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PRZEMYSL Oznaczanie acetylenu w gazach

lenie cieklym
oraz w tlenie ciekty Zamiost
BN-65/6018-01
Grupa katalogowa X 19
1. WSTEP 2. METODA BADANIA
1.1. Przedonot nermy. Przedmiotem normy jest  kelo-
rymeirycZnag melcda 0Znaczanta 2awartosc acety lenu w Qa- 2.1. Zasada ”,‘4"‘““1\'- Meteda I’Ol".h‘.d na reakc n acety-
I v IR » A . 1 ) -
zach v cieklym tleme. lenu z odczynnikiem llosvay'a wg réwnania:
2, Zakres oS e h > 1y . N ~ - .
por CURYES Blosowania mefody 2CuNO, + C,H, + 2NH ,OH ~ Cu,C, + 2NH NQO, 3 2H, 0
) 3 e 2 4 2 2 & 3 2
a) w pazach - do oznaczama zawartosc: acetylenu w za-
3 | pomarze kolorymetryczoym mmtensvwuosci zabarwicma
kreste stezen od 0,04 do AU mg/m™, w warunkach normal-
) pow statego czerwonego roztworu acetylenu miedziawegoe
nychi motody nie stesuje =i1¢ w praypadku gdy 2awartosc
(wobec kolowdu ochronnege roztwdér ma barwg  czerwono-
tlenuw o dwutlenko sitarks w gazie przekracza O, 1% objgtos-
fioletowq ) .
Ciy; W ozniw zatiu przeszhadza siarkowodor, ktéry usuwa
¢ przos zastosowante dedathowe ) pluczkr 2 roztworem
octant hadmowego; 2.2. Aparatura i przyrzgdy
b)Y w creklym tleme - do oznaczania zawartoscr acety- a) Zestaw aparatury do oznaczania zawartesci acetyle-

2

nu w gazach - wg rys, 1.

3
lenu w zakresio od 0,04 do 2 ¢m™ /dm™.
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Rvs. |

1 - doprowadzeme gazu, 2 - pluczka gazowa, 3 - piuczki Polezajewa, 4 - gazomierz,
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b) Zestaw aparatury do oznaczania acetylenu w tlenie cieklym - wg rys. 2

e
BN 78/60%8-T1-2)

Rys. 2

1 - butla ze spr¢zonym azotem, 2 - fleometr, 3 - wyparka, 4 - skraplacz 8-zwojowy, § - pluczki Polezajewa, 6 - naczynia
Dewara.

¢) Fotokolorymetr,
d) Mikrobiureta pojemnosct 51 10 cn13.

2.3. QOdczynniki 1 roztwory

a) Amoniak NH ,OH cz.d.a., roziwdr wodny o gostos-
15 -
/

_— 3
c1 0,958, zawierajgcy 100,2 g Nilj,/dm >

b)Y Alkohol etylowy c¢z.d.a., roztwdr 90-procentowy.

¢} Azotan chromowy Cr(NQ ), . H,Ocz.d.a., roz-
” e P S 2

Iwér przyeotowany w nastepujacy sposdb: 10,0 g azotanu

chromowego rozpuscid w kalbie pomiarowe; poemnoscl
N
3 .
10O ™ 1 dopelmié do kreski wodg destylowang.
B
O . ~
I cm” przygotowanego roziworu zawtera U,012992 o Cr.

Zawartesé chromu w przyveotowanym roztworze nalezy

sprawdzié pastgpuigeo: odmicrzyd 5 om’ przygotowane go
. 3
roztworu azotanu chromowego, dodaé 80 cm™ wody, 0.3 ¢
3
- 9
wealanu sodowego, 25 ¢m’ roziworu nadmanganianu  pota-

3

) R &
sowego | gotowad w ciggu 10 min, Nasigpnie dodaé¢ 3 cm

alkoholu etylowego 1+ gotowad do zaniku zapachu aldehydu.

Rostwdr przesgczyC przez sqczek ilosciowy dredni lub twar-

dy. sqczek przemyd wodg. Do przesgcezu dodad 3,_{ e jod-

ku potasowego | roztworu kwasu siarkewego  do  odczynu

kwasnego. Nastepnie roztwdr odstawid w clemine mie|sce na

>min. Potym czasie odmiareczkowad wydzielony jod  roz-
tworem tosiarczanu sodowego, dodajye pod koniec miarecz-
kowania roztworu skrobt, -
3
Zawariosé chromu w 1 em™ reztworu azotanu
2

.oN / O .
wego \.\| Yo w g/emT, obliczyd wg wzoru

chromo-

X~ ¥ 0,001733
> (D
w Ktdrym:

v, - objetosd dcisdle O,IN roztworn  tiesiarczanu
sodowego zuzyta do zmiareczkowania  bada-
newo azotanu chromowego, cm™,

0,001732 = 1108¢ chromu odpowiadajgea 1 em® scisle

3

e

O, IN roztworu tiosiarczanu sodowego, cm .

Nalezy wykonaé dwa réwnolegle oznaczania 1 za  wynik
przyjac ich $rednig arytmetyczna.
3
W przypadku gdy 1 cm™ przygotowanego roztworu  azo-
tanu chromowego zawiera wigce) niz 0,012994 ¢ chromu,

nalezy go rozcienczyd,

Objgtosd,do jakie) nalezy rozcienczyé roztwdr  azotanu
2

SRS BAT r s shltcrvd wis ¢
chromowevo (X,), w cm, obliczyc wg wzoru

2
vV X
X, = 5097 (2)
2 0,012994
W ktorym:
%9 - objetodé¢ azotanu chromowege odmierzona do

= 1

z 3
rozcieficzania, cm,
X, - zawarto$é chromu w 1 ecm™ roztworu azotanu
chromowego obliczona wg wzoru (1),
0,012994 - iloéé chromu, ktdrg powinno si¢  otrzymad
. o
w l'('\?CICnCZOn:\'IH roziworze, g,‘\‘lll .
lezeli przygotowany roztwor zawiera mnic) mz 0012994 ¢

3 .
chromu w 1 ecm™, nalezy przygotowad nowy roztwdr, z tvm

ze odwazke azotanu chromowego (X ,) w gramach nalezy
' 3 ]
J
obliczy¢ wg wzoru
10,0 - (,012994 ;
e e (3
C (
w Ktdrym:
10,0 - odwazka azotanu chromowego, g,
e - znaleziona zawarto$é chromu w badanym roz-
2
>
tworze azotanu chromowego, g/cm™.
d) Azotan kobaltawy Co(NQ ,)2 ' QII,)O &z ..8.8. roz-
3 2
twdr przygotowany w nastgpujcy sposdb: odwazyd S0 g
azotanu kobaltawego, przeniesc do krystalizatora,  dodac
- ;{i -
okolo 15 em™ wody destylowanc) 1 porlgrzad do  rozpusz-

czenia.

Krystalizator wraz z zawartoscig przeniesé do cksyka-
tora zawierajgceege chlorek wapniowy lub pigciotlenck fos-
foru.

Po wykrystalizowaniu odsgczy¢ na lejku sitowym 1 su-

szyé w eksykatorze prézniowym do stale) masy.
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20 g azotanu kobaltawego Swiezo  przekrystalizowanego

rozpuscicé w wodzie w kolbie pomiarowe) pojemnosci 100 cm

i dopelnié wodg do kreski.

) Azotan miedziowy Cu\l'\’O‘)2 « SH O cz.d.B,, Yoz~
IWwér przygotowany w nasigpujacy sposdb: odwazyé 2,5 Q
azotanu medziowego, rozpuscié w 200 cm‘; wody destylo-
wane), dodaé 53 k'llls roztworu amoniaku i 320 emj alko-

holu etylowege, catosé dokladnie wymieszad.
Przyvgotowany roztwor przechowywad w butelce ze szkla
oranzowego, caopalrzone) w doszlifowany korek.

[) Chiorowodorek  hydroksyloaminy  (NH,OH - HCD,

wcz.d.a., roztwdr przygotowany W nastgpujacy sposéb: odwa-

1

své 23 ¢ chliorowodorku hydroksyloaminy, rozpuscic w

2o

380 em” wody destylowane) 1 dokladnie wymeszad.
Przvgotowany rostwdr przechowywad w butelce ze szkla

oranzowego nie dluze) mz przez dwa tygodnie.

m) Skrobia cz., roztwdér l-procentowy.
. . s B 5 -
n) lTiosiarczan sodowy (NazSzO3 )H20) cz.d.a., oz
twor O, IN.
o) Weglan sodowy (N82C03 * 1OH20) cz.d.a.

p) Zelatyna cz., roztwdr 2-procentowy.

2.4, Pobieranie prébek

a) prébki gazdéw nalezy pobieraé wg PN-70/C-84901
P 225
b) prébki tlenu cieklego nalezy pobierad

C-84911 p. 5.3.

wg PN-73/

2.5. Przygotowanie skali wzorcdw i sporzgdzanie krzy-

. i A D
we) wzorcowej. Do 10 probéwek pojemnosci 15 cm od-
mierzy¢ z mikrobiurety roztwdr azotanu kobaltawego i azo-

tanu chromowego w ilo$ci wg tablicy.

Ke Objgetosd roztworu azota- | Objgtosd roztworu azo- Zawarto$¢ acetylenu Zawartoéc’ acetylenu
probowki = ko|m‘lmw SRS o chrorynwogo w 15 cm3 roztworu w 15 c:m‘3 roztworu
em” cm” cm3 mg .
| 0,20 0,25 0,010 0,0117
2 0,98 0,47 0,020 0,0234
2 1,35 0,68 0,030 0,0351
£ 1,85 0,78 0,035 0,0409
) 2,15 0,388 0,040 0,0468
9 2545 0,97 0,045 0,0526
: 2,80 1,00 0,050 0,0585
8 4,20 1,40 0,070 0,0820
R 3, 70 1,70 0,090 0,1063
10 779D 2,05 0,120 0,1405
g) Jodek potasowy cz.d.a. Roztwory uzupeini¢ wodg destylowang do  objetosc

I, Kwas octony techmiczny wg PN-76/C-83048 gatunek

I iub I, roztwdr 30-procentowy,

17 Kwas starkowy cz.d.a., roztwér 1+3.

) Nad = 3 . & * 4

1) Nadmanganian potasowy cz.d.a., roztwdér 2-procen-
towy,

kY Qdezynnik losvaya przygotowany bezposrednio przed
CZUACZanicm przoes Zmieszanic roztworu chlorowodorku

hydrokevicaminy wa 2.3), roziworu azotanu micdziowego

L roztworyu zolatyny wya 2,3p) w stosunku 1 @ 1,
Po hilku nunutach od chwilt zmieszania roztwdér  powi-
nien byvd bezbarwny.

cz.d. .,
40 g

kadmowego rozpuscic w Y00 ¢m" wody, dodaé 100 Cm‘3 roz-

17 Qctan kadmowy (CH ,COQ) ,Cd -+ 2“20,
- O -~

roZtwar przygolovany w nastgpuicy sposdb: octanu

tworu kwasu octowego 1 calosé wymieszad,

15 em™ 1 zmierzyé absorbancje  przy dlugosci fah
650 + 660 nm, stosujgc kuwety o grubosci warstwy 10 mm.
Jako roztwoér odmesienia stosowaé wodg destylowang.

Na podstawie zmierzonych absorbanc)i i zawarto$ci
acetylenu wykres$lié krzywg wzorcowq, odkladajgc na  osi
rzgdnych wartoéci absorbanc)i poszczegdlnych wzorcédw, a
na osi1 odcigtych zawartoéc¢ acetylenu w mg - w przypadku
oznaczania w gazach lub w cm;3 - w przypadku oznaczania

w tlente cickltym.

2.6. Wykonanie oznaczania

2.6.1. Oznaczanie w gazach. Nalezy przygotowaé ze-

staw aparatury wg rys. 1. W przypadku gdy badany gaz
sawiera siarkowodér, pluczkg gazowq (2) napelnié¢  roz-

tworem octanu kadmowego wg 2.31) do ¥ wysokosci.
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Ponadto do kazdej pluczki Polezajewa (3)

N

odmierzyd
po 15 ca® odczynnika Hosvaya wg 2.3k) 1 podligczyd do ze-
stawu aparatury.

Nastopnie do zestawu podlaczyc odprowadzenie badane-

3
go gazu (1Y i przepuscid 15+ 100 dm” z szybkoscia
v 10 (lrn‘;‘ h.

Jezeli roztwér llosvaya mie zabarwi si¢ w zadne) plucz-
ce, badany gaz nmie zawiera acetylenu,

W ostatnie) pluczee Polezajewa liczge od Zrddla  prze-
plywu prébki badanego gazu, roztwdér llosvaya powinten
Lyc bezbarwny, w przeciwnym razie oznaczanie nalezy po-
widrzyc, podlgezajge uprzednio do zestawu czwarty plucz -
kg Poleszajewa z roztworem llosvaya.

Nastepnie roztwor z kazde) pluczkt oddzielnie  przelaé
do kuwet 1 zmicrzydé absorbanc je w tych samych warunkach
cooprzy sporzadzaniu kezywe) wzorcowve) wg 2.5,

Zawartoss acetylenu w myg

w poszczegolnych pluczkach,
odczytad ¢ krzvwe) wzorcowej. W przypadku zbyi imten-

sywnego zabarwiema roziworu w kazde) z pluczek, nalezy

g0 adpowiednio rozcienczy¢ odcezynnikiem llosvaya, 2z tym
70 hrotnose rozetenczenia uwzglodnic przy obliczamue  wy-

niku koncowego.

Zawartosd acetylenu w warunkach normalnych (.\") w

o z
my/m~ gazu obhezyd wg wzoru
_{a+b .. 1000
. }.'

Xl

w ktérym:
a - zawartosé acetylenu w pierwsze) pluczee, mg,

b - zawariosé acetylenu w drugie) pluczee. mg.,
d siel 8

N

- 1los¢ przepuszezonego gazu badanego, dm” |
F - wspdlezynmik przeliczenmiowy objgrtoscr pazu bada-
nege na objetosd gazu suchego w warunkach  nor-

malnych, obliczony wg wzoru

pato (PPt}

] (52
B T )
w ktdrym:
o8 2713 K.,
T - temperatura, K,
P - cignienie w chwili oznaczama, MPa (mm Hg),

3 =1 =26
po- 1,0125 + 10 "MPa (760 mm He),
P - Preznosd pary waodne) nasyconej w danc) tempera-
turze T, MPa, mm Hg.

2.0.2. Oznaczanie w tlenic cieklym. Nalozy przygoto-

wad zestaw aparatury wg rys. 2. Wyparkg (3) 1 skrap-

lacz (4) zanurzyé w naczymach Dewara (6) zawicrajacych
\
. + / Lo Lol &

tlen ciekly. Po 10 nun wlaé do wyparki (3) 250 cm™  bada-

nego tlenu cicklego pobranego wg 2.4.2, zamkngdé  szczel-

)
nie korkiem gumowym i polgczyé ze skraplaczem (4) za
POmMOC) wgza gumowego.

Prdébke badanego tlenu cicklego nalezy pobrac do naczy-
nia zelaznego z wylewem tuz przed wykonaniem oznaczania.
Przez obnizanie naczynia Dewara prowadzié  odparowanic
tlenu. Tlen ciekly nic moze sic dostawaé do
\4).

Po odparowaniu tlenu co trwa okolo 1,5 2 2 h

skraplacza

przeplu-
ka¢ wyparkg (3} 1 skraplacz (4) azotem z buthy, przepusz-
czaje Lo W cigau Homin z s;/.yhko:':m;'q 20 :!1113//1'1. kontrotu-
jac na fleometrze napelnionym woda. Nastepnie  podigezyd
pluczki Polezajewa (§) zawierapice po 15 \vn'§ odezynnika
llosvaya, powolt usunad naczynie Dowara, & po rozprgze-
niu zestalonego gazu, aparaturg przepiukad azotem w clagu
1
10 min # szybkodcig 20 dm” /h.
Jezeli roziwdr llosvaya nie zabarwi si¢ w zadne) plucz-
ce, badana prébka tlenu nie zawiera acetylenu.
W ostatnie) pluczece (5), liczac od zrddia przeplywu
prébki badanego tlenu, roziwér flosvava powinien byé bez-

barwny. W przeciwnym przypadku oznaczame nalezy po-

witdrzyd, podlijczajge uprzednio do zestawu czwarty plucz-

k¢ z roztworem llosvaya. Nastgpnie roztwor 7 kazde)
pluczki oddzielnie przelac do kuwet 1 zmerzyc  absorban-
¢y w tych samych warunkach co przy sporzadzantu  kezy-

we) wzorcowe) wg 2.5; dale) postepowad jak w 2.0.1.
L ) ) \'
5 vid . 3 3
Zawartoscé acetylenu '\,\5) w cm” fdm tlenu  cieklego
obliczy¢ wg wzoru

@+ b .ol {6)

w ktérym:
i 3 3
@ - zawartos¢ acetylenu w pierwsze) pluczece, cm™,
N
] >
b - zawariosé acetylenu w drugie) pituczee, cm®.

2.7. Wynik kodicowy. Za wynik nalezy przyjaé¢  $red-

nia arytmetyczna wynikdw dwdch oznaczan réwnolegiych.

2.8, Protokdl badania. W protokole badania nalezy

podad co naymniej:
a) nazwe badancgo gazu,
bY wymk oznaczania,
<) nazwisko 1 podpis wykonujgcego oznaczanie,

d) datg wykonania oznaczama.

KONITEC B

INFORMACIE DODATKOWE

1. Iastytucja opracowujaca normg - Zaklady Chemiczne

Qswigcim.

2. lstotne zmiany w stosunku do BN-05/0018-01

a) zakres normy rozszerzono o gazy zawlerajyce ace-

tylen, lecz nie zawierajgce tlenu,

b) znueniono metodg oznaczania zawartosci acetylenu -

wprowadzono metode lotokolorymetryczng.

3. Normy zwigzane

PN-70/C-83048 Kwas octowy techniczny
PN-70/C-84901 Pobieranie prdbek produktéw gazowych
PN-73/C-84911 Tlen ciekly
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