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Gazy szlachetne
Oznaczanie zawartosci

weglowodorow i dwutlenku wegla

1. WSTEP

Przedmiot normy. Przedmiotem normy Jest o—
dwutlenku we-

1.1.
znaczanie zawartos$ci weglowodoréw i
gla w gazach szlachetnych.

Norme nalezy stosowac do
dwutlenku

1.2. Zakres stosowania.
oznaczania zawartosci weglowodorow i
wegla w granicach 0,0005 t 0,005# objeto$Soiowych.

2. METODA OZKACZANIA

2.1. Zasada oznaczania. Weglowodory i dwutlenek

wegla adsorbuje sie na zelu krzemionkowym ozigbia-
nym mieszaning statego dwutlenku wegla i acetonu,
nastepnie desorbuje przez ogrzanie zelu i przepro-
wadze przez ptuczke zawierajgca roztwdér wodoro-
tlenku barowego w celu zaabsorbowania
wegla, ktéry oznacza sie odmiareozkowujgo nadmiar
wodorotlenku kwasem solnym. Weglowodory przepusz-
oza sie przez ogrzany tlenek miedziowy w celu ich
utlenienia do dwutlenku wegla, ktéry oznacza sie
w ptuczce z mianowanym roztworem wodorotlenku ba-

dwutlenku

rowego.

2.2. Aparatura. Do oznaczania zawartosci weglo-

dwutlenku wegla w gazach
3 sktadajacy sie z:

wodorow i szlachetnych

nalezy stosowac¢ zestaw wg rys.
a) wyréwnywacza ci$nienia 2,
b) adsorbera 3 umieszczonego w naczyniu Dewara;
wymiary adsorbera wg rys. 1,

PPH

Grupa katalogowa X-+1

c) dwu spiralnych ptuczek 4 16; -wymiary ptu-
czek wg rys. 2,
d) pieca silitowego rurowego 5, typu PSP-0 z

szafg sterownioza,
e) licznika gazu 7,

Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Budowy i Remontéw Urzadzehh Chemicznych dnia 1 marca 1969 r.
jako normo obowiqzujgca w zakresie metod badan od dnia 1 pazdziernika 1969 r.

(Mon.

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE
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f) czterech biuret 8r 11 z automatycznym na-
stawieniem zera,

g) butli szklanej 1 z woda destylowang do ptu-
kania spiralnych ptuczek.
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2.3. Odczynniki i
a) Tlenek miedziowy oz.granulowany.

b) Zel krzemionkowy o0z.suszony w temperaturze
0°C w ciggu 2 godz.-lt- Q
0) Wodorotlenek barowy cz.d.a., roztwor OyGifi:

roztwory

g wodorotlenku barowego rozpusci¢ w kolbie

rem wodorotlenku barowego w ilosoi po 15 om ,

wiaczyé pieo elektryozny 5i doprowadzi¢ tempera-

turg do 850 +20 C, kurki K2 i przekreci¢ w

("V \.Potozenie umozliwiajgce przeptyw gazu boczng rur-

ka bezposrednio do licznika gazu.
w ktérym umieszozony jest adsorber,

Naozynie Dewaia,
napetni¢ sta-

pomiarowej pojemnosci 3w wolnym od enkiem wegla i acetonem. Zanotowaé¢ stan
wagla roztworze chlorku barowego, cLéita6 1 cm? Wi¢ licznika gazu. Otworzy¢ powoli zawér butli, po
. . ozym powoli dokreci¢ $Srube stawidtowg reduktora az
alkoholowego roztworu fenoloftaleiny i do- ym p . ¢ ¢ o a )
L ;o do uzyskania przeptywu gazu w ilodoi 1 da~r/min.
petni¢ roztworem chlorku barowego do kreski. Roz-

twor wodorotlenku barowego chroni¢ od $Swiatta i
dwutlenku wagla.
d) Kwas solny cz.d.a.-,
ej Fenoloftaleina cz.d.a.,
Ofl-proceniowy. /g,
f) Staty dwutlenek wegla techniczny.
g) Aceton bezwodny techniczny.

roztwor oiyOta. ; o?

roztwdér alkoholowy

2.4. Przygotowanie aparatu do oznaozania. Posz-
nalezy zestawié¢ wg
, K3, K4 nalezy
uszczelni¢ olejem silikonowym o duzej gestosci.
Szlif kurka szklanego K2 nalezy uszczelnié grafi-

rteoig do

czeg6lne elementy aparatury

rys. 3. Szlify kurkéw szklanych

tem. Wyréwnywacz cisnienia 2 napetnicé
potowy pojemnosci. Adsorber 3 napetni¢ zelem krze-
mionkowym wysuszonym w temperaturze 120°C. Rure
porcelanowg pieca elektrycznego 5 napetni¢ granu-
lowanym tlenkiem miedziowym na ditugo$oi strefy o-

grzewanej. Rure zatka¢ z obydwu stron siatkg mie-

dziana,
kami szklanymi. Obie ptuczki spiralne
dwukrotnie woda destylowang. Biurety 8 1 10 napet-
ni¢ OyWn roztworem wodorotlenku barowego, a 9 i
11 - 0”040 roztworem kwasu solnego. Przed przysta-
pieniem do oznaozania przeptukaé aparature w cig-

zamknag¢ korkami gumowymi z osadzonymi nur-
przeptukac

gu 2 -r 3 min badanym gazem.

Ptuczki
6 przy pomocy biuret 8 i 10 napetni¢

2.5. Wykonanie oznaozania. spiralne 4 i

roztwo-

LVi«vi IhStlk

Przez adsorber nalezy przepusci¢, w zaleznos$ci od
od 10 @ 20

zwolni¢ Sru—
kurek

K, ustawi¢ w potozeniu umcz-

spodziewanej
badanego gazu.

ilosoi weglowodoroéw,
Zamknag¢ zawér butli i
ba sStawidtowa reduktora. Nastepnie zamknaé
K1, a kurki K2, K} i
liwiajgoym przeptyw gazu przez spiralne ptuczki i
piec elektryozny. Odstawi¢ naczynie Dewara z mie-
po-
wierzchni adsorbera, adsorber zanurzy¢ w wodzie o

szaning oziebiajagca. Po zniknieoiu szronu z

temperaturze 80°C. Nastepnie przeptukaé¢ go 300
badanego

50 o*?/min.
Srubg stawidtowg wyregulowaé
6 przechodzit
Roztwory w ptuozkach 4 16 mia-

gazu przepuszczanego z
Zanotowa¢ stan licznika gazu,

predkosoig

po ozym
tak, aby
szybkoscig

reduktor
przez ptuczke gaz z
2 baniek na 1 s.
reczkowac¢ 0,-04-n roztworem kwasu solnego, az do za-

niku barwy fenoloftaleiny.

2.6. Obliczanie wynikéw
2.6.1. Zawarto$¢ weglowodoréw (X,) w przelicze-
niu na metan oblicza¢ w procentach objeto$soiowyoh
wg wzoru
(a-b) «0,112- 100
Y S
w ktorym: v offorc, MULU tafoO
a - objetos¢ 0,01n-roatworu w pluca-
0 =o(ooe wdijls

‘Uli- 6, wd,
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objetos¢ ONMrtn roztworu H&l zuzytego do
odmiareezkowania nadmiaru wodorotlenku
barowego w ptuczce 6, «mc,
0,112 - 110$¢ weglowodoréw w przeliczeniu name-
tan odpowiadajaca 1 S
ceCPxtCottkJ-ACC&miijL

VO —objeto$¢ badanego gazu w cm sprowadzona

do 0°C i 760 mmHg wg wzoru
flnwa Atetmi*
w = (V2~ -E
w ktorym:

V, - stan licznika gazu przed pomiarem,

V - stan licznika gazu po pomiarze,

E - wspétczynnik sprol & tempera-
tury 0°C i ci$nienia 760 ,  podany w
tablicy. Przy parametrach posrednich, nie
podanych w tablicy, wspoétczynnik E nalezy
obliczy¢ przez interpolacje.

2.6.2. Zawarto$¢ dwutlenku wegla (X2 oblicza¢

procentach objetosciowych wg wzoru

(a-b) -0,112* 100

(0]
ktérym:
a - objeto$é Oy&In roztworu wodorotlenku ba-
utsrnaje 4 rowego w ptuczofe ~
- otje%osé Oj<Hn roztworu kwasu solnego
zuzytego do odmiareezkowania nadmiaru

"\ cutetj '

wodorotlenku barowego w ptuozoe 4, om?, :x

KOHX

0,112 - ilos¢ dwutlenku wegla odpowiadajgca
1 oa- 0]0la roztworu wodorotlenku baro-
wego, ©@2+0 zC&aCOt+-jzA™ QKE (X
0 objetos¢ badanego gazu w cm sprowadzona
do temperatury 0°C i ol$nienia 766- mrHy
obliczona wg 2.6.1.
Temperatura Cisnienie barometryozne w naKg U
badanego
gazu, °C 700 710 720 750 740 750 760 770
%'C.C1
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
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 0j886 0,698

2.7. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $rednig aryt-

metyozng wynikéw co najmniej dwoéch oznaczan,réz-
nigoych sie miedzy soba nie wiecej niz o 5 wyni-

ku mniejszego.
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