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Przedmiotem wynalazku jest sposéb oznaczania
ozonu powstajacego w procesach spawalniczych.

Ze znanych dotychczas metod oznaczania steze-
nia ozonu w powietrzu najpopularniejsza jest me-
toda oparta na reakeji utleniania ozonem jodku po-
tasu, stosowana w wielu modyfikacjach, Wszystkie
modyfikacje stosuja dwa etapy pracy: bezposred-
nie przeciaganie powietrza przez ptuczki absorbeyj-
ne zawierajace roztwér jodku potasu a_nastepnie
oznaczanie wydzielonegp jodu droga fizycznej lub
chemicznej analizy, Oznaczona ilo$¢ jodu uwazana
jest jako rownowazna ilo$é przereagowanego ozonu,
zakladajac, ze wynik obarczony jest bledem spo-
wodowanym wspélreakcjg innych utleniaczy a
zwlaszeza dwutlenku azotu.

W zaleznoéci od modyfikacji stosowane sg roz-
twory jodku potasu o réznym pH, réznych steze-
niach i w roznych ilo§ciach, oraz rbine sposoby
oznaczania wydzielonego jodu jak spektrofotome-
tryczne, jodometryczne, potencjometryczne, przy
czym jod oznaczany jest bezposrednio lub poSred-
nio z ubytku jodku potasu lub ubytku iloSci wpro-
wadzonego réwnocze$nie do roztworu absorpcyjne-
go tiosiarczanu sodu, W niektérych metodach sto-
suje sie wstepnie absorbery dla usuwania dwutlen-
ku azotu z badanego powietrza.

Wadg wszystkich dotychczas znanych metod jest

dtugi okres czasu potrzebny do przeciggniecia wy--

maganej iloSci powietrza przez absorbery oraz nie-
unikniony blad pomiaréw powodowany wspbire-
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2
akcja innych utleniaczy. Wady te stwarzajg caltko-
witg nieprzydatnos¢é metod dla oznaczania ozonu
w warunkach prac spawalniczych, )
Celem wynalazku jest usuniecie wymienionych
wad dla umozliwienia oznaczania ozonu powsta-
jacego w warunkach prac spawalnicznych.
Zadaniem technicznym jest opracowanie sposobu

‘oznaczania ozonu.

Cel ten osiggnieto przez opracowanie sposobu
oznaczania ozonu, ktérego istotg jest wprowadze-
nie w nadmiarze kwasu sulfanilowego do roztworu
absorbcyjnego przed oznaczaniem jodu.

Spos6b wedlug wynalazku realizowany jest na
urzgdzeniu przedstawionym na rysunku. Sklada sie
ono ze szklanej butli 1 dostosowanej do wWytworze-
nia w niej mozliwie maksymalnej prézni, Butla 1
zabezpieczona jest filcowg okladzing oraz druciang
siatka. Butla 1 polgczona jest z gazowg pluczkg 2
ze szklanym spiekiem, a nastepnie z fleometrem 3
i ssacym urzadzeniem 4.

Opracowana metoda nadaje sie specjalnie do po-
miaréw stezenn ozonu powstajacego w procesach
spawalniczych z uwagi na mozliwo§é pobierania
badanego powietrza w kro6tkim okresie czasu oraz
na oznaczanie go w obecno$ci duzych stezen tlen-
k6w azotu, ,

Oznaczanie ozonu w obecno$ci tlenkéw azotu
polega na absorpcji obu tych gazéw w zbuforowa-
nym do PH 7 1%-owym roztworze jod‘-k»u' potasu,
miareczkowym oznaczeniu wydzielonego jodu tio=-
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siarczanem sodu i oznaczaniu stezenia azotynéw w
roztworze pochlaniajgcym. Na podstawie oznaczo-
mnego stezenia azotynéw oblicza sie stechiometrycz-
nie ilo§¢ jodu wydzielonego przez tlenki azotu z
roztworu jodku potasu. Jod wydzielany przez ozon
réwna sie réznicy jodu oznaczonego miareczZkowo
i jodu odpowiadajacego stezeniu azotu.

Oznaczenie wydzielonego jodu przeprowadza sie
jodometrycznie modyfikujge klasyczng metode po-
legajaca na miareczkowaniu wolnego jodu tiosiar-
czanem w $rodowisku kwasnym, Metoda klasyczna
zawodzi w obecno$ci jonéw azotynowych znajduja-
cych sie W znacznych iloSciach w roztworze po-
chlaniajgcym, na skutek rekacji dwutlenku azotu
z powietrza z jodkiem potasu, Jony azotynowe wy-
wigzuja dodatkowo wolny jod we wtérnej reakcji
z jodkiem potasu, a ponadto katalizujg reakcje
tlenu z powietrza z jodkiem potasu wywigzujaca
dodatkowe ilo$ci jodu.

Te ‘niepoiqdane reakcje jonéw azotynowych ni-
weczy wprowadzenie w nadmiarze wodnego roz-
tworu kwasu sulfanilowego do roztworu pochla-
niajacego przed zakwaszeniem go do miareczkowa-
nia. Kwas sulfanilowy wigze jony azotynowe w
trwaly zwigzek dwuazoniowy, nieprzeszkadzajgcy
w procesie miareczkowania. Oznaczony w efekcie
jod jest réwnowazny przereagowanej iloSci ozonu
i dwutlenku azotu.

Dla okre§lenia ilosci jodu pcohodzacej z reakeji
dwutlenku azotu oznacza sie ilo§¢ azotynéw w roz-
tworze znang metoda Griess’a — Ilosvay'a wyko-
rzystujac obecny juz w roztworze zwigzek dwu-
azoniowy. Z oznaczonej iloSeci azotynéw w roz-
tworze oblicza sie r6wnowazng ilo§¢ jodu wydzielo-
nego przez tlenki azotu, po czym odejmuje sie od
sumy oznaczonego jodu pochodzacego z reakcji ozo-
nu i dwutlenku azotu z jodkiem potasu, Pozostalg
ilo§¢ jodu przelicza sie na stezenie ozonu w po-
wietrzu.

Przyklad oznaczania ozonu powstajacego w pro-
cesie ciecia plazmowego:

Badane powietrze pobrano do butli 1 o pojem-
nosci 24,6 litra w czasie ciecia aluminium plazmg
wytworzong przez azot. Butla znajdowala sie w
odleglosci 0,5 metra od palnika plazmowego, Ci$-
nienie w butli przed poborem Wwynosilo 5 milime-
trow stupa rteci. Po poborze do butli podigczono
za pomocg krotkiego weza igielitowego pluczke 2
zawierajgcg 20 mililitréw zbuforowanego 1% -owego
roztworu jodku potasu i 10 mililitrow 0,001 tio~
siarczanu sodu, a nastepnie przeciggano powietrze
z butli 1 za pomocg ssgcego urzadzenia 4 z szyb-
koscig 1 litra na minute. Powietrze z butli przecig-
gano w ciggu 60 minut. Po tym okresie dodano
5 ml okolo 0,002 normalnego roztworu jodu, 6 mi-
lilitréw kwasu sulfanilowego celem zwigzania w
roztworze azotynéw powstatych z zaabsorbowanych
tlenkéw azotu i zakwaszono 0,6 mililitrami 1 nor-
malnego kwasu solnego.

Wydzielony jod zmiareczkowano 0,001 normal-
nym tiosiarczanem sodu w obecnofci skrobi. Ilo§é
tiosiareczanu sodu zuZytego do zmiareczkowania
wynosita 0,49 mililitra. Po zmiareczkowaniu do
roztworu dodano 6 mililitréw e — naftyloaminy
i po 15 minutach zmierzono na spektrofotometrze
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»Spekol” transmisje roztworu, ktéra wynosita 55%.

Stezenie azotynéw odczytano z krzyweJ Wzoréo-

wej, ktérg uprzednio sporzadzono. Na. zmiareczko-

wanie 5 mililitréw wprowadzonego uprzednio roz-
tworu jodu zuzyto 9;7 mililitra 0,001 normalnego
roztworu tiosiarczanu sodu.

Obliczanie stezenia ozonu:

a — ilo§¢ mililitréw tiosiarczanu 'sodu zuzyta do
zmiareczkowania jodu wydzielonego przez
ozon i dwutlenek azotu:

a = 10,49 — 9,7 = 0,79
a=0,79 ml
10,49 — ilo§¢ mililitréw 0,001 normalnego
tiosiarczanu sodu,. wprowadzona
do roztworu pochlaniajgcego i zu-
zytego na zmlareczkowame wy-
dz1elonego jodu.

— ilo$¢ mililitréw 0,001 normalnego
tiosiarczanu sodu zuzyta na zmia-
reczkowanie wprowadzonego .. do
roztworu jodu.

b — ilo§¢ miligramow azotynéw oznaczonych w

catej - prébie:

9,7

48,09
tb=o, 00466 182 — 0,0158
b=0,0158 mg
0,00466 — stezenie azotynéw odczytane  na
krzywej wzorcowej odpowiadajg-

ce transmisji ~ 55%.

48,09 — catkowita objeto§é roztworu bada-
nego

142 — objetosé probki wzorcowej

Vo — Objetoéé powietrza w butli przeliczona na
warunki normalne:

vo Vi~ 278 (P —p)

T (273 + t) - 760

Vt — objeto§é butli w litrach w rtetrnperaturze oto-
czenia — 24,6

P — ciénienie barometryczne w emﬂimetrach stu-
pa rteci — 732

P — ci$nienie na manometrze butli przed poborem
badanego powietrza w milimetrach stupa
rteci — 5

t — temperatura powietrza w stopniach Celsju-
sza w miejscu pobrania probki — 21

24,6 - 273 (732 — 5)
Vo ="+ 21) - 760 — 219
Vo = 2191

X — stezenie ozonu w miligramach na litr bada-
nego powietrza

. 0,189 (a - 0,127 — b - 2,76)
- Vo
gdzie: ‘

0,189 — ilos¢ miligraméw ozonu wydziela-
jacego 1 miligram jodu z roztworu
jodku potasu

0,127 — ilo§¢é miligraméw jodu zwiazanego
przez 1 mililitr 0,001 normalnego
roztworu tiosiarczanu sodu
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— ilo§¢ miligraméw jodu wydzielone-
go przez 1 miligram dwutlenku azo-
tu z roztworu jodku potasu

2,76

_0,189(0,79 - 0,127 — 0,0158 - 3,76)
x= 21,9

x = 0,00049 mg/l

Zastrzezenie patentowe

Spos6b oznaczania ozonu powstajgcego w proce-
sach spawalniczych, przez przepuszczanie odmie-
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rzonej ilo§ci analizowanego powietrza przez roz-
twoér absonpcyjny skladajgcy sie z jodku potasu i
tiosiarczanu sodu a nastepnie miareczkowe ozna-
czanie wydzielonego jodu, znamiennym tym, zZe ba-
dane powietrze pobiera sie w dowolnie krétkim
czasie do prézniowej butli (1) a nastepnie po prze-
ciggnieciu przez gazowag pluczke (2) z roztworem
absonpcyjnym, wprowadza sie do tego roztworu
w mnadmiarze kwas sulfanilowy, przed oznacze-
niem jodu.
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