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1. WST
1,1, Przedmiot normy, Przedmiotem nrormy jest argon
ciekly otrzymywany z gazu resztkowego po syntezie amo-

niaku, w procesie niskotemperaturowego rozfrakcjonowania,

1.2, Zakres stosowania przedmiotu normy, Argon ciekty

po zgazowaniu stosowany jest w przemysle do wytwarzania
atmosfery ochronnej przy spawaniu metali i ich stopéw ze
spawaniem plazmowym wtacznie, w procesach wyzarzania
czystych metali,

W laboratoriach chemicznych stosuje sig argon jako gaz
ochronny, w preparatyce chemicznej przy otrzymywaniu
preparatéw tatwo utleniajacych sig, w spektrometrii préz-
niowej oraz w analityce jako gaz noény w chromatografii,

Ponadto argon stosowany jest jako wypetnienie lamp Zza-
rowych i jarzeniowych oraz w technice pétprzewodnikdw,

Mozna go réwniez stosowaé jako czynnik chtodzacy.

2, PODZIAt | OZNACZENIE

2,1, Rodzaje, W zaleznosci od stopnia czystosci roz-
réznia sig dwa rodzaje argonu ciektego: czysty i technicz-

ny.

2.2. Przykiad oznaczenia argonu ciektego czystego:

ARGON CIEKLY CZYSTY BN-78/6017-14

3. WYMAGANIA

Rodzaje
Wymagania
czysty techniczny

a) Argonu, %, nie mniej niz 99,9998 Q9,995
b) Azotu, %, nie wigcejniz 0, 00005 0,0015
c) Tlenu, %, nie wigcej niz 0,00005 0,0015
d) Dwutlenku wegla, wodoru nie 0,002

i weglowodoréw w sumie, normalizuje

%, nie wigcej niz sig
4, PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE | TRANSPORT
4, 1. Pakowanie, Argon ciekty nalezy dostarczac w

zbiornikach izolowanych prézniowo., Sposéb postgpowania
ze zbiornik.mi oraz ich znakowanie powinno by¢ zgodne 2

odpowiednimi przepisami 1) .

4,2, Przechowywanie, Argon ciekty nalezy przechowy-

waé w zbiornikach izolowanych prézniowo, zgodnic z obo-

wiagzujacymi przepisami ‘)_

4.3, Transport, Argon ciekty nalezy transportowac w

zbiornikach wg 4.1 dowolnymi $rodkami transportowymi,

przystosowanymi do tego celu, Dopuszcza sie transport
argonu ciektego rurociagami. Transport powinien odbvwad

sig zgodnie z obowigzujacymi przepisami 1),

1\/ Patrz Informacje dodatkowe p. 5.
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5. BADANIA

5.1, Wielko$¢ partii, Partie stanowi iloéé argonu prze-

ttoczona jednorazowo ze zbiornika producenta do zbiorni-

ka odbiorcy,

5.2, Pobieranie probek do analizy. Analityczna kontrole

ciektego argonu nalezy wykonywac z prébek pobranych
bezposrednio ze zbiornika (ryb. l), po uprzednim przepro-

wadzeniu ich w stan gazowy w odparowywaczu {rys. 2).

Fobieranie probki
do oznaczania 0>

Potieranie probki do oznaczan
CHy,Hz,C0;,CO,N,

Rys. 1. Schemat ideowy uktadu stuzacego do przeprowa-
dzania argonu ciektego w stan gazowy

1 - zbiornik stokazowy, 2 - odparowywacz, 3 - zawér od-
cinajacy, 4 - przewdd odprowadzajacy argon gazowy
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Rys. 2., Cdparowywacz

1 - filtr metalowy, 2 - dyszka, 3 - ptaszcz grzejny, 4 - wlot
cieptego powietrza

Cdparowywacz wykonany ze stali kwasoodpornej ma

ptaszcz grzejny, ogrzewany cieptym powietrzem,

Prébki

£ . : i Sk 3
gazu pobiera sig do zaworu dozujacego pojemnosci 0,25 cm ,

5.3, Opis badan

5,3, 1, Oznaczanie zawartoéci__zanieczyszczeih _argonu

azotu, tlenku wegla, dwutlenku wegla, metanu i wodoruy

metoda chromatografii gazowej

5.,3,1.1, Aparatura i przyrzady

a) Chromatograf gazowy z detektorem helowo-jonizacyj
nym, zaworem oraz petla dozujaca pojemnosci 0,25 cma.

b) Elektroniczny cyfrowy integrator z wyjéciem na dru-
karke albo planimetr biegunowy,

c) Naczynie do eksponencjonalnego rozcieficzania z mi-
krostrzykawka do gazu, pojemnosci 250 pl + 50 ul,

d) Reduktory do helu,

e) Rejestrator,

f) Rurki ze stali nierdzewnej: dtugoéci okoto 6 m i 9@ m,
Srednice; zewnetrzna okoto 4 mm i wewnetrzna okoto 2 mm,
taczone za pomoca ztaczek Swagelok,

g) Wibrator elektryczny lub inne urzadzenia o podobnym

dziataniu,

5,3,1.2, Odczynniki i materiaty pomocnicze

a) Azot ciekty,

b) Hel spektr, cz, 99,9995% (gaz nosny).

c) Wypetnienie kolumn chromatograficznych:

- sita molekularne SA o uziarnieniu 0,18 + 0,28 mm  wg
BN-70/6069-11,

- porapak Q o uziarnieniu 0,10 + 0, 14 mm,

5,3,1,3, Przygotowanie wype¢tnienia kolurmny chromato-

graficznej., Odpowiednie ilo$ci wypetniefi kolumn chromato-
graficznych nalezy wygrzewaé w piecu elektrycznym w Scié-
le okreélonej tempraturze przez okresiony czas, w stru-
mieniu gazu obojgtnego, przy czym:

a) sita molekularne 5A

- temperatura wygrzeéwania - QOOOC;

- czas wygrzewania - 5 h;

b) porapak Q

- temperatura wygrzewania - 225°C;

- czas wygrzewania - 2 h,

5.3, 1.4, Napetnianie kolumn chromatograficznych, Czyste

rurki ze stali nierdzewnej zamknaé z jednej strony kigbkiem
waty szklanej o dtugoéci 1 ecm, Do jednej z nich, o dtugos-
ci 6 m, wsypywaé porcjami przez szklany fejek, potaczony
z rurka kawatkiem gumowego weza, sita molekularne 5A,
a do drugiej, o dtugosci 9 m, porapak Q.

Zawartosé kolumn ubijaé w czasie napetniania za pomo-
ca wibratora, Wypetnione kolumry zamknaé na drugim kon-
cu takim samym kigbkiemn waty, po czym wygiac w taki
ksztatt, aby byto moziiwe umieszczenie ich w

termostacie

chromatografu,

5,3,1,5, Uruchomienie chromatografu nalezy przepro-

wadzi¢ w nastgpujacej kolejnosci:
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a) Zainstalowaé kolumny (5,3,1.4) w chromatografie,
Nie podtaczaé ich wylotéw do detektoréw.

b) Podtaczyé uktad gazu noénego i sprawdzié jego szczel-
nosé,

c) Szybkoéé przeptywu gazu noénege ustawié w grani-
cach 50 # 60 cms/min.

d) Wtaczyé zasilanie aparatu,

e) Temperature termostatu kelumn nastawi¢ na 200°C,
w ktérej wygrzewac kolumny co najmniej przez 24 h, po
czym cbnizyé ja do 170°C.

f) Podtaczyé wyloty kolumn do wlotu detektordw,

g) Wtaczyé ogrzewanie termostatu detektoréw, Tempera-
ture termostatu detektordéw nastawié na IQOOC. W tych wa-
runkach nalely utrzymywaé kolumny i detektory przez 24 h,

h) Obnizyé temperatury termostatéw kolumn i detekto-
réw do okoto ZOOC. W celu ustabilizowania uktadu nalezy
odczekaé okoto 24 h, Wczeéniejsze, przed ostatecznym
ustaleniem si¢ warunkéw pracy, uzycie detektora zmniejsza
jego czutos¢ i moze spowodowaé niestabiinosé linii zercwej,

i) Uruchomi¢ aparat zgodnie z zataczona instrukcja obstu-
gi, nastawiajac:

- przeptvw gazu noénego (helu) - 50 cm3/m in,

- temperature kolumn i detektoréw - 15 & 40°C,

- ciénienie gazu nosdnego na wlocie do uktadu - 688, 5 kPa
(7 av),

~ zasilanie detektoréw - 400 V,

Podane czasy i temperatury wygrzewania kolumn i de-
tektordw nalezy traktowaé orientacyjnie, W celu uzyska-
nia jak najiepszych rezultatéw mozna je zmieniac,

5.3,1.6, Sporzadzanie krzywych wzorcowych, Sporzg-

dzanie krzywych wzorcowych dla Nz, co,, CC, CH‘& i H

2’ 2
przeprowadza sie za pomoca naczynia do eksponencjalnego
rozciefczenia prébek,

Po dokfadnym zmierzeniu objetoéci naczynia do rozcien-

czania probek oraz ustaleniu warunkdw pomiaru, jak cié-
nienie i przeptyw prébki, okreéla sie stezenie wyjécio-
we danej prébki i oblicza w sekundach czas (T), po jakim

rozciericzenie probki osiagnie zadane stezenie, wg wzoru

e
OF ALk 5 S

w ktérym:
Vp - objetosc naczynia do rozcieficzania, cma,
@ - przeptyw prébki, cms/min,

Cﬁ - stezenie wyjSciowe prébki, %,
C - stezenie zadane probki, %.
Po okresleniu za pomcca integratora

powierzchni po-

szczegblnych pikéw o znanym stezeniu, uzyskanych przy

wstrzykiwaniu prdbki w écisie okreslonym czasie, jak réw-

" . ; 2 "
niez przeliczeniu cm™ na mV* s, wykres$la sige krzywe za-
leznoéci powierzchni piku od stezenia danego sktadnika,
Majac do dyspozycji czyste gazy wykonuje sie kalibracje

dla kazdego skfadnika osobno,

5,3,1,7, Wykonanie oznaczania, Oznaczanie zawartosci

N,, CO,, CO, CH,

nionych sitami molekularnymi 5A |ub porapakiem Q (5.3.1.4).

i H2 wykonuje sig na kolumnach wypet-

Po uruchomieniu chromatografu wg 5.3,1,5 i1 ustabilizo-
waniu sie ukfadu, tzr, z chwila ustalenia sig linii zerowej,
za pomocg zaworu dozujacego pojemnosci 0,25 cm3, wpro-
wadza sige do obiegu gazu nodnego, prébke analizowanego ga-
zu pobieranego zgodnie z 5, 2.

Prébke analizuje sig przy ustalonych dla poszczegdlnych
sktadnikéw czutoéciach, przyjetych przy kalibrowaniu pré-
bek wzorcowych,

Otrzymuje sig chromatogram, na ktérym piki odpowiada-
jgce poszczegdinym zanieczyszczeniom badanego argonu
wychodza w nastepujacej kolejnosci:

sita molekularne 5A - H_, Ar, N2’ CH , CO,

2 4’

porapak @ - H Nz, Ar, CH“, COZ' co,

21
5.3.1.8, Obliczanie wynikéw, Na chromatogramach otrzy-
manych wg 5.3. 1,7 okreéla sie za pomoca integratora lub

planimetru powierzchnie pikéw HZ’ Nz, CHA' COZ' cC i
przelicza cm2 namVV+« s, poczym z krzywych wzorcowych
wykonanych wg 5,3, 1.6 odczytuje sie odpowiadajace tym
powierzchniom zawartosci ww, gazdw,

Odczytane wartosci stanowia udzialty procentowe poszcze-

gbinych zanieczyszczeh argonu,

5,3,.1,9, Dopuszcza!ne réznice miedzy wynikami, Po-

wierzchnie pikédw tego samego sktadnika nie powinny sie
réznié wiecejniz o +0,1 cm ., Wysokosci pikéw tego sa-

mego sktadnika nie powinny sie réznié wigcej niz o 1 mm,

5.3.1.10, Wynik, Za wynik nalezy przyjaé srednia aryt-
metyczna co najmniej dwéch oznaczan spetniajacych wyma-

cania 5,3.1.9.

5,2,2, Oznaczanie zawartosci tltenu nalezy wykonac ana-

lizatorem typu iHersh’a zgodnie z instrukcja obstugi.

5,3,3, Obliczanie zawartosci argonu, Zawartosé argonu

(X) obliczyé objetosciowo w procentach wg wzoru

X=100—X (2)
w ktérym X - suma zanieczyszczen argonu oznaczonych

wg 5.3.115.3,2, %.

5 4, Interpretacia wynikéw, Wyniki oraz wartosci iicz-

.
bowe wystepujace w normie nalezy interpreiowac wg

PN-70/N-02120 p. 3.3.2 ({metoda 2),

KONIEC

Iinformacje dodatkowe
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INFORMACJE DODATKOWE

1., Instytucja opracowujaca norme - Zaktady Azotowe

KEDZIERZYN w Kedzierzynie-KozZlu,

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-73/6017-14, Podwys -

szono zawartosc¢ gtéwnego sktadnika zaréwno dla argonu

czystego, jak i technicznego,

3, Normy zwiazane

PN-?O/N-OZIZO Zasady zaokraglania i zapisywania liczb

BN-70/6069-11 Syntetyczne sorbenty czasteczkowe

4, Normy zagraniczne

Butgaria BDS 13350-76 Aprod MeueH M rasoo0paseH
NRD TGL 28970/01/03 Argon
Rumunia STAS 7956-75 Argon comprimat

zsRR ['0CT 10157-73 Apron rasooGpasHult ¥ XUIKUH

5, Symbol wg SWW - 1334-212,

6, Autorzy projektu normy - mgr inz, B. Zurawska,

inz. M, Mosiek, mgr R, Duszewski - Zaktady Azotowe

KEDZIERZYN,

7, Przepisy dotyczace pakowania, przechowywania i

transportu

a) w zakresie pakowania i przechowywania;

Rozporzadzenie Ministra Gérnictwa i Energetyki z dnia
27 lipca 1973 r, w sprawie budowy i eksploatacji statych
zbiornikéw cisnieniowych oraz wykonywania dozoru tech-

nicznego nad tymi zbiornikami (Dz. U. nr 41, poz, 230)

Rozporzadzenie Ministra Gérnictwa i Energetyki 2z dnia
7 pazdziernika 1963 r, w sprawie budowy i eksploatacji
kottéw i wodnych, przenoénych zbiornikéw ciénieniowych
i wytwornic acetylenowych oraz wykonywania nad nimi
dozoru technicznego (Dz, U, nr 46, p, 257)

DT/Z/63 Przepisy Dozoru Technicznego, State zbiorniki
ciénieniowe, Warszawa: Wydawnictwo Katalogéw i\ Cen-
nikéw 1971

DT/B/63 Przepisy Dozoru Technicznego. Przenoéne zbior-
niki ciénieniowe. Warszawa: Wydawnictwo Katalogdéw i
Cennikéw 1971
b) w zakresie transportu:

Przepisy o przewozie koleja materiatéw i przedmiotéw nie~
bezpiecznych (PMN) z dnia 15 wrzeénia 1968 r, (Dz.TiZK
nr 29, poz, 64 z 1968 r, )

Rozporzadzenie Ministréw Komunikacji i Spraw Wewnetrz-
nych z dnia 27 listopada 1971 r. w sprawie bezpieczen-
stwa ruchu przy przewozie materiatéw niebezpiecznych
na drogach publicznych (Dz, U, PRL z dnia 17 grudnia
1971 r.)

Specjalne warunki przewozu towardw niebezpiecznych w
miedzynarodowej kolejowej komunikacji towarowej - sta-
nowiac zatacznik 4 do Umowy SMGS (Dz, TizZK nr 7,
poz. 35z 1966 r.)

Regulamin migdzynarodowy dla przewozu koleja towaréw

niebezpiecznych - RID, stanowigcy zatacznik 1 do Kon-

wencji GIM (Dz. u, PRL nr 2i, poz, 137 z dnia
29 czerwca 1968 r, )
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