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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ilos-
ciowe oznaczanie glikolu dwuetylenowego (DEG, cter
dwuglikolowy) metoda kolorymetryczng, w gazie
koksowniczym wg BN-71/0510-01.

1.2. Zakres stosowania metody. Mctod¢ nalezy sto-
sowac do oznaczania zawartosci glikolu dwuetylenowe-
g0, wystepujacego w granicach stezen 5 = 500 mg/m?,
w gazie koksowniczym w gazociggu przesylowym o cis-
nieniu 0,05 =+ 3 MPa.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania polega na przepuszczaniu
strumienia gazu przez ptuczk¢ z wodg, w ktorej glikol
zostaje zaabsorbowany. Inne zwigzki organiczne,
zaabsorbowane razem z glikolem usuwa si¢ z roztworu
przez odparowanie. Zaabsorbowany glikol utlenia sig¢
roztworem dwuchromianu potasowego w kwasie siar-
kowym. W wyniku utleniania powstaje barwny
jon Cr",

Zmierzona absorbancja barwnego roztworu odpo-
wiada zawartosct glikolu dwuetylenowego w probcee.

2.2. Odczynniki i roztwory. Podczas analizy nalezy
stosowac¢ wylgcznie odczynniki cz.d.a. oraz wode desty-
lowana.

a) Glikol dwuetylenowy (OH - CH, - CH;),0, roz-
twor wzorcowy; odwazy¢ 0,5 g glikolu dwuetylenowego
z doktadnoscig do 0,001 g, przenies¢ do kolby pomia-
rowej pojemnosci 1 dm’ 1 dopeini¢c woda do kreski.
1 cm? tego roztworu zawiera 0,5 mg glikolu dwuetyle-
nowego.

b) Dwuchromian potasowy K:Cr:07, roztwor w ste-
zonym kwasie siarkowym; odwazy¢ 4,0 g KoCr,07 z do-
ktadnoscig do 0,1 g, rozpusci¢ w 40 cm’ goracej wody.
Po ostudzeniu doda¢ ostroznie 1 dm?® kwasu siarkowego
1 wymieszaé. 1 cm’ tego roztworu zawiera okoto 4 mg
K:Cr;07. Produkt zrgcy!

2.3. Aparatura i przyrzady .
a) Spektrofotometr lub kolorymetr.

b) Zestaw do pobierania probek gazu z rurociggu —
wg rysunku.
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Zestaw do pobierania probek gazu

I — zawor probierczy, 2 — kolba zabezpieczajgca, 3 — pluczka
szklana do absorpcji pod zwigkszonym ci$nieniem (wg rysunku w za-
tgczniku), 4 — waz clastyczny, 5 — gazomierz laboratoryjny lub mie-

chowy wg PN-83/M-54831, dostosowany do obcigzenia Q = 0,5 m*/h

3. POBIERANIE PROBEK

Probki pobiera si¢ z zaworu probierczego na ruro-
ciggu. Zawor nalezy przedmuchaé strumieniem gazu
i polaczy¢ z zestawem wg rysunku.

Do kolby ptuczki wla¢ 150 cm’ wody. Odczytaé po-
czatkowy stan licznika gazomierza, otworzy¢ przeplyw
gazu 1 uregulowa¢ szybko$¢ przeptywu na okoto
0,5 m’/h. Po przepuszczeniu okoto 1 m? gazu zamkna¢
przeptyw i rozlgczyé zestaw. Roztwdr z pluczki prze-
kaza¢ do laboratorium.

Ze wzgledu na konieczno$¢ wykonywania pomiaréw
rowniez w warunkach zimowych, w temperaturach
ujemnych, dopuszcza si¢ uzywania gazomierzy suchych
oraz ogrzewanie ptuczki przez wstawienie jej do naczy-
nia z ciepta wodg, o temperaturze do 50°C.
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4. WYKONYWANIE OZNACZANIA

4.1. Przygotowanie probki do badan. Roztwor z ptucz-
ki przeniese tlosciowo do szerokiej zlewki pojemnosci
250 ¢m?, ogrza¢ do wrzenia 1 odparowaé¢ do okoto %
picrwotne] objetosci. Ochtodzi¢ do temperatury otocze-
nia 1+ przeniesc iloSciowo do kolby pomiarowej pojems-
nosct 100 em?, dopetni¢ wodg do kreski, wymieszaé,
oznaczyé jako roztwdér A, Odmierzyé 10,0 cm? roztwo-
ru A do kolby pomiarowe) pojemnosci 100 em?, dopel-
¢ woda do kreski, wymieszaé, oznaczy¢ jako roz-
twor B,

4.2. Przeprowadzenie reakcji. Do dwoch kolb ptasko-
dennyeh z waska szyjka, pojemnosci 50 ¢cm?, odmierzyé
po 10.0 cm® roztworu A oraz do dwdch nastepnych
po 10,0 ¢cm? roztworu B; do jednej kolby edmierzyé
10,0 cm? wody. Do wszystkich pigciu kolb odmierzy¢
po 10,0 cm? roztworu dwuchromianu potasowego przy-
cotowancgo wg 2.2b). Aby zapobiec nadmiernemu roz-
crzewaniu - si¢  creczy, kolbge zanurzy¢ w naczyniu
7 rimng wodg 1 podczas dodawania roztworu utleniajg-
ceco enereicznie mieszaé zawartoscé kolby, az do ochto-
dzenia do temperatury otoczenia. Nastgpnie wszystkie
kolby zanurzy¢ jednoczesnie w tazni wodnej z wrzgceg
wodg 1 pozostawi¢ w ni¢) w cigeu 15 min, po czym
przentese kolby jednoczesnic do tazni z zimnag wodag

ochtodzi¢c do temperatury otoczenia.

+4.3. Wykonanie pomiaréw Kkolorymetrycznych. Roz-
twory w kolbach wymieszac 1 napetni¢ kuwety fotome-
trvezne o gruboscr warstwy absorpeyine) 1 cm. Probke
cte zawierajaea DEG uzywad jako roztwor odniesienia.
Ponuary absorbancyi wykonad przy dtugosc fali 610 nm
b przy filtrze pomaranczowym. Roztwor odniesienia
dia dainey sertt must by¢ przycotowany razem z pozosta-
fvim probkami.

4.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do kolb
pluskodennyeh pojemnosder 50 em? odmierzyé 10,0; 9,0;
5.0: 3,05 0,0 em? wody, nastgpnic rozZtworu wzorcowe-
o DEG: 0.0; 1,0: 50 7,0 10,0 ¢cm®, co odpowiada
sawirtosct woprobee: 0.0 0,5; 2.5; 3.5; 5,0 mg DEG.
Do wszystkich kolb odmierzy¢ po 10,0 cm® roztworu
dwuchromianu 1« przeprowadzi¢ reakcje utleniania jak
w 4.2, Pomiary absorbancji wykona¢ jak w 4.3. Wy-
konac jeszeze jedna identycznag serig probek 1 pomia-
rOw. porOwnac otrzymane wartosci absorbancji dla po-
szezeeolnveh stezen. Jezeli roznice nie sg wigksze niz
109 wartosct mniejsze, obliczy¢ wartosci $rednie 1 spo-
rzadzic wykres zaleznoscr absorbanc)t od zawartosci
DEG, w zakresie 0.5 = 5,0 mg. Jezeli r6znice sg wigk-
sze, wykonac dodatkowe serie probek 1 postgpowac jak
uprzednio. Jezeli zalezno$é absorbanc)i od zawartosci
DEG jest prostoliniowa, nalezy obliczy¢ dla kazdej
probikt wspotczynnik kalibrowania (k) wg wzoru

k = £ (1)
C‘
w Ktorym:
L — odczytana warto$¢ absorbancji,
¢ — zawartos¢ DEG w probee, mg.

~ Nastepnie obliczy¢ $redni wspotczynnik kalibrowania
(k) wg wzoru

i = >k 2)
n
w ktorym:
>k — suma wartoSci poszczegolnch wspoiczynni-
kow kalibrowania k,
n — liczba pomiarow.

Kalibracj¢ nalezy sprawdzi¢ kazdorazowo po sporzg-
dzeniu nowego roztworu utleniajgcego.

4.5. Obliczanie wynikow. W przypadku prostolinio-
we] zalezno$ci absorbancji od zawartosci DEG nalezy

E4
obliczy¢ stosunek T

E 4
Jezeli ==
ezeli —

< 5, stezenie DEG w gazie (X 4) nalezy

obliczy¢ w mg/m* wg wzoru

E 4
= - 10
Xa = z (3)
! v
w ktorym:
E4 — odczytana warto$¢ absorbancji dla roztwo-

ru A,

$redni wspotczynnik kalibrowania,

objeto$¢ gazu przepuszczonego przez plucz-
ke, m’.

kK —
Vo

. EA
Jezeli stosunek z

> 5, stezenie DEG (X35) na-

lezy obliczy¢ w mg/m® wg wzoru

Ep
— -+ 100
Xp = a (4)
’ Vv
w Ktorym:
Es — wartosci absorbancji odczytane dla roztwo-

ru B,

k — $redni wspotczynnik kalibrowania,
V' — objeto$¢ gazu przepuszczonego przez plucz-
ke, m’.

Jezeli zaleznos¢ absorbancji od zawartosci DEG nie
jest prostoliniowa 1 C4 < 5, stezenie glikolu w gazie
(X4) nalezy obliczyé w mg/m® wg wzoru

Cs - 10
Xa = T — (5)
w ktorym:
C4 — zawarto$¢ DEG w probce roztworu A odczy-
tana z wykresu, mg,
V' — obj¢to$¢ gazu przepuszczonego przez plucz-

3

ke, m’.
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Jezeli C4 > 35, ste¢zenie glikolu w gazie (Xp) nalezy
obliczy¢ w mg/m*® wg wzoru

Cy »
V

100
XB —

(6)

w ktorym:
Cp — zawartos¢ DEG w probce roztworu B odczy-
tana z wykresu, mg,

V — objetos¢ gazu przepuszczonego przez ptucz-
ke, m’.

4.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik koncowy
oznaczania nalezy przyjgé $rednig arytmetyczng dwodch
pomiaréw nie odbiegajacych od siebie wigcej niz o 10%
wartosci mniejszej.

KONIEZC

ZALACZNIK

RYSUNKI ELEMENTOW APARATURY ABSORPCYJNEJ

? g10
#34
4 = 5]
gl 330
| = -
| iy #48 | (
| § | @10
8 9
b wy A
¢ | ] ¢
30 '
),
B 834
: | = i ot
: Tt ﬁ !
@105 4 Zwezenie 1
=) do srodka
! g8 [ BN-87/0543-17-Z |
kolba ptuczka tapacz

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Instytut Gornictwa Naftowe-
¢o i Gazownictwa, Krakow.
2. Mormy zwigzane
PN-83/M-54831 Gazomierze. Podzial, oznaczenie, nazwy i okresle-
nia
BN-82/0510-01 Koksownictwo. Podstawowe produkty, potprodukty
i odpady. Terminologia -

3. Autor projektu normy — mgr Marian Kegel, Instytut Gérnictwa
Naftowego 1 Gazownictwa, Krakow.
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