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Sposob oznaczania akroleiny
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Przedmiotem wynalazku jest spos6b oznaczania
akroleiny metoda polarograficzng, ciggla na ele-
ktrodach statych.

W procesach technologicznych a zwlaszcza w
procesie otrzymywamia syntetycznej gliceryny sto-
suje sie dotychczas do oznaczania akroleiny pra-
cochlonne i mato dokladne metody miareczkowe
oraz nieciggle metody polarograficzne polegajgce
na redukcji akroleiny na kroplowej elektrodzie
rteciowej. Zastosowanie takiej elektrody jest bar-
dzo niedogodne ze wzgledu na pracochlonne przy-
gotowania duzej iloSci rteci o wysokiej czystosci.
Podczas oczyszczania rteci i w trakcie analizy wy-
dzielajq sie szkodliwe dla zdrowia pary rteci. Wy-
stepujgce w warunkach technologicznych wstrzasy
i drgania powoduja nieregularne odrywanie sie
kropel rteci od elektrody uniemozliwiajace prawi-
dlowe zarejestrowanie wynikéw analizy.

. Stwierdzono, ze w przemystowej produkcji akro-
leiny konieczna jest ciggla kontrola stezenia. akro-
leiny w roztworach poabsorpcyjnych pozwalajgca
na $ciste przestrzeganie rezimu technologicznego,
a tym samym otrzymywanie produktéw wysokiej
jakoSci.

Zagadnienie to postanowiono rozwigzaé przez
opracowanie ciaglego sposobu oznaczania akrolei-
ny, przy czym stwierdzono, ze do tego celu do-
skonale nadaje sie analizator polarograficzny ze
stalg elektroda pomiarows.

W sposobie wedlug wynalazku jako elektrode
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pomiarows zastosowano stalg elektrode srebrowa
pokryta rtecig. Pokrywanie stalej elektrody rtecia
zwieksza nadnapiecie wodoru na jej powierzchni
umozliwiajagec tym samym prace w ujemnym za-
kresie potencjatéw.

Jako niepolaryzujacg sie elektrode poréwnawczg
zastosowano uklad (Pt/Fet3) Fet2. Niezmienny
potencjal elektrody odniesienia zapewniono przez
zachowanie stalego stezenia jonéw Fet3 i Fet2w
otoczeniu blaszki platynowej elekiredy droga cigg-
tej wymiany 0,5 m roztworu soli zelazowej i zela-
zawej. ) _

Jako roztworu podstawowego uzyto buforu, a

‘zwlaszcza buforu octan spdu — kwas octowy Jo-

dowaty w zakresie pH 4—5. W tym buforze mak-
symalna warto§¢ pradu granicznego akroleiny
wystepuje przy potencjale E 1/2 =—1,4V, za$§ od-
czyn kwasny Srodowiska ‘skutecznie zapobiega po-
limeryzacji akroleiny. )

Urzadzenie pozwalajace na przeprowadzenie
oznaczenia akroleiny cigglym sposobem polarogra-
ficznym przedstawiono na rysunku. :

Badany roztwoér po absorpcji akroleiny w wodzie
przechodzi przez filtr Schotta G-1 1, usuwajacy
zanieczyszczenie mechaniczne. Dokladnego pomia-
ru iloSci przeplywajacego badanego roztworu do-
konuje sie przy pomocy rotametru 2. Ciecz sptywa
nastepnie do mieszalnika 3, gdzie nastepuje wy-
mieszanie z roztworem podstawowym doprowadzo-
nym ze zbiornika magazynowego 4 w iloSci
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0,5 ml/min. Roztwér przechodzi nastepnie przez
przeplywowe naczynko elektrolityczne 5, na dnie
ktérego wtopiono blaszke platynowa o powierzch-
ni 1 cm? Elektrode pomiarowag 6 umieszczono w
gornej czeSci naczynka. Blaszka platynowa jest
stale omywana roztworem soli Fet3 i Fet2 wy-
plywajacego ze zbiornika magazynowego 7 w ilo$ci
0,2 ml/min.

Dzieki znacznej réznicy gesto$ci miedzy roztwo-
rem analizowanym i roztworem soli zelaza na-
stepuje wyrazny i trwaly rozdzial faz w naczynku
tak, ze bez zastosowania diafragmy elektroda po-
miarowa jest stale zanurzona jedynie w roztworze
analizowanym za$ elektroda odniesienia w roztwo-
rze soli zelaza. Badany roztwér oraz roztwor soli
zelaza odprowadza sie wspdlnym odplywem 9 na
zewnatrz aparatu.
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Natezenie pradu granicznego proporcjonalnego
do stezenia akroleiny mierzy sie przy pomocy re-
jestratora punktowego 8.
Skale rejestratora wycechowéno w procentach
akroleiny. Dolna granica oznaczalno§ci wynosi
0,005% akreleiny w roztworze.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb oznaczania akroleiny metoda polarogra-
ficzng, znamienny tym, ze akroleine redukuje sie
w spos6b ciggly na stalej elektrodzie srebrowej
pokrytej rtecia wobec elektrody odniesienia typu
Pt/Fe*3 /Fe*2 w §rodowisku buforowym, w za-
kresie pH = 4—5.

WDA-1. Zam. 975. Nakl. 360 egz.
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