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SZYBKIE OZNACZANIE SIARKI W PALIWACH NATURALNYCH

W Hucie "tabedy” zaistniata potrzeba opracowania szyb
kiej metody oznaczania siarki w olejach opatowych i weg~
glach kamiennych, w zwigzku z przechodzeniem w coraz
wiekszym stopniu na opalanie piecédw martenowskich pali-
wem pdynnym.

Siarka jest sktadnikiem niepozadanym i aby zmniejszyc¢
jejJ zawartos¢, prowadzi sie proces usredniania olei.
Mieszanie skdtadnikow o niskiej 1 wysokiej zawartosci siar
ki w celu uzyskania pewnej statej.

Klasyczna metoda wagowa zalecana przez PN jest bardzo
czasochtonna i1 ddugotrwata,

W trakcie poszukiwan korzystnej metody analitycznej
liczono sie z nastepujacymi wytycznymi:

1, Oznaczanie siarki powinno by¢ szybkie i proste,

2, Potrzebne do oznaczania odczynniki muszg byc do-
stepne na rynku krajowym.

Metoda objetosciowa

Prébki przygotowywano weddug PN-58/C-96024 w labora-
torium Huty "tLabedy”.

U tyglu platynowym lub kwarcowym odwaza sie 0,5-1,0 g
badanego produktu z dok#adnoscig do 0,0002 g. Spalanie
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przeprowadza sie w bombie kalorymetrycznej, produkty spa-
lania przepuszczano przez > ml 10$% weglanu sodowego oraz
10 ml wody utlenionej. Zebrany roztwér uzupedniano wodag
destylowang do 100 ml. CatosS¢ przesgaczano, z przesaczu od
pipetowano 50 ml roztworu, zakwaszano 2n CHszCOOH lub HNOs
do pil = 3. Catos¢ ogrzewa sie prawie do wrzenia i dodaje
20 ml o ,1n mianowanego roztworu azotanu ofowiawego. Po wy
traceniu.biatego osadu siarczanu otowiawego roztwdr pozo-
stawiano do ostygniecia. Dodaje sie 20$% metanolu w sto-
sunku objetosciowym. CatoS¢ przesgczono a osad przemyto
kilkakrotnie niewielkimi porcjami 20% roztworu metanolu.
Do przesaczu dodano 1-2 krople 0,1%$ roztworu blekitu wa-
riaminowego (octanu 4-amino-4-metoksy dwufenyloaminy),
2-3 krepie 1% zelazicyjanku. Roztwér podgrzewano do okoto
60 C i miareczkowano 0,1n roztworem zelazicyjanku potasu
io zaniku fioletowej barwy roztworu [].

Metode zmodyfikowano, co pozwala unikngl saczenia.Prob
ke przygotowano jak poprzednio. Do odpipetowanego roztwo-
ru dodaje sie acetonu w stosunku 1:1  liczgc na objetosc¢
koncowg, catos¢ zakwaszano 2n HNOs do pH = 3. Nastepnie
dodano: 20 ml mianowanego roztworu azotanu ofowiawego,
2-3 krople 1$ zelazicyjanku potasu oraz 1-2 krople o ,1$
btekitu wariaminowego. CatosS¢ miareczkuje sie 0,1n miano-
wanym roztworem zelazicyjanku potasu do zmiany zabarwie-
nia z fioletowego na bezbarwne E] .

Metoda konduktometryczna

Do oznaczen konduktometrycznych wykorzystano kondukto-
metr typ 37-60 produkcji krajowej. Prébke przygotowano
jJak uprzednio. Z kolby odpipetowano 5 ml badanego roztwo-
ru do naczynka konduktometrycznego. Roztwér  zakwaszano
10$ kwasem octowym i dopedniano do kreski naczynka kon-
duktometrycznego alkoholem lub acetonem w ilosci okoto
80%. Po zanurzeniu elektrod mierzono w odstepach 1-minu-
tooych przewodnictwo badanego roztworu, rownoczesnie roz-
twér mieszano przy pomocy mieszadta magnetycznego. Z chwi
I ustalenia sie przewodnictwa z biurety mikro wprowadza-
no kroplami o ,1n mianowany chlorek baru.
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Porownano wyniki oznaczen zawartosci siarki w préb-
kach uzyskane metodg miareczkowania objetosciowego, kon-
duktometrycznego oraz na drodze wagowej# Biedy procento-
we w poszczegolnych probkach posiadaja znaki plusowe i
minusowe, cO sugeruje, ze metody nie sg obarczone btedem

systematycznym«
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