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Oznaczanie zawartosci dwutlenku
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Grupa katalogowa 0717

1, WSTEP

Przedmiotem normy jest oznaczanie zawartoéci dwutlenku
wegla znajdujacego si¢ w postaci weglanéw w popiele lot-
nym i zuzlu z kottéw opalanych weglem kamiennym i brunat-

nym,

2, METODA OZNACZANIA

2, 1, Zasada metody polega na dziataniu rozcienczonym,

goracym kwasem ortofosforowym na odwaz ke popiotu lub

2uzla i na iloéciowym oznaczaniu wydzielajgcego sig¢ przy
tym dwutlenku wegla, zaabsorbowanego w zestawie reakcy j-

no-absorpcy jnym z substancja reagujaca.

2,2, Aparatura i przyrzady, Zestaw wg rysunku na str, 2,

2,3, Odczynniki i roztwory

a) Fenolofialeina, wskadznik, roztwor  alkoholowy
0, 1-procentowy,

b) Kwas ortofosforowy (1,25) cz, d. a,, Foztwér 4u-pro-
centowy,

c) Kwas solny (1,19) cz, d, a,, roztwér 0, 05N oraz roz-
twér 143,

d) Wapno sodowane lub azbest sodowany,

e) Wodorotienek barowy cz, d, a,, roztwér 0, 05N,

f) Wodorotlenek potasowy cz, , roztwér 40-procentowy,

2, 4, Przygotowanie prébki analitycznej do  oznaczania,

Prébkg analityczna popiotu lub uzla nalezy przygotowaé

wg BN-82/6722-10, 00 p. 2. 1.

2,5, Przygotowanie aparatury do oznaczania, Aparature

do oznaczania nalezy zestawié zgodnie z rysunkiem,
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1 - kolumna absorpcyjna wypetniona 40-procentowym roztworem wodorotlenku potasowego, przeznaczona do absorbowania
dwutlenku wegla znajdujacego sig w atmosferze, 2 - pompka laboratoryjna ssaco-ttoczaca, 3 - rotametr do mierzenia na-
tezenia przeplywu powietrza z szybkoécia 300 cm /min, 4 - waz gumowy doprowadzajacy wytworzone cisnienie powietr-zaj
5~ naczynie reakcyjne np, probéwka o wysokoéci 70 = 80 mm i o érednicy 30 = 40 mm, 6 - strzykawka pojemnoséci 10 cm

z igta o wymiarach 0,63x50 mm, do roztworu kwasu ortofosforowego, 7 - waz gumowy odprowadzajacy mieszaning powiet-
rza i wytworzonego CO, do spirali absorpcyjnej, 8 - palnik spirytusowy lub gazowy do podgrzewania naczynka reakcyjne-
go, 9- igta do strzykawki lekarskiej o wymiarach 1 x 50 mm, taczaca wa? gumowy ze spirala absorpcyjng, 10 - spirala
absorpcy jna majaca 9 zwojéw o $rednicy 11,5 mm, 11 - gtowica spirali, 12 - strzykawka pojemnoéci 5 cm3, z igta o Wy -
miarach 0,63 x 50 mm do roztworu fenoloftaleiny, 13 - butla laboratoryjna z tubusem na roztwér kwasu solnego 1+3 o po-
jemnosci 1 dm3, 14 - butla laboratoryjna z tubusem na wodg destylowana pojemnosci 10 = 15 dm3, 15 - biurety automatycz-
ne pojemnosci 50 cm3 ze zbiornikami o pojemnosci 1 dma, 16 - pochtaniacze szklane w ksztatcie lejka cylindrycznego na-

petnione wata i wapnem sodowanym,

2, 6, Wykonanie oznaczania, Z prébki popiotu lotnego iub wego wg 2, 3b), Przemy¢ spiralg absorpcyjna (10); w  tym

2zuzla przygotowanej wg 2, 4, odwazyé w tédeczce z doktad- celu wtaczyé pompke (2) przepuszczajac intensywny stru-

noécia do 0,0002 g:

- 0,2 g przy spodziewane] zawartosci dwutlenku wegla
nie wigkszej niz 4,0%,
- 0,1 g przy spodziewanej zawartosci dwutlenku wegla

wigkszej niz 4,0%.

Nadwazke przesypac iloSciowo do naczynka reakcyjnego
(5), doda¢ 5 cnn3 wody destylowanej ( przegotowanej - wol-
nej od rozpuszczonego COZ), Zamkna¢ naczynko reakcyjne
korkiem, zamieszaé, w celu catkowitego zwilzenia prébki

nie dopuszczajac do kontaktu korka z zawartoécig naczyn-

ka, Strzykawke (6) napetnié roztworem kwasu ortofosforo-

mien powietrza, napetni¢ spirale absorpcy jna woda desty-
(13)

i przez 2 = 3 min mieszaé intensywnym strumieniem powiet-

3
lowana, doda¢ okoto 1 cm kwasu solnego 143 z butli

rza cata zawarto$¢ spirali absorpcyjnej, Opréznic spirale,

Nastepnie przeptukaé dwukrotnie spiralg absorpcy jna
wodga destylowana, utrzymujac intensywny przeptyw powiet
rza, Oczyszczona spirale absorpcyjna napetni¢ woda  de-
stylowana do 3/4 objetodci (na rysunku zaznaczono kres-
ka), dodaé¢ ze strzyk.awki (12) 4 = 6 kropli  fenoloftaleiny
i w zaleznoéci od wartosci pH roztworu doprowadzi¢ roz-
odmiareczkowanie

twér do odczynu obojetnego poprzez
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0, 05N roztworu wodorotlenku barowego wzglednie 0, 0SN
roztworu kwasu solnego z biuret automatycznych (15).

W zaleznoéci od zawartoéci dwutlenku wegla w prébce
popiotu lub zuzla, dodaé $ciéle okreslona ilos¢ 0,05N roz-

tworu wodorotlenku barowego wg tabl, 1

Tablica 1
Sawartols Bwuilenid OcMaﬂfa lHo$<é roztworu
prébki 0,05N wodarotlen-
wegla, % 3
g ku barowego, cm
do 0,5 0,2 4
powyzej 0,5 do 2,0 8
powyzej 2,0 do 4,0 12
powyzej 4,0 do 6,0 0,1 16
powyzej 6,0 do |0,01) 24
1w przypadku wigkszej zawartoéci dwutlenku wegla
niz 10% nalezy obliczyé iloéé roztworu 0, 05N wodoro-
tlenku barowego,

Strumienh natgzenia powietrza zmniejszyé do 300 crn"ﬁnin,
Po przygotowaniu zestawu reakcy jno-absorpcy jnego rozpo-
czaé dozowanie, ze strzykawki (6), do naczynka reakcyj-
nego (5) kwasu ortofosforowego wg 2. 3b). Dozowaé maty-

mi porcjami, aby uniknaé burzliwej reakciji,

Po stwierdzeniu, e reakcja przebiega tagodnie, rozpo-
czaé podgrzewanie naczynka bardzo matym ptomieniem z
palnika (8) nie dopuszczajac do zagotowania zawartosci,
Czas trwania procesu roztwarzania nie powinien byé dtuz-

szy niz 10 min, Po tym czasie nalezy zwigkszyé natezenie

przeptywu powietrza do 600 cms/mln i przystapi¢ do odmia-
reczkowania nie przereagowanego nadmiaru 0, 05N roztwo-
ru wodorotlenku barowego roztworem 0, 05N kwasu solne-
go, Po zakoficzeniu miareczkowania cata zawarto$é spirali
absorpcyjnej opréznié¢ i ponownie przygotowaé caty zestaw

do nowego oznaczania,

2,7 élega Er‘éﬁ, Niezaleznie od wykonania oznaczania
zawartosci dwutlenku wegla w weglanach, oznaczyé zawar-
to$¢ dwutlenku wegla w odczynnikach, postepujac  zgodnie
z 2,6 z ta réznica, 2e do naczynka reakcyjnego nie nalezy
wsypywaé odwazki popiotu lothego lub zuzla, érednia aryt-
metyczna wynikéw dwéch élepych préb nie  powinna byé
wigksza niz 0,2%, réznica za§ migdzy wynikami dwéch $le-

pych préb nie powinna byé wieksza niz 0,2%.

2,8, Obliczanie wynikéw oznaczania, Zawartoéé dwutlen-

ku wegla w weglanach (COZ);I w prébce analitycznej po-

piotu lub 2uzla obliczyé w procentach wg wzoru

(V=V)=(V,- V,) +0,001099

m

(COZ);I = « 100
w ktéryms:

V - catkowita objeto$¢ 0, 05N roztworu wodoro-

tlenku barowego przeznaczona do reakcji z

wytworzonym dwutlenkiem wegla, cms,

V] - catkowita objetosé 0, 05N roztworu kwasu

solnego zuzyta do odmiareczkowania nadmia-

ru 0, 05N roztworu wodorotlenku

3
cm ,

barowego,

V, - catkowita objetos¢ 0, 05N roztworu wodoro-
tlenku barowego przeznaczona do reakcji z
wytworzonym dwutlenkiem wegla w  $Slepej

prébce, crns,

V, - catkowita objeto$é 0, 05N kwasu solnego zu-

zyta do odmiareczkowania nadmiaru 0, OSN
roztworu wodorotienku barowego w $§lepej
" 3
prébce, cm
m - odwazka popiotu lotnego lub zuzla, g,
3
0,001099 - iloé¢ CO_, w gramach, odpowiadajaca 1 cm

2
0, 05N roztworu Ba(OH) >

2,9, Dopuszczalne réznice miedzy wynikami oznaczahh -

wg tabl, 2,

Tablica 2

Najwieksza dopuszczalna réznica
miedzy wynikami réwnolegtych
oznaczarh wykonanych

Zawartoéé (CO ):,’

\'N'pr‘ébct'Eprozplz'u w tym samym la- [w réznych labora-

onege uzla boratorium, z tej|toriach z tej sa-
samej prébki po- [mej prébki popio-
piotu lotnego lub |tu lotnego lub
zuzla zuzla

% % bezwzgledne
do 0,5 0,05 0,1

powyzej 0,5 do 2,0 0,2 0,4

powyzej 2,0 do 5,0 0,3 0,5

powyzej 5,0 0,5 0,8

2, 10, Wynik koicowy oznaczania, Za wynik koRcowy

bznaczania przyja¢ $rednia arytmetyczna wynikéw co naj-
mniej dwéch oznaczahh wykonanych w tym samym laborato-

rium, spetniajacych wymagania p, 2.9,

KONIEC

Informacje dodatkowe
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INFORMACJE DODATKOWE

1, Instytucja opracowujaca norme¢ - Instytut Energetyki,

Warszawa,

2, Normy zwiazane

BN-82/6722-10. 06 Popioty lotne i 2uzle z kottéw opala-
nych weglem kamiennym i brunatnym, Badania chemicz-

ne, Postanowienia ogdlne

3, _Autor projektu normy - Norbert Szczyrba - Przedsie-
biorstwo Zagospodarowania Odpadéw Elektrownianych,

Katowice,

4, _Szczegbtowa dokumentacja spirali_absorpcyjnej znaj-

duje sie w Przedsigbiorstwie Zagospodarowania Odpadéw

Elektrownianych w Katowicach,
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