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Sposoéb analizowania tlenu rozpuszczonego w wodzie
poddawanej dzialaniu pola magnetycznego

Przedmiotem wynalazku jest sposéb analizowania tlenu rozpuszczonego w wodzie poddawa-
nej dziataniu pola magnetycznego, majacej zastosowanie zwlaszcza jako wody kotlowej i
technologiczne;. ‘

Znany jest sposob opisany przez Jerzego Minczewskiego i Zygmunta Marczenko w ksigzce p.t.
»~Chemia analityczna, Tom II, Analiza ilo$ciowa“, Panstwowe Wydawnictwa Naukowe, 1973 r.,
polegajacy najpierw na pobraniu prébki badanej wody poprzez przepuszczenie strumienia badanej
wody w ciagu okres§lonego czasu za pomoca rurki szklanej siggajacej do dna butelki, a nastepnie jej
napetnieniu wskutek powolnego wyjecia z niej rurki i zamknigcia butelki $cigtym sko$nie szczelnym
korkiem tak aby nie pozostal w butelce pgcherzyk powietrza. Tak przygotowana prébka jest
poddana oznaczeniu w niej rozpuszczalnego tlenu metoda Winklera, polegajaca na dodaniu do niej
siarczanu manganowego i jej zalkalizowaniu. Po utlenieniu tlenem zawartym w wodzie jonéw Mn**
do Mn™"** wprowadza si¢ KJ i cato$¢ z zawiesing MnO2 zakwasza si¢, a wydzielony w réwnowaznej
do MnO: a posrednio do tlenu, jod odmiareczkowuje si¢ wobec skrobi za pomoca Na2S203.

Niedogodnoscia tego sposobu jest to, Zze w oznaczeniu tlenu przeszkadzajg zawarte w wodzie
substancje utleniajace i/lub redukujace, bowiem substancje utleniajace utleniaja dodatkowo jony
jodkowe a substancje redukujace reaguja z wydzielonym w reakcji jodem. Natomiast wplyw zelaza
/I11/ usuwa si¢ przez dodanie do badanej prébki fluorku potasu, a w przypadku obecnosci
" azotynoéw dodaje si¢ azydku sodowego.

W celu uniknigcia dodatkowych oznaczen ilosciowych substancji utrudniajacych oznaczenie
ilosci rozpuszczonego tlenu w badanej prébce, stosuje si¢ metodg polarograficzng.

Wedhug ksigzki G.W.C. Milnera p.t. ,Polarografia i inne metody elektrometryczne w analizie
chemicznej“, Wydawnictwa Naukowo-Techniczne, 1962 r., sposéb polarograficznego oznaczania
tlenu w wodzie polega, przy takich samych zasadach pobierania probek jak do metody Winklera,
na tworzeniu przez redukujacy si¢ tlen na kroplowej elektrodzie rtgciowej, dwoch fal na krzywej
polarograficznej. Pierwsza fala jest wynikiem redukcji tlenu do nadtlenku wodoru, a druga fala
rozciggnigta o wysokos$ci rownej wysokosci pierwszej fali, odpowiada redukcji nadtlenku wodoru
do wody lub jonéw wodorotlenowych.
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Niedogodno$cig obu znanych metod przy wykonywaniu analizy tlenu rozpuszczonego w
wodzie wskutek poddawania jej oddziatywaniu pola magnetycznego jest to, ze w metodzie Win-
klera lub polarograficznej proba jest bez nawet pgcherzyka powietrza, natomiast w oznaczeniu
tlenu rozpuszczonego w wodzie wskutek dzialania pola magnetycznego jest konieczne aby nad
powicrzchnig badanej cieczy byla $cisle okreslona objgtos¢ powietrza. Takze odczynniki jak i sama
badana prébka nie moga zawiera¢ rozpuszczonego tlenu, w zwigzku z czym musza by¢ przedmu-
chiwane korzystnie argonem. Poza tym miareczkowanie badanej prébki odbywa si¢ w atmosferze
otoczenia, co jest niedopuszczalne w przypadku oznaczenia tlenu w wodzie poddawanej dziataniu
pola magnetycznego, poniewaz w efekcie odwracalnego przechodzenia tlenu o wlasnosciach para-
magnetycznych poczatkowo z nad cieczy do cieczy a nast¢gpnie o wlasnosciach diamagnetycznych
przy przechodzeniu z cieczy nad ciecz, tworza znaczne zmiany ci$nienia tlenu czastkowego i analiza
musi sic odbywaé w warunkach pozbawionych tlenu, korzystnie w otoczeniu argonu w warunkach
zamknigtych.: '_

Istota sposobu wedlug wynalazku polega na tym, ze z odczynnik6w jak i z badanej probki
usuwa si¢ rozpuszczony w nich tlen za pomocg korzystnie argonu, a samg prébke nastgpnie
poddaje si¢ ilosciowemu natlenieniu grawitacyjnym nad poziomem cieczy i w warunkach hermety-
cznych dzialaniu pola magnetycznego, przy czym oznaczanie rozpuszczonego w niej tlenu pod
wplywem tego pola dokonuje si¢ w otoczeniu beztlenowym korzystnie argonu poprzez znane
miareczkowanie lub metoda polarograficzng.

Zaleta sposobu wedlug wynalazku jest to, ze dzigki odpowiedniemu przygotowaniu prébki
analitycznej w hermetycznym naczynku pomiarowym z $cisle okreslong objgtoscia powietrza nad
pozbawiong rozpuszczonego w niej tlenu ciecza badana, oraz dokonywanie miareczkowania
badanej probki po oddziatywaniu na nig pola magnetycznego, w otoczeniu gazu o wlasnosciach
diamegnetycznych korzystnie argonu a takze wskutek usuwaniu tlenu rozpuszczonego w stosowa-
nych odczynnikach, oznaczanie ilo$ci tlenu rozpuszczonego w wodzie poddawanej dziataniu pola
magnetycznego jest mozliwe do wykonania metodg Winklera lub polarograficzng.

Przedmiot wynalazku jest przedstawiony w nastgpujacych przyktadach wykonania.
Przyktad I. Usuwanie tlenu z odczynnikdw stosowanych w metodzie Winklera.
Poszczegblny odczynnik jak: MnSO4.4H20 w postaci 40% roztworu wodnego, 15 czgsci

wagowych KJ 150 czgsci wagowych NaOH w 100 czgsciach objetosciowych wody, stezony H2SOa,
oraz 0,025 n roztworu wodnego Na»S>0s, ktorego jedna czg$¢ objetoSciowa uzyta w trakcie
miareczkowania odpowiada 0,2 czg§ciom wagowym tlenu, poddaje si¢ przedmuchiwaniu gazem
diamagnetycznym korzystnie argonem w czasie 30-50 minut.

Przyktad II. Przygotowanie obrébki analitycznej na przyktad wody.

Z pojemnika zawierajgcego wode kottowa lub technologiczna, dozuje si¢ do naczynka pomia-
rowego w ilosci korzystnie 2/3 jego objetosci Vs, podczas gdy 1/3 jego objetosci V, zawiera
powietrze. Z probki usuwa si¢ rozpuszczony w niej tlen, analogicznie jak z odczynnikéw i probke w
otwartym naczyniku poddaje si¢ grawitacyjnemu natlenianiu tlenem z powietrza w czasie 10-20
minut. Po tym probke¢ hermetycznie zamknigtg umieszcza si¢ w termostacie powietrznym o
temperaturze korzystnie 20°C, usytuowanym w polu magnetycznym o regulowanym nat¢zeniu H;
w zakresie od 0-16 000 Oe, co so¢ réwna od 0-127,3248-10°A/m™".

Przyktad III. Analiza badanej prébki na zawartos¢ tlenu rozpuszczonego w cieczy pod
wplywem okre$lonego czasu oddziatywania na nig pola magnetycznego.

Po uptywie przyktadowo 2 godzin wylacza si¢ oddziatywanie pola magnetycznego, wyjmuje
naczynko z termostatu i nastgpnie umieszcza si¢ w komorze stale przeptukiwanej gazem diamegne-
tycznym korzystnie argonem pod ci$nieniem odpowiadajagcym warunkom natleniania prébki nad
powierzchnig cieczy. Nastgpnie w otoczeniu argonu przelewa si¢ probke z naczyrika do kolby
dodajac do niej przygotowane odczynniki wedtug przyktadu I w ilosci: 2 czeéci objetosciowe 40%
roztworu MnSO4-4H20 i dwie czgsci objgtosciowe alkalicznego roztworu KJ. Po wymieszaniu
catosci w czasie 10 minut, gdy powstaty osad MnO2 aq osiadzie na dnie kolby, roztwor zakwasza si¢
2 czg$ciami objgtosciowymi stgzonego H2SO4 i1 cato$é przy mieszaniu miaretzkuje sie¢ wydzielajacy
si¢ jod 0,025 n Naz’s dodajac pod koniec miareczkowania skrobi¢. Odmiareczkowujacy Na>S>03
wydzielajacy si¢ jod, jest rownowazny do ilosci wytrgconego MnOz, a posrednio do ilo$ci tlenu
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rozpuszczonego w badanej prébce, co jest uzaleznione od czasu trwania pola magnetycznegoijego
nat¢zenia. Tak wykonana analiza metoda Winklera jest stosowana wowczas, gdy prébka nie
zawiera substancji utleniajgcych i/lub redukujacych.

W przypadku gdy badana prébka zawiera substancje o wiasno$ciach redukujacych i/lub
utleniajacych, wowczas probke tak samo w otoczeniu argonu przelewa si¢ do naczyrika polarogra-
ficznego i po podtaczeniu do polarografu rejestruje si¢ pierwsza falg polarograficzng z ktérej
wysoko$ci wyznacza si¢ w znany sposob zawarto$¢ tlenu.

Analitycznie zostato ustalone, ze najwi¢ksza rozpuszczalno$¢ tlenu z powietrza w wodzie
nast¢puje po 2 godzinach oddzialywania pola magnetycznego, to jest 40% z objetosci Vp naczyinka
pomiarowego, co obrazuje wykres przedstawiajacy zalezno$¢ zmian st¢Zenia tlenu rozpuszczonego
w wodzie CO2 /kg*m™>/ w funkcji czasu trwania oddziatywan pola magnetycznego nu./h/ dla
dwoch wybranych natezen statych p6l magnetycznych Hz/A/m™'/= constans. Na przykiad dla
czasu 2 godzin i przy natezeniu Hz =636 624 - 10°A/m™" stezenie tlenu rozpuszczonego w wodzie
wynosi 15,34 CO2/kg m™2-107%, podczas gdy w tym samym czasie przyktadowo korzystnie w
okresie 2 godzin przy natezeniu pola magnetycznego Hz = 23,8734+ 10*A/m™" stgzenie CO2 wynosi
18,02 /kg-™2- 1073/ wowezas gdy stezenie naturalne tlenu rozpuszczonego w wodzie bez oddzia-
lywania pola megnetycznego wynosito CO2= 13,09 /kg-m™2-107°/.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb analizowania tlenu rozpuszczonego w wodzie poddawanej dziataniu pola magnety-
cznego, w ktorym ilosciowe jego oznaczenie odbywa si¢ metoda Winklera lub polarograficzna,
znamienny tym, ze z odczynnikdw jak i z badanej probki usuwa si¢ rozpuszczony w nich tlen za
pomoca korzystnie argonu, a samg probke nastgpnie poddaje si¢ ilosciowemu natlenieniu grawita-
cyjnemu nad poziomem cieczy badanej i w warunkach hermetycznych dziataniu pola magnety-
cznego, przy czym oznaczanie rozpuszczonego w niej tlenu pod wptywem tego pola dokonuje si¢
polarograficznie lub za pomocg miareczkowania w otoczeniu beztlenowym korzystnie argonu.
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