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NORMA BRANŻOWA 
BN-78 

GAZY 6017-14 
SZLACHETNE Argon ciekły 

1. WS TĘP 

l , l, Pr z edmiot nor my , Prze dmiotem nor m y jest ar'gon 

ciek ł y o tr zymywany z gazu r esz tkowe go po syntez ie a r.lO -

niaku, w p r ocesie niskotcmper atu r o wrgo rozfrakcjonowa nia. 

1. 2. Zakres stosowanid p r zec!rl1 i o tu normy. --'r gon c ie kł y 

po zga z owaniu st osowany j es t w przemyś l e do wytwarzania 

atmos f er y ochr onn ej prz y spawan i u m e tali i ich s topów ze 

spawani em pla zm owym włę cznie, w procesa c h wyżc:.r zani n 

czys tyc h m e tali , 

'N labora to ri a c h Chem i cznych s tosuJe się argon jako gaz 

ochronny, w p r epara tyce Chemi c zne j p r zy otrzymywaniu 

p r eparatów ł a two uli eniajęcych się , w spektrom e tr ii próż­

ni owej oraz w analityce jak o gaz nośny w c hromatogr il f ii . 

Pona dto argon stosowany jes t jako wype łnien i e l amp ża -

r o wy ch i jilrzeniowych oraz w techni ce pÓłprzewodni ków . 

Można go równi eż s tosować jako czynnik ch ł odzęcy . 

2 . PODZIAL I OZNAC ZENI E 

~ R odzaje, W zależności o d s topnia czys tości r oz ­

ró;tnia si ę dwa r odzaj e a r gonu c iekł ego : czysty i technicz -

n y . 

2 . 2. Przykład oznaczenia argonu ciekłego czYs tego : 

ARGDN C IEKLY CZYSTY BN-78j6017- 14 

I 

Zamiast 
BN-73/ 6017-14 

Grupa kata logowa X 11 

3 . WYMAGAN IA 

Rodzaje 
W ymagan i a 

czy s ty t echnicz n y 

a) Argonu , 0/. , nie mniej niż 99,9998 99,995 

b) A z o tu, %, ni c \lV i ~> cej n iż 0,00005 

I 
0,0015 

c ) Tlenu, %, nie więcej niż 0,00005 0,0015 

d) D oNu tl enku węgla , wodor u nie 0,002 
j węglowodor6w w sum ie, norma I i zuje 

"lo, nie w ięcej niż się 

4. P A KOWAN IE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT 

4, I. Pak o wanie. Argon ciekły nal eży dosta r cLać w 

zb i orni k ach i zo l owanych próżniowo . Sposób pos tępowania 

ze zbiorn i k .... mi or az i ch zna k owanie p0winno być zgodne z. 

o dpowiednim i p r zepisam i i) . 

4 . 2 . Pr z ec h owywanie , Argon c i ekł y należy przechow y -

wać w zbiornikach izolowanych p różn iowo , zgodn ie 7. 000-

wiil z uj?cymi przepisam i 1). 

4.3. Tra nsport, A r gon ciekł y nal eży tr anspor tować w 

zbiornikach wg 4. 1 dowolnymi środkam i tr:J n spor to w ymi , 

pr zy s tosowa nymi do te go c el u . D opus zcza s i ę tr .:lnspor t 

a r gonu ciekłego !"' uf·Qcipgam i . T ransport pow inien odbv wa ć 

się zgodn ie z obow ip zujęcymi przepisam i 1). 

1) Patrz In f ormacje doda tkowe P. 5 . 

Zgłoszona przez Zjednoczeni E: Przemysłu Rafineryjnego i Petroche micznego PETR OCHEMI A 
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia PETROCHEM IA dn ia 20 listopada 1978 r. 

jako norma obowiązująca od dnia 1 lipca 1979 r. 
(Dz. Norm. i Miar nr 2/ 1979 poz. 9) 

WYDAWN ICTWA NORMALIZACYJ N E 1979. OlUk Wyd Norm W-wa , ArK Wyd 0 ,55 Nakl .1000+5SZam 352/79 Cena zl 3.60 
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5 . BADANIA 

5 . I. Wi e lkość par l ii . Par t ię s tanowi ilość argonu prze-

tł oczona jednora zowo ze zbior nika p r oducen ta do zbiorn i -

ka odbi o r cy . 

5.2. Pobie r .)ni" próbek do ana I izy . A nal i t YC7. ni' k ont r o i ę 

c i ek ł ego ",rgonu nal eż y wykonywać z próbek pObr a ny c h 

be7pos r ednio ze 7biornikd ( ry" . 1). po uprzednim p r zepro­

wadzeniu ich w :::. ton 9azowy w odpa r owywaczu (rys .. 2) . 

2 
4 Pobieranie próbki 

do oznaczania 02 

Pobieranie próbki do oznaczań 
CH4,Hz. CoZ ,CO. NZ 

I Bk-78/sQ'7-fHI 

Rys . 1. Schema t ideowy uk ł a du s łużi'cego do p r zep r owa­

dzania a rgon u c i ek ł ego w stan gazowy 

1 - zb i or nik stokażowy. 2 - odpar owywac z . 3- zawór od­

c inaji'C> . 4 - prze wód o dprowadzajacy a r gon gazowY 
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R ys . 2 . Odpa r owy wacz 

- filtr m"talowy . 2 - dysz k a, 3 - płaszcz grzejny, 4 - w lot 

ciepł ego pOwietr za 

Odparowy wac7 wy k onany ze s tal i kwasoodporne j ma 

p ł ~szcz g r"zcjny , ogr zewany ciep ł ym powietr zem . P r óbki 

ganI pobier a s i ę do zawor u dozuji' cego pojem ności 0,25 cJ . 

S.3. Opis badań 

5.3.1. Oznaczanie zawartości zanieczyszczeń argonu 

(a z otu. tlenk u węgla. dwutlenku węgla. metanu wodoru) 

metoQ2 c hromatografii gazowej 

S.3. 1. I. Apara tura i przyrz.,dy 

a ) Chromatograf gazowy z detektorem helowo-jonizacyj­

nym . zaworem oraz Pętli' dozu ji'ci' pojemności O,2S cm
3

• 

b) E l ek troniczny cyfrowy inte grator z wyjściem na dru­

karkę al bo p l an imetr biegunowy. 

c ) Naczynie do eksponencj onalnego rozc i eńczaniu z mi-

krost r zy ka w ki' do gazu, pojemności 250 ~I + SO ~I. 

d) Reduktory do helu. 

e) Rejestrator. 

f) Rurki z e sta l i nierdzewne j: długości około 6 m i 9 m, 

średnice; zewnętrzna około 4 mm i wewnętrzna około 2 mm, 

łi' czone za pomoci' z łi'czek Swagelok. 

g) Wibrator elektryczny lub i nne urzi'dzenia o podobrwm 

działaniu. 

S, 3,1,2, Odczynni ki i materiały pomocnicze 

a ) Azot ciekły. 

b) Hel s pektr. cz . 99,999S% (gaz nośny). 

c ) Wypełnieni e kolumn ch romatograf i cznych : 

- sita mol ekularne SA o uziarnieniu 0,18 + 0,28 mm wg 

BN- 70j6069-11, 

_ porap a k Q o u z ia r n ieniu 0,10 -+ 0,14 mm. 

5,3, l, J. Przygotow anie wypeł nienia kOlumny chroma to­

.9!:2ficznej, Odpowied",ie ilości 'Nypełni eń kolumn chromato­

graf i cznych należy wygrzewać w piecu elek trycznym 'IV ściś­

l e określonej tempra turze przez określony czas, w slru-

mieniu gazu oboj ę tnego, przy czym: 

a ) sita molekularne SA 

_ temperatura wygrzewan ia - 400
o
C; 

- czas wygrzewania - S h; 

b) porapak Q 

_ tem~'l: I'a tura wy grze wan ia _ 225
0
C; 

- czas 'Nygr zewania - 2 h. 

S. 3. 1.4, Napełn iani e kol umn dromalog:aficznych, Czyste 

rurki ze sta I i ni e rdzewnej zamkni'ć z jednej strony kłębk iem 

wa ty s zk lanej o długości 1 cm, Do jednej z ni c h, o długoś­

ci 6 m, wsyp ywać porcjam i pr zez szklany l ej ek, połi'czony 

z rur ki' kawałkiem gumowego węża , s i ta mo lekc:larne SA, 

a dO drugi ej, o długośc i 9 m, porapak "-

Zawar tość kolumn ubijać w czas i e nap ełniani a z a pomo-

cę wibra tora . Wypełnione kol umr.y zamkni3ć na drugim koń-

c u takim samym kłębkiem wa ty, po czym wygięć w taki 

kształt , ab)' było możliwe um ieszc z enie ich w ,ermostac i e 

chroma tografu, 

5.3, l. S. Uruchomienie chromatografu należy przepro­

wadz i ć w następuji'cej kol ejności: 
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a) Za instalować kolumny (5.3.1.4) w chromatografie. 

Nie podłllczać ich wylotów do detektorów. 

b) PodłllczyĆ układ gazu nośnego i sprawdzić jego szczel­

ność. 

c) Sz,' bkość przepływu gazu nośn p. gc ustawić w grani­

cach 50 t 60 cm
3 
jmin. 

d) Wł?czyć zasilanie aparatu. 

e) Temperaturę termosta tu kolumn nas tawić na zoooC , 

w której wygrzewać kolumny co najmniej przez Z4 h, po 

c z ym obn i!yć jll do 170
0
e, 

f) Podł\lczyĆ wyloty kolumn do wlo tu detektorów. 

g) WłllczyĆ ogrzewanie termosta tu detektorów. Tempera­

turę termostatu detektorów nastawić na 190
0
e. W tych wa­

runkach naleL Y utrzymywać kolumny i detektory przez Z4 h. 

h) Obniżyć temperatur y termostatów kolumn detekto-

rów do około 20
0
e. IN celu ustabilizowania uk ładu należy 

odczekać okolo Z4 h. Wcześniejsze , przed osta tecznym 

ustaleniem s i ę warunków pracy, użycie detektora zmniej sza 

jego czułość i może sp owodować n i estabilność lin.ii zerowej. 

i) Uruchomić aparat zgodnie z załęczon? instrukcję obsłu-

g i , nas tawiaj?c; 

- przepły w gazu nośnego (helu) - 50 cm
3
jm in, 

- temperaturę kolumn i detektorów - 1'5 ~ 40
0
C, 

- ciśnienie gazu nośnego na wlocie do układu - 688,5 kPa 

(7 at), 

- zasilanie detektorów - 400 V. 

Podane czasy i temperatury w ygrzewania kol umn de-

tek torów należy traktować orientacyjnie. W celu uZ.yska­

nia jak najiepszych rezulta tów można je zmieniać. 

5.3.1.6. Sporz"dzanie k,' z ywycn wzorcowych , Sporz~ 

dzanie kr zywych wzorcowych dla NZ' C O
Z

' C C , eH
4 

i HZ 

przeprowadza się za pomoeę naczynia do eksponencjalnego 

rozcieńczenia próbek. 

Po dokładnym zmierzeniu objętości naczynia do rozcień­

czania p r óbek oraz ustalen iu wa runków pom iaru . jak ciś ­

nienie i pr zepływ próbki, okreś l a się stl'żenie wyjścio­

we danej próbk i i oblicza w sekunda ch czas (T) , po jakim 

rozcieńczenie pr6bki osię.gnie żędane s tęż enie, w g wzoru 

T _- Vo I Q' n 
~ 

C 

w którym; 

3 
Vo - obję t ość naczynia do rozcieńcl!:ania, cm , 

Q ,. 3
j

. 
- pr zepływ probkl, cm mon, 

Co - stęż enie wYjściowe próbki, "lo, 

C - stężenie żędane prabki, "io . 

(1) 

Po okreś leniu za pom,~cll integr atora powierzchni po­

szczeg6lny ch pikó w o znanym stężeniu, uzyskanYCh przy 

wstrzykiwaniu próbki w ściśle określonym czasie, jak r6w-

n i eż przel iczeniu cm
Z 

na mV' 5, wykreś l a się krzywe za­

leżności powierzchni piku od stężenia danego składnika. 

Majł'c do dyspozycj i czYste gazy wykonuje się kal ibrację 

dla każdego składnika osobno. 

5,3.1.7 Wykonanie oznaczan ia . Oznaczanie zawar tości 

NZ' eo
Z

' CO, CH
4 

i HZ wykonuje się na kolumnach wypeł­

nionych sitam i molekularnymi SA lub porapakiem o. (5 . 3 .1.4). 

Po uruchomieniu chromatografu wg 5.3.1.5 i ustabilizo-

waniu się układu, tzn . z chwilę ustalenia s ię lin ii zerowej , 
3 

za pomocę zaworu d ozujlIcego pojemności O, Z5 cm , wpro-

wadza się dO ob i egu gazu nośnego, próbkę analizowanego ~ 

z u pobieranego zgodnie z 5.2. 

PróbkI' analizuje się przy ustalonych dl a poszczególnych 

składn ików czułościach, przyjętych przy kalibrowaniu pró­

bek w zorcowych. 

Otrzymuje się chromatogram, na którym pil,i odpowiada­

jęce poszczególnym zanieczyszczen i om badanego argonu 

wY <..hodzę w następuji"cej kol ejnośc i; 

sita molekularne 5A - HZ" Ar, N
2

, CH
4

, CO, 

porapak o. - H
2

, N
2

, A r, CH
4

, CO
2

, CO. 

5,3, l. 8 . Obliczanie wyni ków. Na chromatogramach otrzy­

manych wg 5.3. 1.7 określa się za pomocę integr atora lub 

planimetru powierzchnie pików H
2

, N
2

, CH
4

, CC
Z

' CC 

prze l icza c m
2 

na mV ' 5, po cz ym z krzywych wzor cowych 

wykonanych wg 5.3. 1.6 odczy tuje s ię odpowiadajęce tym 

powierzchniom zawartośc: ww .. gaz6w. 

Odczytane wartośc i s tanow ię udziały proc entowe pO,,7C7P.­

gól"ych zanieczyszczeń argonu. 

5.3. 1.9. Dopuszcza !ne różn i ce m lędzy wyni k am i. Po­

w ierzchnie p ików tego samego składnika nie p owi nny się 

różnić więcej n i ż o ±0,1 cm
Z

• Wysokości pikó w tego s a­

mego składnika nie powinny się różnić więcej niż o ±1 mm . 

5.3.1.10. Wynik. Z a wy!1ik nalezy pr7yj~ć ś r edni~ a r y t­

me!ycznę co najmniej d wóch oznaczań spełniajęcych wyrna-

gania 5. J. 1.9 . 

5. ':; .2. Oznaczan i e zawartości tlenu nalezy wykonać ana­

lizatorem typu Hersh'a zgodnie z in s trukcję obsług i . 

~ 3. O bi icziJnie zawa rtości a rgonu. Zawartość a r gonu 

(X) Obliczyć objętościowo w procenta c h wg wzoru 

x= 100 _·X ( 2) 

w którym X - suma zan ieczyszcZ€'11 argonu oznaczonych 

wg 5. 3 .1 i 5.3.2, "lo. 

5.4. In ter pretacja wyników, W yniki oraz wartośc i licz-

bowe wyst ępujęce w normie należy 

PN-70 jN-02120 P. 3.3. Z (metoda Z) . 

inte rpretowac wg 

KO I-..J I E C 

Informacje doda tkowe 
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INFORMACJE DODA TKOWE 

1. Ins ty tuc j a opra cowu j ąca normę Zak ła dy Azo towe 

KĘD Z IERZYN w K ęd z i e r zy nie-Koź l u . 

2 . I s to tne zmi any w s tosunk u do BN-73/601 7 -14, Podwyż -

szana zawa rtość gł ównego s kła dni ka z a r ó wno dla a r gonu 

czys tego , ji'l k i tec hn ic z n ego. 

3 . N o r my zw ię za ne 

PN-70/N-02120 Z asa dy zaokrę g l a ni a i z ap i sywani a li c zb 

BN-70/ 6069 - ll Syn te tyc zn e s orbenly częs teczkowe 

4 . N o r my za gra ni cz ne 

Bu ł ga r i " B O S 13 3 50- 76 Apr OH Me 4 e H 11 ra3006pa3eH 

NRD T GL 28970/ 01 / 03 A r gon 

Rum un i a S T AS 795 6-75 A r gon comprim a t 

ZSRR r OC '[' 10157- 73 Apr oH ra3006pa3HbI ~ 11 )l(11.nKI1 ~ 

5 , Symbol wg SWW - 1334-2 12. 

6 . Au to r z y p r oj e ktu n or my mgr i nż . B. Żuraws ka, 

i n ż . M . Mos i ek , m gr R . Ou szewski Za kła dy A z otow e 

KĘDZ I ERZYN . 

7. P r zep i s y do ty cza c e pakowan ia . pr zec howy wania 

tra n sp o r tu 

a ) w zi3 k r es i e pa k owan ia p r zech owy wa ni a : 

Rozp or 7ę d zen i e rvl in is t r a G ó r n ic twa i E n er ge t y ki z dni a 

27 li pca 1973 r. w sp r a w i e budowy i e k sploa tacji s ta ł yc h 

zb io r ników c i śn i eni owy ch o r a z wyk o nywan ia dozor u tech-

niczn ego n ad tl/m i zb iorn ik am i (D z . U. n r 41, p o z. 230) 

Rozporzędzen i e Ministra G6rni c twa i Energetyki z dnia 

7 paździ ernika 1963 r, w sprawie budowy i eksploatac j i 

kotł6w i wodnyc h, przenośnych zbiorn i k6w ciśnieniowych 

i wytworni c acetylenowyc h oraz wykonywania nad nim i 

dozoru tec hnicznego (Dz. U. nr 46, p, 257) 

OT/Z/63 Prz episy Doz oru Technicznego. Stałe zbiorn i k i , 
c iśnieni owe, Wars zawa : Wydawnictwo Katalog6w i Cen-

nik6 w 1971 

O T /B/ 63 Prz episy Dozo ru Technic znego, Przenośne zbior­

niki ciśn i eniowe . Warszawa: Wydawni c two Kata l og6w i 

C enników 1971 

b) w z akres ie transportu: 

Przepisy o przewozie koleję materiał6w i p rzedm i otów n ie­

bezpiec znych (PMN) z dnia 15 wrześni a 1968 r. (Dz. T i ZK 

nr 29, poz. 64 z 1968 r.) 

Rozporzędzenie M in i strów Komunika cji i Spraw Wewnętrz­

nyc h z dnia 27 listopada 1971 r. w sprawi e bezpieczeń-

stwa ruchu przy przewoz ie materiałów n i ebezp i ec znyc h 

na drogach publiczny c h (Oz, U. PRL z dnia 17 grudnia 

1971 r,) 

Spe cjalne warunki przewoz u towarów niebezpiec znyc h w 

m i ędzynarodowej kolejowej komunika cj i towarowej - 5 ta­

nowięc załęcznik 4 do Lhlowy SMGS (Dz. TiZK nr 7, 

poz . 3S z 1966r.) 

Regulamin międzynarodOWY dla pr z e w ozu koleję to war6w 

niebezpiecznyc h - RIO, stanow i ęc y załę c zn i k do Kon-

wen cj i GIM (Oz, U, PRL nr 21, p oz, 137 z dnia 

29 c zerwca 1968 r,) 
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