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- Spos6b oznaczania zawarto$ci czteroetylku olowiu w powietrzu
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb oznaczania
zawartosci czteroetylku olowiu w powietrzu przez
pochlanianie i jednoczeénie rozklad w stezonym
roztworze kwasu siarkowego.

Znane dotychczas sposoby oznaczania zawartos-
ci czteroetylku olowiu w powietrzu polegajg na
pochlanianiu i jednoczesnej hydrolizie czteroetyl-
ku olowiu w alkoholowym roztworze jodu, w roz-
tworze jodu w mieszaninie alkoholu i oleju rycy-
nowego, albo przy uzyciu jodu metalicznego. Spo-
soby te sg jednak mcigzliwe z powodu sublimowa-
nia jodu w strumieniu powietrza przepuszczanego
przez aparature do pochianiania czteroetylku olo-
wiu, a ich wykrywalno§é jest zbyt niska.

Rowniez za zasadzie jednoczesnego pochlaniania
i hydrolizy czteroetylku olowiu oparte sg sposoby,
w ktérych pochlanianie i hydroliza odbywa sie
w roztworach kwaséw solnego lub azotowego, lecz
w sposobach tych pochlanianie jest niecatkowite,
zwlaszcza przy wiekszych zawartoSciach czteroetyl-
ku w powietrzu.

W sposobach opartych na pochlaniamiu cztero-
etylku otowiu i prowadzeniu hydrolizy w dwoéch
oddzielnych etapach, do pochlaniania czteroetylku
stosuje sie albo alkohol etylowy, do ktérego ma-
stepnie w celu rozkladu dodaje sie bromu i bro-
mowodoru, albo zel krzemionkowy, z kt6rego wy-
plukuje sie czteroetylek otowiu alkoholem i na-
stepnie rozklada roztworem jodu w alkoholu.
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Pochlanianie czteroetylku otowiu, ma przyklad
na :zelu krzemionkowym, .bez jednoczesnego roz-
kladu powoduje znaczng desorpcje i straty ozna-
czanego zwigzku. Ponadto wiekszo§é wymienionych
sposobOow ozmaczania czteroetylku “otowiu .w po-
wietrzu mie* posiada dostatecznej wykrywalno$ci
wymaganej przy oznaczaniu tego zwigzku w wa-
nunkach przemyslowych, ma przykiad w przypadku
pochlaniania w roztworach jodu wykrywalno$é.
wynosi okoto 0,012 mg Pb/m3 (najwyzsze dopusz-
czalne stezenie czteroetylku olowiu wynosi 0,005
mg Pb/m3). Oznaczenie otowiu znajdujgcego sie
juz w postaci jonowej wykonuje sie dowolng me-
toda analityczng, zwlaszcza kolorymetryczng przy
pomocy ditizonu.

Wymienionych wad mnie posiada sposonb wedlug
wynalazku, ktéry polega na pochlanianiu i rozkia-
dzie czteroetylku olowiu w stezonym roztworze
kwasu siarkowego zwlaszcza o gestosSci 1,84 i ozna-
czeniu otowiu kolorymetrycznie przy pomocy di-
tizonu.

Stwierdzono réwniez, ze pochlanianie i rozklad
czteroetylku olowiu przebiegajg catkowicie, zwla-
szcza gdy pierwsze pluczki z roztworem kwasu
siarkowego oziebi sie do temperatury bliskiej 6°C
lub nizej, w celu obnizenia preznofci- par cztero-
etylku otowiu i pochlofmema pary wodnej z po-
wietrza.

Pochlanianie i rozklad czteroetylku olowiu za-
wartego w powietrzu sposobern wedlug wynalazku
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przeprowadza sie przy pomocy zestawu absorpcyj-
nego skiladajgcego sie z kilku pluczek ze stezcnym
kwasem siarkcwym, przy czym pierwsze dwie
piuczki w szeregu oziebia sie na przyklad w na-
czyniu z lodem. W dalszych ptuczkach ze stezonym
kwasem siarkowym zostaje caitkowicie pochlonieta
reszta czteroetyiku clowiu. Przed pluczkami umie-
szcza sie oprawke z filtrem, w celu zatrzymania
olowiu znajdujgcego sie w powietrzu. Natcmiast za
pluczzami umieszcza sie dodatkcwsg pluczke z wo-
dg, kolbe préozniowg, miernik szybkosci przepiywu
powietrza na przyklad rotametr i pompe. Przez
ce 2y ton przoouszeza sie 400 do 500 1 powietrza.

Pobieranie proby powietrza potgczone z pochta-
nianiem i jednoczesnym rozkladem czteroetylku
olocwiu sposcbem wedlug wynalazku mozna wyko-
nywa¢ w pelnym zakresie temperatur spotyka-
nych w warunkach przemystowych. Szybko$é
przeplywu powietrza przez zestaw absorpcyjny wy-
nosi 150 do 200 l/godz., a nawet do 400 l/godz., za-
leznie od typu i wielko$ci pluczek oraz sposobu
ich polgczenia w zestawie. Ilo§¢ stezonego roztwo-
ru kwasu siarkowego -v poszczegélnych pluczkach
wynosi 2 do 5 ml zaleznie od ich sprawnosci, na
przykitad w przypadku pluczek Polezajewa najko-
rzystniej 3 ml, bowiem przy zbyt matlych ilo$ciach
kwasu para wodna pochlonieta z powietrza roz-
cienczajgc go znacznie zmniejsza szybkos¢ rozktadu
czteroetylku otowiu, a przy zbyt duzych ilosciach
kwasu proces ten wprawdzie przebiega szybko,
lecz odpedzanie kwasu staje sie ucigzliwe i dlu-
gotrwate. Ponadto wzrasta poprawka na zawar-
tos¢ olowiu w kwasie uzytym do pochlaniania.

Przygotowanie do oznaczenia olowiu polega na
odpedzeniu kwasu siarkowego z roztworéw mpo-
chianiajgcych, potgczonych lub wzietych osobno
z ptuczek oziebionych i osobno z phuczek konco-
wych i spaleniu w temperaturze okoto 450°C. Oz-
naczenie olowiu wykonuje sie dowolng metoda
analityczng, najkorzystniej jednak kolorymetrycz-
nie przy pomocy ditizonu. Nastepnie z oznaczone]j
ilo$ci otowiu, po odjeciu poprawki na zwartos¢ oto-
wiu w uzytym kwasie siarkowym wylicza sie za-
warto$¢ czteroetylku wolowiu (w przeliczeniv na
olo6w) w powietrzu.

Przy oznaczaniu czteroetylku olowiu oznacza sie
jednocze$nie olow zawarty w powietrzu. W tym
celu filtr, ma ktorym oi6w zostal zatrzymany spa-
la sie w 3 ml stezonego kwasu siarkowego, odpeg-
dza, spala w temperaturze okolo 450°C i oznacza
ilo§¢ olowiu metodg ditizonowa.

Dokonano jednej poprawki

10

15

20

25

30

35

40

45

50

4

Dolna granica wykrywalno$ci czteroetylku oto-
wiu w powietrzu sposobem wedlug wynalaziu wy-
ncsi 6,0004 — 0,0008 mg Pb/m? a blad wzgledny
oznaczea wynosi +4,8%.

Przyktad. Zestaw absorpcyjny skladai sie
z dwoch rownoleglych szeregow pluczek Polezaje-
wa po 4 sztuki w szeregu, polgczonych przy pomo-
cy dwoch rozgalteznikow trojdroznych; metalowej
oprawki z filtrem papierowym — od strony wlotu;
oraz kolby Erlenmayera z wodg, pustej zabezpie-
czajacej kolby prozniowej, rotametru i pompy po-
wietrznej — od strony wylotu. Ptuczki zawieraly po
3 ml kwasu siarkowego o gestoSci = 1,84, przy
czym dwie pierwsze pluczki w kazdym szeregu
umieszczone byly w pojemniku z lodem. Do zesta-
wu, od strony filtra, potgczono ptuczke zawierajg-
cg wzorcowe roztwory czteroetylku olowiu w ben-
zynie, przygotowane z plynu etylowego zawierajg-
cego 61,5% czteroetyiku olowiu. Przez zestaw prze-
puszczano 450 1 powietrza z szybkoscig 150 1l/godz.

Otéw w kwasie siarkowym z ptuczek oznaczono
kolorymetrycznie przy pomocy ditizonu. Uzyska-
ne wyniki w przeliczeniu na oté6w przedstawia po-
nizsze zestawienie.

Wzieto do pochlaniania (mg) Oznaczono (mg)

2,2 2,2
47 4,7
5,1 5,0
9,1 8,9
11,1 10,8
12,1 11,9
19,1 18,6
35,3 34,1
38,5 36,4
41,0 419
41,6 39,4
416 41,2

Zastrzezenia patentowe

1. Sposdb oznaczania czteroetylku otowiu w po-
wietrzu przez pochlanianie i jednocze$nie hy-
drolize, znamienny tym, ze czteroetylek otowiu
pochlania sie i jednocze$nie rozklada w stezo-
nym roztworze kwasu siatkowego, zwlaszcza
o gestosci 1,84.

2. Sposob wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
pierwsze pluczki w zestawie absorpcyinym
oziebia sie do temperatury 0°C lub nizej, w celu
obnizenia preznos$ci par czteroetylku olowiu.

Z. G. ,,Ruch” W-wa, zam. 589-65 naklad 350 egz,
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