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Dolocevanje vode, katrana
in prahu v generatorskem plinu

Na podlagi izkusenj z laboratorijskimi aparatu-
rami je bila konstruirana prirocna prenosna apa-
ratura za dolocevanje vode, katrana in prahu v
generatorskem plinu v celotnem potrebnem ob-
modju. Aparatura dela po metodi globokega zmr-
zovanja in naknadni postopni lo¢itvi. Vodo lo¢imo
s susenjem 1 uro pri 60°C, katran z organskimi
topili in prah s filiracijo raztopine katrana. Glede
na potrebno koli¢ino plina in pretok I—21/min
traja odvzemanje plina in zmrzovanje 30—60 mi-
nut, celokupna doloéitev posameznega vziorca pa
4—5 ur. Odstopanje se giblje v obmoéju med
+ 10—+ 20, srednje odstopanje srednje vred-
nosti pa med 0,06—0,65.

Voda, katran in prah so v generatorskem plinu
nezaZeleni predvsem zato, ker masijo plinovode,
ventile in gorilce. Voda pa poleg tega zmanjSuje
prakti¢no kalori¢no vrednost plina. Prav zaradi
tega Cistijo surovi generatorski plin v posebnih ¢i-
stilcih. Kontrola teh treh komponent v generator-
skem plinu nam da dvojne podatke, in sicer:

1. podatke o poteku generatorskega procesa,

2. podatke o pravilnem in zadostnem delova-
nju ¢istilnih naprav.

Voda pride v generatorski plin na tri nacine:

S podpihom, predvsem pri parnem podpihu,
majhen del lahko tudi kot vlaga v ostalih sredstvih
za podpih,

kot higroskopska vlaga z gorivom,

kot pirogenska voda, ki nastaja v generator-
skem procesu, predvsem v reakcijski coni.

Ce se omejimo na parozracni plin, koli¢ina vo-
de naprej dviga kalori¢no vrednost zaradi reak-
cije z zareé¢im ogljikom, prebitna voda pa naglo
zmanjs$uje kalori¢no vrednost, ker se veca koli¢ina
balastnega Co: in vodne pare. Isto¢asno prebitna
vodna para zniZzuje temperaturo v oksidacijski coni
in ob¢utno vpliva na celotni generatorski proces.
Prebitek vode zaznamo po poveéani koli¢ini vodi-
ka in zmanjsani koli¢ini CO v plinu pa tudi po
preveliki koli¢ini vodne pare v surovem plinu. Ta-
ko stanje je vedno dokaz, da je bodisi premokro
gorivo, bodisi premoc¢an parni podpih. Preve
vlazno gorivo imamo najpogosteje tam, kjer je iz-
postavljeno padavinam, to je pri nepokritih de-
pojih in bunkerjih. Premoé¢an parni podpih pa na-
stane zaradi slabe kontrole koli¢ine pare ali pa ga

delavci uporabljajo namenoma za udobno rahlja-
nje in izravnanje sloja, ki bi ga drugace morali
vriiti ro¢no. V surovem parozra¢nem plinu naj bi
ne bilo povpre¢no veé kot 35 gr. vode/N m® plina.
V ¢istilcih pa se mora ta koli¢ina zmanjsati vsaj
petkrat. Ce ne dosezemo tega efekta, je bodisi slab
ali prezasicen cistilec, bodisi previsoka tempera-
tura v kondenzatorju ali prehiter tok plina.

Katran, kot je znano, pride v generatorski plin
v coni suhe destilacije. V surovem parozranem
plinu ga je od 15 do 50 gr’/N m? v odvisnosti od
starosti uporabljenega goriva in rezima v genera-
torju. Mlajsi premogi dajo navadno vel katrana.
Pri danem gorivu je premajhna koli¢ina katrana v
surovem plinu lahko posledica previsoke tempera-
ture v coni destilacije, prevelika pa posledica ne-
primerne hitrosti toka skozi generator in ciklon.
Koli¢ina katrana lahko pade tudi pri primerni
temperaturi, ¢e se produkti destilacije predolgo
zadrzujejo v generatorju, torej pri prepocasnem
toku plinov skozi generator. V plinskih cistilcih
mora pasti koli¢ina katrana pod 0,5 gr/N m® plina.
V nasprotnem primeru so bodisi slabi bodisi pre-
zasiceni ¢istilci ali pa struji plin prehitro skozi
Cistilec.

Prah je sestavljen iz gorljivih in negorljivih
drobnih delcev, ki pridejo v generatorski plin z go-
rivom, ki ima preve¢ prahu ali sipke jalovine. Pre-
ve¢ prahu ima tudi gorivo, ki je lezalo dolgo ¢asa
izpostavljeno atmosferskim vplivom in je na po-
vréini deloma razpadlo. Razpadla plast se pri vsi-
panju obrusi, posebno ¢e je gorivo preve¢ suho.
En del prahu pride tudi od dima, zlasti pri nepra-
vilnem potekanju generatorskega procesa. Koli¢ine
prahu v surovem plinu se gibljejo med 05 in
2 gr/N m? plina. Cis¢en plin prakti¢no ne sme ime-
ti prahu. V ostalem velja za prah isto kot za ka-
tran.

Metode za doloéevanje vode, katrana
in prahu v plinu

Dolocevanje vsake posamezne komponente v
plinu ne bi predstavljalo kake vecje tezave, e ne
bi vse tri komponente nastopale skupno. Oglejmo
si na kratko do sedaj uporabljene metode za dolo-
tevanje posameznih komponent v generatorskem
plinu.

Vodo oziroma vlago v generatorskem, pa tudi
v drugih plinih, dolo¢imo na dva nalina:

z absorbcijsko metodo,

s psihometrijsko metodo.
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Pri absorbcijski metodi spus¢amo ali érpamo
plin skozi stekleno cevko z magnezijevim perklo-
ratom in merimo koli¢ino plina, ki je tekel skozi
cevko. Cevko ponovno tehtamo in iz razlike dolo-
¢imo vlago. Jasno je, da moramo predhodno od-
straniti iz plina katran in prah s posebnimi filtri.
Slaba stran metode je v tem, da sledovi katrana
in ogljikovodikov, ki pridejo v absorbcijsko cevko
kljub filtrom, obcutno vplivajo na absorbcijsko
sposobnost absorbensa in se tudi sami deloma ab-
sorbirajo.

Psihometrijska metoda dela po znanem princi-
pu z mokrim in suhim termometrom. Tudi tu ima-
mo tezave s katranom, ki onecisti termometre, in
z ogljikovodiki, ki lahko vplivajo na temperaturno
diferenco med mokrim in suhim termometrom.
Seveda moramo tudi tu prej odstraniti katran in
prah. Higrometrijski na¢in s higrometrom na las
je prakti¢no neuporaben, ker ogljikovodiki in sle-
dovi katrana hitro onesposobijo preparirani las.
Katran obi¢ajno dolotujemo tako, da ga izlo¢imo
iz plina s posebnim stehtanim filtrom iz razmasce-
ne vate, drobnega peska (0,2—0,4 mm) ali steklene
frite. Koli¢ino plina merimo s plinsko uro in po
doloceni koli¢ini tehtamo filter. Ti filtri delujejo
kot udarni locilci zaradi velike povrdine. Sama
steklena volna je manj uporabna. Pri majhnih ko-
licinah — nekako 10 gr/100 m* — lahko uporabimo
dvojno frito, ki jo priklju¢imo za filter iz vate, ki
zadrzi ve¢je delce katrana., Pri velikih koli¢inah
katrana je treba pred filter iz vate ali peska pri-
kljuciti locilec, hlajen z ledeno vodo. V predloZkah
in filtrih zbrani katran, ki je ve¢inoma one¢idcen s
poletino in vodo, speremo z enim obi¢ajnih topil.
Pri katranu iz ¢rnega premoga uporabljamo ben-
col, ksilol ali tezki bencol, pri lesnemu katran, npr.
mesanico dveh delov alkohola in enega dela ben-
cola ali tudi druge mesanice. V filtrih namre¢ uja-
memo skupno katran in prah in ju tudi skupaj
tehtamo. Katran lo¢imo nato z omenjenimi topili
in ponovno tehtamo sam prah. Katran dolo¢imo
iz razlike.

Ce pogledamo koli¢ine katrana in vode v gene-
ratorskem plinu, vidimo, da je koli¢insko obmotje
zelo Siroko. Zelo velika je zlasti razlika med &igée-
nim in surovim plinom. Zgoraj opisane obitajne
metode doloCevanja so, kot smo videli, uporabne
le za manjse koli¢ine vode in katrana v plinu. Pri
vecjih koli¢inah vode in zlasti katrana, moramo
imeti $¢ dodatni hlajen lo¢ilec, ki pobere vetino
katrana in precej vode. Aparatura in postopek sta
Vv tem primeru precej zamotana in neuporabna za
direktno kontrolo v obratu. Zaradi teh tezav smo
prisli na zamisel, da bi doloéili vodo, katran in
prah v eni sami operaciji, in sicer z metodo zmrzo-
vanja pri zelo nizki temperaturi.

Aparatura

: V'principu naj bi odvzeli surovi ali ¢i$¢eni plin
iz pl_mow_/oda po obitajnih metodah ter ga vodili
skozi primerno oblikovano past, hlajeno s teko&im
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dusikom. Vodna para bi pri tem kondenzirala in
zmrznila ter tako ostala v stehtani hlajeni pasti.
Zaradi nizke temperature bi se strdile tudi Katran-
ske kapljice ter se s prahom vred prilepile na
stene pasti. Past bi potem temperirali do sobne
temperature ter jo tehtali. Razlika bi dala vsoto
vode, katrana in prahu. Koli¢ino plina, ki je tekla
skozi past, bi merili s plinsko uro ali kako drugo
primerno napravo. Past bi nato su$ili v susilniku,
da bi izhlapela voda in bi ostala le katran in prah.
Ponovno tehtanje bi nam dalo razliko in s tem
koli¢ino vode. Pri tem je moZna dolo¢ena napaka,
ker skupno z vodo kondenzirajo in izhlape tudi
nekateri lazji ogljikovodiki. Katran in prah bi lo-
Cili z Ze znanim postopkom z organskimi topili.
Poizkusili bi napraviti prenosno aparaturo, ki bi
omogocila udobnejée dolo¢evanje na razliénih me-
stih v obratu. Metoda naj bi bila uporabna v ce-
lotnem potrebnem obmo¢ju koli¢in vode, katrana
in prahu v generatorskem plinu. Preden pa smo se
lotili konstrukcije take aparature, smo morali na-
praviti vrsto laboratorijskih aparatur, s katerimi
smo poskusili resiti posamezna aparativna in me-
todi¢na vprasanja. Prvo vprasanje se je nanasalo
na velikost in obliko zmrzovalne posodice. Taka
posodica ne sme biti prevelika in pretezka, mora
pa omogociti dobro hlajenje in kvantitativno za-
drzevanje vode, katrana in prahu. Zaradi prozor-
nosti, odpornosti proti ohlajevanju in lahkega ¢i-
S¢enja smo se odlocili za stekleno valjasto past,
premera 55 mm in viSine okrog 200 mm; shema po-
sodice je razvidna iz sheme prenosne aparature.
Zgoraj je posodica zaprta z brusenim zamaskom,
skozi katerega je speljan dovod in odvod plina ter
kapilarni nastavek s petelintkom za izravnavanje
pritiska. Dovod plina je v posodici moéno razsir-
jen, kar deloma izbolj$a hlajenje in zmanj$a pre-
tok skozi presck. Kvantitativnost izlofevanja, kot
bomo videli, moéno zavisi tudi od pretoka, ki mo-
ra dopuscati zadostno hlajenje in ne sme odnaSati
s seboj drobnih delcev vode, katrana in prahu. Za-
zelen bi bil torej ¢im manjsi pretok, kar pa mocno
zmanjSa kolic¢ino izlo¢enih snovi in s tem natanc-
nost doloCevanju ali pa zahteva nesprejemljive ¢ase
meritve. Poleg tega mora biti hitrost pretoka v
cevovodih zadostna, da ne dobimo prevelikega od-
sedanja Ze pred vstopom v hlajeni del posodice.
Posodico hladimo s teko¢im duSikom v Devarjevi
posodi s Sirokim grlom. Ker je v Zelezarnah obi-
cajno na razpolago le tekodi kisik, lahko uporab-
ljamo za hlajenje tudi teko¢i Kkisik, seveda ob
upostevanju vseh varnostnih ukrepov. Poizkusi so
pokazali, da moramo hladiti le spodnjo tretjino
posodice, ker drugace nastopi zmrzovanje Ze v do-
vodni cevi in s tem zamasitev cevi.

Pred zmrzovalno posodico smo morali vkijuditi
dodatno varnostno posodico, tako imenovani izlo-
¢evalec kapljic. To je pravzaprav navadna izpi-
ralka, katere vhodna cev pa ne sega do dna izpi-
ralke. Ta izloCevalec sluzi samo zato, da zadrzi
vecje ali manjSe koli¢ine vode in Katrana, ki se s
Ccasom nabere ali kondenzira v odvzemni cevi. Ko



odpremo ventil na odvzemni cevi, potisne namrec
pritisk generatorskega plina ta kondenzat v zmr-
zovalno posodico in dobimo izredno visoke napac-
ne vrednosti. Jasno je namreé, da takega konden-
zata ne moremo Steti k vodi, katranu in prahu, ki
naj ga dolotimo v generatorskem plinu; to je samo
onecis¢enje v cevovodu, ki se pocasi nabere in
zapre odvzemno cev. Posebno dosti je takega kon-
denzata v primeru, ko je ukrivljeni del odvzemne
cevi v plinovodu obrnjen proti toku generatorske-
ga plina. Izlo¢evalec prakti¢no ne zmanjsuje vlage,
katrana in prahu v generatorskem plinu, ki mora
iti skozi zmrzovalno posodico. Odvecni kondenzat
spuscamo iz izlo¢evalca skozi spodnji odtok s pe-
telinckom. Vsi nadaljnji aparativni deli spadajo
pravzaprav ze k merilcu pretoka oziroma volum-
na odvzetega plina. Vsaka taka merilna naprava
mora biti zai¢itena pred oneciS¢enjem z vodo, ka-
tranom in prahom, ki bi ga eventualno ne zadrzala
zmrzovalna posodica. To funkcijo opravlja kon-
trolni in zad¢itni filter. Filter je stehtan in z nje-
govo tezo Kontroliramo kvantitativno zadrZevanje
primesi v zmrzovalni posodici. Filter je naprav-
ljen iz steklene cevke premera priblizno 25 mm in
dolzine 150 mm, ki je napolnjena z razmasceno
vato in vstavljena v prekinjeni cevovod.

Volumen odvzetega plina merimo s plinsko uro,
z rotametrom in uro ali drugim pretoénim meril-
cem. Pri tem pa ne smemo pozabiti, da prihaja
plin iz zmrzovalne posodice moc¢no ohlajen in da
je treba njegovo temperaturo izenaciti s tempera-
turo okolice. Temu namenu sluzi temperirana spi-
rala, ki smo jo pri nas zaradi kompaktnosti navili
kar na zas¢itni filter. Temperatura spirala je iz
steklene cevi premera 8/ mm in dolZzine 1 m. S
poizkusi je bilo ugotovljeno, da pri mo¢nem hla-
jenju in hitrosti plina 2 I/'min. zadostuje Ze dolZina
spirale 60 cm, vendar smo zaradi sigurnosti podalj-
sali spiralo na 1 m. Zamenjali smo tudi vrstni red
in vkljucili v vod najprej spiralo, nato pa 3ele fil-
ter, kar nam omogoc¢a vizualno opazovati kvanti-
tativnost izlocanja v zmrzovalni posodici.

S temi elementi smo se lahko lotili konstrukcije
in izdelave prenosne aparature. Zaradi cene in
enostavnosti smo se odlo¢ili za preto¢ni merilec.
Prenosna aparatura je lesen kovéek 253530 cm.
Vzdolz daljde stranice je razdeljen v tri dele Sirine
4,12 in 9cm. Ti trije deli so med seboj povezani s
tecaji na desni strani kovcka in jih lahko odpremo,
prvega za 180°, tretjega pa za 90° Ti trije deli so
pravzaprav leseni okviri, v katerih je pritrjena ce-
lotna aparatura in pribor. Odprti prvi in drugi del
prikazuje shematsko slika 1. V drugem delu na
levi strani so pritrjeni trije glavni deli aparature:

lovilec kapljic 1, Devarjeva posoda 2 z zmrzo-
valno posodico 3, temperirana spirala 4 in filter 5,
ki sta zaradi manjSih dimenzij kar v enem kosu.
V prvem delu na desni je pritrjena naprava za
merjenje pretoka po Bernoullijevem principu, se-
stojeca iz igelnega ventila 6 za regulacijo pretoka,
vodnega manometra 7, kapilare 8, odvodne cevi 9,

ter pripadajocega termometra 10 in tabel 11. V
tretjem delu so spravljene $tiri zmrzovalne poso-
dice ter dva metra dovodne in odvodne gumijaste
cevi. Tu je tudi plo§¢ata baterija za napajanje
lastne osvetlitve. Z napravo napravimo lahko Stiri
meritve, ne da bi se nam bilo treba vrniti v labo-
ratorij. Tretji del, odprt za 90°, sluZi obenem za
stabilnost aparature pri delu. Dovodno cev natak-
nemo na kovinsko olivo, ki je pritrjena na ohisje;
ta oliva je z gumijasto cevko vezana z dovodno
cevjo lovilca kapljic. Lovilec kapljic ima spodaj
petelina, skozi katerega lahko spustimo odvedni
kondenzat, ¢e se ga preve¢ nabere v lovilcu. Lo-
vilec je z gumijasto cevko vezan z zmrzovalno po-
sodico, ta pa ima naprej vez s temperirano spiralo
oziroma filtrom. Vhodna in izhodna cevka zmrzo-
valne posodice imata moski obrus, ki ga pri tem-
periranju posodice zapremo z majhnim zabruSe-
nim zamaskom; pritisk se pri tem izravna skozi
kapilaro s petelinckom 15. Temperirana spirala je
navita kar na zaS¢itnem filtru ter dovaja plin v
filter od spodaj. Izstop iz filtra je zgoraj ter je z
gumijasto cevko vezan z igelnim ventilom.

Ker sta rotameter in plinska ura predraga in
imata, posebno plinska ura, prevelike dimenzije,
smo za meritev pretoka napravili majhno, eno-
stavno pripravo. Ta priprava meri pretok plina po
7e znanem enostavnem principu: v cev, po kateri
vodimo plin, vstavimo $obo in vzdrzujemo pred
Sobo konstanten pritisk. Ta metoda je zelo prak-
ti¢cna in enostavna, ima pa sledece hibe:

vsako aparaturo je treba posebej umeriti,

goba in igelni ventil za uravnavanje pritiska
pred 3obo lahko s¢asoma menjata svoje dimenzije,
bodisi da jih zamasijo neistoCe ali pa se obra-
bita,

da so rezultati odvisni od uporabljenega plina,
njegovega pritiska, temperature itd.

Kljub temu smo smatrali, da je za nase potrebe
taka meritev pretoka dovolj natan¢na, kar so po-
trdili tudi preizkusi. V nasem primeru predstavlja
sobo 30 mm dolga steklena kapilara 8, (slika 1),
ki je vpeta z gumijastimi cevkami med vodni ma-
nometer in odvodno cev. Preizkusili smo tri kapi-
lare z notranjim premerom 1, 1,5 in 2 mm. Odvis-
nost pretoka v litrih na uro od nastavljenega
pritiska prikazujejo slede¢i diagrami (slika 2).
Pretok smo merili s plinsko uro. Ce upostevamo, da
lahko odéitamo 4 p do 80 mm ter da je optimalna
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Slika 1
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Slika 2

hitrost za surovi plin 1l/min,, za o¢i$¢en plin pa
dva litra na minuto, vidimo, da bomo morali za
zadostno tofnost in hitrost uporabljati dve kapi-
lari. Za dovolj tocno meritev mora biti {1 veéji od
30mm VS. Ce hotemo, da ne traja meritev vel
kot 30 minut, moramo za surovi plin uporabljati
kapilaro z notranjim premerom 1 mm, za ocisc¢en
plin pa Kapilaro z notranjim premerom 1,5 mm.

Kot je bilo ze omenjeno, pa je ta nac¢in mer-
jenja pretoka odvisen od pritiska plina, vrste plina
in temperature. Napaka, ki nastane zaradi razli¢-
nih lastnosti plina, je neprimerno manjsa kakor
napaka same meritve in jo pri zaZeleni to¢nosti
meritev lahko zanemarimo. Tudi od pritiska plina
praktitno nismo odvisni, ker razliko v pritisku
A p nastavimo z igelnim ventilom in poleg tega se
v zelo majhnem obmocju. Pritisk generatorskega
plina se pri nas giblje v obmoc¢ju 80 do 160 mm
VS. Teoreticno bi morala biti toénost meritve od-
visna od razmerja p/4 p, kar pa pri konstantnem
p ni igralo nobene zaznavne vloge. Precej pa se je
to obcutilo pri nestabilnem p, torej pri nihanju
pritiska generatorskega plina.

Od sprememb zrac¢nega tlaka smo popolnoma
neodvisni, ker dobljeni volumen zreduciramo na
normalne pogoje in ga torej izrazamo v Nm?, Naj-
vecji vpliv na meritev ima temperatura. S tempe-
raturo se namre menjajo fizikalne lastnosti plina,
kot gostota in viskoznost ter aparativni pogoji, kot
dimenzije kapilare in dovoda plina ter gostota
vode v vodnem manometru. Vsi ti vplivi pa nimajo
istega predznaka in se med seboj deloma unicéu-
jejo. Ker pa se v obratu, kjer se vriijo meritve,
moéno spreminja temperatura, smo morali upo-
Stevati zelo Siroko temperaturno obmocje. Za
skrajne totke smo postavili + 10°C in + 30°C.
Razlike med volumni pri skrajnih temperaturah se
gibljejo med 5 in 69, kar je znatno manj, kot bi
bilo pri¢akovati. Ce pa pri teh temperaturah iz-
merjene volumne zreduciramo na normalne pogo-
Je, se ta razlika zmanjsa na slabo polovico in pa-
dejo tako dobljena odstopania skoraj ze v red
velikosti napake pri sami meritvi.
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Za redukcijo na normalne pogoje sluzijo ze
omenjene tabele 11 v shemi aparature. Celokupna
natancnost dolo¢evanja pretoka oziroma volumna
plina je boljSa od = 3¢/, kar je povsem dovolj za
nase namene.

Postopek doloc¢evanja

Pri nalogi, ki jo reSujemo, torej pri doloceva-
nju vode, katrana in prahu v generatorskem plinu,
je tezko lociti vprasanje same aparature in postop-
ka. Obe preblematiki sta tu tesno povezani in med-
sebojno odvisni. Vsa aparativna vprasanja smo
skusali prikazati ze v prejsnjih odstavkih in se bo-
mo tu omejili predvsem na vprasSanja postopka,
torej ravnanja z dano aparaturo. Vprasanja razde-
limo v §tiri dele:

kvantitativna loditev vode, katrana in prahu od
generatorskega plina,

locitev vode,

lo¢itev katrana in

lo¢itev prahu.

Kot smo Ze povedali, sloni princip naie metode
na tem, da z globoko hladitvijo zadrzimo vodo,
katran in prah v zmrzovalni posodici. Zmrzovalno
posodico prej stehtamo, nato lovimo vanjo ome-
njene necistoce, ter jo po temperiranju na sobno
temperaturo ponovno tehtamo. Razlika nam da
vsoto vode, Katrana in prahu. Prvi pogoj za dobro
dolocitev je, da posodica med postopkom ne spre-
meni svoje teze. Zmrzovalna posodica se namred
moc¢no ohladi in na njej kondenzirajo ali celo
zmrznejo vodne pare iz okoliske atmosfere. Ta
kondenzat na zunanjih stenah posodice je treba
takoj obrisati, da se celica med temperiranjem lah-
ko posusi. Kot prikazuje spodnja razpredelnica, je
ta postopek popolnoma zadovoljiv.

teza celice vgr

razlika

% zmrz%rv:f\ jem tempel:’?ranju v gramih
1 95.43 95.47 0.04
2 95.45 95.48 0.03
3 9543 95.45 0.02
4 95.46 95.46 0.00
5 95.45 9547 0.02

Razlike pri thetanju so v redu velikosti same
napake pri tehtanju in jih lahko zanemarimo. Ker
je zmrzovalna posodica precej velika in tezka in ker
ne rabimo izredno natanénega tehtanja, nismo upo-
rabljali za tehtanje analitske tehtnice, ampak av-
tomatsko tehtnico do 800 gr Mettler K 7 z natanc-
nostjo = 30 mg, kar za nase namene popolnoma
zadostuje. Ce spustimo skozi napravo samo 501
dobro o€is¢enega plina, se giblje maksimalna na-
paka zaradi tehtanja okrog = 3 9/.

Zaradi hitrosti meritve je zaZeleno, da bi bil
pretok skozi aparaturo ¢im vedji. Tej zahtevi pa
nasprotuje kvantitativnost lo¢itve vode, katrana in
prahu, ki je moZna le pri relativno nizkih preto-



kih. Pri vec¢jih pretokih, torej pri vecjih hitrostih,
je Kkriticno ohlajevanje, Se bolj pa zadrZevanje
drobnih kristal¢kov ledu, zmrznjenega katrana in
prahu v zmrzovalni posodici. Tok plina odnasa te
delce v temperirno spiralo in jo lahko celo za-
masi. Pri prevelikih pretokih in premoc¢nem hlaje-
nju lahko nastopi zmrzovanje ze v vhodni cevi in
s¢ ta, zlasti pri surovem plinu, zelo rada zamasi.

surovi plin oc¢iféeni plin

[l)rctok zmrzoval, temperirna zmrzoval. temperirna
(nm posod. spirala posod. spirala
0.5 2.12 0.06 0.79 0.04
1.0 2,18 0.02 0.77 0.01
1.5 2.20 0.01 0.80 0.04
20 2.19 0.07 0.77 0.00
25 2.04 0.10 0.72 0.06
3.0 1.93 0.29 0.63 0.14
35 1.67 0.43 0.51 0.27
4 1.38 0.73 0.50 0.27
4.5 zamasitev - 0,53 0.28
5 zamasitev — 0.47 0.31

Iz tabele je razvidno, da je mozno delati pri
surovem plinu do pretoka 21 na minuto, pri oci-
s¢enem pa do 2,51 na minuto. Pri nadaljnjem delu
pa smo zaradi sigurnosti uporabljali le pretoke
1,5 oziroma 2,011 na minuto. Pri ve¢jih pretokih
odnasa plin en del necisto¢ v temperirno spiralo,
ki bi jo morali v tem primeru tudi tehtati. To pa
je precej zamudno in povzroca tudi tezave pri tem-
periranju in sudenju. Poleg tega pa je tudi pri su-
rovem plinu vsota obeh razlik v tezi Se vedno
prenizka.

Pri odprtem tipu posodice je prislo pri tempe-
riranju na sobno temperaturo do izgub v tezi
zaradi izhlapevanja. Zapreti pa posodico ne sme-
mo, ker bi prislo do porasta pritiska. Zato smo za
izenadevanje pritiska napravili poseben kapilarni
nastavek s petelinékom. V tem primeru nismo ugo-
tovili pri temperiranju prakti¢no zaznavnih izgub.
Dovodna in odvodna cev je zamasena z zabruseno
Kapico.

Naslednja faza postopka je loitev vode iz ce-
lotne meSanice v zmrzovalni posodici. Spredaj
opisane metode s filtri uporabljajo za suSenje tem-
peraturi 60 do 105°C. Pri su$enju pa ne izpari
samo voda, ampak pride tudi do izgub lahko-hlap-
nega dela katrana kot kislin, alkoholov in drugih
lahkih ogljikovodikov. Pri naSem nacinu dela, torej
pri suSenju mesanice necistoc, izhlapijo tudi zgo-
raj omenjene snovi in so rezultati za vodo previ-
soki. Da bi ocenili koli¢ino teh primesi v katranu
in s tem tudi napako, ki jo zaradi tega napravimo
pri dolo¢evanju vode, smo v seriji razli¢nih katra-
nov dolo¢ili procent vode po destilacijski metodi
z bencinom. Pri tem moramo pripomniti, da smo
vzeli katrane iz zbiralcev, Kjer doteka katran, izlo-
¢en iz generatorskega plina, da bi bil njegov sestav
enak sestavu katrana, ki ga izloéimo v zmrzovalni
posodici. Dolo¢eno kolic¢ino tega katrana smo raz-

prsili v zmrzovalno posodico in jo susili pri 60 in
105" C. Su$enje oziroma izgubo na tezi smo kon-
trolirali in susSili do konstantne teze. Naslednja
tabela prikazuje dobljene rezultate:

Susenje pri 60° C Susenje pri 105°C

% H.0 grv® ‘:zfcl:f)fn % H.O grv% vlzrgclll.b:h
0.5 0.519 + 38 0.5 0.542 + 34
0.8 0.834 4.2 0.8 0.862 + 7.8
1.6 1.66 + 39 1.6 1.73 + 8.3
2.0 2.09 - 4.7 20 2.18 + 89
2.6 2.71 + 43 2.6 283 + 8.8
33 3.46 + 4.7 33 3.62 + 9.7
39 4.09 + 4.8 39 4.34 + 113
45 472 +49 4.5 5.09 + 13.0

Iz tabele je razvidno, da so iz razlike dolo¢ene
Koli¢ine vode vedno previsoke zaradi prevelikih
razlik v tezi. Pri suSenju pride torej tudi do izgub
lahkih frakcij katrana, To¢nost vrednosti v tabeli
ni zelo velika, vendar pa lahko zasledimo narasca-
nje pozitivne napake v smeri vecjega procenta vo-
de v katranu, Morda se lahke frakcije celo destili-
rajo z nastalo vodno paro. Pri 105C so izgube
skoraj trikrat tako velike kot pri 60" C. Za suSenje
je torej bolj priporoc¢ljiva temperatura 60°C, ce-
prav je pozitivha napaka pri 105°C Se vedno v
mejah prakti¢nih toleranc. Izgube pri 60°C pa so
Zze v obmocju napake pri sami meritvi.

V zvezi z dolotevanjem vode je treba resiti Se
eno vprasanje, in sicer vprasanje ¢asa suSenja. Pri
vsakem doloevanju namre¢ ne moremo napraviti
krivulje, ker bi bilo to prezamudno. Cas za suSe-
nje mora biti dovolj dolg, da sigurno dosezemo
konstantno teZo, ne sme pa biti predolg, ker pri
nadaljnjem dolgotrajnem susenju katran polago-
ma razpada in registriramo izgube na tezi. Krajsi
¢as su$enja zmanjSuje tudi ¢as celokupne dolo-
¢itve. Da bi dolodili ¢as sudenja, smo vzeli dva
primera surovega plina z vrednostmi, ki so blizu
maksimalnim oziroma minimalnim vrednostim; za
oba primera smo napravili krivuljo susenja, ki jo
prikazuje diagram na sliki §t. 3. Iz diagrama vidi-
mo, da v obeh precej skrajnih primerih dosezemo
konstantnost teze vsaj priblizno Ze po 60 min. su-
$enja. Preostali del krivulje jasno izraza polasno
izgubljanje teZe, ki gre po vsej verjetnosti na ra-
¢un razpadanja katrana. Na podlagi teh poizkusov
smo dolotili pogoje sudenja, in sicer 60 minut pri
60° C.

Zmrzovalna posodica mora biti odprta in po-
stavljena tako, da se para ne more nikjer zadrze-
vati in po ohlajenju ponovno kondenzirati.

Locitev katrana je sorazmerno enostavna. Upo-
rabljamo Ze znano metodo z organskimi topili. V
naSem primeru se je zelo dobro obnesel kar ace-
ton. Ostanek v zmrzovalni posodici stresemo tri-
krat s po 50ml acetona pri sobni temperaturi.
Katran se raztopi v acetonu, prah pa ostane ne-
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raztopljen in ga z acetonom speremo na stehtan
filter (beli trak @ 12,5) in ga temeljito speremo z
acetonom. Filter susimo v susilniku 1 uro pri 60°C
ter ga po ohladitvi stehtamo. Razlika nam da ko-
li¢ino prahu. Ce teZo tega prahu odstejemo od pre-
ostanka v zmrzovalni posodici po sudenju, dobimo
tezo katrana. Prah lahko tudi seZzgemo pri 800°C
ter dolo¢imo gorljivi in negorljivi del.

Yerperaturs wulsns 30 60 °C
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Slika 3

Natanc¢nost dolocevanja

Da bi dolocili reproducibilost celokupne meto-
de, smo napravili po pet paralelnih isto¢asnih me-
ritev s petimi napravami, priklju¢enimi na isti iz-
vor generatorskega plina. Meritve smo napravili za
surovi in za ocisceni plin. Naslednja tabela prika-
zuje dobljene rezultate:

Surovi plin

St gr vode/Nm* gr k;t—rana/Nm’ ;r prahn;/N;rr;
1 36,3 13,6 1,7

2 38,5 144 1.8

3 392 12,9 1,6

4 358 13,7 1,9

5 38,0 14,3 1,7
pov. 376 13,8 1,7

oX 0,65 0,27 0,06

ZUSAMMENFASSUNG

Auf Grund der Erfahrungen mit Laboratoriumsapparatu-
ren wurde eine handliche tragbare Apparatur zur Bestim-
mung von Wasser, Teer und Staub im Generatorgas im
gesammten notwendigen Bereich konstruiert. Die Appa-
ratur arbeitet nach der Methode von Tiefkithlung und
der nachtriglichen progressiven Trennung. Das Wasser
trennen wir mittels Trocknung 1 Stunde bei 60"C, Teer
mittels organischer Losungmittel und Staub durch Fil-
trierung der Teerlosung. Mit Riicksicht auf die notwen-
dige Gasmenge und Durchfluss von 1—2 1/Min. dauert die
Gasentnahme und Einfrierung 30 bis 60 Minuten, die Ge-
sammtbestimmung der einzelnen Probe aber 4—5 Stunden.

Die Abweichung bewegt sich im Bereich von = 10 bis
+ 20%, die mittlere Abweichung des Mittelwertes aber
zwischen 0,06 bis 0,65.

136

Ociséeni plin

St gr vode/Nm’ gr katrana/Nm' gr prahu/Nm’
1 15,0 0,42 —

2 15,7 0,50 —

3 16,5 0,44 —

4 17,1 0,49 —

5 16,0 0,52 —
pov. 16,1 0,47 —

oX 0,35 0,19

Iz tabele je razvidno, da je povpreéno procent-
no odstopanje metode nekako okrog =+ 109, kar
je za potrebno kontrolo generatorskega plina veé
kot dovolj. Odstopanje nara$¢a od vode preko ka-
trana do prahu, kar je povsem razumljivo iz dveh
razlogov: v isti smeri se namre¢ zmanjsuje zatehta
in s tem natan¢nost, obenem pa se napake pri
predhodni doloCitvi prenesejo oziroma seitevajo
pri naslednji dolo¢itvi. Se bolje se vidijo te ugo-
tovitve pri srednjem odstopanju srednje vrednosti,
ki znasa povpretno ¢x = 0,30. Za popolno razu-
mevanje tabele moramo pojasniti, da so bile na-
vedene vrednosti dolotene v 1001 generatorskega
plina, kar pa traja pri tako nizkih pretokih zelo
dolgo. V praksi se bomo morali omejiti vsaj na
polovico manjsi ¢as, kar bo seveda zniZalo zatehto
in nekoliko povecalo napako dolo¢evanja, ne bo
pa bistveno vplivalo na uporabnost metode. V
principu je aparatura uporabna tudi za dolodeva-
nje vlage ter primesi olja in trdnih delcev v ostalih
tehni¢nih plinih.
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SUMMARY

On the basis of experiences with laboratory equipment
handy portable aparatus was designed for water, tar and
powder determination in producer gas. Aparatus is func-
tioning upon principle of deep freez and later fractional
separation. Water is separated by 1 hour drying at 60°C,
tar by organic solvents and powder by filtration of tar
solution.

Depending on needed gas, flow rates are between
1—21/min and freezing time between 30—&0 minute, time
for complete determination of one sample 4—5 hour.
Deviations are in the range of + 109, — = 209, and
average deviation of mean value from 0,06 to 065.



