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i1, WSTEP

1.1, Przedmiot normy.

oznaczanie $ladowych ilosci tlenu w gazach

chetnych.
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Rys, 1,

920

Przedmiotem normy jest
szla-

124

1,2, Zakres stosowania normy, Norm¢ nalezy sto-
sowad do ozmaczania zawartodci tlenu w granicach
od 0,0005 do 0,05% obj¢toéciowych,

2. METODA OZNACZANTA

2.1, Zasada oznaczania, Oznaczapnie polega na

utlenianifi amoniakalnego roztworu soli miedziawej
tlenem zawartym w gazie i poréwnaniu intensywnosdci

zabarwienia utlenionego roztworu z wzorcem na ko-
lorymetrze,

2.2, Aparatura i1 przyrzgdy. Do oznaczania zawar-
tosei tlenu w gazach szlachetnych nalezy stosowad
zestaw wg rys. 3 skladajacy si¢ z:

a) wycechowanej pipety automatycznej A o pojem—
nosei 25 em” o wymiarach wg rys. 1,

b) piuczki 7 - kulkowej B, o wymiarach wg rys, 2,

¢) kuwety C z pokrywka szczelnie umocowang >
dwiema rurkami w pokrywce,

d) wyréwnywacza cidnien E,

e) lieczrika gazu D,

f) butli F z odczynnikienm.

#6

235

Rys. 2.

Branzowy Os$rodek Normalizocyiny PPH ,,Gazy Techniczne”
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Budowy i Remontéw Urzgdzen Chemicznych dnic 1 marca 1969 r.
jako norma obowigzuigca w zakresie metod badad od dnia 1 pazdziernika 1969 r.
(Mon. Pol. nr 20/1969 poz. 172)

WYDAWNICTWA NORMALIZACY)NE
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Rys. 3.

2.3. Odczynniki i roztwory

1) Chlorek miedziawy cz.d.a.

b)) Amoniak cz.d.a., roztwér 25- 1 S5-procentowy.
¢) Chlorek amonowy cz.d.a.

d) Siarczan miedziowy cz.d.a., Swiezo przekrys-—

talizowany.

ej Accton cz.d.a,

f) MiedZz elektrolityczna, widrki,

#) Pireosalol cz., roztwér: 60 g pirogalolu i1 60g
wodorotlenku potasowego rozpuscié w 180 cm3 wody
destylowanej w atmosferze gazu oboj¢tnego (azotu-—

ub argonu),
3 azotowy cz.d.a. (1,4), roztwir 141,
i) Jodek potasowy cz.d.a., roztwér 10-procento~

Y.

[losiarczan sodowy c¢z.d.,a,, roztwér 0,1in,
) Skrobia rozpuszezalna cz., roztwér 0,5-procen—
f,ﬂ”- Ye

Lwas octowy lodowaty ecz.d.a.

2.4, Przvpotowanie amoniakalnego roztworu chlor-

ku miedzlawezo. Odtiuszezone przy pomocy acetonu,
::1rnktowane roztworem kwasu azotowego (1+1) i
rzemyte doktadnie woda destylowang widrki mie=
dziane wsypuje sic luZno do %23 objetosei 4-1it-
rowej butli szklanej. Nastepnie wlewa sig 2,5 dm3
wody destylowanej $wiezo przegotowanej, wsypuje
90 g chlorku amonowego, wlewa 360 cm 25-procento-
wego roztworu amoniaku i ostroznie miesza do cakl-

ovitero rozpuszezenia. Po rozpuszczeniu chlorku
anonowvego wprowadza sic Kranem wlewowym butli szia-
nej intensywnym strumieniem okolo 10 dm3 azotu
lvb argonu, W czasie przeplywu gazu poprzez ciecz
wsypuje si¢ do butli 30 g chlorku miedziawego. Za~
myka si¢ doptyw gazu, a nastepnie butle. Jeszcze

raz ostroznie miesza si¢ zawarto$dé butli do cal-
kowitego rozpuszczenia si¢ chlorku miedziawego, po
czym ustawia sie w miejscu przewidzianym do zes=-
tawvu, Nastepnie szybko znienia korek na korek po-
taczony z pluczkami pirogalolu, Swiezo sporzadzo-
ny roztwér soli miedziawej jest bladoniebieski, a
pozostawiony na pare¢ dni calkowicie odbarwia sie,
W ten sposdéb przygotowanym roztworem napeiniaé a-

parat do oznaczai,

2.5, Przygotowanie 0,1in roztworu siarczanu mie-
dziowego, 12,484 g siarczanu miedziowego odwazaone-

go z doktadnos$cia do 0,0002 g przenies$é iloseciowo
do kolby pomiarowej o pojemmosdci 1 am® rozpuscié
w matej iloseci wody i dopeinié woda do kreski, po
czyn doktadnie wymieszaé., W celu oznaczenia miana
roztworu poblera si¢ 25 cm3 roztworu, przenosi do
kolby stozkowej, dodaje 2:3 cm3 kwasu octowego,
10 cm3 10-procentowego roztworu jodku potasowegoi
natychmiast miareczkuje wydzielony jod O,1in roz-
tworem tiosiarczanu sodowego. Pod konicc miarecz-
kowania dodaje si¢ 2=3 cm3 roztworu skrobi i mia-
reczkuje si¢ do odbarwienia, Iloécil zuzytych roz-
twordw siarczanu miedziowego 1 tiosiarczanu sodo-
wego powinny byé réwne, Gdy roztwér siarczanu mie-
dziowego nie jest Sciéle 0,in, to nalezy go dopro-
wadzié do zadanej normalnos$ci przez rozcieliczenie
woda lub rozpuszczenie odpowiedniej dodatkowe]j
1lodéel siarczanu miedziowego, 1 cm3 0,1n CuSO4 od-
powiada 0,28 cm3 02 w normalnych warunkach lub

0,4 mg 0,.

2,6. Wyznaczanie krzywej wzorcowej. Do 12 kolb
pomiarowych pojemnos$ci 25 cm3 wlewa si¢ 0,1in roz-
twér siarczanu miedziowego w ilodciach wg tabl, 1
1 uzupelnia do kreski S-procentowym roztworem a-
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moniaku., Roztwory z kolb pomiarowych, w kolejnodei
‘wzrastajacych stezen wlewa si¢ do kuwety 50 mm, a
do drugiej kuwety 50 mm wlewa si¢ S-procentowy roz
twér amoniaku i dokonuje pomiaru intensywnosci za~
barwienia. Nastepnie wyznacza si¢ krzywa wzorcowg
w ten sposdb, #ze na osi odcietych umieszcza sie
1loscl tlenu w cm3 odpowiadajace pobranym ilodcian
cm3 0,1in roztworu siarczanu miedziowego wg tabl i,
a na osi rzednych odpowiadajace tym ilodéciom in-
tensywnoéci zabarwienia. Intensywno$é zabarwienia
nalezy mierzyé na lolorymetrze przy dlugosci fali
500570 nm (nie zalezy od zmian stezenia amoniaky).

Tablica 1
Objetosé tlenu odpowiada—~
Nr kolby Objetosé 0,1n | jaca dobranej barwie
pomiarowej Cusoh, cm. wzorca siarczanu miedzio-
wego, cm
1 0,1 0,028
2 0,2 0,056
3 0,4 0,112
4 0,6 0,168
S 0,8 0,224
6 1,0 0,280
T 1,2 0,336
8 1,4 0,392
9 1,6 0,448
10 1,8 0,504
1 2,0 0,560
12 2,2 0,616

2,7. Przyrotowanie do oznaczania. Otworzy¢ po=-

woli zawdér butli z badanym gazem, po czym powoli
dokrecié érube stawidlowa reduktora az do uzyska-
nia wyptywu gazu o wartosdci 2 dms/min. Gazem piu-
kaé zestaw w ciggu 3 min., Podeczas piukania nalezy
parokrotnie przekre¢cié kurek K3 tak, aby gaz mdgk
przeptukaé pipete automatyczna jak rdwniez boczna
rurke, Nastc¢pnie zmniejszyé szybkosé wyplywu gazu
do 150 cma/min.

2,8, Yykonanie oznaczania. Kurek K, ustawié w

polozeniu zapewniajagcym droznos$é od butli F  do
pipety automatycznej A, otworzyé kurek K, i z
chwila, gdy odeczynnik napeini pipeteg, zamknaé ku-
rek Kz, a kurek K! przekrecié tak, aby odczynnik
przeplynat z pipety automatycznej do piluczki B.
Zanotowa¢ stan licznika gazu. Gdy odczynnik spiy-
nie do piuczki, kurek K’ przekrecié otwierajac
przeplyw gazu boczng rurka do piuczki kulkowej.,Do-
plywajacy gaz stopniowo wypiera odezynnik do kulek
piuezki, po czym przeplywa przez odczynnik i prze-
chedzi do kuwety, a nast¢pnie do licznika gazu. O-
bjetoéé gazu przepuszczonego przez odczynnik nie
powinna przekroczyé 10 dma. Z chwilg gdy odezynnik
zabarwi sie¢, zamknaé kurek Kq, otworzy¢é kurek K‘,
na czas wyrodwnania si¢ poziomu cieczy w ptuczce

kulkowej, otworzyé ponownie kurek K, , przechylié
pruczke kulkowy wraz z kuweta tak, aby ciecz prze-

lata sie do kuwety. Naste¢pnie zamknaé kurek Pg ’
zacisnaé szczelnie wezyki kuwety. Kuwet¢ odlaczyé
od zestawu i umiescié¢ w kolorymetrze. Druga kuwe-

t¢ napeinié samym odczynnikiem i umiescidé w kolo-
rymetrze w celu skompensowania absorpcji dwiatla
przez odczynnik.

2,9, Obliczanie wynikdw, Zawartosé tlenu (X)

obliczyé w procentach obje¢todciowych wg wzoru

w ktdérym:

a - 1lo$é tlenu odczytana z krzywej wzorcowej
na podstawie pomiaru intensywnosci zabarwie-
nia odezynnika, przez ktdéry przepuszczano
badany gaz szlachetny, cm3,

v, - objeto$é badanego gazu w cm®
0°C i 760 mallz wg zaleznoded

sprowadzona do

V= (%-v)-E

gdzie:
K - stan licznika gazu przed pomiarem,mﬁ
V, - stan licznika gazu po pomiarze, cm",
E - wspdiezynnik sprowadzajacy gaz do ten
peratury 0°C 1 ciénienia 760 mmHg, po-
dany w tabl, 2,
Przy parametrach posrednich nie podanych w tabl
2 nalezy wspéiczynnik E obliczyé przez interpola-
cje.

Tablica 2
Tem-
E:::_ Ciénienie barometryczne, mmHg
bada-
nego
3::“ 700 t 710 | 720 | 730 | 740 | 750| 760| 770
1 2 L 4 5 6 7 8 9
10 0,889]0,901]0,904]0,927|0,939}90,952} 0,965 | 0,977
12 0,882|0,895|0,908{0,920]0,933|0,945] 0,958 | 0,971
1% | 0,876{0,889(0,901|0,944]0,926]0,939{0,951 | 0,964
16 | 0,870|0,883{0,895|0,907]0,920]0,932| 0,945 | 0,957
18 | o,864]0,876|0,880 0.901H0,914 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 | 0,936
24 | 0,847]0,859/0,6871{0,887|0,895]0,907] 0,919 | 0,933
26 | 0,841]0,853]0,865|0,683(0,889]0,901| 0,913 | 0,925
28 | o0,835}0,847|0,859|0,871{0,8830,895/0,907 | 0,919
30 |0,830]0,842]0,854|0,865)0,877]0,889|0,901 | 0,913
32 | o,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 | o0,816)0,828)0,840(0,851|0,863}0,875|0,886 | 0,898

2,10, Wynik. Za wynik nalezy przyjaé érednig
arytmetyczna wynikéw co najmniej dwdéch oznaczan
réznigcych sie miedzy soba nie wigecej niz o 5%
wyniku mniejszego przy zawarto$ci tlenu 0,0005 =
4+ 0,005% obj. i o 2,5% wyniku mniejszego przy za-
wartosci tlenu powyzej 0,005% obj.

24i1;_9EEé222Ei2_El22E_REZDLIEﬂﬁﬁﬁLéﬂﬂliEEEQEE;
Dopuszcza sie jako rdéwnorzedna metode oznaczania
tlenu w gazie szlachetnym przy pomocy analizatora
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tlenu Herscha firmy Engelhard lub innego, np. El- = typ IW-SW, przy czym nalezy poste¢powaé dcidle wg
coflux firmy llartmann - Braun, czy polskiego GALG2 instrukeji obstugi analizatora.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN=-69/6017-06

Wskazowki z zakresu montazu aparatury. Do potaczei na- znaczaniu malych zawarto$ci tlenu wskazane jest stosowanie

lezy stosowaé rurki metalowe, najlepiej ze stali chromo- precyzyjnych zaworéw iglicowych lub zaworéw redukcyjnych

niklowej (nie mozna stosowaé rurek miedzianych). Przy o- z membranami metalowymi,
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