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NORMA BRANZOWA BN-69

GAZY Gazy szlachetne 6017-07

TECHNICZNE Oznagzanie zawartosci
weglowodorow i dwutlenku wegla

Grupa katalogowa 1019

1, WSTEP ¢) dwu spiralnych ptuczek 4 i 6 ; wymiary pluczek wg
; . rys
1,1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest ozna- ys. 2,

P B 5 5 " ieca sili s 4
czanie zawartosci weglowodordéw i dwutlenku wegla w  ga- d) pieca silitowego rurowego 5, typu PSP-O 2 szafa

, sterownicz
zach szlachetnych, #

e) licznika gazu 7,
1.2. Zakres stosowania., Norme nalezy stosowac do

f) czterech biuret 8 3 11 =z automatycznym nastawie-

oznaczania zawartosci weglowodorow i dwutlenku wegla w 2
niem zera,

granicach 0, 0005 = 0,005% objetoSciowych, < ;
- ’ g) butli szklanej 1 z woda destylowana do ptukania spi-

ralnych ptuczek,

2, METODA OZNACZANIA

2,1, Zasada oznaczania. Weglowodory i dwutlenek wegla

adsorbuje <1§- na zelu krzemionkowyin ozig\hionym mieszani- 80
na statego dwutlenku wegla i acetonu, nastepnie desorbuje
przez oarzanie zelu i przeprowadza przez p!uczk¢ zawie-
rajaca roztwor wodorotlenku barowego w celu  zaabsorbo-— 96
wania dwutlenku weala, ktéry oznacza sie odmiareczkowu-

jgc nadmiar wodorotlenku kwasem solnym, Weglowodory

$23

przepuszcza sie przez ogrzany tlenek miedziowy w celu

144

ich utlenienia do dwutlenku weagla, ktéry oznacza sie w

ptuczce z mianowariym roztworem wodorotienku barowego,

2. 2 Apdr‘dlm‘q, Do oznhaczania zawartosci we glowodo- g

row i dwutlenku wegla w gazach szlachetnych nalezy sto- L

sowal zestaw wa rys, 3 sktadajacy si¢ z: :6017—07'41

\ . e
a) wyrownywacza cisnienia 2,

\ ; ;
b) adsorbera 3 umieszczonego w naczyniu Dewara;  wy-

miary adsorbera wq rys, 1,
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Rys. 3

2,3, Odczynniki i roztwory

a) Tlenek miedziowy cz. granulowany,

b) Zel krzemionkowy ¢z, suszony w temperaturze IZOOC
w cigau 2 h,

¢} Wodorotlenek barowy cz.d.a., roztwér o C(Ba(OH)2)=
= 0,005 mol/l: 0,8569 a wodorotlenku barowego rozpuscic
w kolbie pomiarowe] pojemnoéci 1 | w wolnyin od dwutlenku
wegla roztworze chlorku barowego !%(m/m), dodaé 1 ml
alkoholowego roztworu fenoloftaleiny 0, 1% (m/m) 1« dopet-
nié¢ roztworem chlorku barowego do kreski, Roztwér wodo-
rotlenku barowego chronié od §wiatta i dwutlenku wegla,

d) Kwas solny cz,d, a., roztwér o c¢(HCI) = 0,01 mol/I.

e) Fenoloftaleina cz,d. a, , roztwér alkoholowy 0, 1%
(m/m),

f) Staty dwutlenek wegla techniczny,

g) Aceton bezwodny techniczny,

2, 4, Przygotowanie aparatu do oznaczania, Poszczegélne

elementy aparatury nalezy zestawi¢ wg rys. 3. Szlify kur-
kéw szkianych K1 " K3 y K4
silikonowym o duzej gestoéci. Szlif kurka szklanego Kz

nalezy uszczelnié olejem
natezy uszczelnié grafitem, Wyrdéwnywacz cisnienia 2 na-
petnic rtecia do potowy pojemnosci. Adsorber 3 napetni¢
selem ko zemionkowym wysuszonym w temperaturze IZOOC.
Rure porcelanowa pieca elektrycznego 5 napetnié granulo-
wanym tlenkiem miedziowym na ditugosci strefy ogrzewanej,
Rure zatka¢ z obydwu stron siatka miedziang, zamknaé kor-
kami gumowymi z osadzonymi rurkami szklanymi, Obie
ptuczki spiralne przeptuka¢ dwukrotnie woda destylowana,
Biurety 8 10 napetnié roztworem wodorotienku barowe-

go, a 9i 11 - roztworem kwasu solnego, Przed przysta-

pieniem do oznaczania przeptukaé aparature w ciagu 2 =

2 min badanym gazem,

2. 5. Wykonanie oznaczania, Ftuczki spiralne 4i 6 przy

pomocy biuret 8 i 10 napetnié roztworem wodorotlenku

barowego w ilo$ci po 15 ml, wtaczy¢ piec elektryczny 5
i doprowadzié temperature do 850 iZOOC, kurki K2 i K/,
przekreci¢ w potozenie umozliwiajuce przeptyw gazu bocz-
na rurka bezposrednio do licznika yazu, Naczynie Dewara,
w ktérym umieszczony jest adsorber, napetnié statym dwu-
tlenkiem wegla i acetonem, Zanotowac stan licznika gazu,
Otworzyé powoli zawor butli, po czym powoli dokrecié $ru-
be stawidtowa reduktora az do uzyskania przeptywu gazu w
ilosci 1 I/min. Frzez adsorber nalezy przepuscié, w za-
leznos$ci od spodziewanej ilo$ci weyglowodoréw, od 1020 |
badanego gazu, Zamknac zawor butli i zwolni¢ $rube  sta-
widtowa reduktora. Nastepnie zamknaé kurek K a kurki
K,, K3 i K/'
ptyw gazu przez spiralne ptuczki i piec elektryczny, Odsta-

10
ustawié¢ w potozeniu umozliwiajacym prze-

wi¢ naczynie Dewara z mieszaning ozigbiajaca. Po zniknige-
ciu szronu z powierzchni adsorbera, adsorber zanurzyé w
wodzie o temperaturze SOOC. Nastepnie przeptukaé go
300 ml badanego gazu przepuszczanego z predkoscia
50 ml/min, Zanotowaé stan licznika gazu, po czym sruba
stawidtowa wyregulowaé reduktor tak, aby przez ptuczke 6
przechodzit gaz z szybkoscia 2 baniek na 1 s, Roztwory w
ptuczkach 4 i 6 miareczkowaé roztworem kwasu solnego,

a2 do zaniku barwy fenoloftaleiny.

2,6, Obliczanie wynikéw

2,6, 1, Zawartosé we glowodordw (X1) w przeliczeniu na

metan obliczaé w procentach objetosciowych wg wzoru
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(a-b)-0,112 - 100

(1)

1 vV,
w ktérym:

a - objeto$é wodorotlenku barowego o c(Ba(OH)z) =
= 0,005 mol/l w ptuczce 6, ml,

b - objetosé kwasu solnego roztworu o c(Hct) =
= 0,01 mol/l zuzytego do odmiareczkowania nad-
miaru wodorotlenku barowego w ptuczce 6, mi,

0,112 - ilo$é wpglowodoréw w przeliczeniu na metan od-

powiadajaca 1 sl wodorotienku barowego roz-
tworu o C(Ba((l-i)z) = 0,005 mot/f, mt,

VO - objgtos¢ badanego gazu w mi sprowadzona do OOC

wspétczynnik E nalezy obliczyé przez interpdla-

Cle

2.6,2, Zawartosé dwutlenku wegla (Xz) oblicza¢ w pro-

centach objetosciowych wg wzoru

Xa___(a—b)-o.nz-wo (3)

%

w ktérym:

a - objetos¢ wodorotlenku barowego, roztworu

o C(Ba(OH)Z) = 0,005 mol/l w ptuczce 4, ml,

i 101, 3 kFa wg wzoru b - objetosé kwasu solnego, roztworu o c(Hcl) =
= 0,01 mol/l zuzytego do odiniareczkowania nad-
%= (V’ —v' )'E (2) miaru wodorotlenku barowego w ptuczce 4, ml,

w ktérym: 0,112~ ilo$é dwutlenku wegla odpowiadajaca 1 ml roztwo-
¥, - stan licznika gazu przed potiarem, ru wodorotlenku barowego o C(Ba(OH)z) =
l{ - stan licznika gazu po pomiarze, = 0,005 mol/I, ml,

E _ wspotczynnik sprowadzaj@cy gaz do temperatury Vo - objeto$¢ badanego gazu w ml sprowadzona do tem-
OOC i cisnienia 101, 3 kPa, podany w tablicy, Przy peratury OOC i cisnienia 101,3 kFa obliczona wg
parametrach posrednich, nie podanych w tablicy, 2.6.1.

Tomparatira badansgo Ciénienie barometryczne w kPa
gaza, °C 03,3 94,6 96,0 97,3 98,6 100, 0 101, 3 102, 6

10 0,889 0, 901 0,914 0,927 0,939 0,952 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 0,939 0,951 0, 964
16 0,870 0,883 0,895 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 0,865 0,883 0,889 0, 901 0,913 0,925
28 0,835 0,847 0,859 0,871 0,883 0,895 0,907 0,919
30 0,830 0,842 0,854 0,865 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
36 0,816 0,828 0,840 0,851 0,863 0,875 0,886 0,898
2,7. Wynik Za wynik nalezy przyjaé¢ $rednia arytmetyczna wynikéw co najmniej dwéch oznaczan, rézniacych sie miedzy

soba nie wigcej niz o 5% wyniku mniejszego.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

Wydanie 2 - stan aktualny: grudzier 1987; wprowadzono zmiane:

zmiana 1 - Biuletyn PKNMiJ nr 2-3/1985,
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