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1y WSTEP

1e1e Przedmiot normy, Przedmiotem normy
oznaczanie zawartosSci azotu w gazach szlachetnych

metodg interferometryczng.

Jest

1,2, Zakres stosowania normys Norm¢ nalezy sto-
sowaé¢ do oznaczania zawartosci azotu w granicach
od 0,5 do 20% objetosciowych.

2¢ METODA OZNACZANTA

241, Zasada oznaczania., Oznaczanie polega na
przeprowadzeniu w interferometrze réznicowego po-

miaru wspdiczynnikéw zatamania Swiatla badanego
gazu oraz gazu nie zawierajgcego azotu i oblicze-
niu na podstawie réznicy tych wspdiczynnikéw za-

wartosci azotu w badanym gazie.

2.2, Aparatura. Do oznaczania zawartosci azotu
w gazie szlachetnym nalezy stosowacé zestaw wgrys.’
sktadajacy si¢ z:

a) interferometru 7,

b) dwu piuczek spiralnych 1 i 6 o wymiarach
Wg TrysSe 2,
¢) czterech piuczek Dreschla 2 <+ 5 pojemnosci

100 cm” typu wysokiego,
d) dwéch manometroéw roédznicowych 8 i 9.

2¢3e Odczynniki i roztwory
a) Wodorotlenek potasowy cz., staly.

b) Pigciotlenek fosforu cz., staiy.
¢) Biekit metylowy, roztwbér S-procentowy.

d) Podsiarczyn sodowy CZ., roztwér: 31 g

pod-
siarczynu sodowego i 11,5 g wodorotlenku rotaso-
wego rozpuscic¢ w atmosferze beztlenowej w180 cm3
wody destylowanej i dodal 10 kropel S-procentowe-—
30 roztworu biekitu metylowego.

ja, FPrucz-
objetosci roz-

zotowanie aparsa
ki spiralne 1 i 6 napeinié do 2/3
tworem podsiarczynu sodowego (barwa seledyrowa lub

4e I'rz znacz

niebieska roztworu wskazuje na zuiycie reduktora,
nalezy roztwdér wymienié).

Pruczki Dreschla 2 i 5
ci granulkami stalego

napeinié¢ do3/4 objgtos=—
wodorotlenku potasowego,
ptuczki 3 i 4 napeinié do Y3 objetosci watg
szklang, & na wat¢ szklang nasypa¢ warstwe sprosz-
kowanego pigciotlenku fosforu, siggajaca do potowy
wysokoscie. Szlify piuczek posmarowaé olejem sili-
konowym o duzej gg¢stosci lub apiezonem. Pruczki,
interferometr i menometry rdéinicowe polgczyd na

styk wezami winidurowymi lub polietylenowymi w spo-
s6b podany na rys. 1.

6017-04-1
Rys. 1 Rys, 2
Branzowy Osrodek Normalizacyiny PPH ,,Gazy Techniczne”
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Budowy i Remontéw Urzgdzed Chemicznych dnia 1 marca 1969 r.
jako norma obowigzujaca w zakresie metod badan od dnia 1 pazdziernika 1969 r.
(Mon. Pol. nr 20/1969 poz. 172)
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2a5a Skalowanie jnterferometru. W celu ustale-

nia punktu zerowego interferometru nalezy przepus-
ci¢ przez kuwete¢ R, i R, badany gaz, a nastepnie
obraca¢ bgbnem B do momentu pokrycia si¢ prazkéw
obserwowanych w okularze U , Na skali bebna odczy-
taé ilo$¢ podziatek odpowiadajgca polozeniu zero-
wemu b¢bna. Po ustaleniu punktu zerowego naleZy przez
kuwete R, przepusci¢ argon spawalniczy (zawartosé
azotu 0,01% obj. praktycznie nie wpiywa na wynik
pomieru), a przez kuweteg R, przepu$cié¢ kolejno trzy
prébki mieszanki argonowo-azotowej o znanych ilos-
ciach azotu, notujac za kazdym razem iloéci podzia-
tek bebna po pokryciu sie przesunietych widm oraz
temperatur¢ i ciénienie. Srednig zawartoééazotu(%)
w gazie szlachetnym, odpowiadajgcg jednej podzial-
ce na bg¢bnie interferometru, obliczyé w cm5/m3 wg
wzoru

w ktbérym:
Yp, = suma wynikdéw trzech pomiardéw
azotuw gazie szlachetnym (v,)

zawartosci
odpowiada=-
Jjacej Jjednej podzialce na bebnie interfe-
rometru, cm5/m2 przy czym

O
Y (PS'-PS)F
- zawartos¢ azotu w mieszance argonowo-azo-—

towej, cm5/m3,

pPs® - iloéé podziatek skali bg¢bna w  polozeniu
zZerowym,
PS" =~ iloséé podziatek skali bgbna  w polozeniu
poroéwnawczym,
F - wspéiczynnik sprowadzajgcy ciénienie b

temperaturg gazu do normalnych  warunkoéw
(760 mmHg i 09C) odezytany z nomogramu po-
danego w zalaczniku.

246, VWykonanie oznaczania, Otworzy¢ kurkiK,iK,,
nastepnie otworzyé powoli zawdr butli z badang

mieszankg argonowo-azotowg, po czym powoli dokre—
cié Srube stawidlowg reduktora do uzyskania prze-—
piywu gazu w ilosci 150 cm3/min, mierzonego na ma-
nometrze réiznicowym 8. Otworzyé kurki K, 1K,y pod~
zaczyé butle z argonem spawalniczym (99,98%) po-
przez reduktor ciénienia do kurka K,, otworzydépo-
woli zawér butli, po czym powoli dokrecié  $rube
stawidiowg reduktora do uzyskania przepiywu gazu

w ilosci 150 cm3/min, mierzonego na manometrze
réznicowym 9. Wigczyé zroddio swiatkta S interfe-
rometru 7. Wigzka swiatla przechodzi przez koli-
mator k i soczewke O , skad skierowana réwnolegle
przechodzi uginajgc si¢ przez dwie pionowe szcze-
liny Sz, i Sz, » Z jednej szczeliny $wiatlo idzie
przez kuwete R1, pryzmat ﬁ i plytke pomocniczg M.
Z drugiej przez kuwet¢ R,, pryzmat P, y piytke po-
mocniczg M do lunety L, przez ktérg za pomocg o=
kularu U obserwuje si¢ widma interferencyjne.
Pryzmat P, jest nieruchomy, natomiast pryzmat F,
nastawia sie¢ za pomocg bebna B. Piytka pomocnicza
M stuzy do ostrego nastawiania linii podziaiu obu
widm w okularze. Widmo wigzki $wiatla przechodza-
cej przez kuwete R, z argonem spawalniczym (99,99%)
jest przesuniete w stosunku do widma wigzki prze-
chodzgcej przez kuwete¢ Rz zawierajgcag mieszanke
argonowo-azotowg. Po 15-minutowym plukaniu kuwet
gazami nalezy dla pryzmatu P, za pomoca be¢bna B do-
braé¢ takie polozenie, przy ktérym obydwa widma po-
kryja sig. Zanotowa¢ odczyt ze skali bebna po
sprawdzeniu wzajemnego pokrycia sig¢ widm.

2¢7¢ Obliczenie wynikéw. Zawartosé azotu (X ) w

procentach objetosciowych obliczyé wg wzoru

V," F(PS'-PS°)

oy = 10 000
w ktorym:
V., - zawarto$¢ azotu w gazie, odpowiada-

jaca jednej podziaice na bg¢bnie in-

terferometru, cm5 na 1 m5 mieszanki,
F - wpdélczynnik sprowadzajgcy cisnienie

i temperature gazu do normalnych wa-
runkéw odczytany z nomogramu,

(PS'-PS°) - réznica odczytéw podziatek na skali
bebna w polozeniu pordwnawczym i w
potozeniu zerowym,

10 000 - przelicznik objetosci wyraZonejwcm5
na procenty objetosciowe.

2¢8, Wynik, Zz wynik nalezy przyjaé Srednig a-
Iytmetyczng wynikéw oo najmniej dwéch oznaczar, rémigcych
si¢ migdzy sobg nie wigcej niz 7% wyniku najniz-
szego dla mieszanki o zawartosci azotu do 8% obJe
i o 4% wyniku najnizszego dla mieszanki o
tosci azotu do 15% obj.

zawar-
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Zatgcznik
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Nomogram do przeliczania ciénienis i temperatury gazu na warunki normalne za pomocg wspélczyanika F
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