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Sposéb otrzymywania rurki wskainikowej do oznaczania dwuslarczku
wegla w powietrzu '

Patent trwa od dnia 31 grudnia 1957 r.

Jak wiadomo dwusiarczek wegla pod dziata-
niem amin drugorzedowych w obecno$ci soli
miedzi. tworzy dwutiokarbaminian miedzi
o z6lto-brunatnym zabarwieniu. Reakcja ta jest
podstawa kolorymetrycznego oznaczania dwu-
siarczku wegla, przy czym stosuje sie zwykle
1%/g-owy roztwér dwuetyloaminy lub piperydyny
w alkoholu etylowym z dodatkiem niewielkiej
ilo$ci 0,05%0-owego roztworu octanu miedziowego.

Masa reakcyjna do rurek wskainikowybh,
przygotowana przez nasycenie aktywnego zelu
krzemionkowego powyzszymi odczynnikami nie
daje pozadanego efektu, poniewaz czulosé jej
i trwalo§é sa bardzo mate. Przy zastosowaniu
do nasycania zelu roztworéw o wiekszym steze-
niu czulo§é masy wprawdzie znacznie wzrasta
i dochodzi do 0,005 mg CSe, jednak trwalosé jej
w dalszym ciggu jest mata. Rurki wskaZnikowe
napelnione t3 masa i zatopione, juz po paru

*) Wilasciciel patentu os$wiadczyl, ze tworca
wynalazku jest inz. mgr Aleksandra Kryniska.

dniach nie nadajg si¢ do uzytku, poniewaz war-
stwa reakcyjna zabarwia sie¢ na z6ito i z dwu-
siarczkiem wegla reakcji barwnej nie daje.

W sposobie wedlug wynalazku trudno$é ta zo-
stala usunieta. Masa reakcyjna sporzadzona
w sposOb ponizej podany jest irwala i nie zmie-
nia swych wlasnosci przez dluzszy czas.

Do sporzadzenia masy reakcyjnej przygoto-
wuje sie¢ zel zawierajgcy 2—6% wagowych al-
kaliéw w przeliczeniu na kwasny weglan sodo-
wy. W celu przygotowania zelu w odpowiedniej
alkaliczno$ci wychodzi sie z zelu krzemionko-
wego o f§rednicy ziaren 0,4—0,6 mm i zdolnoSci
zatrzymywania par benzenu w ilo§ci 40—60%0
w stosunku wagowym, ktéry zalewa sie
0,5%0-owym roztworem wodorotlenku sodowego
i ogrzewa na lazni wodnej przez okoto 45 minut,
nastepnie plucze 4—5 razy woda destylowana
i suszy w ciggu 3 godzin w temperaturze
170—180°C. Do alkalizowania zelu mozna tez za-
stosowaé zamiast roztworu lugu 1%.-wy roztwér

kwa$nego weglanu sodowego.



" Tl preygsiowsny el sesyca sie toztworem
octanu aminomiedajowegd, otrzymanym przez
zmieszanie® 20 czeéci wagowych 0,05-owego roz-

tworu “octanu fnledziowego Cu(CH ;CO0), * He©O

-.w alkoholu etylowym i 1 czeSci wagowej 25%0-
-wej wody amoniakalnej.

Zel zalewa sie roztworem w iloSel 1 ml rez-
tworu na 1 g Zelu, mase miesza sie i sasgy
w temperaturze 100—130°C w ciggu 30 minut.
Zel nasyca sie nastepnie roztworem, zawierajg-
cym 10—20%o piperydyny i 10% tréjetanoloaminy
w alkoholu n-butylowym. Zamiast tréjetanolo-
aminy mozna el Wotowaé dgdatek wody amo-
niakalnej 25%-wej w iloSci 8—10% objetoscio-

wych. Do nasycenia zelu uiywa #ig 3,3 ml foz-'

tworu na 5 g zelu. Po wymieszatfu masa powin-
na byé wilgotna, ale przy nasypywaniu do ru-
rek nie powinna przykle:aé sie do S$cianek.
Przygotowana mase reakeying nale?y matych-
miast szczelnie zamkngé aby zapobiec jej wy-
sychaniu.

wakaiaitowe napelnione masa reakcyj-
na sg trwale i mogq byé uizywane przez okres
kilku miesiecy po ich spqreadzeniu, Czulo§é ry-
rek wynosi 0,005 mg CS:. '

W przypadku obecnoici w powietrzu sisko-
wodoru, ktéry r6wniez reaguje z masa wskafni-
kowag mozna go usunqé umieszczajac w rurce,
przed warstwe reskiying, warsiWe OCZFENTIA-
jacg, skladajgca sie z porcelany (niepelgvwaned
o $rednicy ziaren 0,5—0,65 mm, npasyconej roz-
tworem octanu aminomiedziowego otfrzyrhanhegd
przez zmieszanie 2 czeéci wagowych 5%-wego
wodnage rastyord oemu niedli-wm 21 ezsi_.-

Zustrzetenia patentowe

. Spetéb dcitzymywania rwki wakafnikewe]
do asbhecmnie dwusiarctku wegls W po-
wigtrzu, saemiseny (ym, d¢ do wypelnienia

rovii stosuje siq masg Peskcying pﬂm@t@-.

wang z Zelu krzemionkowego zawierajacego
alkalia, ktéry nasyca sie roztworem octanu
amino-miedziowego i po wysuszeniu masy
rgztworem zawierajacym piperydyne i alko-

. ol tatylowy.

2. Sposé wedlug zastrz. 1, znamienny tym,
e do sporzadzania masy reakcyjnej stosuje
sie zel krzemionkowy o zawartosci alkaliow
&—6%s, o Srednicy ziaren 0,4—0,6 mm, o zdol-
mosci zatrzymywania par benzenu 40—60%
w stosunku wagowym, uaktywniony przez
ogrzewanie go na lazni wodnej W ciagu 45
min. z Gﬁlﬂ-tiokr‘otna itnsetg 0,8%0-wego roz-
tworu wodorotlenku sodowego, lub 1%-wego
rotiworu kwadnego weglanu sodowego zlanie
roztworu Mgu, 4--5-krotne przemycie zelu
przez dekantacje woda destylowana i wysu-
szenie w temperaturze 170—180° C.

3. Spostb wedlug zastrz. 1, 2 znamtenmy tym,
ze stosuje sie roztwér octanu amino-miedzio-
wego otrzymany przez zmieszanie 20 czeSci
wagowych 0,5%-wego alkoholowego roztwo-
ru octanu miedziowego i jednej czesSci wago-
wej 25%-wej wody amoniakalnej.

4. Spos6b wedlug zastrz. 1—3, znamienny tym,
#e do wtbérnego nasycenia masy reakcyjnej,

- po wysuszeniu, stosuje sie roztwér skladaja-
cy sie z 10—20% piperydyny, 8—10% tr6j-
etanoleaminy (lub wody amoniakalnej
S§%-wej) i 70—80" alkoholu butylowego.

8. Sposéb. wediug zastrz. 1—4, znamienny tym,
Ze mase suszy sie w temperaturze 100—130°C
w ciggu 30 minut.

6. Spesbb wediug assirz, t-af, Zaamienny {ym,
Ze w rurde przed masa reakcyina Wpicsmewe
si¢ mase oczysgczajaca, akladajeed sig & por-
celany nie polewatvej, nasycone] edpowiednia
mieszaning octany miedziowego i wedy amo-
nisksinej, usuwajaoa siaskowodér z bada-
nego powietrss.
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