwor
wstrzasa¢. Po zabarwieniu sie roztwoiu na
rézowy doda¢ powtérnie maty nadmiar o ,05n roztwo-
ru azotanu srebra i odmiareczkowa¢ 0,05n roztwo-
rem rodanku amonowego. Réwnoczes$nie nalezy wyko-
na¢ $Slepa probe przy uzyciu tych samych odczynni-
kéw, w tej samej ilosci, lecz bez badanego pro-
duktu.
kowania dopuszcza sie stosowanie elektromagnetycz-
nego pomiaru.

Zawartos¢ merkaptanéw ( X ) w procentach Wago-
wych, w przeliczeniu na merkaptan butylowy, obli-
czy¢ wg wzoru

0,0045 [(V1-V2)-(V3-VE] 100
100 €

W celu okreslenia punktu koncowego miarecz-

w Ktérym
0,0045 - ilos¢ merkaptanu butylowego odpowiada-

jaca 1 ml o,05n roztworu azotanu sreb-

ra, g,

- objetos¢ o ,05n roztworu azotanu srebra,do-

danego do oznaczania, ml,

V2 - objetos¢ o ,05n roztworu rodanku amonowego
zuzytego do odmiareczkowania nadmiaru azo-
tanu srebra, ml,

V4 - objetos¢ 0,05n roztworu rodanku amonowego
zuzytego do Slepej proéby, ml,

V3 - objetos¢ 0,05n roztworu azotanu srebra,do-
danego do $lepej proby, ml,

q - gestos¢ badanej proébki oznaczona zgodnie

z PN-66/C-04004 (areometrem)
2.5. Wynik. Za wynik kazdego oznaczania nalezy
przyje¢ Srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej

dwéch oznaczan nie roézniacych sie miedzy sobag wie-
cej niz o 15% mniejszego wyniku.
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