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Urzadzenie do oznaczania zawartosci H,S, HCN i CO, w gazie o
duzej koncentracji tych skladnikéw
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Przedmiotem wynalazku jest urzadzenie do ozna-
czania zawartosci H,S, HCN i CO, w gazie o du-
zej koncentracji tych sktadnikow.

Dotychczas znane byly urzadzenia jedynie do
oznaczania powyzszych skladniko6w gazu indywi-
dualnie, np. do oznaczania H,S za pomocg' nasy-
conego roztworu siarczanu miedziowego w kwasie
siarkowym — uzywana byla pipeta Hemla wy-
peiniona rtecia.
® Do oznaczania cyjanowodoru metoda miareczko-
wa — uzywano aparatury do absorpcji HCH w tu-
gu i dodatkowo aparatury do miareczkowania.

Zawarto§é CO2 wylicza sie na podstawie wyni-
kow uzyskanych w poprzednich oznaczeniach.

Przy pomocy znanych aparatéw nie mozna ozna-
cza¢ zawartosci H,S, HCN i CO2 w przypadku
duzych stezen tych skladnikéw w badanym gazie.

Celem wynalazku jest usuniecie dotychczasowych
trudnosci, uniemozliwiajgcych 1gczne oznaczenie
H,S, HCN i CO2 w gazie o duzym stezeniu tych
skladnikow.

Urzadzenie wedlug wynalazku sklada sie z biu-
rety gazowej, korzystnie o calkowitej pojemnos$ci
100 ml, posiadajgcej w goérnej cze$ci zbiorniczek,
korzystnie o pojemnosci 10 ml, a w $rodkowej
czeSci zbiornik, korzystnie o pojemno$ci 80 ml,
majacy u dotu kalibrowana, korzystnie z doklad-
nos$cig do 0,2 ml, czes¢ cylindryczng o pojemnoS$ci
10 ml. Biureta ta polgczona jest u dotu przy po-

65 527

10

15

20

25

30

2

mocy grubo$ciennego weza gumowego z naczyniem
poziomowym wypelnionym rtecia, zamocowanym
W sposob przesuwny na prowadnicy przymoco-
wanej do statywu, w gornej cze$ci biureta ta po-
laczona jest za pomocg kurka tr6jdroznego i prze-
wodéw z pluczkami.

Pluczka stuzgca do absorpcji H,S z badanego
gazu ma u gory zbiorniczek miarowy na odczyn-
nik absorbujqcy, korzystnie o pojemnosci 5 ml,
a u dolu cylindryczne naczynie stanowigce wia-
Sciwg pluczke, ktéra w dolnej cze§ci polaczona
jest wezem gruboSciennym z naczyniem pozio-
mowym wypelnionym rtecig, umocowanym w sposéb
przesuwny na prowadnicy. Od géry pluczka po-
laczona jest kurkiem tréjdroznym ze wsp6lnym
przewodem, do ktérego polaczone sa za pomoca
kurkéw tréjdroznych: pluczka stuzaca do absorpeji
sumy H2S+HCN+COZ w lugu i manometr kom-
pensacyjny pozwalajacy na korekte odczytu ilosci
wprowadzonego gazu do biurety. Na koficu wspdl-
nego przewodu, po stronie pluczki, jest waz gu-
mowy stuzacy do zasysania odeczynnika do pipety
i usuwania z pipety zuZytego adsorbenta. Przy po-
mocy t_ego samego weza gumowego wprowadza sie
(po wykonaniu oznaczenia) wode w celu oczyszcze-
nia pluczki i powierzchni rteci. Calo§é aparatury
przymocowana jest do statywu, posiadajacego pod-
stawe wyksztalcong w formie wanienki, zapobie-
gajacg rozlaniu sie rteci na podloge, w przypadku
stluczenia sie ktorej§ z czesci aparatury.
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Przedmiot wynalazku jest przedstawiony w przy-
kladzie wykonania na rysunku.

Urzadzenie sklada sie z biurety gazowej 1, umie-
szczonej na statywie 2, polaczonej grubosciennym
wezem gumowym Zz naczyniem poziomowym 3,
zamocowanym przesuwnie na prowadnicy 4 umo-
cowanej do statywu 2, polgczonej w gbébrnej czesci
za pomoca kurka tréjdroznego 5 z pluczkami 11
i 7 przewodem 6, przy czym pluczka 7 stuzgca do
absorpcji H,S z badanego gazu polgczona jest we-
Zem gumowym Z haczyniem poziomowym 8 umoco-
wanym - przesuwnie na prowadnicy 9, a w goérnej
czeSci ptuczka ta potgczona jest kurkiem tréjdroz-
nym 10 z przewodem, 6 do ktérego podlgczone s3
przy pomocy kurkéw: ﬁ‘é]droznych 12 i 13 pluczka
11 bfuzaca do absorpcji sumy H,S, HCN i CO,
w lugu i manometr kompensachny 14.

Pi'zyldad.-wykonama analizy gazu za pomoca
urzgdzenia wedlug wynalazku.

W’ celu wykonania oznaczenia H,S do pluczki 7
wprowadza sie poprzez waz gumowy 15 z dowol-
nego naczynia szklanego 5 ml nasyconego roztwo-
ru siarczanu miedziowego w. kwasie siarkowym
okolo 45-procentowym (odczynnik absorbujgcy) przy
pomocy naczynia poziomowego 8. Odmierzenie 5 mi
odczynnika absorbujgcego umozliwia zbiorniczek
miarowy (pojemno$ci 5 ml) znajdujacy sie u goéry
pluczki 7. Nastepnie do biurety gazowej 1 wpro-
wadza sie dokladnie 10 ml badanego gazu i 90 ml
powietrza przy pomocy naczynia poziomowego 3.
Doktadne wprowadzenie 10 ml gazu umozliwia
zbiorniczek miarowy (poj. 10 ml), stanowigcy gor-
ng cze$é biurety 1, a dokladne odmierzenie 90 ml
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powietrza kalibrowana dolna cze$¢ biurety 1. Za-

réwno badany gaz, jak i powietrze nalezy wpro-
wadzaé ostroznie poprzez powolne opuszczanie na-
czynia poziomowego 3. Sumaryczna objeto§é ba-
danego gazu i powietrza winna wynosi¢é 100 ml*
10,2 ml ’

W przypadku zassania wiekszej objetoSci suma-
rycznej gazéw, nie nalezy wypuszczaé nadmiar
gazu do atmosfery, tylko powtérzyé napelnienie
biurety 1. Uwaga ta nie dotyczy pobierania préby
gazu badanego, ktérego objeto§é nalezy skorygo-
waé do iloSci dokladnie 10 ml naczyniem pozio-
mowym 3. Przy wprowadzeniu gazéw do biurety 1
laczymy ja przy pomocy przewodu 6 poprzez troéj-
drozne kurki 5 i 13 z manometrem kompensacyj-
nym 14 i korygujemy objeto§¢é gazéw w biurecie 1
do objetoSci dokladnie 100 ml i ustalamy poto-
zenie zbiornika poziomowego manometru. Wszy-
stkie kolejne odczyty dokonujemy przy tym sa-
mym jego potozeniu. Mieszanine gazéw z biurety 1
poprzez przewdd 6 i kurki tréjdrozne 5, 13, 12, 10
(odpowiednio ustawione) wprowadzamy do pluczki
absorpcyjnej 7. Absorpcja H,S odbywa sie przez
pluczke 7 przy pomocy naczynia poziomowego do
momentu uzyskania. statej objetoSci gazu po ab-
sorpcji. Ubytek gazu spowodowany zaabsorbowa-
niem siarkowodoru odczytuje sie w biurecie 1, przy
wyréwnanych poziomach rteci w biurecie 1 i na-
czyniu poziomym 3 oraz polgczonym z biuretg 1
manometrze kompensacyjnym 14.

Zawarto§é H,S w procentach obJetoé.cmwych ob-
licza sie wg wzoru
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4
A=a .10 (1
gdzie: A — zawarto§¢ H,S w % objetosciowych,

a — ilo§¢é zaabsorbowanego HS w ml.

Nastepnie pluczke 11 napelnia sie roztworem 4n
tugu potasowego i wprowadza do niej gaz po ab-
sorpcji H,S 'z biurety 1, przepuszczgjac go kilka-
krotnie tam i z powrotem, az do .uzyskania statej
jego objetosci mierzonej w biurecie 1, przy wy-
réwnaniu poziomu rteci w naczyniu poziomowym 3
i biurecie 1. Odczytujemy na skali biurety 1 cal-
kowita objeto§¢é zaabsorbowanej masy gazéw
H,S+ CO,+ HCN (C % objetoSciowe).

Nastepnie po absorpcji oprézniamy biurete 1
z gazu i napelniamy ja dokladnie 90 ml badanego
gazu, po czym gaz ten z kolei poddajemy absorpcji
w pluczce z lugiem potasowym 11, w ktérym ab-
sorbujemy H,S = CO, <+ HCN. Powtérna absorpcja
90 ml badanego gazu ma na celu zwiekszenie kon-
centracji jon6w CN’ w lugu potasowym, gdyz ilo§é
HCN zawarta w 10 ml badanego gazu jest za mata
do wykonania oznaczania metodg miareczkows. Po
uzupetlnieniu ilo§ci HCN (zawartej w 10 ml bada- -
nego gazu) dalszymi 90 ml badanego gazu otrzy-
mujemy w sumie wystarczajgce stezenie jonéw
CN’ w lugu. Absorpcje prowadzimy do momentu
uzyskania stalej objetosci gazu po absorpcji, a na-
stepnie odlgczamy pluczke 11’ od aparatu, otwie-
ramy kurek 16 i spuszczamy absorbent ilo§ciowo
do kolby miarowej pojemno$ci 250 ml, przeptu-
kujac ja woda i laczac poptuczyny z lugiem w kol-
bie, nastepnie dopeliamy wodg destylowang do
kreski. Gaz z biurety 1 wypuszczamy do atmo-
sfery.

Z tak otrzymanego roztworu pobiera sie 10 ml
przy pomocy pipety i wprowadza do wody bromo-
wej zakwaszonej 8n H,SO,. Ilo§¢ wody bromowej
jest taka, by powstalo ciemnozélte zabarwienie.
Koniec pipety powinien byé zanurzony w cieczy,
aby unikngé strat cyjanowodoru. Jako naczynie
najlepiej nadaje sie butelka z doszlifowanym szkla-
nym korkiem.. Woda bromowa winna odbarwié¢ sie
najwyzej do slabozéttego koloru. Nastepnie butelke
zamknaé¢ i wstrzasaé ostroznie, otwierajac od czasa
do czasu w celu wypuszczenia wydzielonego COZ.
Odstawié na 5—10 min., po czym usunaé nadmiar
bromu za pomocg kilku milimetréw roztworu fe-
nolu. Odbarwiony roztwér wytrzasaé silnie kilka-
krotnie i po 15 minutach dodaé 10 ml 10-procen-
towego roztworu KJ, a nastepnie pozostawié bu-
telke na 30 minut w ciemnym miejscu, po czym
odmiareczkowaé nadmiarowy jod 0,ln roztworem
tiosiarczanu sodu w -obecno$ci skrobii. 1 ml 0,1n
NaZSzO3 odpowiada 0,00135 g HCN. Zawarto§é HCN
B% objetoSciowych w gazie wynosi:

f.b-0,00135- 1000 - 250
1,22 - 100

b — ilo§é ml zuzytego 0,1n Na,S, O
f — faktor Na,S, O

B= =1,11b.f.25 @

Zawarto§¢ CO, w gazie D % obj. wynosi:

D=C—A—B (3)



65 527

5

C — suma zaabsorbowanego H,S + HCN = CO,,
w % objetosSciowych

A — zawarto$¢ H,S w gazie, w % objetosciowych

B — zawarto§¢ HCN w gazie, w % objetoSciowych

Zastrzezenie patentowe

Urzadzenie do oznaczania H,S, HCN, CO2 w ga-
zie o duzej koncentracji tych skladnik6w, znamien-
ne tym, ze sklada sie z biurety gazowej (1), umie-
szczonej na statywie (2) polgczonej w dolnej cze$ci
z naczyniem poziomowym (3), 'zamocowanym w

i

>
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6

spos6b przesuwny na pi'owadnicy (4) umocowanej
do statywu (2), za§ w goérnej czeSci polgczonej za
pomocy kurka tréjdroznego (5) z pluczkami (11)
i (7), przewodem (6), przy czym pluczka (7) ma
u goéry zbiorniczek miarowy, a u dolu cylindrycz-
ne naczynie stanowigce wtlasciwa pluczke, ktéra
w dolnej czeSci polgczona jest z naczyniem po-
ziomowym (8) umocowanym w spos6b przesuwny na
prowadnicy (9), a w gérnej cze$ci ptuczka ta po-
tgczona jest kurkiem tr6jdroznym (10) z przewo-
dem (6), do ktérego r6wniez podlaczone sg przy
pomocy kurkéw tréjdroznych (12) i (13) pluczka

(11) i manometr kompensacyjny (14).
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