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N O R M A B R A N Ż O WA BN-B7 , 

Paliwa gazowe 0543-17 __ PALIWA 
Oznaczanie zawartości GAZOWE 

glikolu dwuetylenowego 
w gazie koksowniczym 

Grupa katalogowa 1039 

l. WSTĘP 

1.1. Przedmiot norm y. Przed miotem no rm y jes t il oś ­

ciowe oz nacza nie g lik o lu dw uetylenowego (DEG, eler 
dwugliko lo wy) me t odą k o l o ryme tryczną, w gazIe 
ko ksowniczym wg BN-71/ 0510-01. 

1.2. Zakres stosowania metody. Me todę na l eży sto­
sować d o oznacza nia za wartośc i glikolu dwuetylenowe­
go, występującego w granicach stężeń 5 -:- 500 mgl m3

, 

w gazie ko ksowniczym w gazociągu przesył owym o ciś-
111 e 111 U 0,05 -:- 3 MPa. 

2. METODA OZNACZANIA 

2.1. Zasada oznaczania po lega na prze puszczaniu 
st rumienia ga zu przez płuczkę z wodą, w której g lik o l 
zostaje zaabso rbo wany. Inne związk i organiczne, 
zaabsorbowane ra zem z glikolem usuwa s i ę z roztworu 
przez odparowanie. Zaabsorbo wa ny glik ol utl enia s i ę 

roztworem dwu chro mia nu potasowego w kwas ie siar­
kowym. W wyniku utl enia nia pows taje ba rwn y 
jon Cr+3. 

Zmierzona a bso rbancja ba rwn ego roztworu odpo­
wiada zawa rtośc i glikolu dwuetylenowego w próbce. 

2.2. Odczynniki i roztwory. Podc zas a nali zy na l eży 
stosować wyłączn i e odczynniki cZ.d.a. o ra z wodę desty­
lowaną · 

a) Glikol dwuetylen owy (OH ' C H 2 . CH 2)zO, roz­
twór wzorcowy; odważyć 0,5 g glik o lu dwuetyleno wego 
z dokładnośc ią d o 0,001 g, prze nieść d o kolby po mi a­
rowej poj emnośc i I dm3 i dopełnić wodą do kreski. 
I cm3 tego roztwo ru zawiera 0,5 mg gliko lu dwuetyle­
nowego. 

b) Dwuchromian potasowy K 2Crz0 7, roztwór w stę­
żonym kwasie siarkowym; odważyć 4,0 g K2Cr207 z do­
kładnością do O, I g, rozpuścić w 40 cm3 g<;>rącej wody. 
Po ostudzeniu dodać ostrożni e I dm3 kwasu siarkowego 
i wymieszać. I cm3 tego roztworu zawiera około 4 mg 
K2Cr207. Produkt żrący! 

2.3. Aparatura i przyrządy . 

a) Spektrofotometr lub kolorymetr. 

b) Zestaw do pobierania próbek gazu z rurociągu -
wg rysunku. 
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Zes taw do po bi era ni a próbek gazu 
J - za wó r probierczy, 2 - ko lba zabezpi eczająca, 3 - płuczka 

szklana do absorpcji pod zwiększonym c i ś nie niem (wg rys unku w za­
łączniku ), 4 - wą ż e lastyczny , 5 - gazom ierz labo ra to ryj ny lub mie­
chowy wg PN-83/M-5483 1, dostosowan y do o bc ią że ni a Q = 0 ,5 mJ/h 

3. POBIERANIE PRÓBEK 

Próbki pobiera się z zaworu probierczego na ruro­
ciągu. Zawór należy przedmuchać st rumien iem gazu 
i połączyć z zesta wem wg rysunku. 

D o kolby płuczki wlać 150 cm3 wody. Odczytać po­
czątk owy stan liczn ika gazom ierza, otworzyć przepływ 
gazu i uregu lować szybkość . przepływu na około 

0,5 m3/ h. Po przepuszczeniu około I m3 gazu zamknąć 
przepływ i rozłączyć zestaw. Roztwór z płuczki prze­
kazać do laboratori um . 

Ze względu na konieczność wykonywania pomiarów 
również w warunkach zimowych , w temperaturach 
ujemnych , dopuszcza się używania gazomierzy suchych 
oraz ogrzewanie płuczki przez wstawienie jej do naczy­
nia z ciepłą wodą , o temperaturze do 50°C 
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4. WYKONYWANIE OZNACZANIA 

4.1. Przygotowanie próbki do badań. Roztwór z płucz­
k i przen i eść il ościowo do sze ro ki ej zlewki pojemności 

250 c rn \ og rzać do wrze nia i odparować do około Y2 
p inwo tnej obj ę tości. Ochł odz i ć do te mperatury otocze­
ni :.1 i prze' nieść ilo ś ci owo d o ko lby po miarowej poje m­
n ości 100 cm) , do pełni ć wodą do kreski, wymieszać, 

o / nao yć ja ko rozt wó r A . Odmierzyć 10,0 cm) roztwo­
ru A do ko lb y po miarowej pojemnośc i 100 cm), dopeł­
IlI Ć wodą d o k res ki , wym i eszać, oz naczyć jak o roz­
twór B. 

4.2. Przeprowadzenie reakcji. D o dwóc h ko lb płas k o­
dc nnyc h z wąską szyjk<!, pojemności 50 c m), odmierzyć 
po 10 .0 cm) roztworu A ora z do dwóch następnych 
P(l 10,0 c m) roztwo ru B; do jednej ko lby odmierzyć 
10 ,0 cm ] wody. D o wszys tkich pi ęciu ko lb odmierzyć 
po 10,0 c m) roztworu dwuchrom ia nu po taso wego przy­
go to wanego wg 2.2b) . Aby zapobi ec nadmiernemu roz­
g rll' wanlu s i ę cieczy, k olbę zan u rzyć w naczy niu 
z l imnq wodą i podcza s dodawani a roztworu utl e niają­
C' cgo energiczn ie mieszać zawa rt ość ko lb y, aż d o ochl o­
d / l' nia d o temperatury o tocze nia. Następni e wszys tki e 
ko lhy za n urzyć j edn ocześ ni e w l aź ni wodnej z wrzącą 
wodq i pllzos tawić w niej w c i ą gu 15 min, po czy m 
prze ni cść ko lby jedn ocześ ni e d o ł a ź ni z zimną wodą 

! o c hl od z ić do temperatury o tocze ni a. 
-t.3. W ykonanie pomiarów kolorymetrycznych . R oz­

tWlIry w ko lbach wymies za ć i na pełnić kuwety I"o to me­
tr\ C/Il l' () grubośc i warst wy a hso rpcyjnej I cm . Prób k ę 

nil /awicrającą D EG u ż. ywa ć jako ro ztwór odnies ien ia. 
POllll a r ) <t :,sorba l1cJ i wyko nać przy dlugośc i I"a li 6 10 nm 
illh pr/ y fi ltrze poma ra ńLZowym. Roztwór odni es ieni a 
dl:l Cl<l illj seri i musi być przygo towany ra zem z po zos ta­
ł: 111 1 p ró hk a nl i. 

4 .4 . Przygotowanie krzywej wzorcowej . D o ko lb 
pl: l, k(\cknn ych poj e mnośc i 50 cm ) odmierzyć 10 ,0; 9,0; 
S,O: .:l,O: 0 ,0 cm' wody, nasl<; pnie roztworu wzo rco we­

(l D EG : 0,0: J ,0; 5,0; 7,0: 10,0 cm), co odpowiada 
/awa rt , . ś c i w próbce : 0 ,0: 0 ,5; 2,5; 3,5; 5,0 mg O EG. 
D " ws zys tk ic h kolb odmi erzyć po 10 ,0 cm) roztworu 
Iw uchw lllianu i przep rowadzić reakcję utl en iania jak 

VI' 4.2 . Po mi ary a bsorbancji wyko n ać jak w 4.3 . W y­
" (Hl a Ć jeszcze jed ną ide ntyczną se ri ę próbek i pomia­
ró w. porównać o trzyman e wartości abso rbancji dla po­
'/C/egó lnych s tęże ń. J eże li różnice nic są w i ększe ni ż 

iWYr w : l rtości mniejszej , o blic zyć wart ości średnie i spo­
r/ ;l d z i ć wykres zal eż n ośc i abso rbancji od zawartości 
D EG, w zakres ie 0,5 -7- 5,0 mg. J eże l i różnice są więk­

SZl' , wykonać doda tk owe serie próbe k i pos tępować jak 
upr/ l'dnio . J e żel i zależność absorbancji od, zawartości 
f) FG IlS [ pros to i i n iowa , n ależy o blic zyć dla każdej 

pró h " i ws pókzynn ik ka librowania (k) wg wzo ru 

k 

IV k tó rym: 

E 

C 

E odczytana wartość abso rba ncji, 
C - zawar t ość OEG w próbce , mg. 

(1) 

Następnie obliczyć średni współczy-nnik kalibrowania 
(k) wg wzoru 

k = 
'i.k 

(2) 
n 

w którym: 
'i.k suma wartości poszczególnch współczynni­

ków kalibrowania k, 
n - liczba pomiarów. 

Kalibracj ę należy sprawdzić każdorazowo po sporzą­
d zeniu nowego roztworu utleniają cego . 

4.5. Obliczanie wyników. W przypadku prostolinio­
wej za leżnośc i absorbancji od zawartości OEG należy 

E A 
o bli czyć stosunek 

k 

Jeżeli 
k 

:;:;; 5, stężenie OEG w gazie (XA) należy 

ob li czyć w mg/m3 wg wzoru 

10 
k 

(3) v 

w który m: 
E A odczyta na wartość absorbancji dla roztwo­

ru A, 
k ś red ni współczynnik kalibrowania, 
V objętość gazu przepuszczonego przez płucz­

kę, m). 

Jeże li stosunek > 5, s tężenie D EG (X B) na-

l eży ob li czyć w mg/m) wg wzoru 

E B 
100 

XB 
k 

(4) 
V 

w którym: 
E B wartości absorbancji odczytane dla roztwo­

ru B, 
k ś redni współczynnik kalibrowania, 
V objętość gazu prze puszczonego przez płucz­

kę, m] . 

Jeżeli zależność absorbancji od zawartości OEG me 
jest prostoliniowa i C A :;:;; 5, stężenie glikolu w gazIe 
(X A) należy obliczyć w mg/m3 wg wzoru 

(5) 

w którym: 
CA zawartość DEG w próbce roztworu A odczy­

tana z wykresu , mg, 
V objętość gazu przepuszczonego przez płucz­

kę , m3. 
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Jeże li C A > 5, stęże nie glikolu w gazie (XB) należy 

obli czyć w mg/ m3 wg wzoru 

XB 

w którym : 

C B • 100 

V 
(6) 

C B - zawartość DEG w próbce roztworu B odczy­
tana z wykresu, mg, 

V - objętość gazu przepuszczonego przez płucz­
kę, m3 . 

4.6. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końcowy 
oznacza nia na leży przyjąć średnią arytmetyczną dwóch 
pom iarów nie odbiegających od siebie więcej niż o 10% 
wartości mniejszej. 

KONI EC 

ZALĄCZNIK 

RYSUNKI ELEMENTÓW APARATURY ABSORPCYJNEJ 
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kolba płuczka łapacz 
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