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1. WSTĘP

1 .1 . Przedmiot normy. Przedmiotem normy Jest o— 
znaczanie zaw artości węglowodorów i  dwutlenku wę
g la  w gazach szlachetnych.

1 .2 . Zakres stosowania. Normę n a leży  stosować do 
oznaczania zaw artości węglowodorów i  dwutlenku

I m .  węgla w gran icach 0,0005 t  0,005# ob jętośo iow ych .

2. METODA OZKACZANIA

2 .1 . Zasada oznaczania. Węglowodory i  dwutlenek 
węgla adsorbuje s ię  na że lu  krzemionkowym oziębia
nym mieszaniną s ta łego  dwutlenku węgla i  acetonu, 
następnie desorbuje przez ogrzan ie że lu  i  przepro
wadzę przez płuczkę zaw iera jącą  roztw ór wodoro
tlenku barowego w ce lu  zaabsorbowania dwutlenku 
w ęgla , k tóry  oznacza s ię  odmiareozkowująo nadmiar 
wodorotlenku kwasem solnym. Węglowodory przepusz- 
oza s ię  przez ogrzany tlen ek  miedziowy w celu  ich  
u tlen ien ia  do dwutlenku w ęgla , k tó ry  oznacza s ię  
w płuczce z mianowanym roztworem wodorotlenku ba

rowego.

2 .2 . Aparatura. Do oznaczania zaw artości węglo
wodorów i  dwutlenku w ęgla w gazach szlachetnych 
na leży  stosować zestaw wg ry s . 3 sk łada jący  się z:

a ) wyrównywacza c iśn ien ia  2,
b) adsorbera 3 umieszczonego w naczyniu Dewara; 

wymiary adsorbera wg ry s . 1,

c ) dwu sp ira lnych  płuczek 4 1 6 ;  -wymiary p łu
czek wg ry s . 2,

d) p i eca s il ito w e g o  rurowego 5 ,  typu P S P - 0  z 
sza fą  sterow n iozą,

e) l ic zn ik a  gazu 7,

f )  czterech  b iu re t 8 r  11 z automatycznym na
stawieniem zera ,

g ) b u t l i  szk lanej 1 z wodą destylowaną do płu
kania sp ira lnych  płuczek.
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rem wodorotlenku barowego w i lo ś o i  po 15 om , 
w łączyć p ieo  e lek tryozn y  5 i  doprowadzić tempera-

2 .3 . Odczynniki i  roztwory
a ) Tlenek miedziowy oz.granulowany.
b ) Żel krzemionkowy oz. suszony w tem peraturze turą do 850 +20 C, kurki K 2 i
0°C w ciągu 2 godz.-It- Q  ( " V  \ .P o ło żen ie  um ożliw ia jące przepływ gazu boczną ru r-
o ) Wodorotlenek barowy c z .d .a . ,  roztw ór OyGifi: ką bezpośrednio do l ic zn ik a  gazu. Naozynie Dewaia,

h g wodorotlenku barowego rozpuścić  w k o lb ie
.3

przek ręc ić  w

w którym umieszozony je s t  adsorber, napełn ić s ta -  

pomiarowe j  pojemności w wolnym od enkiem w ęgla i  acetonem. Zanotować stan
wągla roztw orze chlorku barowego, cLóiłaó 1 cm? W ić l ic zn ik a  gazu. Otworzyć powoli zawór b u t l i ,  po

alkoholowego roztworu fe n o lo f ta le in y  i  do-!
p e łn ić  roztworem chlorku barowego do k resk i. Roz
twór wodorotlenku barowego chronić od św ia tła  i  
dwutlenku wągla.

d) Kwas solny cz .d .a .-, roztw ór oiyOta. ;  c>? LV i«)vi Ih S tlŁ  „  . , , .
. ’  ’  bą s Stawidłową reduktora. Następnie zamknąć kurek

e j F en o lo fta le in a  c z .d .a . ,  roztw ór alkoholowy

ozym powoli dok ręc ić  śrubę stawidłową reduktora aż 
do uzyskania przepływu gazu w i l o ś o i  1 da^/min. 
P rzez adsorber n a leży  p rzepuścić , w za leżn ośc i od 
spodziewanej i l o ś o i  węglowodorów, od 10 ■? 20 
badanego gazu. Zamknąć zawór b u t l i  i  zwoln ić śru—

Ofl-proceniowy. rtl/si,
f )  S ta ły  dwutlenek węgla techn iczny.
g ) Aceton bezwodny techn iczny.

2 .4 . Przygotowanie aparatu do oznaozania. Posz
czegó ln e elementy aparatury n a leży  zestaw ić  wg 
ry s . 3. S z l i f y  kurków szklanych , K 3 , K4 n a leży  

u szcze ln ić  o lejem  silikonowym o dużej g ę s to ś c i.  
S z l i f  kurka szklanego K2 n a leży  u s zc ze ln ić  g r a f i 
tem. Wyrównywacz c iś n ie n ia  2 napełn ić r t ę o ią  do 
połowy pojem ności. Adsorber 3 napełn ić  żelem krze
mionkowym wysuszonym w temperaturze 120°C. Rurę 
porcelanową p ieca  e lek tryczn ego  5 napełn ić  granu
lowanym tlenkiem  miedziowym na d łu gośo i s t r e fy  o - 
grzew anej. Rurę zatkać z obydwu stron  s ia tk ą  mie

dzianą, zamknąć korkami gumowymi z osadzonymi nur
kami szklanym i. Obie p łuczk i sp ira ln e  przepłukać 
dwukrotnie wodą destylowaną. B iu rety  8 1 10 napeł
n ić  OyWn roztworem wodorotlenku barowego, a 9 i  
11 -  0^04o roztworem kwasu so ln ego . Przed p rzys tą 
pieniem do oznaozania przepłukać aparaturę w c ią 
gu 2 -r 3 min badanym gazem.

2 .5 . Wykonanie oznaozania. P łu czk i sp ira ln e  4 i  
6 p rzy pomocy b iu re t 8 i  10 napełn ić roztwo-

K 1, a kurki K 2, K } i  K , ustawić w położen iu  umcż- 
liw ia jąoym  przepływ gazu przez sp ira ln e  p łuczk i i  
p iec  e lek tryo zn y . Odstawić naczynie Dewara z mie
szaniną o z ię b ia ją c ą . Po zn ikn ięo iu  szronu z po
w ierzchn i adsorbera, adsorber zanurzyć w wodzie o 
tem peraturze 80°C. Następnie przepłukać go 300 

badanego gazu przepuszczanego z prędkośoią 
50 o*?/min. Zanotować stan lic z n ik a  gazu, po ozym 
śrubą stawidłową wyregulować reduktor tak , aby 
p rzez płuczkę 6 p rzech od z ił gaz z szybkością 
2 baniek na 1 s . Roztwory w płuozkach 4 16  mia
reczkować 0,-04-n roztworem kwasu so ln ego , aż do za
niku barwy fe n o lo f ta le in y .

2 .6 . O b liczan ie  wyników

2 .6 .1 . Zawartość węglowodorów (X , )  w p r z e l ic z e 
niu na metan ob lic za ć  w procentach objętośoiowyoh 

wg wzoru
( a - b )  • 0, 112- 100

X .«--------Vf----------

w którym: v o f fo r c ,  MULu t a f O
a -  ob ję to ść  0,01n-roatworu w płuca-

o  = o (ooę w d jls
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o am )-O tclw vUc 
-  ob ję tość  O^frtn roztworu H&l zużytego do 

odmiareezkowania nadmiaru wodorotlenku 
barowego w płuczce 6, «mc,

0 , 1 1 2  -

0,112 -  I lo ś ć  węglowodorów w p rz e lic z en iu  na me
tan odpowiadająca 1 S 0

ceCPxtCottkJ-ĄC C& m ijL
v0 — ob ję tość  badanego gazu w cm sprowadzona 

do 0°C i  760 mmHg wg wzoru
flwa Atetm i*

v» =  (V2~  -JE
w którym:

V, -  stan l ic z n ik a  gazu przed pomiarem,
V  -  stan l ic z n ik a  gazu po pomiarze,

i lo ś ć  dwutlenku węgla odpowiadająca
3

1 oa- 0|01a roztworu wodorotlenku baro
wego, c0 2 + 0  z C & a C O t ł - jz Ą ™ Q K€ (X

ob ję tość  badanego gazu w cm  ̂sprowadzona 
do temperatury 0°C i  o lśn ien ia  766- mmHg 
ob liczon a  wg 2. 6. 1.

E -  współczynnik spro1
tu ry 0°C i  c iśn ien ia  760 
ta b lic y .  Przy parametrach pośrednich, n ie  
podanych w ta b l ic y ,  współczynnik E na leży 
o b lic zy ć  p rzez in te rp o la c ję .

2 .6 .2 . Zawartość dwutlenku węgla (X 2) ob lic za ć  
procentach ob jętościow ych  wg wzoru

(a-b) -0,112* 100
--------- V---------ło

którym:
a -  ob ję tość  0y&-1n roztworu wodorotlenku ba-

d<̂  tempera- 
, podany w

Temperatura 
badanego 
gazu, °C

C iśn ien ie  barometryozne w naKg -U

700 710 720
%'C.C1

75© 740 750 760 770

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
1*4 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 0,88C 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 Oj 886 0,698

utsrnaje .-4

.̂vj c u tetj

rowego w płuczofe ~  2 .7 . Wynik. Za wynik n a leży  p rzy ją ć  średnią aryt-
b -  otję%ość 0j<Hn roztworu kwasu solnego metyozną wyników co najmniej dwóch oznaczań ,róż- 

, zużytego do odmiareezkowania nadmiaru niąoych s ię  między sobą n ie  w ięce j n iż  o 5# w yn i- 
wodorotlenku barowego w płuozoe 4 , om?, : x  ku m niejszego.
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