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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest urzadzenie do zatezania koncentracji lotnych zwigzkéw organicz-
nych, wyposazone w mikroprekoncentrator na bazie wegli aktywnych, znajdujgce zastosowanie w sys-
temach monitorowania miejsc uzyteczno$ci publicznej, jakosci wody pitnej, w diagnozowaniu réznych
choréb, w przemysle spozywczym i innych.

Pomiary stezen gazéw sg bardzo istotnym problemem w monitoringu skazenia srodowiska, pro-
cesach przemystowych, w analizie sktadu wydychanego powietrza. Do tego celu wykorzystuje sie rézne
techniki pomiarowe, takie jak: chromatografia gazowa czy spektrometria mas, ktére pozwalajg oznaczy¢
zwigzki wystepujgce w stezeniach mikro-, ultramikro- i submikro$ladowych, a takze potprzewodnikowe,
rezystancyjne czujniki gazoéw, przy czym czujniki te charakteryzujg sie stosunkowo wysokg granicg wy-
krywalnosci na poziomie dziesigtek czgsteczek na milion (ppm). Ogranicza to stosowanie tych czujni-
kéw w aplikacjach medycznych czy przemystowych, gdzie stezenia gazéw najczesciej wystepujg na
poziomie pojedynczych czgsteczek na miliard (ppb). Poprawe czutosci mozna uzyska¢ poprzez metode
prekoncentraciji, ktéra polega na gromadzeniu pobranej probki na adsorbencie, jej zatezeniu, szybkiej
termicznej desorpcji i podaniu wzbogaconej prébki do systemu analizujgcego. Do tego celu znalazly
zastosowanie uktady wzbogacania sktadnikéw probki gazowej, takie jak prekoncentratory.

Znany jest z polskiego zgtoszenia patentowego nr P.404902 prekoncentrator na bazie nanostruk-
turalnych tlenkéw szerokoprzerwowych zwlaszcza do zatezania koncentracji gazow utleniajgcych w wa-
runkach atmosferycznych charakteryzuje sie tym, ze zloze (absorber) usytuowany jest w srodkowej
czesci rurki odpornej na dziatanie substancji chemicznych i wysokiej temperatury, korzystnie ze spek-
tralnie czystego kwarcu lub wysokogatunkowej stali nierdzewnej i ma po obu stronach umieszczone
filtry korzystnie z ultraczystej i inertnej chemicznie waty kwarcowej, dobranej w zaleznosci od granulaciji
i wielkosci ztoza, przy czym zioze z filtrami jest pozycjonowane w srodkowej czesci rurki tulejkami dy-
stansowymi korzystnie wykonanymi ze stali nierdzewnej, a bezposrednio w ztozu usytuowany jest czuj-
nik temperatury. Rurka ze ztozem umieszczona jest wewnatrz grzaitki korzystnie spiralnej nagrzewnicy
oporowej przylegajacej scisle do zewnetrznej scianki rurki i wyposazona jest w pneumatyczne ztgcza
odseparowane od grzatki przektadkg dielektryczng. Natomiast czujnik temperatury podtgczony jest do
bloku regulacji i pomiaru temperatury ztoza uktadu pomiarowego prekoncentratora, ktéry wyposazony
jest w zawor 3-drozny, przed ktérym znajduje sie przeptywomierz, a pomiedzy zaworem tréjdroznym
i przeptywomierzem znajduje sie tréjnik dzielacy struge gazu na dwa tory pneumatyczne: by-pass z za-
worem dfawigco zwrotnym i tor pomiarowy z 6-cio portowym zaworem i czujnikiem gazu oraz tor refe-
rencyjny czujnika gazu z zaworem dtawigcym, przy czym za czujnikiem gazu znajduje sie przeptywo-
mierz. Kierunek adsorpcji i desorpcji badanego gazu odbywa sie w jednym i tym samym kierunku.

Celem wynalazku jest opracowanie konstrukcji mikroprekoncentratora na bazie wegli aktywnych
do zageszczania lotnych zwigzkéw organicznych wraz z uktadem kontroli i stabilizacji temperatury jego
pracy oraz uktadem pomiarowym, ktoéry umozliwi przed wtasciwym pomiarem, zatezenie skfadnikow
prébki gazowej, zawierajgcej od kilkudziesieciu do kilkuset czgstek na miliard (ppb) do poziomu od kilku
do kilkudziesieciu czastek na milion (ppm), co zapewni detekcje i pomiar przez podstawowe czujniki
gazow.

Istotg urzadzenia do zatezania koncentracji lotnych zwigzkéw organicznych sktadajgcego sie
z mikroprekoncentratora na bazie wegli aktywnych, ktéry potgczony jest z mikrozaworem, podigczonym
do czujnika badanego gazu, za$ grzatka mikroprekoncentratora potgczona jest z uktadem kontroli i sta-
bilizacji temperatury jest to, ze mikrozawor wyposazony jest w dziesie¢ portow, kidre skonfigurowane
sg w sposob umozliwiajgcy przebieg zatezania badanego gazu w jednym kierunku, a jego desorpcje —
w drugim. Podczas procesu desorpcji porty pierwszy z drugim, trzeci z czwartym, pigty z széstym,
siodmy z 6smym, dziewiaty z dziesigtym oraz dziesiaty z pierwszym potgczone sg ze sobg i dodatkowo
port trzeci potgczony jest z butlg z gazem nodnym, ktérym jest azot, port czwarty — z jedng z tulejek,
port 6smy — z butlg z gazem badanym, ktérym jest aceton, port dziewigty — z drugg tulejkg, a port drugi
— z czujnikiem badanego gazu. Natomiast w trakcie adsorpciji porty pierwszy z dziesigtym, drugi z trze-
cim, czwarty z pigtym, szosty z siocdmym oraz 6smy z dziewigtym potgczone sg ze sobg i dodatkowo
port trzeci potgczony jest z butlg z azotem, port czwarty — z jedng z tulejek, port 6smy — z butlg z gazem
badanym, port dziewigty — z drugg tulejka, a port drugi — z czujnikiem badanego gazu.

Przedmiot wynalazku jest przedstawiony schematycznie w przyktadzie wykonania na rysunku, na
ktorym fig. 1 przedstawia urzgdzenie w pozycji A, realizujgce proces desorpcji, a fig. 2 — urzgdzenie
w pozycji B — realizujgce proces adsorpc;ji.
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Urzadzenie skfada sie z mikroprekoncentratora 11, ktéry ma budowe cylindryczng o symetrii osio-
wej, ktérego elementem konstrukcyjnym jest grzatka 12 o mocy okoto 30 W ze ztgczami, umozliwiaja-
cymi na jego podtgczenie do ukfadu kontroli i stabilizacji temperatury 13. Mikroprekoncentrator 11 sta-
nowi rurka kwarcowa 11a o dtugosci 89 mm oraz o srednicy wewnetrznej wynoszacej 5 mm i zewnetrz-
nej — 6,35 mm, wewnatrz ktorej znajduje sie ztoze 11b (adsorbent) w postaci nanoczagsteczek wegla
aktywnego o nazwie handlowej Carboxen — "1018 firmy Sigma-Aldrich i srednicy okoto 200 um. Pozycja
ztoza 11b ustabilizowana jest watg kwarcows i tulejkami 10c z wysokogatunkowej stali nierdzewnej. Na
rurke kwarcowg 11a na dtugosci 60 mm w obrebie zloza 11b nawinieta jest grzatka 12 w postaci 30
zwojow przewodu w izolacji z wibkna szklanego, ktéry zawiera dwa druty wykonane z materiatu stoso-
wanego do wyrobu termopar typu ,J”, przy czym jeden drut wykonany jest z konstantanu wykazujacy
rezystancje 2— 2,5 Q, a drugi z czystego zelaza wykazujacy rezystancje okoto 0,5 Q. Drut konstanta-
nowy charakteryzuje sie niemal zerowym wspotczynnikiem temperaturowym rezystancji i wykorzysty-
wany jest do grzania, natomiast drut zelazny do pomiaru temperatury. Bifilarne nawiniecie drutéw po-
zwala na bardzo szybki i doktadny pomiar temperatury z uwagi na to, ze takie utozenie drutu grzewczego
oraz pomiarowego pozwala na uzyskanie najlepszego kontaktu termicznego. Mikroprekoncentrator 11
potgczony jest z 10-cio portowym mikrozaworem 14, co umozliwia desorpcje (fig. 1) oraz zatezanie
(adsorpcje) (fig. 2) badanego gazu, przy czym zatezanie przebiega w jednym kierunku, a desorpcja —
w drugim. W pozycji A porty 1-2, 3—4, 5-6, 7-8, 9—10 oraz 10-1 potgczone s3 ze sobg i dodatkowo port
3 potfagczony jest z butlg z gazem nosnym 17, ktérym jest azot, port 4 — z jedng z tulejek 11c, port 8 —
Z butlg z gazem badanym 16, ktérym jest aceton, port 9 — z drugg tulejkg 11c¢, a port 2 — z czujnikiem
badanego gazu 15. Natomiast w pozycji B porty 1-10, 2—-3, 4-5, 6—7 oraz 8-9 potgczone sg ze sobg
i dodatkowo port 3 potgczony jest z butlg z azotem, port 4 — z jedng z tulejek 11c, port 8 — z butlg z
gazem badanym 16, port 9 — z drugg tulejkg 11c, a port 2 — z czujnikiem badanego gazu 15. Uktad
kontroli i stabilizacji temperatury 13 pozwala przeprowadza¢ procesy nagrzewania i studzenia ztoza 11b
w sposob Scisle kontrolowany i monitorowany.

Zatezanie koncentracji acetonu przebiega etapami w nastepujacy sposoéb:

l. Etap ptukania ztoza i kondycjonowania. W tej fazie nastepuje usuniecie ze ztoza 11b zanie-

czyszczen, przez ktére w temperaturze pokojowej przepuszcza sie azot przez okres 30 mi-
nut przy konfiguracji portéw 3—4 mikrozaworu 14. Nastepnie przy konfiguracji portow 1-2,
3-4, 5-6, 7-8, 9-10 przeprowadza sie desorpcije (pozycja A) polegajaca na przepuszczaniu
przez ztoze 11b azotu i cyklicznym podgrzewaniu do temperatury 350° przez okres 3 go-
dzin, a nastepnie schiodzeniu mikroprekoncentratora 11 do temperatury otoczenia. W wy-
niku takiego dziatania mikroprekoncentrator 11 jest gotowy do dziatania.

Il Etap adsorpcji w ztozu. Mikrozawér 14 przestawia sie do pozycji B — konfiguracja portow

10-1, 2-3, 4-5, 6-7, 8-9. Prze ztoze 11b przepuszcza sie przez 120 minut zatezany gaz
w postaci acetonu, natomiast poprzez porty 3 i 2 wptywa do czujnika badanego gazu 15.
1. Ptukanie. Mikrozawér 14 przestawia sie na pozycje A i przeptukuje sie zloze 11b azotem
w celu usuniecia acetonu przy konfiguracji portéw jak w etapie I.
V. Desorpcja gazu ze ztoza. Przez okres 5 minut przez ztoze 11b podgrzane do temperatury
250°C przepuszcza azot.

Wykaz oznaczenh na rysunku

1,2,3,4,5,6,7,8,9, 10 — porty
11 - mikroprekoncentrator
11a — rurka kwarcowa

11b — zloze
11c —tulejka
12 - grzatka

13 - ukfad kontroli i stabilizacji temperatury
14 — mikrozawor

15 - czujnik badanego gazu

16 - butla z gazem badanym

17 - butla z gazem nosnym
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Zastrzezenie patentowe

1. Urzadzenie do zatezania koncentracji lotnych zwigzkéw organicznych sktadajgce sie z mikro-
prekoncentratora na bazie wegli aktywnych, ktory potgczony jest z mikrozaworem, podtgczo-
nym do czujnika badanego gazu, zas grzatka mikroprekoncentratora potgczona jest z uktadem
kontroli i stabilizacji temperatury, znamienne tym, ze mikrozawor (14) wyposazony jest
w dziesie¢ portéw (1), (2), (3), (4), (5), (6), (7), (8), (9), (10), ktére skonfigurowane sg w sposob
umozliwiajgcy przebieg zatezania badanego gazu w jednym kierunku, a jego desorpcje —
w drugim, przy czym podczas procesu desorpcji porty (1)—(2), (3) —(4), (5)—(6), (7)—(8),
(9)—(10) oraz (10)—(1) potgczone sg ze sobg i dodatkowo port (3) potaczony jest z butlg z ga-
zem nosnym (17, ktérym jest azot, port (4) — z jedng z tulejek (11c), port (8) — z butlg z gazem
badanym (16), ktérym jest aceton, port (9) — z drugg tulejka (11c), a port (2) — z czujnikiem
badanego gazu (15), natomiast w trakcie adsorpcji porty (1)—(10), (2)—(3), (4)—(5), (6)— (7) oraz
(8)—(9) potgczone sg ze sobg i dodatkowo port (3) potgczony jest z butlg z azotem, port (4) -
z jedng z tulejek (11c), port (8) — z butla z gazem badanym (16), port (9) — z drugg tulejkg
(11c), a port (2) — z czujnikiem badanego gazu (15).

Rysunki
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