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GAZY Gazy szlac hełne 
TECHNICZNE 

Oznaczanie zawartości tlenu 

Grupa katalogowa XII 

1. \VSTĘP 

1 . 1. Przedmiot normy . Przedmiotem normy jest 
oznaczanie śladowych ilości tlenu \V gazach szla­

che tnych. 

1 . 2 , Zakres stos owania normy. Normę należy sto­
s ować. do oznacza nl,a zawartości tlenu \11' granicaoh 
od 0 ,0005 do 0,0510 objętościolvych. 

2. METODA OZNACZANIA 

2 . 1 . Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na 
utlenian1l:1 amoniakalnogo roztworu soli miedziawej 
tlenem zawartym w gazie i porównaniu lnteosywnośc1 

zabarwienia utlenionego roztworu z wzorcem na .. 

lorymetrze. 
2.2. Aparatura i przyrządy. Do oznaozania zawal'­

tości tlenu w gazach szlachetnych należy stosować 
zestal'\' wg rys. 3 składaj ąoy się ZI 

aj wycechowanej pipety automatycznej A o poJem­
ności 25 cm3 o wymiarach wg rys. i, 

bJ płuczki 7 - kulkowej B, o wymiarach wg rys. 2. 
cJ kuwety C z pokrywl,ą szczelnie umocowaną i 

dwiema rurkami IV pokrywce, 
d) wyrównywacza oi'oleó E, 
ej liczl:ika gazu D, 
f) butli F z odczynnlltiem . 
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1&017-08·31 
Rys. 3 . 

2.3. Odczynniki i roztwory 

a) Clilo relc miedziawy cz . d . a. 

b) Amoni:lk cz.d.a. , r oztwór 2S- i S- procentowy. 

e) Chlorelc amonowy cz . d . a . 

d) Siarczan fd iedziowy cz . d . o. ., świ eż o przelerys-
tal1zow:lny . 

ej Aceton cz.d.:l . 

f) 1!iedź elc!ctrol1tyezna, wi6rki. 

~J ],1ro,,;" 101 cz ., roztwór: 60 g pirogalolu i OOg 

wOt'orotlcnl,u poto.s oweg o rozpuści6 w 180 cm3 wody 

destylowanej w atmosfer ze g:lZU obojQtnego (azotu­
• ub argonu). 

i» i(\1:lS azotowy cz .d . a . ( i , 1 ), roztwór i+l . 

i) Jodel, pot:ls owy cz.d.a . , roztw6r 10-procento­
IV}' • 

,J) Tios i a rczan s odmry e z .u.a ., roztwór O,ln. 

I:) Slcrollia rozpuszczalna cz., roztw6r O, S-proo en­
towy. 

l, Kwas oc towy lodowaty cz . d.a. 

3 . -1. Przygotowanie amoniakalnego roztlvoru chloI'­

ku mied ziawego. Odtłus zczone przy pomocy acetonu, 

potrak towane roztworem kwas u azotowego (i+i) i 

~~:lCrJytc doje ładnie 1rod<1 destyl 01'laną wi 6rki mie­

d ziane 17sypuje s i 0, luźno <lo % obj Qto ści 4-11 t; 

rovlej hutl i s zk lane j . Nas t Qpni e wlewa si ę 2 ,5 dm 

1"O( y des t y lowanej Śl1i eżo przego towa nej ,IVSypUj e 
'. 3 
no g chlorJcu amonowego, wl ewa 360 cm 25-procen1l>-

17(>f~0 roztworu amoni alcu i o s trożni e miesza do cał-

1,0',:1 ter, o rozpuszczenia. Po r ozpuszczeniu cblorku 

ar.lOnor:ego wprowadza s i Q kranem Irlewowym b~t li s:zkb. 

nej l ntens~1nym strumieniem oko ł o iO dm azotu 

lt~b argonu . \'I czasi e przepływu gazu poprze z ciecz 

wsypuje s i Q do butli 30 g cblorku miedzian-ego. Za­

myJw siQ dopł~v gazu, a nast ępnie butl ę . Jeszcze 

raz os trożnie miesza si ę zawarto ść butli do oał­

Iwwi teg o rozpuszc zenia s i Q chlorku miedziawego, po 

czym ustawia się w miejscu przewidzianym do zes ­

tawu. NastQpnie s z ybko zo ienia korek na l{orek po­

łqczony z płuczkami p irogalolu. ~l7ie ż o sporządzo­

ny roztwór soli miedzia\ve j jest bladoniebieski, a 

po~osta\'łiony na parę dni całlcowicie odbarwia s i ę . 

li' t en sposób p rzygotowanym roz tworem hapełnia6 a­

parat do oznac zall , 

2 ,5, Przygotowanie O,in roztworu siarczanu mie­

d ziowego. i2,484 g s iarczanu miedzi owego od"ażon&­

go z dokładno ści q do 0, 0002 g przenie ś 6 i l o ściowo 

do k olby pomiaro1fe j o pojemności i dm3 rozpuści6 
17 małej ilo śc i wody i dopełni6 wodą do kreski, po 

czym dokładnie lvymiesza6. 'il celu oznaczeni a miana 
, 3 

roztworu p ob iera s i ę 25 cm rozt17oru, przenosi do 

kolby stożkowej, dodaje 2~3 cm3 !masu octowego, 

iO cm3 iO-procentowego roztworu jodJcu potasoweg o i 

natychmiast miar eczlcuje wydzielony jod O·, in roz­

t worem t ios i arc zanu sodowego. Pod leoni c e miarecz­

kowania doda je s i ę 2.,.3 cm3 roztworu skrobi i mi a ­

reczkuje si ę do odbarwienia . Ilo śc i zużytych roz­

twor6w siar c zanu mi edziowego i tiosiarczanu sodo­

wego powinny by6 r 6\me . Gdy roztw6r siarczanu mi e­

dziowego ni e jest śc i śle O,in, to należy go cbpr<>­

wadzi6 do żądanej normalnośoi przez rozciellc zenie 

wodą lub rozpuszczenie odpowiedniej dodatkowej 
3 

il~i sia~czanu miedziowego. i cm O,ln CUS04 od-

powiada 0, 28 cm3 0 2 w normalnycb warunka cb lub 

0,4 mg 02' 

2.6. Wyznac zanie krzywej wzorcowe1. Do i 2 kolb 

pomiarowycb pojemności 25 cm3 wlewa s ię O,in roz­

twór siarczanu miedzioweg o w ilo śc iach wg tabl. i 

i uzupełnia do kreslei S-p rocentowym roztworem a-
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Dlo nlalcu. n'ozt\7ory z kolb pomlarolvyoh, w kolejno~i 

' wzras taj ącyoh s tęteń wlewa się do kuwety 50 mm, a 

do d rugi e j Jcuwe t y 50 mm \vlewa si ę 5-prooentolVY roz. 

tl',ór mJoniaku i dokonuje pomiaru intensywno śoi za­

ban~i enia . Następni e wyznac za si ę krzywą wzorcową 

IV ten s posób , że na os i odciętych umieszcza się 

ilości. t lenu IV c m3 o dpowi adaj ące pobranym ilo ścian 
cm3 O,in r oz t ·.-:oru s i a r c za nu miedziowego wg t a bL i, 

a na osi rzędnych odp owi adaj ąc e t ym ilośc iom in­

t ensywno ści zaoarlVieni a . Int e nsywność z abarwi enia 

należy mierzyć na )col oryme trze przy długo ści fali 

500-=: 570 run ( ni e zale ży od zmian st ężenia amonial~. 

Tablica 1 

Obj ętoś ć tlenu odpowi ada-
Nr kolby Ob jętość 0,1n jąca dobranej barwie 
pomiarowej CUS04 ł cm3 wzorca siarczanu miedz io-

wego, cm3 

1 0, 1 0, 028 
2 0, 2 0, 056 

3 ~ . 4 0,112 
4 0. 6 0,168 

5 0,8 0,224 
6 1, 0 0,280 

7 1, 2 0 , 336 
8 1,4 0 , 392 

9 1, 6 0,448 
10 1,8 0 ,504 
11 2, 0 0,560 

12 2 . 2 0, 616 

2 . 7 . Przyg otowa ni e do oZrulc za nia . Otworzyć po­

I'/ol i zawó r butli z badanym gazem, po czyc pOl701i 

dokr ęcić śrub ę s tawidłowll r eduktora aż do u zys lca ­

ni a Ivypływu gazu o warto śc i 2 dm3/min. Gaz em płu­
lcać z estaw IV ci ągu 3 min. Podcza s płuJcania nal eży 

parokro tni e przeler ęc i ć kurek Kl t ak . a by gaz móg ł 

przcp łulcać pi pet ę aut oma t yc zną j a je r ówni eż boc zną 

rurk ę . Nas t ępni e zrllli e js zyć s zybieo ś ć "YPłY\'IU ga zu 

do 150 cm3/min. 

2 . 8 . Wykona nie o znacza ni a . Kur ek KJ ustawi ć w 

położeniu zapewniaj ącym drożno ść od butli F do 

pipety automa t yczne j A, otworzyć kurek Ka i z 

c h\"1 11 <1 , gdy odc zynnlle napełni pipe t ę , zamknąć ku­

r ek K a, a kure)e K) przeJer ęcić t ak , aby odc zynnik 

prz ep łynął z pipety a utomat ycznej do płuczlei B. 

Zano t ować s tan l1cznilea ga zu. Gdy odczynnik spły­

n ic do płuc zki , kurek K) przekręcić otwi eraj ąc 

przepływ gazu bo c zną rurJeą do p łuczki lculkowej. nr 
płY'raj ący gaz s topniowo wyp i era odczynnilc do kulEk 

płuc zki, po c zym przepłY'va prze z odczynnik i prm­

chodzi do kmvety , a nas t Qrmi e do licznika gazu. 0-

bjęto ść gazu przepuszczonegu przez odczy nnik nie 

powinna przekroczyć 10 dm3 • Z chwil ą gdy odc2;Y!lllik 

zabanvi s i ę , zamknąć kurek Ki' otworzyć kurek K4 , 

na c zas wyr ówna nia si ę p oz i omu ci eczy li płuczce 

kulIcowej , otworzy ć ponownie lwre k ~, przechylić 
płuczkę kulkową wr a z z kuwe tą t ak , a by ciecz prze-

l ała si ę do lwwe t y . Nas t ępnie zamJrnąć kurek Ki' 

zac isnąć szczelni e wężyki kuwcty. Kuwet ę odłączyć 

od zes t a \vu i umi eści ć w koloryme trze . Drugą kuwe. 

t Q napełnić samym odczynnikiem i umieścić IV kolo­

ryme trze w celu skompensolvo.nia abs9rpcji światła 

przez odczynni k . 

2,9. Obliczani e wynllców. Zawarto ś ć tlenu 

obliczyć w procentach obj ętościo"Ych wg wz oru 

( X) 

X 
a '100 

~ 
w którym: 

a - ilość tlenu odczy t a na z krzywej wzorc owe j 

'na pods tawie pomia ru int ensY'vno ści zabarwie­

ni a odczynnllca, przez lct ór y przepus zczano 

badany gaz sz lachetny. cm3 , 

~ - obj ętość ba da neg o gazu w cm3 s p rowadzonaCb 

OOC i 760 ~ł~ wg zale żno ści 

~= (~ - V;) ' E 

gdzie: 

V; - stan licznika gazu przed p omi a r em, an~ 
V1 - s~an licznika gazu po pomiarze, cm3 , 

E - współozynnik spro\vadzaj C),cy gaz do tErn-
o peratury O C i ciśnienia 760 mmHg,~ 

dany w tabl. 2. 

Przy parametrach pośrednicłi nie podany:oh." tabL 

2 nalety współczynnik E obliczyć przez interpola­

cj ę . 

Tablica 2 

Tem-
pera-

Ciśnienie barometryczne. mmHg tura 
bada-
nego 
gazu 700 710 720 730 740 750 760 770 Oc 

1 2 3 4 5 Ó 7 8 9 

10 0,889 0,901 0,904 0,927 0,939 O,'J52 0,965 0. 977 
12 0,882 0,895 0,908 0,920 0.933 0,945 0, 958 0. 971 
14 0,876 0, 889 0,901 0, 914 0, 926 0, 93.9 0,951 0, 964 
16 0,870 0,883 0,8'95 0,907 0,920 0,932 0,945 0, 957 
18 0,864 0,876 0,880 0,901 0,914 0,926 0,938 0,951 
20 0,858 0,870 0,883 0,895 0,907 0, 920 0,932 0, 944 
22 0,852 0,865 0,877 0,889 0,901 0, 913 0, 925 0, 938 
24 0,847 0,859 0 ,871 0,887 0,895 0,907 0, 919 0, 933 
26 0,841 0,853 O , 86~ 0,883 0,889 0,901 0,913 0,925 
28 0,835 0,847 0,859 0,871 0,883 0,695 0,907 0,919 
30 0,830 0,842 0,854 O, lJ65 0,877 0,889 0,901 0, 913 
32 0,824 0,836 0,848 0,860 0,872 0,883 0,895 0,907 
34 0, 819 0,831 0,842 0,854 0,866 0,878 0,889 0,901 

35 0, 816 0,828 0,840 0,851 0,863 0,875 0,886 0,898 

·2 .iO. Wynik. Za wynik nalety przyj ąć średnią 

arytme tyczną wyników co najmniej d~ch oznac zań 

r óżni ących się mi ędZY sobą ni e wi ęoej ni ż o 5~ 

wyni)w mni ejszego przy za\varto ści tlenu 0,0005 .;. 
~ 0,005% obj. i o 2,5% wyn iku mni e j Ezego przy za­
warto śc i tlenu po\vyż e j 0,005% obj. 

2,ii, Oznaczanie tlenu przy pomooy ana liza tora, 

Dopuszcza się jako równorzędną metodę oznaczania 

tlenu \v gazie szlachetnym przy pomocy ana:l izatora 
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tlenu Herscha firmy Engelhard lub innego, np. El­
coflux firmy Ilartmann - Draun, czy polskiego GAL62 

- typ lIV-SW, przy ozym należy postępowa6 śoiśle lig 

ins trul{cji obsługi anal1z<ltora. 

KONI E C 

INFORI1ACJE DODATKOWE do BN-6916017-06 

Wskaz ówki z zakresu montażu aparatury. Do połączeń na­

le ży stosować r ur ki met a lowe , na jlepi e j ze stali chromo­

nikl owej (nie mo ż na stosować rurek miedzianych). Przy 0-

znaczaniu małych zawartości tlenu wskazane jest stosowanie 

precyzyjnych zavor6w iglicowych lub zawor6w redukcyjnych 

z membranami metalowymi. 
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