POLSKA OPIS PATENTOWY | 90160
RZECZPOSPOLITA
LUDOWA

300 TR
Patent dodatkowy MKP GO1n 33/20
do patentu .

a—————
]

Zgloszono: 2607.73 (P. 164300)

Picrwszenstwo:

URZAD | - ‘

Int. CI2.  GOIN 33/20

PA T E N Iﬂ w Y Zgtoszenic ogloszono:  01.09.75 CZYTELNIA
PRL ,

Opis patentowy opublikowano:  30.07.1977

Ur-edw P
”‘ 8 Recoveys. o Liveg

Twoércy wynalazku: Janina Sokotowska, Andrzej Rokicki

Uprawniony z patentu: Instytut Metali Niezelaznych, Gliwice (Polska) -

Analizator tlenu w miedzi i niektérych jej stopach

Przedmiotem wynalazku jest urzadzenie przeznaczone do oznaczania zawarto$ci-tlenu w miedzi i nie-
ktorych jej stopach w zakresie od 0,005 do 5% wagowych.

Znane urzadzenie do oznaczania tlenu w miedzi, opisane w Analytical Chemistry tom 31, rok 1959,
str. 281, sktada sie z kwarcowej rury reakcyjnej umieszczonej w indukcyjnym piecu grzewczym. Z jednej strony
rury kwarcowej umieszcza sie probke metalu w otwartej grafitowej tédce. Drugi koniec rury potaczony jest
z wakuometrem rteciowym w ksztatcie U-rurki oraz poprzez szklany zaw6r z pompg prézniowa.

Dziatanie znanego analizatora polega na redukcyjnym stopieniu i ekstrakcji termicznej probki metalu, przy
czym cisnienie tlenku wegla wydzielonego podczas topienia prébkl a mierzone wakuometrem jest miarg
zawartego w niej tlenu.

Znane sy roéwniez urzadzenia prézniowe do analizy tlenu w metalach, przeznaczone sq do oznaczania
$ladowych zawartosci tego sktadnika tj. od 10 “*%. Stosuje sie w nich skomplikowane elektroniczne uktady
pomiarowe mierzace rézne wtasnosci fizyczne tlenku lub dwutlenku wegla.

- Celem wynalazku jest zbudowanie analizatora tlenu w miedzi i niektdrych jej stopach o prostej konstrukgji,
tatwego w obstudze i konserwacji a umozliwiajacego szybki i doktadny w warunkach przemystowych pomiar
lloéci tlenu od zawartosci 5 + 10 ® % wagowych wzwyz.

Wedtug wynalazku analizator tlenu w miedzi posiada korpus komory reakcyjnej wykonany z dwéch rur
kwarcowych potaczonych korzystnie pod katem prostym. Wewnatrz jednej rury kwarcowej, w ktérej odbywa sie
topienie prébek umieszczony jest uchwyt na prébke. Uchwyt ten utworzony jest przez odpowiednio uksztatto-
wane zakoniczenie walca kwarcowego, ktérego przeciwlegty koniec rozszerzony stozkowo stanowi roztaczne
zamknigcie komory reakcyjnej. Uktad zaworéw umieszczony jest w bloku zaworowym, kt6ry za pomocq dwdch
oddzielnych tacznikéw potaczony jest z komorg reakcyjng i z pompa prézniowa. Blok zaworowy wyposazony
jest réwniez w cztery gniazda na zawory elektromagnetyczne. W wewnetrznej czgsci bloku zaworowego znajduje
sie kanat o znanej objetoéci stanowigcy pojemno$¢ dodatkowa komory reakcyjnej. Koricowki rur kwarcowych
stanowigce korpus komory reakcyjnej Korzystnie posiadaja odpowiednie wywinigcie tworzace ptaszcz wodny.
Urzadzenie wyposazone jest w uktad programujacy automatyczne sterowanie zaworami od momentu zatozenia
prébki do pieca do momentu zakorczenia cyklu analitycznego, ktéry sktada sie z wybieraka programu,
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automatycznego sterujacego uktadu, pierwszego ukladu czasowego zabezpieczajacego wstepne odgazowanie
probki oraz drugiego uktadu czasowego zabezpieczajacego wykonanie analizy, to jest stopienie prébki,
odyazowanie oraz poprzez elektroniczny uktad sygnalizujacy poinformowanie o koniecznosci pomierzenia
ci$nienia wydzielonego gazu.

Urzadzenie posiada rOéwniez trzeci elektroniczny uktad czasowy, poprzez ktéry nastepuje odpowiednie
sterowanie zaworami elektromagnetycznymi, w celu zapowietrzenia komory reakcyjnej i przygotowanie analiza-
tora do nastepnej analizy.

Urzadzenie wyposazone jest korzystnie w nomecgram obliczeniowy, umozliwiajacy szybkie odczytanie
wynikow w procentach wagowych tlenu na podstawie odzysku wartosci cisnienia gazu wydzielonego z prébki bez
dokonywania obliczen.

Zaletg wynalazku jest uzyskanie korzystnych warunkéw chemicznych i termodynamicznych, ktére uzyska-
no przez zastosowanie uktadu zamknietego znajdujacego sie¢ w obszarze od kilku do 300 Tr, ktdry z teoretyczne-
go punktu widzenia stwarza korzystniejsze warunki redukcji tlenkow miedzi, niz to jest mozliwe przy systemie
ciggtego pompowania sterowanym w znanych prézniowych analizatorach tlenu w metalach.

Przedmiot wynalazku jest przedstawiony w przyktadzie wykonania na rysunku, na ktérym fig. 1 przedsta-
wia schemat og6Iny analizatora, a fig. 2 schemat blokowy sterowania elektrycznego.

Urzadzenie do oznaczania tlenu w miedzi pokazane na fig. 1 posiada kwarcowa komore 1 reakcyjna.
Komora ztozona jest z dwu rur potaczonych trwale ze soba. Jedna rura, w ktdrej odbywa sie topienie prébek,
zamknieta jest szczelnie dopasowanym uchwytem 2 na probki. Uchwyt skonstruowano tak, ze spefnia funkcje
zamknigcia prézniowego komory, ustawienia probki zamknietej w grafitowym tygielku 3 w optymalnej strefie
grzewczej pieca 4 oraz dzieki celowo dobranym wymiarom zmniejsza objeto$é¢ pomiarowa, ktdrej wielkosé
decydujaco wptywa na doktadnosc¢ pomiaru.

Druga rura zakoriczona stozkowym szlifem osadzona jest na taczniku 5. W podanym przyktadzie objetosé
pomiarowa, ktdérg zajmuje gaz wydzielony z probki sktada sie z wolnej objetesci komory reakcyjnej, objetosci
tacznika 5 oraz wolnej objetosci wakuometru 10. tacznik 5 posiada trzy koricdwki: koricowke 6 w formie
stozkowego szlifu do potaczenia z rurg komory 1 reakcyjnej, koricdwke 7 po stronie przeciwlegtej wchodzaca do
gniazda bloku 12 zawordw oraz koricowke 8 stuzaca do potaczenia poprzez gietki waz 9 wakuometrem 10
rteciowym. Skréocony wakuometr zbudowany w ksztatcie U-rurki posiada jedno ramie zaklepione, a drugie ktére
jest ramieniem pomiarowym wyposazono w ruchoma, oswietlong skale 11. Koricobwka 7 tgcznika 5 stanowi
siedzenie zaworu 13 elektromagnetycznego, ktérym zamyka sie komore reakcyjng. Taka konstrukcja zamknigcia
umozliwia minimalizacje objetosci pomiarowej komory.

Zawdr 13 elektromagnetyczny mocowany jest w bloku 12 zaworowym. Blok zbudowany w ksztatcie
prostopadtoscianu wykonano z niemagnetycznej stali kwasoodpornej. W bloku tym oprécz zaworu 13 znajdujq
sie gniazda elektromagnetycznych zaworéw 14, 15, 16 oraz koricowki 7 i 17. Zawor 14 elektromagnetyczny
zbudowany podobnie jak zawdr 13, przy czym gniazdem tego zaworu jest tacznik z pompa.

W komorze 1 reakcyjnej w czasie analizy panuje podcisnienie iaby wyjaé¢ uchwyt 2 konieczne jest
zapowietrzenie komory 1, co uzyskuje sie przez zamkniecie elektromagnetycznego zaworu 14 iotwarcie
elektromagnetycznego zaworu 15 a nastepnie zaworu 13. Dla zmniejszenia spalania si¢ tygielkow grafitowych
przewidziana jest mozliwos¢ chfodzenia innym gazem niz powietrzem np. azotem przez zawor 16 elektromagne-
tyczny.

Utrzymanie statej temperatury w piecu 4 grzewczym zrealizowane jest w ten sposdb, Ze regulacje
temperatury utrzymuje termoregulator 18, ktdrego termopara umieszczona jest we wgtebieniu uksztattowanym
w komorze 1 reakcyjnej. Piec 4 grzewczy zasilany jest ze specjalnie skonstruowanego autotransformatora 19
o niskim napieciu i wysokim amperazu.

Celem zabezpieczenia prdzniowej szczelnosci stozkowych szliféw kwarc-metal komory 1 reakcyjnej
narazonych na dziatanie temperatury sa one chfodzone woda. Instalacje chtodzenia wodnego uruchamia sig
zaworem 20. W instalacji tej znajduje sie automatyczny wytacznik 21, ktéry w przypadku braku wody
w uktadzie chtodzenia wytacza grzanie pieca 4 elektrycznego. '

Préznie w analizatorze wytwarza rotacyjna pompa prozniowa 22, ktéra prézniowym przewodem 23
potaczona jest z zaworowym blokiem 12. Analizator posiada podwojny elektryczny uktad sterowania, reczny
i automatyczny przedstawiony na schemacie blokowym fig. 2.

Po zataczeniu zasilania (element 24) iwybraniu programu 32 sterowania recznego mozna zataczad
i wytaczaé¢ poszczeg6lne zawory elektromagnetyczne wedtug dowolnej kolejnosci (element 31). Pompe 22
prézniowa zatacza i wytacza sie oddzielnym przyciskiem sterowania recznego (element 34). W podobny spos6b
zatacza iwytacza sie grzanie piecyka elektrycznego (element 35) z tym, Ze nastawiong temperature na
termoregulatorze utrzymuje automatycznie termoregulator 18. Dla utatwienia pomiaru przy powtarzalnych
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analizach przemystowych zaprojektowano uktad sterowania automatycznego cyklem analizy od momentu
zatadowania badanej probki do zakoriczenia analizy. Uktad ten sktada sie z wybieraka programu 25 automatycz-
nej pracy, sterujacego uktadu 26, przy pomocy ktdrego impuls sterowniczy podany jest do pierwszego czasowego
uktadu 27, ktéry odmierza czas odgazowania prébki ikomory 1 reakcyjnej oraz jednocze$nie otwiera
elektromagnetyczny zawér 13. Po odmierzeniu czasu przez uktad 27 impuls sterowania podany jest do drugiego
czasowego uktadu 28 oraz do zaworu 14 elektromagnetycznego, ktéry zostaje zamkniety irozpoczyna sie
wiasciwe topienie prébki w przestrzeni zamknietej komora reakcyjna. Czas topienia moze byé zmienny
i nastawiony jest w drugim czasowym uktadzie 28. Krétko przed zakoriczeniem nastawionego czasu elektronicz-
ny sygnalizacyjny uktad 29 sygnatem swietinym i akustycznym informuje obstugujgcego o zakoriczeniu pomiaru
i konieczno$ci dokonania odczytu ci$nienia na wakuometrze 10 rteciowym. Po czasie okoto 20 sekund impuls
z uktadu 29 uruchamia elektroniczny czasowy uktad 30 powodujacy przesterowanie zaworami elektromagne- |
tycznymi uktadu 31. Nastepuje otwarcie zaworow 13 i 15 oraz zamkniecie zaworu 14 odcinajagcego pompe
prézniowa. Po kilku sekundach elektroniczny ukfad 30 czasowy powoduje wytgaczenie programu automatyczne-
go sterowania, zawér 13 i 15 zamykaja sie a zawodr 14 otwiera sie. Urzadzenie po wyjeciu prébki i zatadowaniu
nowej, nadaje sie do nastepnej analizy wedtug cyklu opisanego wyzej lub przy sterowaniu recznym.

Zastrzezenia patentowe

1. Analizator tlenu w miedzi i niektdrych jej stopach, sktadajacy sie z komory reakcyjnej, wakuometru,
pieca grzewczego, uktadu zawordw, pompy prézniowej i uktadu'sterujgcego, znamienny ty m, ze korpus
komory (1) reakcyjnej wykonanej z dwdch rur kwarcowych potaczonych korzystnie pod katem prostym, przy
czym wewnatrz jednej rury kwarcowej umieszczony jest uchwyt na probke (3) utworzony przez odpowiednio
uksztattowane zakoriczenie walca (2) kwarcowego, ktorego przeciwlegty koniec, rozszerzony stozkowo stanowi
roztaczne zamknigcie komory (1) reakcyjnej, a uktad zaworéw umieszczony jest w bloku (12) zaworowym,
ktéry wyposazony jest w tacznik (6) z komora reakcyjna, tacznik (17) z pompa prézniowa oraz w gniazda na
elektromagnetyczne zawory (13, 14, 15, 16), przy czym blok zaworowy posiada kanal o znanej objetosci
stanowigcy pojemno$¢ dodatkowa komory (1) reakcyjne;j.

2. Analizator wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze koricowki rur kwarcowych stanowiace korpus
komory (1) reakcyjnej korzystnie posiadajg odpowiednie wywiniecie tworzace ptaszcz wodny.

3. Analizator wedtug zastrz. 1, znamienny tym, 2e wyposazony jest wuktad programujacy
automatycznym sterowaniem zaworami, ktory sktada sie z wybieraka programu (25), automatycznego ukfadu
(26) sterujacego, trzech uktadéw czasowych (27, 28 i 30) oraz z elektronicznego uktadu sygnalizujacego (29).

4. Analizator wedtug zastrz.1, znamienny tym, ze korzystnie wyposazany jest w nomogram
obliczeniowy.
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