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Oznaczanie temperatury zaplonu w tyglu zamkni¢tym metodg

Martensa - Pensky’ego

1. Cel ¢wiczenia

Celem ¢wiczenia jest wyznaczenie temperatury zaptonu oleju opatowego
(karta charakterystyki produktu w zataczniku 1) w tyglu zamknietym.
Temperatura zaptonu jest to najnizsza temperatura, w ktorej pary badanego
produktu ogrzanego w Scisle okreslony sposob, tworzq z powietrzem

mieszaning zapalajgcq sie przy zblizeniu plomienia.

2. Zasada metody

Zasada metody polega na ogrzewaniu badanego produktu w tyglu
zamknietym w warunkach ustalonych w normie, zblizaniu do tygla ptomienia
w rownych odstepach czasu (ustalonych w normie), az do zapalenia si¢ par
produktu.

Najnizszg temperature, w ktorej nastapi zapalenie si¢ par badanego produktu

przyjmuje si¢ za temperatur¢ zaptonu.

3. Budowa stanowiska
W sktad stanowiska wchodza:
- przyrzad Martensa — Pensky'ego
- Dbutla z gazem
- zawor iglicowy do regulacji natezenia przepltywu gazu
- termometr
- sekundomierz

- probki oleju napedowego



Aparat Martensa — Pensky'ego:
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tygiel mosiezny (6) z kotnierzem 1 uchwytami

pokrywa mosi¢zna (3) szczelnie dopasowana do tygla (w pokrywie
znajduja si¢ cztery otwory, z ktérych jeden zaopatrzony jest w tulejke
na termometr (1)

zasuwka mosi¢zna obrotowa (4)

urzadzenie zapalajace , sktadajace si¢ z palnika (2))
zsynchronizowanego tak z zasuwka, ze przy otwarciu otworow w
pokrywie palniczek obniza si¢ do otworu

mieszadto (5)

gatka poruszajaca zasuwka

termostat

termometr (1)

sekundomierz

blok elektryczny
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4. Przebieg ¢wiczenia

Przed rozpoczgciem  pomiaru  zanotowal¢  wysoko$¢  ci$nienia
barometrycznego, Do czystego i osuszonego tygla ustawionego poziomo wlaé¢
badany produkt do poziomu zaznaczonego wskaznikiem, na tygiel natozy¢
pokrywe z termometrem, po czym umiesci¢ cato$¢ w termostacie, Sprawdzic¢
szczelno§¢ zamknigcia pokrywy oraz zasuwy obrotowej, rozpoczec
ogrzewanie 1 mieszanie badanego produktu. Ogrzewanie nalezy tak
uregulowaé, aby przyrost temperatury wynosit 5+6°C/min, mieszadlo

uregulowac tak, aby predkos¢ obrotowa wynosita 90+120 obr/min.

Zapali¢ palnik 1 uregulowac jego ptomien tak, aby mial ksztatt zblizony do
kulki o $rednicy 4mm. Probe zaplonu przeprowadzi¢ nastg¢pujaco: przez
przekrecenie gatki palnik z ptomieniem wprowadzi¢ w ciggu 0,5s do wnetrza
tygla, pozostawi¢ w nim przez ls, po czym szybko podnies¢ do polozenia
wyjsciowego. W czasie przeprowadzania proby mieszanie nalezy przerwac,
Pierwszg prob¢ temperatury zaptonu nalezy przeprowadza¢ w temperaturze o
17°C nizszej od przewidywanej temperatury zaplonu. Nastepne proby
produktow o przewidywanej temperaturze zaplonu nizszej niz 104°C
przeprowadzaé¢ przy kazdym przyroécie temperatury o 1°C, a produktow o
temperaturze zaptonu wyzszej niz 104°C po kazdym, przyro$cie temperatury
0 3°C.

Za temperaturg zaptonu badanego produktu nalezy przyja¢ temperature, przy

ktorej nastgpi pierwsze nagle zapalenie si¢ par produktu wewnatrz tygla
(niebieski ptomien nad cala powierzchnig produktu). Zapaleniu towarzyszy

zazwyczaj lekki wybuch 1 zgas$niecie ptomienia palnika.

W przypadku badania nieznanego produktu nalezy wykona¢ wstepne,
orientacyjne oznaczanie temperatury zaptonu. Po ustaleniu przyblizone;

temperatury zaptonu wykona¢ oznaczanie w sposob opisany wyzej.



W  przypadku, gdy pomiar jest wykonywany przy cisnieniu
barometrycznym réznym od 101,3 kPa ( 1,013 bara), nalezy obliczy¢

poprawke do oznaczanej temperatury zaptonu, w °C wg wzoru:

_ 101,3-p 09
33

p — ci$nienie barometryczne, przy ktorym wykonano oznaczenie wyrazone w Kpa

At

5. Opracowanie wynikow

Tabela wynikow

Poprawka

Temperatura zaptonu °C
temperatury

Wynik

pomiar 1 | pomiar2 | pomiar 3 | pomiar$r. | (AT) °C koncowy

Sprawozdanie z ¢wiczenia powinno zawierac:
1. Cel ¢wiczenia
2. Schemat blokowy stanowiska
3. Przebieg ¢wiczenia
4. Wyniki 1 opracowanie wynikow
5. Whnioski

Literatura:
PN-75/C-04009

Zagadnienia na zaliczenie:
1. Co to jest temperatura zaptonu cieczy palnych i w jakim celu si¢ ja
wyznacza
2. Przebieg badania, budowa aparatu, schemat blokowy stanowiska
3. Jakie czynniki moga mie¢ wplyw na wyniki badania




Oznaczanie temperatury zaplonu w tyglu otwartym metoda

Marcussona

1. Cel ¢wiczenia

Celem ¢wiczenia jest wyznaczenie temperatury zaptonu oleju opatowego
(karta charakterystyki produktu w zalgczniku 1) w tyglu otwartym.
Temperatura zaptonu jest to najnizsza temperatura przy cisnieniu 101,3 kPa,
w ktorej pary badanego produktu ogrzanego w warunkach okreslonych
W normie tworzg z powietrzem mieszaning zapalajgcq sie przy zblizeniu

plomienia.

2. Zasada metody

Zasada metody polega na ogrzewaniu badanego produktu w tyglu otwartym
w warunkach ustalonych w normie, zblizaniu do tygla plomienia
w temperaturach bliskich temperaturze zaptonu w odstepach co 1 °C wzrostu
temperatury az do zapalenia si¢ par produktu.
Najnizszg temperature, w ktorej nastgpi zapalenie si¢ par badanego produktu

przyjmuje si¢ za temperatur¢ zaptonu.

3. Budowa stanowiska
W sktad stanowiska wchodza:
- przyrzad Marcussona
- Dbutla z gazem
- zawOr iglicowy do regulacji natezenia przeptywu gazu
- termometr
- sekundomierz

- probki oleju napgdowego



Przyrzad Marcussona do oznaczania temperatury zaptonu:

a) trojnog (1), z ostonami i §rubami do poziomowania,

b) tygiel porcelanowy lub, w przypadku badania asfaltow, ze stali
nierdzewnej, o powierzchniach, wewnetrznej 1 zewngtrznej,
polerownych, z dwiema kreskami na wewnetrznej powierzchni tygla:
czarnej w odleglosci 10 mm i1 czerwonej w odlegtosci 15 mm od gornej
krawedzi tygla,

C) taznia powietrzna, w przypadku ogrzewania elektrycznego (3),

d) ptytka z przesuwanymi zaciskami, z otworem na tygiel,

e) urzadzenie zapalajace (5) z palnikiem (6) obracajace si¢ wokot osi (4)
w taki sposéb, ze palnik przesuwa si¢ poziomo w plaszczyznie gornej
krawedzi tygla prawie jej nie dotykajac; palnik jest zaopatrzony
W urzadzenie do regulacji ptomienia umozliwiajace uzyskanie ptomienia
nie §wiecacego,

f) uchwyt na termometr,

PI22S d

4. Przebieg ¢wiczenia
Tygiel napeli¢ badanym produktem do poziomu. dolnej (czerwonej)

kreski, przy badaniu produktow o temperaturze zaptonu powyzej 250 °C, za$

do poziomu goérnej (czarnej) kreski - przy badaniu pozostatych produktow.



Przy napetieniu tygla uwaza¢, aby w produkcie nie pozostaty pecherzyki
powietrza. Jezeli przy napetianiu $cianki tygla zostang zwilzone, produktem
powyze] poziomu napeitnienia, czynnos$ci napelniania powtérzy¢, stosujac
czysty i suchy tygiel.

Napehiony tygiel umiesci¢ w przyrzadzie Marcussona. W tyglu umiescic¢
termometr, dokladnie w pozycji pionowej, zbiornik rteci termometru

powinien znajdowac si¢ w odlegltosci 5 mm od $cianek i 2 mm od dna tygla.

Uregulowac¢ ustawienie urzadzenia zapalajgcego, tak aby przy przesunigciu
palnika $rodek ptomienia znajdowat si¢ na osi tygla, a dolny brzeg ptomienia
- doktadnie w plaszczyznie gornej krawedzi tygla. Dlugos¢ ptomienia
nastawi¢ mozliwie doktadnie na 10 mm 1 kontrolowa¢ kilkakrotnie w czasie
wykonywania oznaczania. Plomien powinien by¢ nie§wiecacy.

Rozpocza¢ ogrzewanie tazni i1 tak je uregulowac, aby w poczatkowym
okresie przyrost temperatury produktu wynosit 6 £1°C/min. Po osiggnigciu
temperatury nizszej o 30 °C (przy temperaturze zaptonu ponizej 250 °C) lub o
50 °C (przy temperaturze zaptonu powyzej 250 °C) od przewidywanej
temperatury zaptonu, ogrzewanie zmniejszy¢, tak aby przyrost temperatury
wynosit 3 £0,5°C/min.

Jednoczesnie z osiggnieciem temperatury o 30 lub 50°C nizszej od
temperatury zaptonu, przesuwa¢ plomien urzadzenia zapalajacego nad
powierzchnig tygla tam 1 z powrotem jednostajnym ruchem 1 tak, aby czas
przebywania ptomienia nad powierzchnig tygla w jednym kierunku wynosit

1 s. Zatrzymywanie ptomienia nad powierzchnig tygla jest niedopuszczalne.

Proby zaptonu powtarza¢ w odstepach co 1 °C. W czasie proéb zaptonu
unika¢ wszelkich niepotrzebnych ruchow w poblizu tygla, aby nie
spowodowac zaburzenia wytwarzajacych si¢ par produktu naftowego.

Za temperature¢ zaptonu badanego produktu przyja¢ temperaturg, w ktorej

nastepuje pierwsze zapalenie si¢ par produktu.



Jezeli oznaczanie wykonywane jest przy ci$nieniu atmosferycznym
roznigcym si¢ od 101,3 kPa wigcej niz o 2,0 kPa, do odczytanej temperatury
zaptonu nalezy wprowadzi¢ poprawke wg wzoru
AT =0,25(101,3-p)

w ktorym p - zmierzone cis$nienie atmosferyczne, kPa.

Dopuszcza si¢ stosowanie poprawek podanych w tabl. 1.

Tablica 1.
Cisnienie atmosferyczne (p) Poprawka temperatury (AT)

kPa °C

84,0 + 87,7 +4

87.8+91.6 +3

91.7 +95.6 +2

95.7+99.3 +1

103.3 +107,0 -1

Nalezy uwzglednia¢ rowniez poprawki na wskazania termometru.

W przypadku gdy nie jest znana przyblizona temperatura zaptonu badanego
produktu, nalezy wykona¢ oznaczanie wstepne w celu jej okreslenia.
W pomiarze wstgpnym przyrost temperatury przez caly czas ogrzewania
produktu powinien wynosi¢ 6 + °C/min. a proby zaptonu nalezy powtarza¢ w

odstepach co 2 °C.

5. Opracowanie wynikow

Tabela wynikow

Poprawka

Temperatura zaptonu °C
temperatury

Wynik

pomiar 1 | pomiar2 | pomiar 3 | pomiar$r. | (AT) °C koncowy

Literatura:
PN-82 /C-04008
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Sprawozdanie z ¢wiczenia powinno zawierac:
1. Cel ¢wiczenia
2. Schemat blokowy stanowiska
3. Przebieg ¢wiczenia
4. Wyniki 1 opracowanie wynikow
5. Whioski

Zagadnienia na zaliczenie:
1. Co to jest temperatura zaptonu cieczy palnych i w jakim celu si¢ ja
wyznacza
2. Przebieg badania, budowa aparatu, schemat blokowy stanowiska
3. Jakie czynniki mogg mie¢ wptyw na wyniki badania

11



Oznaczanie temperatury zapalenia tworzyw sztucznych

1. Cel ¢wiczenia
Celem ¢wiczenia jest 0znaczenie temperatury zapalenia tworzyw sztucznych.

2. Zasada metody

Zasada metody polega na ogrzaniu probki badanego tworzywa do
temperatury o 10°C nizszej od spodziewanej temperatury rozktadu i na probie
zapalenia wydzielajacych si¢ gazow. Za temperatur¢ zapalenia przyjmuje si¢
najnizszg temperature, w ktorej nad wylotem przykrywki proboéwki mozna

zaobserwowac¢ ptomien nie znikajgcy co najmniej przez 5 s.

3. Budowa stanowiska

W sktad stanowiska wchodza:

metalowy blok do podgrzewania probek

- probowka ze stali kwasoodpornej, wyposazona w przykrywke z
otworem, przez ktdéry moze uchodzi¢ gaz z ogrzewanego materialu

- termometr

- palnik

- Dbutla z gazem

- sekundomierz

12
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4. Przebieg ¢wiczenia

Blok metalowy nalezy podgrzaé do temperatury nizszej o 10°C od
spodziewanej temperatury zapalenia tworzywa. 1g badanego tworzywa
rozdrobni¢ 1 umiescic w probowce. Nastepnie probowke zamkngé
przykrywka 1 umiesci¢ w metalowym bloku. Za pomocg palnika o ptomieniu
o dtugosci 1 cm nalezy sprobowac zapali¢ gazy wydzielajace si¢ przez otwor
przykrywki. Jezeli po pierwszych 5 minutach nie pokaze si¢ ptomien, ktory
bedzie si¢ utrzymywal po odsunieciu palnika przez 5 s, to nalezy powtorzy¢
badanie po podwyzszeniu temperatury bloku o 10°C uzywajgc $wiezej probki.
Za temperature zapalenia przyjmuje si¢ najnizsza temperature, w ktorej nad
wylotem przykrywki pojawi si¢ ptomien na co najmniej 5 s. jezeli tworzywo
W Czasie badania topi si¢ 1 pieni nalezy mas¢ probki zmniejszy¢ do 0,5g. Za
wynik przyjmowana jest $rednia arytmetyczna trzech oznaczen, rdznigcych

si¢ od siebie o nie wigcej niz 10°C.

13



5. Opracowanie wynikow

Tabela wynikow

Temperatura zapalenia °C

pomiar 1 pomiar 2 pomiar 3 | pomiar Sr.

Literatura:
PN-69/C-89022

Sprawozdanie z ¢wiczenia powinno zawierac:

1.
2. Schemat blokowy stanowiska
3. Przebieg ¢wiczenia

4,

5. Whnioski

Cel ¢wiczenia

Wyniki 1 opracowanie wynikoéw

Zagadnienia na zaliczenie:
Definicja temperatury zapalenia tworzyw sztucznych. W jakim celu si¢

1.

2.
3.

wyznacza temperaturg zapalenia tworzyw sztucznych?
Przebieg badania, schemat blokowy stanowiska.

Jakie czynniki mogg wplyna¢ na otrzymane wyniki badan temperatury

zapalenia?

14



Wzorcowanie analizatora gazéw palnych (eksplozymetru)

1. Podstawowe zagadnienia i definicje

dolna granica wybuchowosci, gorna granica wybuchowosci, eksplozymetry

(rodzaje i zasada dzialania), wzorcowanie eksplozymetru

2. Cel ¢éwiczenia

Celem ¢wiczenia jest wzorcowanie eksplozymetru, czyli ustalenie

zalezno$ci miedzy stezeniem wzorcowym a stezeniem mierzonym przez

eksplozymetr oraz wyznaczenie btedu, z jakim wskazuje aparat.

Gazem wzorcowym jest propan (karta charakterystyki produktu

W zalgczniku 2)

3. Budowa stanowiska

szklane zbiorniki o tacznej objetosci 50 dm®
pompka

2 zawory trdjdrozne

pipety gazowe o roznej objetosci

przewody

eksplozymetr

statyw do umocowania pipet gazowych

4. Przebieg ¢wiczenia

pipet¢ gazowa napetni¢ gazem wzorcowym 1 podigczy¢ do uktadu

pomiarowego,

— zawory trojdrozne ustawi¢ w takiej pozycji, aby uktad pomiarowy byt

zamkniety,

15



odkreci¢ zawory w pipecie gazowej 1 jednoczesnie wilaczy¢ pompke
wymuszajaca obieg gazu w uktadzie,

odczeka¢ ok. 10 minut, az gaz wzorcowy z pipety przedostanie si¢ do
uktadu pomiarowego 1 stezenie tego gazu bedzie jednakowe w catym
ukladzie,

w tym czasie wlaczy¢ eksplozymetr 1 przygotowacé go do pomiaru,

do jednego zaworu trojdroznego zblizy¢ czujnik eksplozymetru
odkrgci¢ zawory trojdrozne 1 zmierzy¢ maksymalne stezenie
w uktadzie za pomoca eksplozymetru (drugi zawor trojdrozny stuzy do
wyrownania ciSnienia w uktadzie podczas pobierania probki
eksplozymetrem)

przepusci¢ przez eksplozymetr czyste powietrze, az eksplozymetr
bedzie wskazywat 0%,

oczys$ci¢ uktad pomiarowy.

Badanie wykona¢ dla trzech réznych objetosci pipet gazowych. Wyniki

zebra¢ w tabeli, obliczy¢ stg¢zenie gazu wzorcowego w uktadzie pomiarowym

oraz sporzadzi¢ wykresy:

1) zalezno$ci  stgzenia wzorcowego (obliczonego) od  stezenia

wskazywanego przez eksplozymetr,

2) zaleznosci btedu wskazan od st¢zenia wzorcowego

5. Tabela wynikow

objetos¢ pipety
gazowej Vy,

objetosé ukladu stezenie mieszaniny zmierzone Cyy,, %DGW

omiarowego V, dm®
dm’ P J pomiar 1 pomiar 2

0

0,125

0,250

0,375

16




6. Opracowanie wynikow

stezenie mieszaniny stezenie mieszaniny zmierzone Cy,, % DGW
obliczone ¢, , Ac
%DGW pomiar 1 pomiar 2 $rednia pomiarow
AC = sz - CV

Stezenie mieszaniny w uktadzie nalezy obliczy¢ ze wzoru:

V. 100
c. =|—x.100| ——
Y (V j DGW " % DGW

gdzie:

Cy - stezenie mieszaniny obliczone, % DGW

V - objetos¢ pipety gazowej, dm®

V - objetosé ukladu pomiarowego, dm®

DGW - dolna granica wybuchowosci badanego gazu, % obj. (wg Tabeli 1).

Tabela 1.Dolna granica wybuchowosci wybranych gazow

DGW,
Badany gaz % obj.
metan 50
propan 2,1
butan 1,6

DGW mieszaniny gazow wyznacza si¢ z wzoru:
100 .
- 0
DGW v, .V, % obj.

DGW, DGW,

gdzie:
DGW - dolna granica wybuchowosci mieszaniny, % 0bj.

DGW;, DGW; - dolna granica wybuchowosci sktadnikoéw mieszaniny, % obj.

V1, V; - stezenie sktadnikéw mieszaniny, % obj.

17




Sprawozdanie z ¢wiczenia powinno zawierac:

Cel ¢wiczenia

Schemat blokowy stanowiska

Przebieg ¢wiczenia

Tabele wynikéw 1 ich opracowanie

Wykresy:

a) zalezno$ci stezenia wzorcowego od stezenia wskazywanego przez
eksplozymetr,

b) zaleznosci bledu wskazan od stezenia wzorcowego

6. Wnioski z przeprowadzonego ¢wiczenia (jakie czynniki maja wptyw na
otrzymane wyniki wzorcowania)

ok E

Literatura:
1. ,,Zapobieganie wybuchom, pozarom i zatruciom w stoczniach, portach i na statkach”,
Naczelna Organizacja Techniczna Oddzial Wojewddzki w Szczecinie, Szczecin 1985

Zagadnienia na zaliczenie:

Definicja dolnej 1 gérnej granicy wybuchowosci

Budowa i zasada dziatania eksplozymetru z detektorem katalitycznym
Rodzaje eksplozymetrow

Cel wzorcowania, przebieg, schemat blokowy stanowiska

W jaki sposob zmierzy¢ stezenie gazu wybuchowego za pomocag
eksplozymetru

o0 E
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Pomiar stezen mieszanin gazow palnych i toksycznych
W powietrzu metoda chromatografii gazowej

1. Zasada metody

Chromatografia gazowa jest chromatograficzng metoda analityczng
wykorzystywang do rozdzialu 1 analiz zloZzonych mieszanin zwigzkow
chemicznych, zwlaszcza lotnych zwigzkow organicznych 1 nieorganicznych.
W  chromatografii gazowej jako fazg ruchomg wykorzystuje si¢ gaz
(najczesciej He lub Hy, rzadziej N, lub Ar). Ten gaz, zwany gazem no$nym
przeplywa przez najwazniejsze elementy chromatografu gazowego:
dozownik, umieszczong w termostatowanym piecu kolumne zawierajaca
faze nieruchoma (stacjonarng), oraz detektor.

Dozownik umozliwia wprowadzenie probki badanej mieszaniny do
strumienia gazu no$nego. W kolumnie zachodzi chromatograficzny rozdziat
mieszaniny: sktadniki 1zejsze 1 stabiej oddziatujace z fazg stacjonarng sa
szybciej unoszone przez gaz nosny niz sktadniki ciezsze 1 oddziatujace silnie;.
Poszczegblne sktadniki opuszczajace kolumne trafiaja do detektora, ktory
generuje sygnal uzalezniony od zmian sktadu gazu no$nego w czasie analizy,
zwany chromatogramem. Liczba, polozenie i intensywno$ci maksimow na
chromatogramie zawieraja informacje o liczbie i wlasciwosciach sktadnikow
mieszaniny oraz ich zawarto$ciach. Sygnat z detektora jest rejestrowany i
przetwarzany przez integrator lub komputerowy system obliczeniowy (data

station)
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Aparatura

71

Rys.1. Schemat chromatografu gazowego;
1 - zbiornik, 2 - regulator przeptywu gazu, 3 -
dozownik, 4 - kolumna, 5 - termostat, 6 -
detektor, 7 - przeptywomierz, 8 - wzmacniacz,
9 - rejestrator, 10 - integrator, Il - wylot gazow

Dozowniki

Dozownik stuzy do wprowadzania analizowanej probki do strumienia gazu nosnego. Do
wprowadzania probek cieklych wykorzystuje si¢ dozowniki wyposazone w elastyczng
uszczelke  (septum), umozliwiajaca  wielokrotne  wbijanie  igly  strzykawki
chromatograficznej. Do analiz probek gazowych stosuje si¢ specjalne zawory dozujace.

Typ dozownika zalezy od rodzaju wykorzystywanej kolumny, a takze od rodzaju
analizowanych probek. W przypadku kolumn kapilarnych o matej pojemnosci czgsto
stosuje si¢ dozowniki umozliwiajgce podzial probki (split) i analize jej matej czesci (ok. 1
%).

Kolumny pakowane

Kolumna pakowana to cienka rurka ($r. zewn. 3-6 mm, d}. 2-5 m) wypelniona drobnymi
czastkami ciata statego, pelnigcego role fazy stacjonarnej. Najcze$ciej jest to porowaty
polimer organiczny, albo porowaty nos$nik pokryty filmem cieczy organicznej o duzej
lepkos$ci (np. olejem silikonowym), lub tez zeolitowe sita molekularne. Kolumny
pakowane sg obecnie zastepowane przez kolumny kapilarne lub kolumny typu PLOT
(porous layer open tubular)

Kolumny kapilarne

Kolumna kapilarna to bardzo cienka i dtuga rurka ($r. wewn. 0.15-0.78 mm, dt. 15-60
m) wykonana najczesciej z kwarcu (fused silica) lub ze stali nierdzewnej. Wewngtrzne
$cianki kolumny pokrywa faza stacjonarna, zwykle jest to cienki film polimeru
organicznego albo, w przypadku kolumn typu PLOT, cienka warstwa drobnych czastek
porowatego adsorbentu.

Wiasciwosci analityczne kolumny okresla caty szereg parametrow, m.in. dilugosé,
$rednica rodzaj fazy stacjonarnej, grubos¢ jej filmu. Dlugo$¢ i S$rednica kolumny
wyznaczaja zdolnos¢ rozdzielcza kolumny. Dhugie (50-60 m) 1 cienkie kolumny ($r. wewn.
0.15-0.32 mm) o duzej zdolno$ci rozdzielczej sa przeznaczone do doktadnych analiz
ztozonych mieszanin. Krotsze i grubsze kolumny (15-30 m, ér. wewn. 0,53-0,78 mm) sg
wykorzystywane do oznaczen rutynowych lub do analiz mieszanin zawierajacych mniejsza
liczbe sktadnikow. Kolumny o wigkszej $rednicy umozliwiajg stosowanie wickszych
szybkosci przeplywu gazu no$nego i analizy wigkszych probek.
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Optymalny typ fazy stacjonarnej jest uzalezniony od rodzaju analizowanej mieszaniny,
zwlaszcza od temperatur wrzenia oraz polarnosci jej sktadnikéw. Wybdr fazy stacjonarnej
jest do$¢ trudnym zadaniem, pomoca w tym stuzg publikowane w katalogach kolumn
chromatograficznych przyktadowe chromatogramy.

Detektor
TCD - detektor termokonduktometryczny (katarometr)

Detektor przewodnictwa cieplnego (TCD - thermal conductivity detector, HWD - hot
wire detector) jest powszechnie stosowanym detektorem uniwersalnym, umozliwiajacym
analizy wszystkich substancji (poza gazem no$nym). Jego dziatanie polega na poréwnaniu
przewodnictwa cieplnego danego sktadnika mieszaniny i gazu nos$nego. Detektor zawiera
ogrzewane elektrycznie wiokno (filament), ktére jest omywany przez gaz nosny.
Temperatura wiodkna jest stabilizowana. Obecno$¢ sktadnika mieszaniny w gazie no$nym
powoduje zmian¢ przewodnictwa cieplnego gazu, zatem 1 zmian¢ szybkosci
odprowadzania ciepta z widkna. Uktad stabilizujacy temperatur¢ zmienia natezenie pradu
ptynacego przez widkno odpowiednio do przewodnictwa cieplnego gazu.

Rys. 2. Schemat katarometru. a) Schemat elektryczny mostka Wheatstone'a; 1 i 2 -
elementy wzorcowe, 3 i 4 - czujniki, S - potencjometr regulacji zera, 6 - potencjometr
regulacji pradu.  b) Schemat komorki analitycznej 1 komorki odniesienia; 1 - strumien
gazu odniesienia, 2 - strumien gazu z kolumny, 3 - opornik analityczny, 4 - opornik
odniesienia

Zastosowania

Chromatografia gazowa jest uniwersalng metodg analityczng - umozliwia wykonywanie
analiz sktadu ztozonych mieszanin wigkszosci zwigzkéw organicznych, a takze wielu
zwigzkéw nieorganicznych, zwlaszcza gazdw. Nadaje si¢ do oznaczania trwalych
zwiazkow o temperaturach wrzenia ponizej ok. 500°C. Ponadto niektore zwigzki nielotne
lub ulegajace rozktadowi (np. weglowodany) mozna za pomoca reakcji chemicznych
przeprowadzi¢ w pochodne nadajace si¢ do analiz chromatograficznych.
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Chromatografia gazowa jest szeroko wykorzystywania w badaniach laboratoryjnych,
kontroli jakosci oraz sterowaniu procesowym. Najczgsciej jest wykorzystywana

e w ochronie $rodowiska (m in. do oznaczania zanieczyszczen powietrza, wody
i gleby - np. weglowodorow ropopochodnych, lotnych zwigzkow organicznych
I pestycydow)

e w przemysle spozywczym i1 kosmetycznym (np. do oznaczania alkoholi, estrow
kwasow tluszczowych, substancji zapachowych)

e w przemysle chemicznym (do oznaczania zawartosci rozpuszczalnikow 1 innych
zwigzkow organicznych, gazow)

e w przemysle farmaceutycznym oraz analizach medycznych (do analiz lekow)

e w przemysle rafineryjnym i petrochemicznym (do analiz gazu ziemnego, ropy
naftowej, benzyny).

Proponowana literatura
Z. Witkiewicz, Podstawy chromatografii, WNT 1995

N

. Cel ¢wiczenia
Celem ¢wiczenia jest analiza iloSciowa metanu metoda wzorca

zewnetrznego.

3. Przebieg ¢wiczenia
3.1. Analiza jakoSciowa

Analiza jako$ciowa ma na celu rozpoznanie gazéw wchodzacych w
sktad badanej mieszaniny gazowej. Aby zidentyfikowa¢ sktadniki
mieszaniny gazowej nalezy wprowadzi¢ probke do chromatografu
gazowego 1 okresli¢ czasy retencji poszczegolnych sktadnikow probki.
Czas retencji jest to czas mierzony od wprowadzenia probki do
chromatografu gazowego do zakonczenia adsorpcji gazu na kolumnie
chromatografu (czyli do pojawienia si¢ maksimum piku na
chromatogramie). Nastepnie czasy retencji sktadnikéw probki poréwnuje
si¢ z czasami retencji wzorcoOw. Dwukrotng analize probki i wzorcow
nalezy wykona¢ w takich samych warunkach chromatograficznych na

dwoch réznych kolumnach. Jezeli czas retencji sktadnika probki jest taki
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sam jak czas retencji wzorca, to mozna uznaé, ze substancja zostata

zidentyfikowana.

3.2. Analiza iloSciowa
Analiza ilosciowa ma na celu okres§lenie stezen badanych préobek na

podstawie krzywej kalibracyjne;j.

Krzywa kalibracyjna
Aby stworzy¢ krzywag kalibracyjng nalezy wprowadzi¢ do kolumny
chromatografu znane objetosci wzorca, nastepnie przedstawi¢ na wykresie

zalezno$¢ masy wzorca od powierzchni piku.

Pomiar stezenia probki
Do kolumny chromatografu wprowadza si¢ okre$long objetos¢ probki
I odczytuje powierzchni¢ piku. Za pomoca krzywej kalibracyjnej mozna na
podstawie powierzchni piku badanej probki okresli¢ jej stezenie.

Nalezy zwrdci¢ uwage , aby krzywa kalibracyjng 1 analize stezenia probki

wykona¢ w tych samych warunkach chromatograficznych.

4. Opracowanie wynikow
4.1. Krzywa kalibracyjna

Tabela wynikow

objetos¢ wzorca | objetosé . .
Wp:reowadzonego svlgfg\?vs; d‘;’;?;sz masa Powierzchnia piku A
na kolumne na kolumng wzorca
V [ml] V [dm?] m [mg] A A; As Aq
0 0 0 0 0 0 0

0,2
0,4
0,6
0,8
1,0
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Masg¢ wzorca obliczy¢ wedtug wzorow:

m=p-V [g]

Po = 294 [9/dm7]

P = Po T loam’]

gdzie:

M - masa czasteczkowa [g/mol]

p - ci$nienie atmosferyczne [hPa]

P, - ciSnienie odniesienia [hPa]
T - temperatura otoczenia [K]

T, - temperatura odniesienia [K]

p - gestosé metanu [g/dm’]
Po - gestos¢ metanu w warunkach normalnych [g/dm®]
22,4 — objeto$é¢ gazoéw w warunkach normalnych [dm®/mol]

Nalezy sporzadzi¢ wykres zalezno$ci masy wzorca m [mg] od powierzchni

piku Ag,

4.2. Pomiar stezenia probki

Objetos¢
probki [ml]

Powierzchnia piku A

Ay

A

As

masa
otrzymana
z krzywej
kalibracy;j
nej [mg]

stezenie
substancji
[mg/m’]

Obliczenie stezenia probki:

c=_1" ;
"V 10° [mg/m°]
p

C - stezenie substancji
V) - objetos¢ probki wprowadzonej na kolumng [ml]
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onkowbdrE

M - masa probki otrzymana z krzywej kalibracyjnej [mg]

Sprawozdanie z ¢wiczenia powinno zawierac:

Cel ¢wiczenia

Schemat blokowy stanowiska

Przebieg ¢wiczenia

Tabele wynikoéw 1 opracowanie wynikow

Wykres zalezno$ci masy wzorca m [mg] od powierzchni piku Ag

Whnioski z przeprowadzonego ¢wiczenia (okresli¢ jakie czynniki moga

mie¢ wplyw na btad pomiaru)
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Pomiar stezenia zapylenia

1. Podstawowe definicje i zagadnienia
zapylenie, Zrodia zapylenia powietrza, dziatanie pylow na organizm
czltowieka, czynniki wplywajgce na szkodliwos¢ pytow, rodzaje pytomierzy,

stezenie zapylenia

2. Cel éwiczenia
Celem ¢wiczenia jest pomiar stezenia zapylenia za pomocg filtréw
mierniczych 1 okreslenie czynnikow wptywajacych na dokladnos¢

pomiarow.

3. Zasada metody
Metoda pomiaru stezenia zapylenia za pomocg filtrow mierniczych
polega na przepuszczeniu (ze statym nat¢zeniem przeplywu) zapylonego
powietrza przez filtr bibutowy o okreslonej uprzednio masie. Podczas
przeplywu powietrza pyl unoszacy si¢ w powietrzu osadza si¢ na filtrze
bibutowym. Roznica mas filtra przed badaniem 1 po badaniu (masa pytu)
odniesiona do jednostki objgtosci przepuszczonego powietrza daje wartos¢

stezenia zapylenia powietrza.

4. Budowa stanowiska
W sktad stanowiska do pomiardw stezenia pytow w powietrzu wchodza:
e aspirator z regulacjg natezenia przeptywu powietrza
e glowica do montowania filtrow bibutowych
e filtry bibulowe

e sekundnik
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e waga analityczna

5. Przebieg ¢wiczenia

- filtr bibulowy nalezy zwazy¢ na wadze analitycznej. Nalezy przy tym

uwazaé, zeby filtr nie zostal przypadkowo =zanieczyszczony lub

zawilgocony

- wlaczy¢ aspirator 1 ustawi¢ okreslone natezenie przeptywu powietrza

- po wylaczeniu aspiratora zainstalowa¢ w glowicy filtr bibutowy

- ponownie wigczy¢ aspirator 1 sekundnik

- po upltywie okreslonego czasu pomiaru nalezy wylaczy¢ aspirator,

delikatnie wyjac¢ filtr i ponownie go zwazyc¢.

- pomiary stezenia zapylenia wykonaé trzy razy (do kazdego pomiaru

zastosowac czysty filtr)

- obliczy¢ stezenie zapylenia 1 okresli¢ jakie czynniki moga mie¢ wplyw

na doktadnos¢ pomiarow.

6. Opracowanie wynikow

Tabela wynikow:
] ) Objetosé
Masa filtra | Masa flltra Masa pylu Natezenie Cras powietrza Stezenl_e
przed po badaniu przepltywu badania | PrZePuszezona zapylenia
badaniem powietrza podczas
badania
jednostka g g g dm?*/min min dm® mg/m®
filtr 1
filtr 2
filtr 3
Przyklad obliczen:

Przed badaniem zwazono filtr bibulowy i1 jego masa wynosita 0,0123 g. Powietrze byto
przepuszczane przez aspirator z natezeniem przeptywu 40 dm*/min. Pomiar trwat 30 minut. Masa
filtra po badaniu wynosita 0,01295 g.
Mp=Mg-Mg
M, - masa pyltu
m ¢ - masa filtra przed badaniem
m ¢, - masa filtra po badaniu
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m, = 0,01295 -0,0123 = 0,00065 g
Objetosé przepuszezonego powietrza podczas badania= 40 x 30 = 1200 dm?
Stezenie zapylenia oblicza sie:

C.=v
PV
Cp - stezenie zapylenia, g/m°
Mp- masa pylu, g
V - objetos¢ przepuszczonego powietrza podczas badania, m®

W tym przypadku steZenie zapylenia wynosi 0,542 [mg/m®]

Sprawozdanie z ¢wiczenia powinno zawierac:

1. Cel ¢wiczenia

2. Schemat blokowy stanowiska

3. Przebieg ¢wiczenia

4. Tabelg wynikoéw 1 opracowanie wynikow

5. Whioski z przeprowadzonego ¢wiczenia (okresli¢ jakie czynniki moga

mie¢ wptyw na btagd pomiaru)

Literatura:

J. Juda, ,,Pomiary zapylenia i technika odpylania”
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