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EXPERIMENTALNA TECHNIKA

AUTOMATICKA REGULACIA TLAKU V TLAKOVOM VYVIJACI o,
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Katedra ropy, procesov a aparitov Chemickej fakulty Slovenskej vysokej skoly technickej
v Bratislave

Pre nedostatok priemyselne vyrobeného kysli¢nika uhli¢itého vhodnej éisto-
ty sa doteraz bezne pouzivaji pri plynovej chromatografii podla Janaka
tlakové vyvijade (obr. 1), v ktorych sa CO, pripravuje z mramoru pdsobenim

Obr. 2. Schéma automatického vyvijaca
CO, s plavékovym ventilom.

Obr. 1. Schéma vyvijata CO, s manosta- 1. poistné nadoba, 2. ventil pre reguléciu

tom. pritoku HCI, 3. poéditaé kvapiek, 4. plava-

1. ventil pre reguldciu pritoku HCI, kovy ventil, 5. spatny ventil, 6. rirka pre
2. potita¢ kvapiek, 3. manostat. vyrovnavanie tlaku.

kyseliny solnej. Tlak sa v tychto vyvijadoch reguluje manostatmi réznych
konstrukeii, ktoré nadbytoény CO, vypiustaji do ovzdusia. Rychlost pritoku
HCl na mramor sa pritom reguluje ruéne pomocou ventila alebo kohuta a sle-
duje sa poditatom kvapiek. V dosledku strat CO, cez manostat treba Castejsie
plnit vyvijad kyselinou solnou a mramorom, &o je jednak nehospodéarne, jednak
précne, pretoZe pritom treba vytladit vetok vzduch zo systému. Zname auto-
matické vyvijade plynu, ako Kippov alebo Kiisterov pristroj [1], pre tento
1del sa nehodia, pretoZe maji naddobu s kyselinou solnou otvorent voéi atmo-
sfére a vzduch pohlteny v kyseline zvadéSuje nulovy chod chromatografu. Ne-
vyhodou spomenutych pristrojov je aj to, Ze znaény pretlak v systéme (100 aZ
200 mm Hg) vyZaduje velkd kolmu vzdialenost obidvoch nadob vyvijada.
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Z uvedenych dévodov sme na naSom pracovisku zostavili automaticky
vyvijaé CO,, ktory moéze pracovat pri lubovolnom tlaku, beznom pri plynovej
chromatografii. Konstrukeiu vyvijac¢a opisujeme v tejto praci.

Experimentalna ¢ast

Na obr. 2 je znézornend schéma automatického vyvijaéa CO,, ktory je vlastne zdoko-
nalenym tvarom Kiisterovho pristroja. Kyselina solné pritekd na mramor z Mariottovej
flase cez poistnu nadobu I a pocitaé kvapiek 3, pricom ventilom (kohutom) 2 sa zhruba
nastavi jej prietok. Plynovy priestor nadoby s mrramorom je spojeny s vyrovnivacou
rarkou 6 cez automaticky plavakovy ventil 4 a spédtny ventil §. Kolmé vzdialenost
ustia vyrovnavacej rirky od poéitada kvapiek je 2—10 cm. Po dosiahnuti poZadovaného
tlaku v systéme sa plavékovy ventil uzavrie, v désledku éoho sa pritok HCl na mramor
spomali, pripadne uplne zastavi.

Na obr. 3 je znazorneny automaticky plavékovy ventil. Pozostédva zo sklenej rurky 1,

Obr. 3. Schéma automatického plavakového ventila.
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ktorej spodnd, rozsirené Cast je naplnend asi do polovice ortutou a je spojend hadicou
s vyrovnavacou niddobkou 3. Na hladine ortuti je skleny plavék 2, iastoéne naplneny
ortutou. Na plavak je pritavend rurka 9, ktoré cez rurku 8 prechadza do vrchnej éasti
ventila, a na jej koniec je pritaveny zvonéek 6, pod ktorym je ortutovy kvapalinovy
uzéver §. Rurka 4 spéja ventil s nddobou s mramorom a rurka 7 s nddokou s kyselinou
solnou.

Funkcia ventila je zrejméa z obrazka. Pri zvySovani tlaku v systéme klesd v spodnej
dasti ventila hladina ortuti spolu s plavdkom, a% sa pri dosiahnuti poZadovaného tlaku
zvonéek ponori do kvapalinového uzédveru a tak sa zastavi privod plynu do nadoby
s kyselinou. Velkost pracovného tlaku sa nastavuje vyrovnavacou nadobkou.

Na obr. 4 je uvedeny graf, ktory zndzornuje pokusne namerant zavislost tlaku vo vy-
vijaéi od ¢asu. Ako vidiet z grafu, pri odbere CO, sa udrZuje vo vyvijaéi tlak s presnostou

zaslavenie

oaber 70 mlfmin, odberu oaber 70 mé/mun.,
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Obr. 4. Priebeh zavislosti tlaku od éasu 41
v automatickom vyvijagi CO,. Pre- Sl
vadzkovy tlak P = 940 mm Hg. _gj

ca +1 mm Hg. Ak sa CO, neodobers, vzrastie tlak v nadobe s mramorom vplyvom
oneskorenej reakcie medzi kyselinou solnou a mramorom eSte o 5—10 mm Hg nad
nastavenu hodnotu. Pri takom velkom tlakovom rozdiele by mohol CO, vnikat do né-
doby s kyselinou zo spodu cez privodnu rurku pre kyselinu. Tomuto zabraiiuje poistnéa
nédoba I (obr. 1). Jej objem volime asi 2 % objemu nadoby pre kyselinu, takZe pre upln¢
vytlagenie kyseliny z poistnej nddoby by musel vzniknit v nddobe s mramorom vzhla-
dom na nadobu s HCI pretlak minimélne 20 mm Hg pri prevadzkovom tlaku 1600 mm Hg.

Diskusia

Aby plavikovy ventil spravne pracoval, je délezité vhodne volit plochy
prierezov jeho éasti. Ich volba vyplyva z tychto dvah:

Aby pokles hladiny ortuti v spodnej Sasti ventila bol dostatoéne velky,
pouzijeme vyrovnavaciu nadobku o velkom priereze, tak aby jej plocha

fo > for (1

kde f, je plocha medzikruzia medzi plavakom a stenou ventila (pozri obr. 3).

Pri stupnuti tlaku o 4p poklesne hladina ortuti v spodnej ¢asti ventila o A,
takze plavak bude vtahovany do ortuti silou A,f,y, kde f; je plocha prierezu
plavéaka a y Specifickd vaha ortuti. Plavak pritom poklesne o taki vzdialenost [,
aby bola splnend rovnost sil

Ap(fs + fa) + Uy + Usy = hifrys (2)



Automatickd reguldcia tlaku tlakovom vyvijaéi CO, 633

kde f; + f, je plocha vnitorného prierezu zvondeka a f; plocha prierezu steny
zvondeka. Kedze [ > 0, musi platit:

Ap(fs + f1) < kifrys
z Goho:

_h Ap
fa+ 1 = hyy (2a)

Pri splneni nerovnosti (I) bude Ap = hyp, takZe prierez zvonéeka musime
volit tak, aby

fi> s+ 1) (2b)

Spravna funkcia ventila zavisi aj od volby pléch prierezu kvapalinového
uzdveru na obidvoch strandch zvonéeka f, a fg. Tieto plochy totiz vplyvaji
na velkost zmeny hladiny uzaveru &, a k3 (pozri obr. 3), pdsobenej pretlakom

vnutri zvonéeka, a ked pokles hladiny %, je vaési nez pokles plavaka, prebubla-
va plyn cez okraj zvondeka, ¢im sa porusi tesnost ventila. Musi teda platit:

hy <1 (3)
Pretlak vnutri zvonéeka Ap je kompenzovany okrem vychylky hladiny
uzaveru aj kapildrnou depresiou ortuti v prierezoch f,; a fg, takze:

Ap = O+ by + Z—T — 1y (14 J0)y 4 T, )

kde P, a Pg st povrchové sily [2]:
P, = (ndy + nd,)o cos B, P; = (nd; + ndg)o cos @

Vyznam priemerov d; aZ dg je uvedeny na obr. 3, rez B—B’. Pre ortut je o =

== 500 dyn/em a pri styku ortuti a skla cos ¢ = —0,615.
Zo vztahu 4 vypoditame pokles hladiny uzaveru:
-
h2 = 1 f : (40’)
1424
7(1+44)

V skutoénosti byva h, eSte onie¢o mensie, a to vplyvom ortuti vytlaéenej
stenami zvondeka pri jeho poklese.

Ako priklad spravnej volby uvadzame priemery nami zhotoveného ventila :
dy = 45 mm, d; = 16 mm, d, = 26 mm, dy = 6,2 mm, d, = 8,0 mm, d; =
= 9,5 mm, dg = 10,4 mm.
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Stihrn

V praci je opisany sp6sob automatickej regulacie tlaku vo vyvijatoch CO,,
pouzivanych pri plynovej chromatografii podla Janaka, pomocou ortuto-
vého plavakového ventila, spajajiceho obidve nadoby vyvijada. St odvodené
aj podmienky spravnej volby rozmerov plavakového ventila.

ABTOMATHUYECKAf PET'VJIIPOBHA JTABJIEHUS
B 'EHEPATOPE CO,

10JINYC CYPOBBHIIT

Hadenpa medru, nporeccoB a amraparoB ClI0Bai{KOil BbICIIEIH TeXHHYECKOI ILKO:IBT
B Bparucmiase

Buisomnt

OnuceiBaeTCA CIOCOO ABTOMATUYECKOrO PerylMpOBAHUs TABICHUS B 'eHepaTOpax yrie-
KACJIOTO Ta3a, NpUMeHAEeMEIX IPH IasoBoil xpoMatorpadum mo Meroxy §I H a xa. Pery-
JIAPOBKA OCYINECTBIACTCA OPU IIOMOI(H PTYTHOI'O IOIIABKOBOI'O peJie, COe/MHAIIIET0 000HX
cocyfna TreHepaTopa. BriBefleHBI YCIOBMA IPaBMILHOTO BhlOOpa pasMepoB IOIVIABKOBOTO

BEHTHJIA.
IToctynuito B pejakuuio 12. 12. 1958 r.
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Zusammenfassung

In dieser Arbeit wird ein Verfahren der automatischen Druckregulierung in CO,-
Entwicklern beschrieben, wie sie bei der Gaschromatographie nach Janék verwendet
werden. Diese Druckregulierung erfolgt mittels eines Quecksilber-Schwimmventils,
welches beide Gefiisse des Entwicklers miteinander verbindet. Es werden auch die Be-
dingungen einer richtigen Wahl der Dimensionen des Schwimmventils abgeleitet.

In die Redaktion eingelangt den 12. 12. 1958
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