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Spos6b sporzadzania wzorcowych mieszanin gazowych zawieraja-

cych male ilosci tlenku wegla lub (i) dwutlenku wegla w gazie nos-

nym do wzorcowania gazoanalizatoréw oraz urzadzenie do stoso-
wania tego sposobu
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Wynalazek dotyczy sposobu i urzadzenia pozwalaja-
cego na sporzadzanie w sposéb ciagly, dynamiczny
wzorcowych mieszanin gazowych zawierajacych w gazie
no$nym mate ilosci, rzgdu kilku do kilkuset ppm. tlen-
ku wegla, dwutlenku wegla lub obu jednoczesnie w do-
wolnych stosunkach wzgledem siebie. Mieszanina ta
jest nastepnie stosowana do wzorcowania badZz spraw-
dzania prawidlowoséci wskazaf gazoanalizatoréw shiza-
cych do oznaczania wymienionych skiadnikéw w bada-
nym gazie.

Znane s3 dwa rodzaje metod sporzadzania wzorco-
wych mieszanin gazowych: metody statyczne i dyna-
miczne.

Metody statyczne polegaja na tym, Ze oznaczany
sktadnik gazowy w $cisle okreslonych ilosciach wprowa-
dza si¢ do zbiornika z gazem noénym, np. butla stalo-
wa pod ci$nieniem.

Metody dynamiczne z kolei polegaja na mieszaniu
gazéw przeplywajacych w sposob ciagly przez odpo-
wiednie uklady zaworéw i wyskalowanych przeptywo-
mierzy. Czgsto stosuje si¢ sposéb polegajacy na przepu-
szczaniu gazu no$nego przez pluczke z ciecza lub jej
roztworem, ktorej parami nasyca si¢ gaz nosny w $cisle
okre§lonych warunkach, badz tez na przepuszczaniu
gazu no$nego przez naczynko dyfuzyjne, z ktérego w
okre§lonych warunkach dyfunduje stala ilo§¢ badanego
skladnika.

Metody dynamiczne sa wygodniejsze, ale przy dozo-
waniu skladnikéw o malym stezeniu wymagaja réwniez
wielostopniowego rozcieficzenia, rozbudowanej aparatu-
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ry oraz dokladnego oprzyrzadowania. Do wymienionych
metod zalicza si¢ réwniez bardzo dokladna i wygodna
metoda kulometryczna polegajaca na dozowaniu do ga-
zu nosnego skiadnika wytwarzanego w sposob elektro-
lityczny. Przez kontrolowana zmiang¢ natgZenia pradu
elektrolizy mozna tym sposobem uzyska¢ szybka i ta-
twa zmiang¢ stezenia dozowanego skladnika i ustali¢ za-
dany sklad mieszaniny wzorcowej. Sposobem elektroli-
tycznym nie mozna jednak wytwarza¢ dowolnych sklad-
niké6w gazowych, migdzy innymi nie znany jest sposdb
elektrolitycznego wydzielania tlenku wegla.

Okazalo sig, Ze mozna otrzymaé¢ mieszaning wzorco-
wa gazu nos$nego z tlenkiem wegla lub/i dwutlenkiem
wegla przy wykorzystaniu znanej zasady elektrolityczne-
go wydzielania dwutlenku wegla, jezeli ten ostatni pod-
da si¢ redukcji do tlenku wegla sposobem wedlug wyna-
lazku. W tym celu gaz nosny, uprzednio oczyszczony od
gaz6éw utleniajacych, dwutlenku wegla i innych zbednych
sktadnikéw, nawilza si¢ para wodna do preznoéci odpo-
wiadajacej temperaturze otoczenia i miesza si¢ w $ciéle
okreslonych ilosciach z wytworzonym elektrolitycznie
dwutlenkiem wegla.

Otrzymana mieszaning osusza si¢ i kieruje na piec
wypelniony cynkiem i ogrzany do temperatury 400°C
gdzie nastepuje catkowite zredukowanie dwutlenku
wegla do tlenku wegla. Wychodzaca z pieca mieszaning
wprowadza si¢ do gazoanalizatora w celu wywzorcowa-
nia lub sprawdzenia sprawnosci i prawidlowosci jego
dzialania. W przypadku sporzadzania mieszaniny wzor-
cowej zawierajacej obok gazu nos$nego dwutlenek wegla,
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oczyszczony i nawilzony gaz laczy si¢ 2 COs, osusza si¢
i bezposrednio wprowadza do analizatora. W przypadku
za§ dozowania obu skiadnikéw jednoczesnie osuszona
mieszaning gazu noénego i CO2 wprowadza si¢ do roz-
dzielnika kapilarnego, z ktdrego écisle okre$lona czes¢
mieszaniny kieruje si¢ bezposrednio do analizatora, a
pozostala. czgé¢ kieruje si¢ poprzez piec z cynkiem.

Urzadzenie do stosowania sposobu wedlug wynalazku
sklada si¢ z czefci chemicenej i czgéci elektrycznej. W
sklad cze¢sci chemicznej wchodzi Zrédlo gazu nosnego,
wyréwnywacz ciéniefi (manostat), kolumna do usuwania
tlenu z gazu, polaczona z kolumna do usuwania CO; i
innych kwaénych skladnikéw gazu no$nego. Poprzez
tréjdrozny kran kolumna polaczona jest z nawilzaczem,
a ten.z kolei z elektrolizerem do wytwarzania CO i ko-
lumng esuszajpcq. Kolumna osuszajaca poprzez krany
polaczona jest z piecem shuzacym do redukcji COs do
CO i jednoczesnie z kolumna stuzaca do ustalania punk-
tu zerow®Po - przez. usuwanie dwutlenku wegla z gazu
noénego. Piec ogrzewany: elektrycznie wypelniony jest
rozdrobnionym cynkiem.

Uklad elektryczny sklada si¢ ze znajdujacych si¢ w
elektrolizerze elektrod platynowych polaczonych mikro-
amperomierzem stuzacym do nastawiania Zadanego na-
tezenia pradu elektrolizy oraz potencjometrem ze %réd-
dlem pradu stalego. Cze$é elektryczna urzadzenia moze
by¢ zasilana zaréwno z sieci jak i z baterii ogniw. W
przypadku rasilania z sieci potencjometr Iaczy si¢ z
ukladem prostujgcym Graetza skladajacym si¢ z diod
germanowych poprzez wylacznik i Zardwke z transfor-
matorem. W przypadku zasilania 2 baterii potencjometr
laczy si¢ z nia poprzez wylacenik i zar6wke omifajac
uklad prostujacy Graetza.

Odmiana sposobu wedlug wynalazku polega na spo-
rzadzaniu mieszaniny wzoroewej zawierajacej oba sklad-
niki w ré2nyin stosunku do siebie, pomiedzy kolumng
osuszajacy i piecem wmotitowuje si¢ kapilamy rozdziel-
nik, ktory ekiada si¢ z kapilar, przez ktére przeptywa
gaz noény z dopowanym COy; okreélona czes¢ CO;
omija piec z cynkiem, a pozostata czes¢ jest redukowa-
na do CO na cynku. Przer zmiang wielkosci kapilar
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mozna wprowadzi¢ do gazu nofnego oba - powyisze

skladniki w dowolnym stosunku wzgledem siebie.

Urmdzenie takie mo#e by¢é wbudowane w gazoanali-
zator bads tez w postaci odrgbnego obudowanego urzy-
dzenia moze by& przenoszone i okresowo laczone z da-
nym analizatorem.

W porbdwnaniu z innymi sposobami i urzadzeniami
do preparowania mieszanin wzorcowych, sposéb wedtug
wynalazku ma szereg zalet, a urradzenie wedtug wyna-
lazku jest dokladne i proste w obstudze, wygodne i po-
zwala na szybkie nastawienie réznych rawartosci dozo-
wanego sktadnika.

Na przyktadzie sporzadzania mieszaniny wrzoroowej
rAwierajacej azot jako gaz nosny i tlenek wegla lub jego
mieszaning z dwutlenkiem wegla w zakresie stezefi
0—50 ppm. wyjasniono blizej istote wynalazku i opi-
sano urzadzenie przedstawione na rysunku do stosowa-
nia tego sposobu.

Azot z butli stalowej 1 przeplywa przez wyr6wnywacz
ciSnienia 2 i przez kolumne¢ do usuwania tlenu 3 w
celu oczyszczenia azotu od tlenu (w przypadku wigk-
szych ilo$ci), ktéry wplywalby uwjemnie na prace pieca
z cynkiem i skracalby jego czas pracy. Po przejéciu
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przez kolumne 3 azot oczyszcza si¢ w kolumnie 4 od
zawartego w nim dwutlenku wegla lub innych skiadni-
kéw kwasnych a nastgpnie wprowadza si¢ kranem § do
ukladu dozujacego drugi skladnik mieszaniny wzorco-
wej. W tym celu azot wprowadza si¢ do nawilzacza 6
napelnionego woda destylowana, gdzie gaz nasyca sig
para wodna do preznodci odpowiadajacej temperaturze
otoczenia, po czym przechodzi przez elektrolizer 7, w
ktérym laczy si¢ z wytworzonym elektrolitycznie dwu-
tlenkiem wegla w zadanym stosunku przez odpowiednie
nastawienie natgzenia pradu elektrolizy.

Wychodzaca z elektrolizera mieszaning gazowa osusza
si¢ w kolumnie 8, po czym przez kran 9 i 10 kieruje
do pieca 12 wypelnionego rozdrobnionym cynkiem, w
ktérym w temperaturze 400°C nastepuje ilosciowa re-
dukcja COp do CO. Otrzymana mieszaning azotu z-tlen-
kiem wegla kieruje si¢ bezp®érednio do analizatora ‘w
celu sprawdzenia jego dziatania wzglednie wyskalowa-
nia na okre§lona zawarto§¢ badanego skiadnika.

W celu wysi(alowania analizatora na inna zawartos$¢
tego skladnika nastawia si¢ na mikroamperomierzu 14
za pomoca potencjometru 15 inna warto§¢ natezenia
pradu elektrolizy i obserwuje wychylenie rejestratora
gazoanalizatora. Ponadto w celu sprawdzenia lub usta-
lenia tak zwanego punktu zerowego gazoanalizatora
albo wlacza si¢ dozowanie za pomoca potencjometru 15,
albo za pomoca wylgcznika 18 przerywajac zasilanie
(jesli koficzy si¢ operacja dozowania), albo kieruje gaz
przez kran 10 na kolumn¢ 11 usuwajaca dozowany COq.

Zastrzezenia patentowe
1. Sposéb sporzadzania wzorcowych mieszanin gazo-
wych, zawierajacych male iloéci tlenku wegla lub (i)
dwutlenku wegla w gazie noénym, do wzorcowania ga-
zoanalizatoréw przez elektrolityczne dozowanie dwu-
tlenku wegla do gazu noénego, enamienny tym, Zc gaz
noény, uprzednio oczyszczony od gazéw utleniajpcych,
dwutlenku wegla i innych zbednych skladnikéw, nawilza
si¢ para wodng do preinoéci odpowiadajacej tempera-
turze otoczenia, miesza si¢ w $cifle ustalonym stosunku
Z wytworzonym elektrolitycznie dwutlenkiem wegla, a
otrzymana mieszanine osusza i przepuszcza si¢ przez
piec, w ktérym dwutlenek wegla redukuje si¢ do tlenku
wegla w temperaturze okolo 400°C w obecnosci wypel-
nienia cynkowego o duzej powierzchni wlasciwe;j.

2. Odmiana sposobu wedtug zastrz. 1 do sporzadza-
nia mieszaniny wzorcowej zawierajgcej tlenek wegla i
dwutlenek wegla rnamienma tym, Ze osuszong mieszani-
n¢ gazu nosnego i dwutlenku wegla wprowadza sig do
rozdzielnika kapilarnego, z ktérego $cifle - okreflona
cz¢$¢ mieszaniny przepuszcza si¢ przez piec redukcyjny
po czym Iaczy si¢ ja z pozostaly czeécia mieszaniny.

3. Urzadzenie do stosowania sposobu wedtug zastrz. 1,
zawierajace elektrolizer do wytwarzania dwutlenku we-
gla wyposazony w elektrody platynowe polaczone po-
przez mikroamperomierz i potencjometr ze frédiem pra-
du stalego, znamienne tym, ze sktada si¢ z kolumny do
usuwania gazéw utleniajacych (3), kolumny do usuwa-
nia kwasnych skladnikéw (4), nawilzacza (6) elektroli-
zera (7), kolumny osuszajacej (8) oraz ogrzewanego elek-
trycznie pieca redukcyjnego (12) wypehionego rozdrob-
nionym cynkiem.
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4. Urzadzenie wedlug zastrz. 3, znamienne tym, Ze pomigdzy kolumng osuszajaca (8) a piecem z cynkiem
zawiera pomiedzy kolumna osuszajaca (8), a piecem (12) (12), zawiera kolumne (11) do usuwania dwutlenku we-
rozdzielnik kapilarny (20). gla z mieszaniny wzorcowej w celu ustalenia punktu ze-
5. Urzadzenie wedlug zastrz. 3, 4 znamienne tym, Ze rowego gazoanalizatora.
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