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TECHN ICZN E 

Oznaczanie zawartości azotu 

1 . WSTĘP 

1. 1. Przedmiot normY , PrzedDi otem normy jest 
oznaczanie zawartości azotu w gazach szlachetnych 
metodą interferometryczną . 

1 . 2 . Zakres stosowania normy. Normę należy sto­
sowa ć do oznaczania zawartośc i azotu w granicach 
od 0 , 5 do 20% objętościowych . 

2. METODA OZNACZANIA 

2 . 1 . Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na 
przeprowa\l zenlu w interferometrze r6żnicowego po­
miaru współczynnik6w załamania światła badanego 

gazu oraz gazu nie zawierającego azotu i oblic ze­
niu na podstawie r6żnicy tych wsp6łczynnik6w za­
wartości azotu w badanym gazie. 

2 . 2 , Aparatura. Do oznaczania zawartości azotu 
w gazie szlachetnym nale ży stosować zestawwg:r;ys.1, 
Sk ładający si ~ z: 

al interferometru 7 , 
b ) dwu płuczek cpiralnych i fi o wymi arach 

wg rys . 2 , 
c) czterech płuczek Dreschla 2 ';' 5 

100 cm3 typu wysokiego , 
pojemności 

d) dwóch manomet-rów różnicowych 8 i 9 . 

Rys . 1 

Grupa kat'llogowa X 11 

2. 3. Odczynni ki i roz~vory 

a) ;!Jodorotlenek potasowy cz ., stały . 

b ) Pi ~ciotlenek fosforu cz ., stały . 
c) Bł ękit metylowy , roztwór 5-procento\~ . 

d ) Podsiarczyn Godowy cz ., roztwór : 31 b pod­

s i a"'czynu sodowe t;o i 11 , 5 g wo dorotlenku r otaso­
wego rozpuści ć w atmosferze beztlenowej w 1-80 cm3 

wody destyl owane j i do d.ać 10 kropel 5- pr ocen t owe­
b O r oztvloru błękitu metylowego . 

2 . 4 . l rzygotowanie aparatu do oznac zQAia , Płucz­

ki spiralne 1 i 6 nape łni ć do 1/ 3 obj ęt ości r oz­
tworem podE.iarczynu sodowego (barwa s eledynowa lub 

niebieska roztworu wskazuj e na zużycie r eduktora , 
należy roztwór wymienić ). 

Płuczki Dreschla 2 i 5 napełnić do 3/ 4 obj ęto ś­

ci gr anulkami stałego wodorotlenku potasowego , 
płuczki 3 i 4 napełniĆ do '13 obj ętości watą 
szklaną. a na wat ę s zklaną nasypać warstwę spros z­
l;oVlanego pi ęCiotlenku fosforu , sięgając ą do połowy 
wysokości. Szlify płuc z ek posmarować olejem sil i­
konowym o duż e j b('stobci lub api e zonem. Płuczk :i. 

interferometr i manometr y różnicowe po łąc zy ć na 
s tyk wężami wi nidurowymi lub polictyl enovIJ'mi w spo­
sób podany na rys . 1 . 

!S017- CJ.4-21 
Rys . 2 

Branżowy Ośrodek Normal izacyjny PPH "Gazy Techniczne" 
Ustanow iono przez Dyrektora Zjednoczenia Budowy i Remontó w Urzą dzeń Chemicznych dnia l marco 1969 r. 

jako normo obowiazujaca w za kresie metod badań od dnia l paździe rnika 1969 r. 
(Mon. Pol. nr 20/ 1969 poz. 172) 

WYDAWNICTWA NO RMA LIZACYJNE Ol ll k Wyd N orm W' w a Ark wyd 0 , 3,5 Na"lO OO + 61 lam 207969 Ceno II 2,40 



2 BN- 69/6017-04 

2 . 5 . Skalowanie interferome tru. W celu ustale­
nia punktu zerowego interferometru należy przepuś­
ci ć przez kuwetę R1 i Rz badany gaz, a następnie 

obracać bębnem B do momentu pokryc i a s,i ę prążków 

obserwowanych w okularze U • Na skali b ębna odczy­
tać ilość pOdziałek odpowiadającą położeniu zero­
wemu b Qbna . Po ustaleniu punkt u zerowego nale:l\Y przez 

kuwet ę R, przepuści ć argon spawalniczy (zawartość 

azotu 0 , 01% obj . praktycznie nie wpływa na wynik 
pomiaru ), a przez kuwet ę Rz przepUściĆ kolejno trzjy 

próbki mieszanki argonowo-azotowej o znanych iloś­
ciach azotu , notując za każdym r azem i lościpodzia­
łek bębna po pokryciu się przesuniętych widm oraz 
temperaturę i c.i śnienie . Srednią zawartoś ć azotu ( ~ ) 

w gazie szlachetnym , o ,lpo\'liadającą jednej podział­
ce nQ bębnie interferometru, obliczyć w cm3/ m3 wg 
wzoru 

VI którym : 
~ v, - suma wyników trzech pomiarów zawartości 

azotu w gaz i e szlachetnym ( v, ) odpowiada­
jącej jedne j podZiałce na bębnie interfe­
rometru , cm3;m~ przy czym 

v= a 
, (PS' - PSa) F 

gć!.zie : 

a zawartość azotu w mieszance argonowo-azo­
towej , cm3;m3 , 

psa - ilość podziałek skali bębna VI 

zer owym , 
PS' - ilość podziałek skal i b ębna 

porównawczym, 

położeniu 

w położen;l.u 

F - współczynnik sprowadzający ciśnienie i 
temperaturę gazu do normal nych warunków 
(760 mmHg i OOe ) odczytany z nomogramu :PO­

danego w załączniku . 

2. 6. VJ;ykonanie oznaczania . Otworzy ć kurkiK1 i Ku 

nast ępnie otworzy ć powoli zawór butli z badaną 

mieszanką argonowo-azotową , po czym powoli dokrę­
c i ć 6rub ę stawidłową reduktora do uzyskani a prze­
pływu gazu w ilo ści 150 cm3;m1n, mierzonego nama­
nometrze różnicowym 8 . Otworzyć kurki K

2 
i K., pod­

łączy ć but l Q z argonem spawalniczym (99 , 98% ) po­
prze z reduktor c iśnienia do kurka K2 ' otworzy ć po­

woli zawór butli , po czym powoli dokręcić śrubę 

stawidłową reduktora do uzyskania przepływu gazu 

w ilości 150 cm3;min, mierzonego na manometrze 
różnicowym 9 . Włączyć źródło światła S interfe­
rometru 7. Wiązka światła przechodzi p~zez koli­
mator k i soczewkę O t skąd skierowana równolegle 
przechOdzi uginając się przez dwie pionowe szcze­
liny S~ i SZ2 • Z jednej szczeliny światło idzie 
przez kuwetę R, ' pryzmat ~ i płytkę pomocniczą M. 
Z drugięj przez kuwetę Rz ' pryzmat Pt ' płytkę po­
mocniczą M do lunety L, przez którą za pomocą o­
kularu U obserwuje się widma interferencyjne . 
Pryzmat ~ jest nieruchoroy, natomiast pryzmat Pz 

nastawia si ę za pomocą bębnaB. Płytka pomocnicza 
M służy do ostrego nastawiania linii pOdziału obu 
widm w okularze. Widmo wiązki światła przechodzą­
cej przez kuwetę R, z argonem spawalniczym (99,~) 
jest przesunięte w stosunku do widma wiązki prze­
chodzącej przez kuwet ę R2. zawierającą mieszankę 

argonowo-azotową. Po 15-minutowym płukaniu kuwet 
gazami należy dla pryzmatu ~ za pomocą b ębna B d0-
brać takie położenie, przy którym obydwa widma po­

kryją się . Zanotować odczyt ze skali bębna po 
sprawdzeniu wzajemnego pokrycia się widm. 

2. 7. Obliczenie wyników. Zawartość azotu (Xn ) w 
procentach obj~tościo\T.Ych obliczy ć wg wzoru 

~. F (PS' -PSa) 

X ,, = 10000 

w którym : 
~ - zawartość azotu w gazie, odp owiada­

jąca j ednej podziałce na bębnie in­
t erferometru, cm3 na 1 m3 mieszanki , 

F - wpółczynnik sprowadzający ciśnienie 

i temperatur ę gazu do normalnych wa­
runków odczytany z nomogramu, 

( PS' - PSa ) _ różnica odc zytów podziałek na skali 
bębna w położeniu poróvmawczym i w 
położeniu zerm"/ym, 

10 000 - przelicznik obj ętości wyrażonejwcm3 
na procenty objętościowe . 

2, 8, W;ynik. Ze. wynik należy przyjąć średni~ a­
J:Ytmertiyczną Wjt1ików 00 najmniej dwóch oznaczań, rom1ących 
się między sobą nie więcej niż 7% wyniku najniż­

szego dla mieszanki o zawartości azotu do 8% obj. 
i o 4% WJ'nih.-u najlliż szego dla mieszanki o zawar­
t o ści azotu do 15% ob j . 

K O N I F. C 

Załąc znik 



Załąc znik 

do BN- 69/ 6017-04 

Nomogram do przel iczania ciśnienia i temperatury gazu na warunki normalne za pomoca wsp6łczYnnika F 

P 
Tr 

6-10 

650 

6(j() 

870 

680 

tJ90 

700 

7fO 

720 

730 

740 

750 

760 

770 

780 

1{J0 

800 

F 
1,35 

mb 

880 

870 

880 

Przykład pomiaru: 

tOC • 22°C 
P - 756 Tr 

Odczytano: 

F · 1,086 
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