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Przedmiotem wynalazku jest sposéb Wytwarza-
nia masy wskaznikowej do oznaczania zawarto-
§ci dwutlenku siarki w powietrzu, skitadajacej sie
z zelu krzemionkowego oraz wodnego roztworu
jodanu potasowego i skrobi.

Znany jest sposob wytwarzania masy reakcyjnej
do oznaczania dwutlenku siarki w powietrzu opi-
sany w patencie nr 39976, Wedlug tego sposobu,
zel krzemionkowy, nie zawierajgcy $ladéw kwasu
moczy sie przez 20 minut w stezonym kwasie
azotowym, po czym myje zimng woda az do obo-
jetnego wobec metyloranzu odczynu wody i suszy
w temperaturze 200—230°C. Otrzymany zel zawie-
ra od 0,1% do 0,2% wagowych HNOs;.

Odmiang znanego sposobu jest moczenie zelu w
nadmiarze 0,12%-owego roztworu kwasu siarko-
wego, odciggniecie nadmiaru kwasu i wysuszenie
w temperaturze 200—230°C. Otrzymany zel za-
wiera 0,1% wagowych H2SOs Sporzadzony zel
krzemionkowy zalewa sie nastepnie nadmiarem
wodnego roztworu zawierajgcego 0,67% wagowych
jodanu potasowego i 0,33% wagowych skrobi, od-
cigga nadmiar roztworu i suszy otrzymang mase
reakcyjng w temperaturze pokojowej do osiggnie-
cia stanu sypkiego.

Wytworzona tym sposobem masa reakcyjna wy-
kazuje szereg niedogodno$ci, ktére w powainym
stopniu utrudniajg jej stosowanie do oznaczania
zawarto$ci dwutlenku siarki w powietrzu, zwta-
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szcza W przedziale stezen od 0,01 do 0,3 mg SO:
na 1 1 powietrza.

Sposobem tym nie mozna otrzymaé powtarzal-
nych wynikéw w zakresie podstawowych wtasno-
§ci mas reakcyjnych do ktérych nalezg: strefowy
charakter zabarwienia masy, odpowiednie dlugo-
§ci barwnej strefy w zalezno§ci od stezenia SOe
w powietrzu oraz stabilno§¢é masy  w czasie jej
przechowywania. Znaczna cze§¢ mas reakcyjnych
wytworzonych znanym sposobem zabarwia sie
w sposOb ciggly, co uniemozliwia ich stosowanie
do iloSciowych oznaczen, cze§é mas daje zbyt
krétkie barwne strefy, co znéw powaznie obniza
dokladno§é oznaczenia, a wigkszo§¢é mas reakeyj-
nych zmienia swe wtasnos$ci, zwlaszcza w pier-
wszych kilku miesigcach ich przechowywania, co
przediuza cykl produkcyjny oraz jest przyczyng
niestabilno§ci rurek wskaznikowych. Niektére ma-
sy reakcyjne zabarwiajg sie samorzutnie w za-
topionych rurkach w okresie gwarancyjnym, co
dyskwalifikuje produkt.

Celem sposobu wedlug wynalazku jest otrzy-
mywanie stabilnych mas wskaznikowych o pow-
tarzalnych wtasnosciach, dajacych dtugie strefo-
we zabarwienia zwlaszcza w przedziale stezen od
0,01 do 0,3 mg SO,/1 litr powietrza.

Niespodziewanie okazalo sie, ze cel ten mozna
osiggnaé stosujac do wytwarzania masy wskazni-
wej dokladnie zobojetniony zel krzemionkowy,
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ktéry nasyca sie wodnym obojetnym roztworem
wskaznikowym.

Wedtug wynalazku, zel krzemionkowy aktywo-
wany uprzednio w znany spos6b kwasem solnym
i wymyty woda, zobojetmia sie w zawiesinie wod-
nej rozciefczonym, korzystnie 1%-owym roztwo-
rem wodorotlenku sodowego i/lub potasowego na
goraco, w temperaturze 80—100°C w obecnosci
wskaznika acydymetrycznego — czerwieni fenolo-
wej, az do trwalego oranzowo-czerwonego zabar-
wienia fazy wodnej, myje wielokrotnie zimng i
gorgcg wodag i suszy w temperaturze 130—150°C,
po czym zalewa sie go obojetnym wobec czerwie-
ni 1en'U}owe] roztworem wodnym jodanu potaso-
wego i skrobi w takiej iloSci i takim stezeniu,

na 100 g zelu krzemionkowego przypadaty
row’ne iloéci w zakresie od 0,45 g do 1,05 g kaz-
dego skladmka i suszy w temperaturze 35°C—45°C
do %awartosci 20—27% wody.

Zobojetniony sposobem wedlug wynalazku zel
krzemionkowy jest catkowicie obojetny i nie zmie-
nia po zmieszaniu z roztworem czerwieni fenolo-
wej, oranzowego zabarwienia wskazZnika.

Masy wskaZnikowe wytwarzane sposobem we-
dlug wynalazku charakteryzujg sie dobra powta-
rzalnoSciag swych wiasno$ci i wysokg stabilno$cia,
niezaleznie od partii zelu, z ktérego zostaly wy-
konane. Umieszczone w rurkach wskaznikowych
dajg z dwutlenkiem siarki strefowe zabarwienia.
o ostrych, bardzo wyraznie odcinajgcych sie kra-
wedziach, a diugo§¢ barwnych stref jest $ciSle za-
lezna od stezenia SO: w powietrzu, dzieki czemu
iloSciowe oznaczenia sg dokladne i pewne. Masy
te nie wykazujag niedogodno$ci mas reakcyjnych
wytwarzanych dotychczas znanym sposobem.

Szczegbélowy sposob wytwarzania wedlug wyna-
lazku, masy wskaznikowej do oznaczania zawar-
toSci dwutlenku siarki w powietrzu przedstawio-
ny jest w przykladzie wykonania.

Przyktad. 20 kg zelu krzemionkowego o
granulacji 0,3—0,6 mm i kwasowos$ci 0,01% w prze-
liczeniu na HCl miesza sie z trzykrotnie wiekszg
iloscia wody destylowanej. Do zawiesiny dodaje
sie 0,02%-owego roztworu czerwieni fenolowej w
iloSci powodujgcej wyraznie zabarwienie wody i
zobojetnia 1%-owym wodnym roztworem wodoro-
tlenku sodowego w ilo§ci okoto 100 ml w tem-
peraturze 80—90°C, ciagle mieszajgc. Operacja jest
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zakonczona, jezeli powstale oranzZowo-czerwone
zabarwienie fazy wodnej nie zmienia sie w ciggu
jednej godziny. Zobojetniony zel krzemionkowy
przemywa sie cztery razy zimng i goracg wodg,
filtruje i suszy w temperaturze 130—150°C w cig-
gu 8 godzin, po czym odsiewa sie py! na sicie
o wielko$ci oczek 0,3 mm. 1,6 kg zobojetnionego
zelu krzemionkowego nasyca sie 2,4 lifra roztwo-
ru zawierajacego 0,33% jodanu potasowego i 0,33%
skrobii rozpuszczalnej. Roztwér ten, po dodaniu
wskaznika czerwieni fenolowej barwi sie na ko-
lor oranzowy. Nasycony zel suszy sie w tempe-
raturze 40°C do zawarto$ci 25% roztworu.

Otrzymuje sie 2,135 kg gotowej masy wskazni-
kowej. | '

Masa wskaznikowa, badana w rurkach o wew-
netrznej §rednicy 4,5 mm przy szybkosSci przepty-
wu skazonego powietrza wynoszacej 0,5 l/minute,
w ciggu 1 minuty dawala barwne, ciemnoniebies-
kie strefy o dlugosciach: '

dla stezenia SOe 0,02 mg/l — 3 mm
’ ’ ” 0,05 — 6 mm
” ' ” 0,15 — 13 mm

0,30 — 20 mm

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania masy wskaznikowej do oz-
naczania dwutlenku siarki w powietrzu, skiada-
jacej sie z zelu krzemionkowego oraz roztworu
wodnego jodanu potasowego i skrobi, znamienny
tym, ze zel krzemionkowy aktywowany uprzednio
w znany spos6b kwasem solnym i wymyty wo-
da, zobojetnia sie w zawiesinie wodnej rozcien-
czonym, korzystnie 1%-owym roztworem wodoro-
tlenku sodowego i/lub potasowego w obecnoS$ci
wskaznika czerwieni fenolowej w temperaturze
od 80 do 100°C az do osiggniecia trwaltego oranzo-
wo-czerwonego zabarwienia fazy wodnej, myje go
zimng i goragcg woda i suszy w temperaturze
130 do 150°C, po czym zalewa obojetnym wobec
czerwieni fenolowej roztworem wodnym jodanu
potasowego i skrobi, w takiej iloSci i o takim
stezeniu aby na 100 g zelu krzemionkowego przy-
padaly réowne iloéci w zakresie od 0,45 g do 1,05¢g
kazdego skladnika i suszy w temperaturze 35°C—
—45°C do zawartosci 20—27% wody.

Btk zam. 423/72 215 egz. A-4
Cena zl 10,—
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