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GAZY 
Gazy szlachetne TECHNICZNE 

Oznaczanie śladowych ilości azołu 

1 . wsm 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest o-
znaczanie śladowych ilości azotu w gazach szla-
chetnych metodą chromatografii gazowej . 

1.2. Zakres stosowania normy . Normę stosuje się 
do oznaczania zawartości azotu w granicach 
0, 009 ~ 0 , 1% objętościowych . 

2. METODA OZNACZANIA 

2. 1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na 
rozdzieleniu poszczeg6lnych składników badanego 
gazu między fazę nieruchomą (wypełnienie kolUlllD.;Y 
chromatograficznej) a przepływającą przez kolll.l!lJlę 

fazę ruchomą (gaz nośny) i obl iczeniu zawartości 

azotu w oparCiu o uzyskany chromatogram. 

2. 2. Aparatura i przyrzaQy 
a ) Chromatograf gazowy dowolnego typu pozwal a­

jący na dokonanie oznaczeń w zakresie podanym w 
1 . 2 , wyposażony w urządzenie do wprowadzania prob­
ki i dozowania gazu nośnego , w detektor oraz urzą­
dzenie rejestrujące wskazania detektora. 

b) Rurka miedziana o średnicy wewnętrznej 10 
15 mm, długości 0 , 5 m, zwinięta w spiralę i wypeł­
niona sitami molekularny~ 5A o granulaCji 1 do 
2 mm. 

2. 3. Materiały pomocnicze 

a) Wod6r sprężony techniczny , 
b) Mieszanka argonowo-azotówa sprężona, o~ 

tośc1 około 8~ azotu. 
c) Sita molekularne 5A, zalecana granulacja 1 do 

2 mm. 

2.4. Przygotowanie chr0matogr@1. Kolumnę chro­
matograficzną wypełnia się sitami molekularnymi 
5A granulacja 1 do 2 mm , postępując w spoaSb okreś­
lony instrukcją obsługi właściwą dla danego typu 
chromatografu. Zaleca się stosować kolumnę chro-
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matograficzną o długości całkowitej 12 m i śred­

nicy wewnętrznej 10 mm. 

2. 5. Cechowanie chromatografu. wykonuje się przez 
sporządzenie chromatogramu próbki gazu szlachet­
nego zawierającego znaną ilość azotu, zawartą w 
granicach 0 , 009 ~ 0 , 1% obj . Próbkę wzorcową moż­

na nn . przygotować z mieszanki argonowo-azotowej 
zawierającej około 8% azotu , oznaczonego ilościo­
wo metodą interferometryczną, przez jej rozcień­

czenie w stosunku 1 : 10 lub 1 : 100 argonem za­
w1erają~ azot w ilości niewykrywalnej metodą 

chromatograficzną· 

2.6 . Oczyszczanie gazu nośnego , Gaz nośny - wo­
d6r przed wprowadzeniem do chromatografu przepuś­
cić przez kolumnę wg 2,2,b) z szybkością 6 dm 3/h. 

2. 7. Wykonanie oznaczania. Uruchomić chromato­
graf w spos6b określony instrukcją obsługi . Prz;y 
pomocy dozownika wprowadzić do obiegu gazu nośne­
go pr6bkę gazu badanego w ilości 25 cm3• Po ukoń­
czeniu oznaczania odciąć w;ykre ślony chromatogram. 
Zmierzy ć wysokość piku azotowego z dokładnością 

do 1 mm. 

2, 8. Obliczanie wynik6w. Zawartość azotu (X) w 
badanym gazie obliczyć w % obj . wg wzoru 

H oN 
X=-1r 

w kt6rym : 
H;r w;ysokość piku azotowego na chromatogramie 

gazu badanego , mm 
H w;ysokość piku azotowego na chromatogramie 

gazu wzorcowego , mm 
N ~awartość azotu w gazie wzorcowym, % obj . 

2. 9. Wynik. Za wynik przyjąć średnią arytme-
tyczną w;yn1k6w dw6ch oznaczań r6żniących się mię­
dzy sobą nie więcej ni~ o 10% wyniku mniejszego, 
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