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DR. K. KLING I L. SUCHOWIAK.,

O NOWYM PIKNOMETRZE GAZOWYM.

(Ein neues Gaspyknometer. — A new gas-pycnometer.)

Mimo licznych metod posrednich oznaczania gestosci gazéw, nigdy nie
zostanie wyrugowana bezposrednia metoda piknometryczna. Metody tej, sto-
sowanej w Scislych oznaczeniach badawczych?!), rzadko uzywa si¢ w technice,
jako zmudnej i wymagajacej dlugich przygotowan wstepnych. Jest ona jednak
jedyna, gdy analityk tylko male ilo§¢ gazu ma do dyspozycyi. Ten natomiast
wypadek zdarza sie czesto w przemysle gazu ziemnego, gdzie przesyla sig
do badanie ograniczone ilo$ci gazu. '

Napetnianie zwyklych piknometréw gazowych odbywa si¢ albo przez
przeplukiwanie piknometru gazem, co wymaga znacznych. jego ilosci, albo
przez 2-, 3-krotne wypréznienie ich pompa olejowa lub rteciowa i kazdora-
zowe napelnienie badanym gazem. Uzycie pompy; konieczno$é absolutnie
szczelnych laczen  kauczukowych, szliféow i smaréw uszczelniajacych, sg to
momenty, ktére niejednokrotnie odwodza analityka od stosowania metody
piknometrycznej. Poniewaz pozatem pospolicie uzywane piknometry gazowe
posiadaja objetosé okolo 300 ¢cm® a i wiecej, przeto potrzeba do pomiaru
gestosci gazu przy ich pomocy co najmniej 900 cm?® gazu do jednego ozna-
czenia, przy uzyciu pompy prozniowej.

1) Por. A. Stahler, Handbuch d. Arbeitsmethoden in der anorganischen Chemle Bd
IIl, 1. — M. W. Travers, Experimentelle Untersuchungen von Gasen.

*
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Majac na oku przedewszystkiem wymogi szybkiego, technicznego oznacza-
nia gestosci gazéw z malej ich objetosci, mianowicie 100, a nawet 30 cm® zbudo-
waliSmy piknometr, ktéry takie oznaczanie umozliwia bez wydmuchiwania i bez
uzycia pompy.

Zasada tego przyrzadu, ktéry stosujemy czesto, zwlaszcza do oznacza-
nia gestosci gazéw ziemnych, polega na tej eksperymentalnej obserwacyi, ze
nalezycie oczyszczona i osuszona rte¢ wyplywa z naczynia rowniez starannie
oczyszczonego w sposob anali-
tycznie ilosciowy. Mozna zatem
przez jednokrotne wessanie
probki badanego gazu przy
pomocy czystej rteci (Ryec. 1.)
ilosciowo wypelni¢ nim pikno-
metr. Sedno konstrukeyi przy-
rzadu lezy jednak w tem, aby
nie uzywac¢ do zamkniecia kur-
kéw, ktére w swoich zaulkach,
a zwlaszcza na ich smarze
uszczelniajacym, zawsze pozo-
stawiaja mniejsze lub wigksze
kuleczki rteci, tudziez zanie-
czyszczaja naczynie tluszczem,
natomiast zamknaé gaz bez
uzycia jakiegokolwiek smaru
i kurka prostemi zatyczkami
uciskajgcemi (patrz nizej).

Konstrukecye 1 dzialanie
przyrzadu zrozumie¢ mozna naj-
lepiej z rycin samego naczynia
piknometrycznego (Ryc. 2.1 3.),
jakotez z rysunku przeglado-
wego (Ryc. 1.). Ryc. 2. przedsta-

Ryc. 1. wia pierwotng forme piknome-
tru, Ryc. 3. p6zniejsza ulepszong.

Piknometr (Ryc. 2.) ksztaltu cylindrycznego 7, o pojemnosci 100 cm?,
zakofczony jest z obu stron kawalkami kapilar 6 o 1 mm srednicy w swietle,
o plasko oszlifowanych brzegach. Zamknigcia gazu po napelnieniu piknometru
dokonuje si¢ przy pomocy sprzegla z drutu metalowego 2, utrzymujacego dwa
krazki uszczelniajace 4 z plytki kauczukowej, wscielone w metalowe czesci 7.
Nacisk, potrzebny do uszczelnienia, uzyskuje si¢ przy pomocy srubki 5.

Doswiadczenie okazalo, ze dyfuzya gazu przez obie kapilary w ciagu
paru sekund, potrzebnego do ujecia otwartego piknometru po jego napel-
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nieniu w sprzeglo nie powoduje réznic, wplywajacych na wyniki technicznego
oznaczenia gestosci. ‘

Chcac jednak i owa przyczyng ewentualnych bledéw wyeliminowaé,
zmodyfikowalismy piknometr o tyle, ze zatyczki uciskowe rozdzielilismy
(Rye. 3.), co umozliwia szybsze, osobne, a tem samem sprawniejsze zamy-
kanie kapilar. Sprzegla wcale tutaj nie ma, a ucisk uzyskuje si¢ sprezynami 5,

Rye. 3.

zaczepionemi o wyrostki szklane 2. Uszczelnienia kauczukowe 4 znajdujg sig
w czapeczkach metalowych 7, zlaczonych ze sprezynami przy pomocy uszek
z otworkami 3.

Nastepstwo czynnosci przy pomiarze jest nastepujace: Przez podniesienie
naczynia poziomego z rtecig n (Ryc. 1.) i zawieszenie go na widelkach 7,
napelnia si¢ piknometr p zwolna rtecia, przyczem szybko$¢ naplywu tak
si¢ reguluje $ciskaczem Srubowym b, aby nie tworzyly si¢ banki na Scianach
wewnetrznych piknometru, ale rteé ilosciowo wypchnela zen powietrze. Widetki
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stuzace do podtrzymania naczynia z rtecia n powinny byé umieszczone na
takiej wysokosci statywu, aby rteé¢ catkowicie napelnila gérng kapilare pikno-
metru.  Pod koniec naplywu nalezy ucisnaé $ciskacz tak, aby rteé¢ caltkiem
zwolna ‘napelniata kapilare, w przeciwnym bowiem- razie wybiegna krople
rteci ‘na ‘podstawie swej bezwladnosci. Teraz laczy sie gérng kapilare. ze
zrédlem gazu przy pomocy kapilary & — wlaczajaec ewentualnie wedle potrzeby
male rurki osuszajace z CaCl,, P,O;, NaOH itp., zaleznie od natury gazu —
zamyka si¢ Sciskacz b, obniza naczynie poziome n na dolny pierscien statywu
i zluzZnia Sciskacz o tyle, aby gaz znéw zwolna naplywal do piknometru,
majac czas na osuszenie si¢. Podczas napelniania nalezy baczy¢, aby zapewnié
sobie pewna nadwyzke gazu wplywajacego ponad cisnienie atmosferyczne
i unikna¢ ewentualnego wessania powietrza. Gdy piknometr napelni sie gazem,
a rte¢ opadnie ponizej Sciskacza b, baczy sie, czy w dolnej kapilarze nie
pozostala jakas kropelka rteei, co czasami zdarza sie, gdy rteé nie jest catkiem
czysta. W takim razie ujmuje sie¢ naczynie poziome n w reke, a przez paro-
krotne podniesienie i obnizenie tegoz mozna kropelke rteci, lub §lad zanie-
czyszczen wyplukaé Swiezg rtecig i usunaé z piknometru. Zamyka sie $ciskacz
i ujmuje napelniony piknometr sprzeglem uszczelniajacem s. Dzigki kapi-
larnym wylotom piknometru mozna $mialo odlaczyé kauczuki z obu stron
piknometru, wyja¢ go z pierscieni podtrzymujacych i zasrubowaé w sprzeglo.
Doswiadczenia okazuja, ze przez czas potrzebny do tej czynnosci dyfuzya
nie jest tak znaczna, aby wplynela na wyniki oznaczenia. Mozna jednak zasto-
sowaé taka ostroznosé, ze operujac gazem lzejszym od powietrza, przytyka
si¢ chwilowo palcem kapilare gérna, operujac za$ gazem ciezszym, kapilare
dolng. Oczywiscie, ze nalezy ujmowaé piknometr tylko za kapilary, a nie za
samo rozdgcie, aby nie ogrzewaé gazu reka. Uzywajac zmodyfikowanej formy
piknometru (Rycina 3.), mamy moznoéé zamykania obu kapilar szybciej
i niezaleznie od siebie. Na rycinie 1. przedstawia a zbiorniczek badanego
gazu, g naczynie poziome, wypelnione cieczg indyferentna, sluzacg do
wyparcia gazu.

Gléwnym warunkiem pomyslnych wynikéw pomiaréw omawianym pikno-
metrem jest nalezycie oczyszczona rteé. Rteé oczyszczona zwyklemi metodami
chemicznemi, jak kwasem azotowym, chromowym itp. nalezy nalezycie prze-
my¢, osuszy¢ kilkakrotnie, sgczac ja przez bibule perforowana, a na koniec
przecisnaé przez irchg, umocowana na koncu dlugiego lejka. Najlepiej nzywa
si¢ rteci przedestylowanej. Oczyszczanie rteci od czasu do czasu przez irche
jest nieodzowne.

 Uzyteczno$é metody i jej granice dokladno$ci uwidoczniaja najlepiej
wykonane pomiary, ktére podajemy ponizej:

Ciezary piknometru ze sprzeglem, odwazone po kolejnem ‘wypelnianiu
powietrzem, przy powolnem wyplywie rteci, zestawiajg si¢ w nastgpujacy
szereg cyfr: 44, 1186, 44, 1180, 44, 1182, 44, 1181 gr.
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Poniewaz objetos¢ piknometru wynosita Vg, ~ = 102,46 cm?, przeto

wahania dochodzace do 0,0006 gr odpowiadajg 0'5§ ciezaru zawartego powie-
trza, taka tez jest wielko$¢ mozliwego bledu.

Jakie metoda nasza w zastosowaniu do pospolitszych gazéw daje wy-
niki, wyczytaé mozna z ponizej zamieszczonych tabel 1.—IV.

Tablica I.

Tablica II.

Amoniak
z bomby od firmy C. A. F. Kahlbaum

w Berlinie
suszony za pomocy stalego KOH.
Powietrze suszono przy pomocy P,O;

Bezwodnik weglowy

z bomby od firmy K. Franzel i Synowie
we Lwowie

suszony za pomocg P,0;
Powietrze suszono przy pomocy P,O;

F=1300C b=17293 t =1900 C b=17234
=150 C S
Nr. powietrze | gaz Nr. | powietrze | g acz
1 44:0879 1 440877
2 440391 2 441491
3 44-0884 3 44-0881
iy g 44:0392 4 | 44-1489
5 440886 5 44-0879 |
i 440392 srednia  p—440879  g=—44'1490
ToRs 440395 d = 1523 (tabele wymagaja 1:520)
8 44-0884 t =17 5030 b=17254
9 440393 =16'50"C
o, 10T 0891 1 441496
s LR ~ 440390 2 44-0877
12 440394 3 44-1496
srednia  p=—44-0885 g=440392 srednia  p=44'0877 g= 441496

d=0590 (tabele wymagajg 0:590)

d=1524 (tabele wymagajg 1°520)

Tablica III.

Tablica IV.

Wodér wilgotny
z chem. czyst. Zn i chem. czyst. H,SO,
suszony jedynie H,SO;, stez. i KOH stalym
Powietrze suszono przy pomocy CaCl,

Wodér suchy
z chem. czyst. Zn i chem.czyst. H,SO,
suszony pozatem przy pomocy P,Oj
Powietrze suszono za pomocg P,O;

t =16'5° C

b=1724'0 t =200 C b=7390
L=16:5%.C t=180" C
Nr. | powietrze | gaz Nr. powietrze gaz

-C U GO 4397717 1 44'0875

2 440865 2 439753

3 43-9775 3 440871

4 44 0866 4 439754

5 439776 irednia  p=44'0873  g=439753
o3V 44-0871 d=—0067 (tabele wymagajg 0069)

7 439777

8 439775 |

srednia  p=—=44-0867 g=439776

d=0083
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Do przeliczania wynikéw pomiaréw uzyto skréconego wzoru:
_[8—p 1-+0.00367 ¢

a=(V5 1) Troomer

gdzie oznaczono przez:

— ciezar piknometru + gaz,

— ciezar piknometru -+ powietrze,

— objetosé piknometru,

— temperature przy napelnianiu,

— temperature przy wazeniu,

— ciezar wlasciwy powietrza w ¢ i b,

— gesto$¢ wzgledna gazu (powietrze = 1).

Cisnienie barometryczne b w poszczegélnych seryach pomiaréw bylo stale.

Roéznice spowodowang ,wypedem archimedesowym“ kompensuje sie,
tarujac piknometr naczyniem szklanem podobnej objetosci, jak to bywa przy
uzyciu piknometréow gazowych.

O ile zalezy czasami na oznaczaniu gestosci wyjatkowo malych ilosci
gazéw, mozna zmniejszy¢ objetos¢ piknometru do 30 em?®, przy czem jednak
zmniejsza si¢ w tym stosunku dokladnos¢ pomiaru. :

Metoda opisana nadaje si¢ wySmienicie do oznaczania réznicy gestosci
gazu ziemnego przed i po odgazolinowaniu laboratoryjnem?!) malej jego obje-
tosci w mieszaninie oziebiajacej stalego bezwodnika weglowego i eteru. Wow-
czas przepedzaé mozna gaz wprost do piknometru, uzywajac go jako gazo-
metru odbiorczego.

Qv N~ T 0

INZ. WLADYSLAW SZAYNOK.

UJECIE GAZU Z SZYBOW W POMPOWANIU.

(Die Fassung des Erdgases aus Schachten im Pumpen. — The capture of natural
gas from oil-wells in pumping.)

Gaz zawierajacy prawie czysty metan o cigzarze gatunkowym okolo 0°55
(powietrze = 1), wystepuje zazwyczaj w szybach nie produkujacych ropy.
W szybach produkujacych rope cigzar gazu jest wyzszy. Wynosi on w Bo-
ryslawiu, w szybach produkujacych rope wybuchows, okolo 0°70. W szybach
w tlokowaniu oraz w tych, gdzie produkcya ropy ustala, wynosi 0:80—090.
Wydobywa sie on zazwyczaj ze szybu pod wlasnem cisnieniem. Stosowanie

w tych szybach ekshaustorow ma na celu zwigkszenie produkcyi gazowej

) K. Kling, O ilociowem oznaczaniu gazoliny w gazach ziemnych. ,,Metan“ 1917, str. 3.
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