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N O R M A BRANŻOWA BN-69 

GAZY Gazy sz lachetne 6017-07 
TECH NI CZN E Ozn~zanie zawartośc i 

węglowodorów i dwutlenku węgla 
Grupa katalogowa 1019 

1,1, Przedmio t norm y. P rzed mio te m n orm y j e s t 

e7 an ie z awa r t ośc i wę ~ lowodo rów i dwu tl e nku wę g l a w 

L ach s 71ache tnyc h. 

o z na-

ga-

1, 2 . Zakres s to ~owa nia . Normę należy s t osować do 

07naC7ania z awar t os c i wę~ l owodo rów i dwutl e nk u wę g l a w 

g r ani cach 0,000 5 :- 0 , 005% Obję t ościow yc h . 

2. /l, iETOoA O Z NACZANIA 

2 .1. Z a s ada ozna c7 ania . V'J ~· 9 Iowodory i d w utl en e k węg l a 

ad sorb uje si ę na żelu h..r,zem ionkowy ln ozifbionym m ie s zani _ 

n? s t a l e qo d wu t lenh.u węg l a i ace t o n u , t1 " " t ę pn ie d eso " uuje 

I 
pr~zez oqr7anie .ie l u i pr'z l! prowadza p r.zez p ł ucz kę za w ie-

r a j ę cę roztwór .... wodo r o t ler th. u baroweg o w c e lu za ab~u r'l>o­

w a nta dwu t lenh. u węq l Cl , k t ór~ y OZtla c za si ę odm i arcczkow u­

j ? c na dmi ar wodo r o tl enku kwa s e m sol ny m. Węg l owo do r'y 

p r" z epu ~ .... cz a si t; pr'zez o g r7an y tl enek mieod ziowy w 

ich u t lenienia d o dwu tl enk u węg l a , k tó r y OL n acza s ię 

c elu 

w 

p-ł uczce z m i anowany m roz twor"em wodoro tl enku ba r'owego . 

2 . 2 . Apara tura . D o oznac /.. dn i a Lawarłośc i węą l owo do-

rów I dwu t lenku wę ~J la w g dzac..h sz l a c he tnych na l eży s to_ 

sować ze s taw w q r ys . 3 s h. ł ad aj?cy si.; z : 

a ) wy r ówny wacza c.. i::.n ien i a 2, 

b) adsorbel~a 3 umies zczonego w n ac7yniu D c wa r a ; wy­

miar, adso rbera W IJ r y~ . l, 

c) dwu s p i " a lnych płu czek 4 i 6 wymiury pł ucz ek w g 

rys . 2, 

d ) pi ec a s ilitow e go r urowego 5, t ypu PSP-O 

s t e r owni czę , 

e ) li czni k a g a z u 7, 

f ) cz terech b i uret 8 11 z a u t omat ycz nym 

ni em ze ra, 

z s z afę 

n a s ta wi e -

g) bu tl i szh.l ane j 1 z wodę d es t y l owanę do p ł ukania s p i _ 

ra l n y c h płu cz ek. 

f20 
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R ys , 3 

2,3 , O dczynniki i roz t wory 

a) Tl enek miedziowy cz, gran u lowa n y , 

b) Żel krzemionkowy cz , s uszony w te mpera tur ze 

VJ ci{l9U 2 h , 

o 
120 C 

c ) Wodorotl e"ek ba r owy cz , d . a" r ozt wór o c(Ba (OH)2) = 

= 0,00 5 mol/I : 0, 6569 ~l wodorot lenku ba r owego rozpuś ci ć 

VI kolloie pomi arowej pojemności 1 I w wo lnYI" od dwu t lenk u 

węg l a roztworze chlo r ku harowego 1 '7. (m/m) , dodać m i 

alkoholowego roz t ""oru fenolo ft a lei n y 0, 1 ~ (m/m) I dopeł­

n i ć r o ztwo rem chlorku barowego do k resk i , Roz twó r w o do ­

rotl enku barowego chronić od świa tł a i dwutl enku węg l a, 

d) Kwas so lny c z. d, a" r oz t wó r o C ( HC I ) = 0 , 01 m o l/I , 

e) Fenoloftal eina cz . <1. a. , roz twór a lkoho lowy 

(m / m ) , 

fi Sta ł y dwutlenek węg la tech n i czny, 

g) Aceton bezwodny techn i c z n y . 

0 , 1 CjI, 

2.4. Przy so towanie apa r a tu d o oznaczan i a , Poszczegó lne 

e lement y apara tu r y na l eży zestawić wg r y s . 3, Szl i f y kur_ 

k ów 5 zklanych Ki' K3 ,K4 naleLY u szcze lnić o l e jem 

si likonowym o :Jużej gęs t ości. S z l i f k urka s zk l an ego K2. 

na leL Y u s zcze l nić grafi t em, W yrówny w ac z ci śnienia 2 na­

pe ł niĆ r tęci? du po ł owy pojemnoś ci , Adsorb er 3 nłlPełn if 

.; e lem k ,'zelnionkowym wysusz on y m w t emperaturze 120
0

C, 

R ur9 porcelanaw? pieca e l ek t rycz nego 5 napełnić g ranuło­

wanym t l",nk iem lI1iedziow y m n a długośc i s trefy o g rzewanej , 

Rurę zatkać z obydw u s t ron s iatkę mi edziłln?, zaml<n?ć kor-

kam i q unlowymi Z osadzony mi ru r k a mi s zk lanymi. Obie 

p ł u cz ki spi r a lne przepłuk ać dwukro tnie wodę d estylowan?, 

Biure t y 8 i 10 napeł n i ć r o z t w o r em w o dorotlenku błlrowe­

go , a 9 i 11 _ r oz t wo r em k w asu solne go , Prze d przy s t ę-

pieni em do o znaczani a przepłukać aparaturę w cięgu 2 

3 min badanym ga z em. 

2.5. Wykonan i e oznac zania . Fłuczki spi ralne 4 i 6 przy 

p omocy bi u re t 8 i 10 nape ł n i ć r oz two rem w o do rot lenku 

barowego w i lo';c i po 15 mi , wł ?c z yć pi ec e l ektryczny 5 

i doprowadzi ć temperatu rę do 650 ±20
0

C , kurki K7, i K" 

przekręcić w po łożenie umożliw i aj ~ ce p rzep ł yw gazu boc z ­

n? r u rkę bezpośr ednio do l iczn ika y azu, Naczy n i e D ewara, 

w którym umie s z c zony jes t adso rLJ e r, napeł"ić stał ym dwu-

tl enki e m węg la i ace t onem. Zano tować s tan licz nika g azu , 

Otwo r zyć pow o l i zawo r b u t li, p o cZY'" p o woli dokrę ci ć śru­

bę s t awid łowę reduktora aż do u z y skania p rze p ł ywu gazu w 

I lości 1 l/min. Frzez adsorber naleLY przepuści ć, w za-

l eż no';ci od spodz iewanej i l ośc i wę y l owodorów, od 10;.20 I 

b adanego g azu. Zamkn?ć zawó r LJu tl i i z wolnić ś rubę s ta­

w i dł owę r eduk to ra . Na stępnie zamknęć kurek Ki' a kurki 

K
2

, K3 i K" u s tawić w po łożeniu umoż l iw i a jęcym prze_ 

p ł y w ga zu p rzez spi ralne płuczki i p i ec e lek tryczny . Odsta­

wić nac zynie D e w ara z m i eszan in? ozil'bi aję cę . Po zni knię-

c iu s zronu z powierzchni adsorbera, adsorbe r zanurzyć w 

w o d z ie o temperaturz e BOoC. NaSi tępnie p r zep łukać go 

300 m i badane go g azu przepuszczanego z prędkości? 

50 mi/min. Zanotować s t an li c znika gazu, po czym 

s t awid łow? wyregulować r eduktor tak , ab y przez pł uczkI' 6 

prze chodził ga z z szybkośc i? 2 baniek na 1 s, Roz twory w 

płuczk ach 4 i 6 miareczkować roztworem kwasu solnego , 

a;!: do zaniku barwy feno loftal e iny . 

2.6, Obli c zanie wyni ków 

2.6,1. Zawa r t ość węglowodorów ( X
1

) w p rzel i czen i u na 

metan obli c zać w pro c entac h Obję t oś c iowych w g wzoru 
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w którym: 

( a - b ) . O, 112 . 100 

Vo 

a - objętość wodorotlenku barow ego o C(Ba(OH )2) : 

= 0,005 "'01/1 w płuczce 6, mi, 

b - objęto:5Ć kwasu so lnego roz tworu o C(HCI) 

= 0,01 mol/I zużytego do odmiareczkowania nad-

miaru wodorotlenku barowego w płuczce 6, mi, 

0,112 - ilOŚĆ węglowodorów w przeliczeniu na metan od-

powiadaj~ca 1 ",I wodorotlenku barowe90 

tworu o C (Ba(OH)2) - 0,005 rrłOl/f, mI, 

roz-

Vo - objętość badanego Qdzu w ",l ,"prowadzona do 00 C 

101,3 kFa w g wzo" u 

( 2 ) 

w którym: 

1t; s tan li cznika gazu przed I->o,niarem, 

" - s tan licznika gazu po pomiarze , 

_ współ cz ynnik s p;owadzaji,lcy gaz do temperatury 

OOC i ciśnienia 101,3kPa, podany w tabli c y. Pr >.y 

parametrach pośredni ch, nie poda ny c h w labli cy, 

I Temperatura badanegv 
gazu, Oc 

93,3 94,6 96,0 

10 0, 8 89 0,901 0,914 

12 0,882 0 ,895 0,908 

14 0, 8 76 0 ,88 9 0,901 

16 0,870 0,883 0,895 

18 0 ,864 0,876 0, 880 

20 0, 8 58 0, 8 70 0, 883 

22 0,852 0,865 0, 877 

24 0,847 0,859 0,871 

26 0, 84 1 0,853 0,865 

28 0 ,8 35 0, 847 0,859 

30 0,830 0,842 0,854 

32 0,824 0,836 0,848 

34 0, 8 19 0,831 0,842 

36 0,816 0,828 0,840 

współ cz ynnik E należy ob l iczyć przez interpó la-

cję· 

2.6.2. Zawartość dwu tl enku węgla ( X 2 ) obliczać w pro­

centa c h Objętoś c iowych wg wzoru 

w którym: 

( a - b ) . 0, 112 ·100 
X'1.= Vo 

a - objętość wodorotlenku barowego, r o ztworu 

° c(Ba(OH)2) = 0,005 mol/I w płuczce 4, mi, 

b - objętość kwasu solnego, roztworu o C (HCI) 

: 0,01 mol/I zużytego do odrniareczkowania nad-

miaru wodorotlenku barowego w płu cz ce 4 , mi, 

0 , 112_ ilość d wutl enku wę g la odpowiadaji,l ca 1 mi roztwo-

ru wodorotlenkc. barowego o C ( Ba(OH)2) 

= 0,005 mol/I, mi, 

~ _ objętość badanego gazu w m i s prowadzona do 

peratury OoC i ciśnienia 101,3 kPa ob li czona 

tem-

wg 

2.6.1. 

Ciśnienie barom~tryczne w kPa 

97,3 98,6 100, ° 101,3 102,6 

0,92 7 0,939 0,952 0,965 0,977 

0,920 0,933 0,945 0, 958 0,971 

0,914 0,926 0,939 0,951 0 ,964 

0,907 0,920 I 0,932 0,945 0,957 

0,901 0,914 0,926 0,938 0,951 

0,895 0,907 0,920 0,932 0 , 944 

0,889 0 , 901 

I 
0,913 0,925 0,938 

0,887 0,895 0,907 0,919 0 ,933 

0 ,88 3 0,889 0,901 0,913 0,925 

0,871 

I 
0,883 0,895 

I 
0,907 0,9 19 

0, 865 0, 8 77 0, 88 9 0,901 0,913 

0,860 0, 8 72 0, 88 3 0,895 0,907 

0 ,8 54 0,866 0,878 0,889 0,901 

0,851 0, 863 0,875 0,886 0,898 

2.7. Wynik 'Za wynik na l eży przyji,lć średni", arytmetyczni,l wynik ó w co na j mni ej dwóch oznaczań, róż nii,lcyc h się m i ędZy 

sobi,l n ie wię cej niż O 5% wyniku mniejszego . 
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