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. ILOSCIOWE OZNACZANlE SIARKI W ZWL\ZKACH 
ORGANICZNYCH ZAW ARTYCH W ROPIE NAFTOWEJ 

I BITUMINACH ROZPROSZONYCH 

02mac2llmie zawa.r1l(l8ci sJSrlti ' W zw1,,2lkecb orga­
llII.oznych, ZlD8jdujllCYCh sit: . W ropie nelftowej oraz 
rozprosmnej subBlllmcji blItumic'z:oej zawarilej wake­
!ach, jesi i8tofiilYffi proNerrielri zarDWDo przy ozna,cm­
mu ekWfu pierwialJt.koweg, :tak ' i w ich interpreta­
cji geochemicz.nej. Dotycbezas ' anaJ.1za elementam& 
pazwalala na ok:reBleDie 7Jawartlo8d taki.eh plerwia­
stk6w, jak: C, H, N, o. OZllWlC':l:llmie iloki siarld. .;t,a­
lIlOWild>y w1~ zamlmiQclepelnej tmaiizy elementalr­
aej. DotY'CbczasoWe metody ozmacrzarua siarki w ~­
kach organicznych wymaga!y il!OOci badanej substau­
cji ~u kWru grtam6w. StaInowli. oto duty !IJII'Oblem 
przy BmII1irrowan.iu m&ter:ialu geochemicznego, lkt6.rego 
il~ dostluma do badan wynosi zwylde nie wi~ej niZ 
'!kii.ka miligrambw. Budesilmky i in. (1) opIL"lICO'Wal mie­
reczkowll metod~ ozna<:Zi8i11la SI1adti w substancji 'bi­
tumicmej, uiywajllC jako 'WSoltUniika Sulfonlru:) nI. 
Jest OID& ~lopoUiwa ze wzg1~ na ,plynnll zmi9D~ 
bea:W:Y. f,n4yka1lora w trakcie miareczlrowama, .00 po-. 'w~~' <luiy ),Ni ,pomfmru. · '. . 
.... . W· t7.eds~aDei 'me1Iodzie &66 bKdanegq l11'8'1eria­
·lU ,kc!.t~ . do" uzyslamia pNlwidlowych wynik6w 
,'\iVyonos.i .'podotmie jak w .metodzie Budesimoky'ego­
-Scb6n1igera kill!ka miI1!igram6w, a myc.i,e fotlokolory­
inetru j'aklo czujnika w ena1izie zmniejS0Z9 znacmue 
.bi,,~ pomiaru. ' 

Metoda analltyozna 

Bedal'ul, odw~ ' -pr6bk~ w no~i 1 do 20· mg 
spa&a sit: fIN 3mlbie Schiin.igera (2), u-yv'lerajlloe:i 1l'IO'Z;'" 
tw6r absoopcyjny (3% H.Ot>· w atm~s:ferzet1enu na 
kontakc:ie platynawym. Nast4n>nie pozostawia sU: ' na 
dues· eodziny 'W&1IrzIlsaj~ co pewieln czas, 'aby ' po­
wstaly w ~ie spell11nia sub:stancji SO, zaalJ6tolrlbo­
wal sit:.N~~ie prze:nosi slE: '30 iloSciowo do zlew­
ki 0 pojemn~ 400 ml (pal. mem.; 3) dodaje 1 ml 
10'Xl roztworu chlorku sodu i na ,p1ytceelektrycmej 
odJpIa:rowuje prawi~ do sucha(w zlewcepowinlno po­
msta~ okolci 1 ml 1'IOztworu). Po ostud7Sl1iu do tempe­
ratury pi,kojowej do zlerwk! dodaj~ si~ 5 ml el~k1ro­
iitJu (elektrollt: 20 g MgCl.,m.<J cz.d.a. i 3,5 g. ~Cl 
~.d.a. rozpus~ w 1 ~ wody .destY'lowan~j; pH 
roztworu 8,0-6,2 ustawione. tmez dodanie s~ 
NHcoH) 30 ~l tnetanolu i mi.areczJruje si~ rozt'woIrem 
tih100ku bant 0,0312 '11. Ro.ztwOr .miat"ec2\k:ujll-cy dodaje 
sit:. po!Icjamf, . kaZOOt"820WO t\1ieszejllc :bardzo doklad-
rue i robil}C pomiar absoa::pcji. . 

Przv 'zawlIl'toscl. siarki 0,05 mg roztw6r BaCl2 do­
daje sie po 0,1 ml. 

Przy zawartoScl simtiO,15 mg roztw6r BaC1, do­
daje si~ po 0,2 m!. . 

. 'P1'2Y za'Wl8'l"1loScl ' siarki 0,5 Dig roztw6r BaOI do-
daje aie po 0.5 ml. ' 
MiareczlroW'anie prOwadzimy tak: dlu~ at C'Z1ieJ:y ko­
iej'l1e WSokalWlie gal'WIammetru bc:<ill takte same. . 

(1KD 1&O.84.5s,O.4DI.t23:S&1.~.2t.3.~.u:.~ 

Zawartosc siarki w pr6bce obliczamy wg wzoru: ' 
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Jdzie: T- mrano roztwOi-u chlQricl.l. pani 0;0~12 ~, 
. . 'Vi - ilo66 ~ytych ml. !l"o~wtru ' ehlorku b8-

ru nta miareczkOwanie, ' ·· . 
V, - i!o6c roztw'qTu ~bsorpcyjnego, 
11'/. - ll'i8W18Zka" ' ' , . . . 
ci - ' ~c ' rozhWr.u a:bsorp<:yjriegowz.i~ta 

qG 8naIi~. · . 

Dojwiadczalne BPrawdZenie metody" 
.' DoldadJJo66 omawhGej ~tody . by-la~ sprawdzona 
przy uZyciu blQkitu bromotymolowego ,0 ciQZarze CZl\-:-. 
steczJmwym 624,39 i zawario9cl siarki 5,13%. ' Wiellro§c . 
pr6bek 'WBbaJa 6i~ 'W granieaC'h 'od 2,0 q do :20,8 :tILg. 
Analizuj~ wsUple :wytn.tki · zauwamno, lit dui.e · 108-
.watki dajll maly rozrzut bl~ti wzg~nego (od 0,0 
,~ 0,11"'>, ' ll6ICyluJll bardzo. bll&lro i raczej poniZej' za­
wartmcl t.eoretyemej • . !Male ~WWiid pr6bek majl} .uie­
·co wi~y l'IOrn"ZUt b~ ~' wq1.~cin.ego 00' 0,0 
do 4,8%. Jednak: rMmice !fie ate sll 'nil tyi-e ' duze, lIIby 
!ll:IiOfma byJo stw!erdzre, Ze ~ pr6bki odgl-ywa 
decydujltCll rolQ' w 'odoidadno&ci Im&lizy. · ma wykona.;. 
lDyeh 15 pr6bek bl~ki:tu ,bromotymolowegobllld be'z­
.wzgJ.~y W)'IIlIOfIilad · 0,0 do 0,3% (w miJignlmSlCh o:d . 
0,00 do 0,082), . bbld :wzgl~ od '0,0 do 6,~, a oddly" 
lenie . standardowe wy1icmn.e db · <:alej sedi ipOtn!a,. 
rflw wymeilo 0,012. 

. Gl6wtnyriJ. tr6dlem bI~u jest odCzyi ~hyien get­
w8ooIm"eIJru' W foto'k.dorymetrze, d181ego w Om9~j 
arieflodzie Ikandeczile jest B~e' lrolo,rYlnetru 0 
IIIO:!li'Wie zag~ZIC2l)!'lej skali. Opraoow'aila meIioIda oma­
oczan.Iia fliark!i w pr6bk:aeh ~aw orgBOicznych po­
zwaa.ana · je:i oznaczenie W pr6bkach 0 cl~hrze I!)(l 
·kiLku do killrunasti.t mUigram6w, co jeSt , ~g6tme 
watne W · badaDJac:h subirtllncjl orgamcmej . l"O'IJPl"O­
smnej w sbl.acli.. Czas wy~....n';'a ~® <ltlJDIac7.e­
ni8 wynosi 3 Jtodziny. Przy ba:dBlOiaeh seryjnycll,(raw­
!I'lOCze&ne W.vk<lltlywanie 6 'EI'Ilali2:) . C'Z'fS .ten obnllta si~ 
do 1. godziny. . . . ' . . 

. Bior~ pod IUW¥~ .WBzv~kie wyt.ej wvm.ien.lio.ne 
I&Tllument:v mo!!lnq stw:i~dzi6, Ze , ~a ne:felome1lry­
cr.nerto ~a.nfrq ~ia1"ki w rt;Wi!fZkaeb t'!Nt.llf"doczn.vcl1 
lllOIte 7.Il:)&Jei~ szerokie Z81IW!1OW8nie w a:n.<Ii~zie geo­
.,..hemicznej zar6woo ,Top • .,aft 1 rozp'1"08zanej substlllm:ji 
bltumiC7ll'l,ej 'ZaWl8riej w S'kale .. 

LITERATURA 

1. B u cl il! ~ ins le v B . - . Modificati.'n<n of fl:a9tk roe­
thon of. sulfur de'tenni.n'ltkm. An91. Cb:em, 19611, 
nr ~. 

2. ~ (! h 0 n i ft e,. W. - ,ni~ ml,k:l"'!I:n",lvti~he SchineU­
h .. ,q.thmnot",g "",..,. :Ri"WPT'I " .ty'I ~hwefel ion : 0Ir~­
,ni~ V_~.l\II';'~"'im A ... t~.19~!;.ml, 

3. ~ Ate T1 t.n~A .... ieckt T'lTl'J 1\1 "OP z 1971 t. · ,.Besttm­
mUDl~ des Schwefetgehaltes". 

503 


	Sfosfor15011512500_0001
	Sfosfor15011512500_0002
	Sfosfor15011512500_0003
	Sfosfor15011512500_0004
	Sfosfor15011512500_0005
	Sfosfor15011512500_0006
	Sfosfor15011512500_0007
	Sfosfor15011512500_0008
	Sfosfor15011512500_0009
	Sfosfor15011512500_0010
	Sfosfor15011512500_0011
	Sfosfor15011512500_0012
	Sfosfor15011512500_0013
	Sfosfor15011512500_0014
	Sfosfor15011512500_0015
	Sfosfor15011512500_0017
	Sfosfor15011512500_0018
	Sfosfor15011512500_0019
	Sfosfor15011512500_0020



