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EXPERIMENTALNA TECHNIKA

AUTOMATICKE STANOVOVANIE KONCENTRACIE CS, V ATMOSFERE
CHEMICKYCH PREVADZOK

M. JAMBRICH, A. PIKLER, G. KLOKNER

Katedra chemickej technolégie dreva a umelych vldken Slovenskej vysokej Skoly
technickej v Bratislave

Jednou z nasich najdélezitej§ich uloh je vytvaranie zdravych a bezpeénych
podmienok pre pracu v chemickych podnikoch.

V chemickom priemysle sa pracuje s rozliénymi plynmi, latkami a parami,
ktoré znedistuju ovzdusie v pracovnych miestnostiach. Zneéistené pracovné
ovzdusie vytvorené za uréitych podmienok vplyva na zdravie a bezpecnost
prace [1]. Ludia, ktori pracuju v tomto ovzdusi, sa vystaveni nebezpeéenstvu
vyvolania otravy a chorobdm z povolania, a to najmi vtedy, ak koncentracia
otravnych latok prestupuje bezpednostniu hranicu [2, 3]. Z tychto dévodov je
potrebné prisne dodrziavat ochranné opatrenia zaloZené na ststavnej kontrole
ovzdusia. V zavodoch, ktoré vyrabaju umely hodvab, vyzaduje si pouzivanie
CS,najvyssiu opatrnost, pretoZe je velmi zapalny a jeho pary so vzduchom vy-
tvaraju nebezpeénu explozivnu zmes [4, 5]. Okrem toho je CS, skodlivy pre
zdravie ¢loveka tym, Ze pri vdychovani viésich mnozstiev poskodzuje nervovi
sastavu [6]. AvSak uz aj men§ie mnoZstva moézu zaprid¢init poruchy na zdravi,
a to u rozliénych Iudi rozliénym spésobom. 1—2 mg CS, na jeden liter vzduchu
sposobuje uz po 6smich hodindch bolenie hlavy. Pri koncentricii 6—10 mg
CS,/1 vzduchu sa priznak otravy prejavi uz po pol hodine. Pri vyssom stupni
otrdvenia sa na nervovom systéme &loveka prejavia dlhotrvajiuce nasledky.

Kontrola okrem hladiska zdravotného ma vyznam pre hospodarnost, pre-
toze umoziiuje predist stratdm pri poruchach v prevadzkach [7].

V miestach, kde je chemickj’r priemysel, byva ovzdusie zamorené odpadovymi
plynmi, ktoré vytvaraju nezdravi atmosféru v sidliskach.

Otéazkou kontroly koncentricie $kodlivych latok v ovzdusi sa zaoberajt
laboratérid v prisluSnych zdvodoch, ako aj zdravotnicke organy [8, 9, 10].
Doterajsia kontrola ovzdusia sa robila v dlhsich ¢asovych intervaloch a ne-
vystihuje momentéalny stav koncentricie Skodlivych latok v ovzdusi.

Ststavna kontrolu ovzdusia v o najkrat$ich éasovych intervaloch mozno
robit dvoma spésobmi: '

1. stdasnou kontrolou, pravda, za zvySenia poétu pracovnych sil — che-
mikov,
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2. vhodnym pristrojom, ktory by automaticky stGstavne stanovoval a re-
gistroval koncentraciu §kodlivych latok v ovzdusi.

Pokial ide o ekonomicku stranku tychto dvoch spc‘)sobbv, druhy je vyhod-
nejsi. Preto sme na$u pracu zamerali na zostrojenie pristroja, ktory by vyho-
voval tymto podmienkam: '

a) sustavna a rychla kontrola,

b) dostatoéna presnost.

Ako zaklad pre zhotovenie pristroja na automatické stanovovanie s registra-
ciou sme vyuzili farebné zmeny latok po absorpcii v chemickych é&inidlach.
Automatické davkovanie a meranie koncentracie sme vykonali pomocou ¢a-
sovych spinacov.

Experimentilna ¢éast
I. KonStrukcia pristroja

Pristroj pozostava z troch asti:
1. absorpén4g Gast (obr. 1);
2. elektricks ¢ast (obr. 2):
a) ¢asové spinace,
b)napéjacie zdroje;

3. meracia ¢ast (obr. 2 b).

IL. Opis funkecie pristroja
1. Absorpénd éast

Po samodinnom otvoreni uzatvaracej klapky (a) naplni sa odmerka (3) absorpénym
roztokom. Po naplneni odmerky sa uvolni klapka (b) a roztok preteéie do absorpénej
a meracej kyvety (4). Nato sa zapne nasdvacie éerpadielko. Plyn prechidza cez premy-
vabky (8, 9) prietokomerom (7) a absorbuje sa v kyvete (4). Nasdvanie trv4 uréita nasta-
vent dobu. Po skonéeni absorpcie sa meria intenzita svetla prejdeného cez roztok.

2. Elektrickd ast
a) Casové spinate

Pre ovladanie jednotlivych ikonov pristroja, t. j. na éerpanie plynu, meranie, vypus-
tanie a napu§tanie reagujiceho roztoku bol navrhnuty a zostrojeny éasovy spinaé sche-
maticky zndzorneny na obr. 2a.

Spinade Sp 1, 2, 4, 5 st elektronkové éasové spinace (15) pre dlhsie spinacie doby.
Spinac Sp 3 pracuje na zdklade vybijacej konstanty kondenzatora.

Spinac¢ Sp 1 ovldda zapinanie plynového ¢erpadla. Sp 2 vypne plynové éerpadlo, zapne
meranie. Sp 3 prerusi meranie a zapne obvcd pre vypustanie meraného roztoku a zdroveri
pre napustanie nového roztoku do odmerky. Sp 4 prerusi vypuastaci odvod a zapne na-
pustanie do kyvety, Sp 5 prerusi obvod pre napuistanie do kyvety a Startuje Sp 1.
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Obr. 1. 1. Nadobka s uzavierajicim roztokom, 2. nadrZ na zasobny (absorpény) roztok,
3. odmerka roztoku, 4. absorpéné a meracia kyveta, 5. nadobka na odpadny roztok,
6. nddobka na zachytévanie prepadu z odmerky, 7. prietokomer, 8&—9. premyvadéka na
éistenie plynu, 10. nasavacie ¢erpadielko, a, b, ¢ uzatvaracie klapky, 11. poistr & premy-
vacka, 12. odvzdusiiovacia rarka pre odmerku.

Casové kalkulacia spinania jednotlivych dejov:

Spinaé Sp 1 340 sek.
Sp 2 71 sek.
Sp 3 6 sek.
Sp 4 27 sek.
Sp 5 21 sek.

b) Napéjacie zdroje
Pre napédjanie ovlddacieho zariadenia sme pouZili zdroj jednosmerného pridu o na-
péti 24 V.

3. Meracia éast

Spo6sob merania je schematicky zndzorneny na obr. 2b. Kolorimeter pre meranie bol
zostrojeny za pouZitia foténky, neskorSie selénového élanku a vhodného filtra. Foténka
pouZité pri merani bola malo citlivé, a preto sme pouZili selénovy ¢lénok, ktory bol vy-
hovujtci pre nafe meranie [14]. Ziarovka bola napéjans transformétorom 220/6,3 V.
Cely pristroj je stabilizovany.
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Obr. 2. Z — osvetlovacia Ziarovka, K — kyveta, F — filter, C — clonka, F¢ — selé-
novy fotoélanok, G — galvanometer.

Overenie funkcie pristroja

Na praktické overenie ¢innosti jednotlivych ¢asti aparatu sme volili atmosféru CS,.
Merali sme laboratérne a celkovit éinnost aparatu sme si overili priamo v previdzke zé-
vodu. Pre vyéislenie vysledkov v prevadzke bolo potrebné stanovit citlivost pristroja
a vykonat kalibraciu.

Stanovovali sme osvedéenou kolorimetrickou metédou zaloZenou na absorpeii CS,
v roztoku sekundarnych aminov v pritomnosti octanu mednatého [11]. Vyslednym
produktom reakcie sekundarnych aminov a CS, za pritomnosti soli Cu je ditiokarba-
mat mednaty. Je to hnedo sfarbeny roztok, ktory umoznuje fotokolorimetrické stanove-
nie CS, )

Chemizmus stanovenia

NH(C,H,), + CS, = (C,H,),N—CS—SH

(C,H),N—CS—S H + NH(C,H;), = (CoH,),N—CS—SH. (C,H,),NH
2(C,H,),N—CS— SH.NH(C,H,), 4+ Cu(CH,C00), =

= [(C,H{),N—CS —S],Cu + 2CH,COOH. + 2NH(C,H,),

Pri tejto metéde na vysledky merania vplyva sirovodik a kyselina tiooctbvé,preto
metéda nie je Specifickd. Pritomnost niektorych stopovych latok, ako napr. dimetyl-
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sulfidu, tiofénu a merkaptanu, neovplyviiuje meranie. Pri naSom merani bol vplyv siro-
vodika vylideny zachycovanim v roztoku arzenitanu sodného. Tato metéda sa javila
velmi citlivd; moZno fiou zachytit 0,011 mg/10 ml [11, 12, 13].

Roztok pouzity pre stanovenie CS,

0,1 g (CH,C00),Cu, 20 ml H,0 a 46 ml NH(CH,CH,0H), sa doplnilo na jeden liter
C,H,OH.
Roztok na zachytavanie H,S
1,175 g As,0, a 23,7 ml 1 x-NaOH sa po zahriati rozpustilo v 100 ml 5 %, (NH,),CO,
a doplnilo sa na jeden liter roztokom (NH,),CO;.
Na kalibrovanie sme pripraviliroztoky o tychto koncentraciach CS, (tab. 1).

Tab. 1. Zavislost intenzity od mnroZstva CS,

v, mg CS, v 1 ml
gislo vzorky grozgoku : 10.10-° A
1 0 195
2 0,00246 181
3 0,00492 179
4 0,00758 176
5 0,00984 175
6 0,01230 172
7 0,01722 168
8 0,02952 158
9 0,04952 147
10 0,05956 140
11 0,06182 130
12 0,07412 123

Vysledky v tab. 1 stt merané ca s 1/6 citlivosti pristroja.

Tab. 2. Zavislost intenzity od preteéeného mmnozZstva vzduchu

doba intenzita (18.10-® A) pri mnoZstvach pretefenych za 70 sekand
v sek. 259 cm? 274,6 cm? 350 cm? 479,5 cm?®
0 183 183 183 183
70 181 170* 179 180
140 178 163* 176 177
210 176 157 172 176
280 173 155 168 159

* Zmena koncentracie CS, vyvoland vyberanim kold¢ov hodvébu.

Pre dokonaly priebeh absorpcie CS, bola ndjdend optimélna prietokova doba 274,6 cm?
ovzdusia/70 sekind a doba nasévania 5 mintt. Na tomto zéklade sme upravili kalibradnu
krivku prepoéitanim na y-hodnotu.
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Z uvedenej tabulky vyplyva, Ze pristroj reaguje na velmi mali zmenu koncentracie
CS, v zavode. '

Navrhnuty pristroj po uréitych tipravidch umoziiuje stanovovat a registrovat vSetky
$kodlivé plyny, ktoré po absorpeii v chemickom é&inidle ddvaju farebnt reakeiu.

Tab. 3. Zavislost intenzity od y-hodnoty

&islo vzorky y-hodnota V&Z&Z;kleég?gjlx
1 1,64 181
2 3,28 179
3 4,92 176
4 6,56 173
5 8,2 172
6 11,48 168
7 19,68 156
8 26,24 147
9 33,01 140

10 41,21 130
11 49,41 123

Kedze pristroj sme nastavili na preteéené mnozstvo 300 em?® ovzdusia za 71 sekund,
automaticky stanovoval koncentraciu CS, v zavode. Vysledky automatického stanovo-
vania uvadzame v tab. 4.

Tab. 4. Praktické meranie v zavode

¢éislo cyklu ' o
merania 18.10-° A

180
180
180
180
177*
178
179
180
179
178

S .
S © WU W

* Vyberanic koldéov hodvabu.

Suhrn

V tejto praci sa navrhol a preskusal pristroj na automatické stanovovanie
skodlivého plynu CS,. Pristroj sa skonstruoval na principe fotokolorimetrie
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-a ovladacie zariadenie na principe ¢asovych spinadov. Pre overenie jeho funkcie
sa pouzil elektrénkovy ¢asovy spinaé.

ABTOMATHUYECKOE OIIPEANEJIEHHME KOHUEHTPAL(M CS.
ATMOC®EPDBI B XMMHUYECKUX TTPOU3BOACTBAX

M. AMBPHUX, A. TIUKJIEP, I'. K/JIOKHEP
Kadenpa XHMHYECKOHl TeXHOJIOTHH MAepeBa M HCKYCCTBEHHBIX BoJiokon CioBaukoro BTY3a
B Bpatucnaee

BeirOIEL
AsTopsl B HacTosiwell paboTe NPEANONKHIM M TPOBEPHAH anNapaT s aBTOMATHYECKOrO
onpeseNeHHst BPEIHOTO CePOYIIEPOLHOTO raza. ANMapaT OHH CKOHCTPYHPOBANH Ha MpHHIHME
(pOTOKONOPHMETPHH M YNPABASIOLLYI0 YCTAHOBKY Ha INPHHIUIE BKIIOYATeNsl C BbIAEPKKON
BpeMenu. [lns 1IpOBEPKH (YHKUKK aNnapata aBTOPbl HCAONb30BAJH JAMMOBBIH BKIIOUYATEND
C BBLICPKKO BpeMeHH.
IMocrynuno B pexakuuio 5. 1. 1956 r.

AUTOMATISCHE BESTIMMUNG DER KONZENTRATION EINER
CS,-ATMOSPHARE IN CHEMISCHEN BETRIEBEN

M. JAMBRICH, A. PIKLER, G. KLOKNER

Lehrstuhl fiir chemische Technologie des Holzes und der Kunstfasern an der Slowakischen
Technischen Hochschule in Bratislava

Zusammenfassung

In der vorliegenden Arbeit schlugen die Autoren vor und iiberpriiften ein Gerit fiir die
automatische Bestimmung schédlichen CS,-Gases. Sie konstruierten dieses Gerdt auf dem
Prinzip der Photokolorimetrie und die Reguliervorrichtung auf dem Prinzip der Zeit-
schalter. Fiir die Beglaubigung der Funktion des Gerétes beniitzten sie einen Elektronen-
rohren-Zeitschalter.
- In die Redaktion eingelangt den 5. I. 1956
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