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Sposób otrzymywania rurki wskaźnikowej do oznaczania dwusiarczku
węgla w powietrzu

Patent trwa od dnia 31 grudnia 1957 r.

Jak wiadomo dwusiarczek węgla pod działa¬
niem amin drugorzędowych w obecności soli
miedzi tworzy dwutiokarbaminian miedzi
o żółto-brunatnym zabarwieniu. Reakcja ta jest
podstawą kolorymetrycznego oznaczania dwu¬
siarczku węgla, przy czym stosuje się zwykle
l°/o-owy roztwór dwuetyloaminy lub piperydyny
w alkoholu etylowym z dodatkiem niewielkiej
ilości 0,05°/o-owego roztworu octanu miedziowego.

Masa reakcyjna do rurek wskaźnikowych,
przygotowana przez nasycenie aktywnego żelu
krzemionkowego powyższymi odczynnikami nie
daje pożądanego efektu, ponieważ czułość jej
i trwałość są bardzo małe. Przy zastosowaniu
do nasycania żelu roztworów o większym stęże¬
niu czułość masy wprawdzie znacznie wzrasta
i dochodzi do 0,005 mg GS2, jednak trwałość jej
w dalszym ciągu jest mała. Rurki wskaźnikowe
napełnione tą masą i zatopione, już po paru

*) Właściciel patentu oświadczył, że twórcą
wynalazku jest inż. mgr Aleksandra Kryńska.

dniach nie nadają się do użytku, ponieważ war¬
stwa reakcyjna zabarwia się na żółto i z dwu¬
siarczkiem węgla reakcji barwnej nie daje.

W sposobie według wynalazku trudność ta zo¬
stała usunięta. Masa reakcyjna sporządzona
w sposób poniżej podany jest trwała i nie zmie¬
nia swych własności przez dłuższy czas.

Do sporządzenia masy reakcyjnej przygoto¬
wuje się żel zawierający 2—6°/o wagowych al¬
kaliów w przeliczeniu na kwaśny węglan sodo¬
wy. W celu przygotowania żelu w odpowiedniej
alkaliczności wychodzi się z żelu krzemionko¬
wego o średnicy ziaren 0,4—0,6 mm i zdolności
zatrzymywania par benzenu w ilości 40—60°/o
w stosunku wagowym, który zalewa się
0,5%-owym roztworem wodorotlenku sodowego
i ogrzewa na łaźni wodnej przez około 45 minut,
następnie płucze 4—5 razy wodą destylowaną
i suszy w ciągu 3 godzin w temperaturze
170—180°C. Do alkalizowania żelu można też za¬
stosować zamiast roztworu ługu ltyo-wy roztwór
kwaśnego węglanu sodowego.



Ydk pttf&ŚtoWWAy im M9JC& ttoj, litworem
octanu aminomied^iowegót otrzymanym przez
zmieszanie 20 części wagowych 0,05-owego roz¬
tworu octanu miedziowego Cu(CH^COO)2 • ptO
W alkoholu etylowym i 1 części wagowej 25%-
wej wody amoniakalnej.

Żel zalewa się roztworem w ilości 1 ml roz¬
tworu na 1 g żelu, masę miesza się i sfeegy
w temperaturze 100—130°C w ciągu 30 mirflit.
Żel nasyca się następnie roztworem, zawierają¬
cym 10—20% piperydyny i 10% trójetanoloaminy
w alkoholu n-butylowym. Zamiast trójetanolo¬
aminy można te* ytjbtmaĆ tf^datek ^ojdy amp-
niakalnej 25%-wej w ilości 8—l0°/o objętościo¬
wych. Do nasycenia żelu Uż^wa fłę 3f3 fhl roz¬
tworu na 5 g żelu. Po wymieszaniu masa powin¬
na być wilgotna, ale przy nasypywaniu do ru¬
rek nie powinna przyklejać się do ścianek.
ttl&gÓtiWSfiĄ masę reakcyjną należy natych¬
miast szczelnie zamknąć aby zapobiec jej wy¬
sychaniu.

ftlrki WrtraźaHtowe napełnione masą reakcyj¬
ną są trwałe i mogą być używane przez okres
kilku miesięcy po ich spo^Kądaeniu* Czułpść ru¬
rek wynosi 0,005 mg CSt.

W przypadku obecności w powietrzu staike-
wodoru, który również reaguje z masą wskaźni¬
kową można go usunąć umieszczając w rurce,
przed warstwę feaktyjną, wraiNrę oczymn*-
jącą, składającą się z porcelany (nUpfigipitaet)
o średnicy ziaren 0,5—0,65 mm, nasyconej roz¬
tworem octanu aminomiedziówego otfżymatiego
przez zmieszanie 2 części wagowych 5%-wego
wotsmga rtKtfran* eCtenu ptiegiftiweg? f 1 «^-
*ftą wagów* jmtafltf vMy awtttfaJfaiftej.

2m*11z*i ęnim $ a t-en16we

L Spefób «rttt$*if***^e r^rki wsk&żnil^wej
do mmcrn*** ó*w*i*mku węgła w f»-
Wfcrtczu, tAamleftny *w, «e 4ft TOMhtaąia
rtrt*i fferojt fti« niwę maą+tcyjną gfzy«|e*e-

waną z żelu krzemionkowego zawierającego
alkalia, który nasyca się roztworem octanu
aminó-miedziowego i po wysuszeniu masy
roztworem zawierającym piperydynę i alko¬
hol Umtylowy.

2. Sposćfc według zastrz. 1, znamienny tym,
że do sporządzania masy reakcyjnej stosuje
sfę żel krzemionkowy o zawartości alkaliów
£—6%, o Średnicy ziaren 0,4—0,6 mm, o zdol¬
ności zatrzymywania par benzenu 40—60%
w stosunku wagowym, uaktywniony przez
ogrzewanie go na łaźni wodnej w ciągu 45
mirt. z 6—10-tiolfrotną $»&*$* 0,1%-wego roz¬
tworu wodorotlenku sodowego, lub 1%-wego
roit^orU kwaśnego węglanu sodowego zlanie
roztworu łtogu, 4-^5-krotne przemycie żelu
przez dekantację wodą destylowaną i wysu¬
szenie w temperaturze 17Ó—180° C.

3. Sposób według zastrz. 1, 2. znamienny tym,
że stosuje się roztwór octanu amino-miedzio-
wego otrzymany przez zmieszanie 20 części
wagowych 0,5%-wego alkoholowego roztwo¬
ru octanu miedziowego i jednej części wago¬
wej |5°/ir^ęj wody amoniakalnej.

4. Sposób według zastrz. 1—3, znamienny tym,
*e do wtórnego nasycenia masy reakcyjnej,
po wysuszeniu, stosuje się roztwór składają¬
cy się z 10—20% piperydyny, 8—10% trój-
«tenofoaminy (łub wody amoniakalnej
gp^KKej) i 70—80% alkoholu butylowego.

$. £po§§b według zastrz. 1—4, znamienny tym,
że masę suszy się w temperaturze 100—130°C
w ciągu 30 minut.

6< apesób według jfeatra, *«*, zaamiermy $ym,
że w rurce przed raaa* reakcyjną U¥»ieffic*a
się maaę oczyizczającą, akładającą się z por¬
celany aie polewanej, fta*yeea*j efeowtafrią
mieiaanmą octany miedziowego i wędy amo¬
niakalnej, usuwającą aiaafcow&ttr z kaja¬
nego tłowietwa.
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