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OPIS STANOWISKA PRACY

Stanowisko do oznaczanie zawartosci azotu, wegla, wodoru i siarki, chloru oraz tlenu
automatycznym analizatorem VarioMacroCube skfada sie z analizatora elementarnego, komputera
i wagi analitycznej. Wszystkie urzadzenia znajdujg sie na odpowiednio przystosowanym stole
laboratoryjnym. Centrum Badan Laboratoryjnych Instytutu Chemicznej Przerébki Wegla.

Stanowisko zlokalizowane jest w pokoju nr 19 w Centrum Badan Laboratoryjnych Instytutu

Chemicznej Przerébki Wegla. Czynnosci zwigzane z oznaczeniem wykonuje sie pod digestorium.

Na stanowisku pracy znajdujg sie instrukcje w jezyku polskim.

WYKAZ STOSOWANYCH URZADZEN, NARZEDZI ORAZ
MATERIALOW

1. Analizator elementarny w trybie pracy analizy azotu, wegla, wodoru i siarki z petnym
wyposazeniem

2. Waga analityczna z doktadnoscig wazenia do 0,0001 g

3. Tlen o czystosci wiekszej lub réwnej 99,995 % (m/m) (butla zaopatrzona w zawor
redukcyjny - wskazanie cisnienia roboczego gazu nosnego na monitorze PC ma wynosic¢
1200 — 1250 mbar.)

4. Hel, gaz nos$ny o czystosci wiekszej lub réwnej 99,995 % (m/m) (butla zaopatrzona w zawor
redukcyjny -wskazywanie przez manometr na reduktorze wynosito ok. 2,0 bar

5. Wzorce organiczne oraz inne odczynniki chemiczne zalecane przez producenta analizatora
i wyszczegolnione w instrukcji obstugi aparatu
Pojemniki na préobki (folia lub kapsutki cynowe o wymiarach dostosowanych do nawazki)

Digestorium

CZYNNOSCI WYKONYWANE NA STANOWISKU PRACY

Oznaczanie zawartosci azotu, wegla, wodoru i siarki
Zasada metody polega na: automatycznym ilosciowym spalaniu prébek zwigzkéw
organicnych i nieorganicznych w stanie statym jak i ciektym w strumieniu tlenu w temperaturze

1150°C (w wyniku reakcji egzotermicznej w folii cynowej temperatura reakcji wynosi ok. 1800°C),
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- produkty spalania (CO, CO,, NO, N,, SO, SO, PO, F, O, H;0) sg przez mostek
kwarcowy wprowadzane do rury redukcyjnej, gdzie w kontakcie z miedzig ulegajg redukcji tlenki
siarki i azotu do SO, i N,, (takze wigzany jest nadmiarowy tlen).

- pozbawienie produktu spalania chlorowcéw i innych zanieczyszczen,

- uzyskane na wyjsciu rury redukcyjnej sktadniki w postaci mieszaniny gazéw (He * N, *
CO; * H,O ¥ SO, ) doprowadzane sg do uktadu dynamicznej separacji, ktérego istotnym
elementem s3g kolumny absorpcyjne desorbowane termicznie w sposéb sekwencyjny,

- analiza zawartych w produkcie spalania N,, CO,, H,O, SO, za pomocg detektora
przewodnosci cieplnej. Niskie stezenia SO, sg analizowane za pomocg detektora NDIR.

Caty cykl analityczny jest sterowany komputerowo od momentu wprowadzenia prébki do uzyskania

wynikéw w formie wydruku przebiega automatycznie.

Oznaczanie zawartosci chloru

Zasada metody polega na automatycznym, iloSciowym spaleniu prébki ( zaréwno statej jaki
i ciektej ) w atmosferze utleniajgcej (w strumieniu powietrza syntetycznego) w temperaturze ok.
1150°C. Do procesu spalania prébki wazone sg w tédeczkach cynowych (w przypadku prébek
cieklych stosuje sie kapsuitki). Zamknieta tédeczka (kapsutka) wprowadzana jest za pomocg
autosamplera do pionowej, kwarcowej rury spalan. Chlor ilosciowo przetwarzany jest na HCl za
pomocg wodoru zawartego w prébce oraz dostarczonego przez substancje uzytg jako dodatek do
prébki (uwodniony siarczan glinu Al2(SO4)3 x H20). Powstata wilgotno$¢ /woda absorbowane sg
na poétprzepuszczalnej membranie osuszajgcej oraz na rurkach osuszaczy wypetnionych
absorberem wilgoci znajdujgcych za rurg spalania. Powstaty HCI| wraz z obojetnymi produktami
spalania ( N2, CO2 itp.) sg nastepnie przeprowadzane do uktadu separacji i detekcji. Mieszanina
gazéw HCI oraz ubocznych produkiéw spalania jak N2, CO2 przeplywa przez kolumne
adsorpcyjng w temperaturze pokojowej, na ktérej HCl usuwany jest ze strumienia gazu. Produkty
uboczne nie sg zatrzymywane przez kolumne adsorpcyjng i jako pierwsze docierajg wraz
powietrzem syntetycznym jako gazem nosnym do celi EC. Azot miesza sie z azotem w gazie
nosnym, za$ detektor mierzy CO2, natomiast warto$¢ zintegrowanego piku jest integorowana (jako
tzw. pik pozorny). Kolumna adsorpcyjna po zaabsorbowaniu HCI celem wyprowadzenia
nagromadzonego w niej HCI podgrzewana jest do temperatury desorpcji 1700°C, w ktérej HCI
uwalniany jest ze ztoza absorbujgcego i za pomocg gazu no$nego przeprowadzany jest do celi
EC. Po wyprowadzeniu HCI z kolumny, wigczany jest wentylator celem szybkiego wystudzenia
kolumny tak, aby przygotowac jg do analizy nastepnej probki. Caty cykl analityczny jest sterowany
komputerowo od momentu wprowadzenia probki do uzyskania wynikéw w formie wydruku

przebiega automatycznie.
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Oznaczanie zawartosci tlenu

Podstawowg zasadg ilosciowej analizy O jest piroliza prébek (nastepuje trawienie probki
w atmosferze redukcyjnej w temperaturze 1150°C — craking). W tym trybie pracy wykorzystywana
jest mieszanina formujgca N2/H2 95/5 (95 % N2 i 5 % H2 — bezwodna i nie zawierajgca CO2 i O2).
W celu spirolizowania badanej préby wazymy jg w srebrnych tédkach (dla préb ciektych stosuje sie
srebrne kapsutki). Ztozone toédki (zaci$niete kapsutki) sg wrzucane do pionowej rury pirolitycznej
poprzez autosampler. Substancje zawierajgce tlen, tworzg w rurze pirolitycznej przy kontakcie
z weglem ilosciowo tlenek wegla (rownowaga Boudouarda). Do prob statych dodawany jest
polietylen jako donor wodoru, aby mogty powstawaé¢ kwasne produkty pirolizy tj. H2S, HCN, HCI
itp., ktére nastepnie sg absorbowane w rurze absorpcyjnej wypetnionej NaOH (potaczonej z rura
pirolityczng). Zazwyczaj woda jest uwalniana w czasie reakcji NaOH z kwasnymi produktami
reakcji pirolizy. Z tego wzgledu mieszanina gazéw jest osuszana raz jeszcze po przejsciu przez
warstwe NaOH. Neutralne produkty pirolizy tj. N2 i CH4 sg prowadzone do celi pomiarowej razem
z tlenkiem wegla.

Jako, ze detektor NDIR jest czuty tylko na CO, obce gazy, takie jak np. N2 i CH4 nie muszg by¢
oddzielane. W tym samym czasie co poczatek analizy, w pierwszej kolejnosci nastepuje ustalenie
linii zerowej NDIR. Nastepnie, probka jest pirolizowana. W krétkim czasie po umieszczeniu prébki
w rurze pirolitycznej, zaczyna pojawia¢ sie pik CO i rozpoczyna sie jego integracja. Caty cykl
analityczny jest sterowany komputerowo od momentu wprowadzenia probki do uzyskania wynikoéw

w formie wydruku przebiega automatycznie.

SPIS STOSOWANYCH SRODKOW OCHRONY ZBIOROWEJ |
INDYWIDUALNEJ NA STANOWISKU PRACY

Srodki ochrony indywidualnej:

. Ubranie robocze — fartuch ochronny
. Obuwie robocze

° Rekawice ochronne, robocze

. Okulary ochronne

° Poétmaski przeciwpytowe

Srodki ochrony zbiorowe;j

° Wyciggi - digestoria
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o Gasnica

° Koc gasniczy

IDENTYFIKACJA ZAGROZEN

Na niniejszym stanowisku pracy mogg wystgpi¢ nastepujgce zagrozenia oraz czynniki szkodliwe

wynikajgce z prowadzonych prac laboratoryjnych :

CZYNNIKI NIEBEZPIECZNE | SZKODLIWE DLA ZDROWIA

* Niesprawna instalacja elektryczna

e Tepe krawedzie, ograniczone pole ruchu, wystajgce elementy wyposazenia laboratoryjnego
« Sliska, mokra powierzchnia

* Niesprawne urzadzenia mechaniczne

e Substancje chemiczne, niebezpieczne, szkodliwe dla zdrowia

*  Wysoka temperatura

CZYNNIKI UCIAZLIWE

* Nieprzyjemny zapach wynikajgcy z charakteru badanego materiatu
*  Wymuszona pozycja stojgca

* Praca okresowa na stanowisku wyposazonym w monitory ekranowe
e Hatas

e Oswietlenie

¢ Okresowo podwyzszona temperatura powietrza (lato, upaty)

e Opary substancji chemicznych wydzielajace sie podczas pobierania i badania prébek

Na omawianym stanowisku nie stwierdza sie mozliwosci wystapienia prac o charakterze

szczegOlnie niebezpiecznym
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Zagrozenia wypadkowe, ktére mogg powsta¢ na stanowisku z powodu pojawienia sie zdarzen

niepozgdanych wywotanych czynnikami niebezpiecznymi i szkodliwymi dla zdrowia:

* Potkniecie, uderzenie o tepe, wystajgce krawedzie stotéw laboratoryjnych, instalacji
gazowych oraz sprzetu bedgcego na wyposazeniu laboratorium

e Upuszczenie przenoszonych przedmiotéw

e Zranienie sie¢ podczas mycia szkta laboratoryjnego

e Porazenie pragdem w wyniku kontaktu z uszkodzong instalacjg elektryczng urzadzenia
pomiarowego, uszkodzona instalacja elektryczng

* Poslizgniecie sie na mokrej posadzce

e Kontakt z szkodliwymi substancjami chemicznymi, niebezpiecznymi, szkodliwymi dla
zdrowia

* Kontakt z wysokg temperaturg

Zagrozenia, ktére mogg wystgpi¢c w wyniku oddziatywania czynnikami niebezpiecznymi i

szkodliwymi dla zdrowia:

e Zagrozenie wydzielajgcymi sie oparami podczas pobierania i pracy z analizowanym
materiatem

e Wystgpienie odczynéw alergicznych zwigzanych z kontaktem z badanym materiatem

* Nudnosci

* Bl plecéw

* Zmeczenie oczu

* Poparzenia skéry wynikajgce z kontaktu z substancjg chemiczng

e Stluczenia, ztamania, zmiazdzenia

* Nadwyrezenie uktadu kostno-miesniowego

* Poparzenia wynikajgce z porazenia pradem lub kontaktem z wysoka temperaturg
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PODSUMOWANIE RYZYKA

Z przeprowadzonej oceny ryzyka zawodowego w oparciu 0 horme

PN-N-18002 na stanowisku pracy onaczanie zawarto$ci azotu, wegla, wodoru i siarki, tlenu oraz

chloru automatycznym analizatorem VarioMacroCube wynika, ze na dziewie¢ zidentyfikowanych

istotnych zagrozen, sze$¢ zostato oszacowanych jako ryzyko po redukcji na poziomie matym
dopuszczalnym. Natomiast trzy zakwalifikowano jako ryzyko po redukcji na poziomie $rednim

dopuszczalnym.

Srednie ryzyko po redukcji jak wynika z karty oceny stanowiska jest na poziomie matym

dopuszczalnym
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KARTA ZMIAN | POPRAWEK

Lp.

Data zapisu

Tre$¢ poprawki

Termin obow.

poprawki

Podpis osoby

uprawnionej




