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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest pakowana kolumna chromatograficzna znajdujgca zastosowanie do
chromatografii gazowej, zwtaszcza do rozdziatu gazéw szlachetnych.

Chromatografia gazowa jest najczesciej stosowang metodg do szybkiej analizy ztozonych mie-
szanin zwigzkéw chemicznych oraz oceny ich czystosci z mozliwoscig uzycia niewielkiej ilosci analizo-
wanej substancji, zaréwno w réznych dziedzinach przemystu, jak i w laboratoriach.

W chinskim zgtoszeniu wzoru uzytkowego CN 203688513 (U) ujawniono mikro pakowang ko-
lumne chromatograficzng do wykrywania mikro i $ladowych ilosci tlenu i argonu w gazie. Stanowi jg
spiralna rurka o $rednicy wewnetrznej 1 mm i dtugosci 6 m, wypetniona sitem molekularnym 5A o gra-
nulacji 80-100 mesh, przy czym na obu koncach rurki umieszczono korki wykonane z waty szklanej.
Szybka i skuteczna detekcja mikro i sladowych ilosci tlenu i argonu moze by¢ realizowana w tempera-
turze 50°C i moze by¢ zakonczona w ciggu 4 minut.

Znana jest z chinskiego zgtoszenia CN 104880520 (A) pakowana kolumna chromatograficzna,
ktéra wykonana jest poprzez ztozenie ze sobg dwdch elementéw z wykonanymi na ich powierzchniach
spiralnymi mikro kanatami. Potozenie kanatéw w jednym elemencie odpowiada potozeniu w drugim.
Kolumna powstaje poprzez natozenie na siebie tych dwoch elementéw z kanatami wypetnionymi sub-
stancjg czynna.

W publikacji S. S. Raj i in., pt.: ,Gas Chromatographic Analysis of Oxygen and Argon at Room
Temperature”, Journal of Chromatographic Science, 1996, 34 (10), p.465—-467, opisano metode analizy
tlenu i argonu w temperaturze pokojowej, stosujgc dwukolumnowy system chromatografii gazowej, za-
wierajacy jednolite wypetnienie, ktére stanowi sito molekularne 5A lub tlenek glinu z palladem oraz
z wykorzystaniem jako gazu nosnego wodoru.

W zgtoszeniu patentowym CN101865897 A ujawniono urzgdzenie do rozdzielania lub wykrywa-
nia argonu, azotu i tlenu w mieszanym gazie ptynu podziemnego, ktére sktada sie z uktadu do pobiera-
nia prébek, uktadu rozdzielania i uktadu detekcji potgczonych sekwencyjnie. Uktad rozdzielania zawiera
jednostke katalityczng utleniania, ktérg stanowig sita molekularne i pallad, jednostke adsorpcji wilgoci
umieszczong za jednostkg katalityczng utleniania oraz kolumne rozdzielajacg umieszczong za jed-
nostkg adsorpcji wilgoci.

W publikacji E. J. Havlena, Jr., K. A. Hutchinsonpt.: ,Determination of Argon, Oxygen and Nitro-
gen by Gas Chromatography”, Journal of Gas Chromatography, 6 (8), p.419—-420, opisano sposob jed-
noczesnego oznaczania argonu, azotu i tlenu. Metoda opiera sie na katalitycznym tworzeniu H20 z Oz
w obecnosci palladu i Hz, jest wysoce specyficzna dla O2. W publikacji przedstawiono kolumne z wypet-
nieniem sitem molekularnym 5A aktywowanym w temperaturze 350°C przez godzine, oraz komercyj-
nym materiatem o nazwie Porapak T o granulacji 80/100 mesh i Porapak Q o granulacji 80/100 mesh,
pokrytym chlorkiem palladu. W sposobie, ze wzgledu na uzycie wypetnienia typu Porapak, stosuje sie
stosunkowo wysokie temperatury pracy kolumny na poziomie 110°C. Jako gaz no$ny jest stosowany
wodor.

Istotg pakowanej kolumny chromatograficznej w postaci rurki ze stali nierdzewnej z wypetnieniem

zawierajgcym sito molekularne i z umieszczonymi na obu koncach zatyczkami blokujgcymi jest to, ze
zatyczki blokujgce wykonane sg od strony podawania probki z drobnej plecionki ze stali nierdzewnej,
a od strony warstwy zewnetrznej z wtdkna szklanego, natomiast wewnatrz rurki znajduje sie wypetnie-
nie, sktadajgce sie z trzech warstw o jednakowej dtugosci. Dwie warstwy zewnetrzne zbudowane z sita
molekularnego 4A o wzorze Na20+Al.03°2Si02*9/2H-0 i o granulacji 60—80 mesh sg rozdzielone war-
stwg wewnetrzng, bedacg mieszaning sita molekularnego 4A o wzorze Na20+Al,03+2Si02+9/2H.0
i 0 granulacji 60—80 mesh w ilosci 50-70% objetosciowych, z proszkiem w ilosci 30-50% objetoscio-
wych, sktadajgcym sie z ziaren tlenku glinu Al2Os, z naniesiong warstwg palladu w ilosci 1-10% wago-
wych.

Korzystnie diugos¢ kolumny wynosi 2,4 m, natomiast dtugo$¢ kazdej z warstw wypetnienia wynosi
0,8 m.

Korzystnie kolumna sktada sie z rurki, ktéra jest wyprofilowana w ksztalcie litery ,C”.

Pakowana kolumna chromatograficzna wedtug wynalazku umozliwia analize argonu w prébkach
zawierajgcych tlen w umiarkowanej temperaturze do 65°C. Kolumna pozwala na unikniecie piku tleno-
wego z eluatu i analize wytgcznie piku pochodzgcego od argonu.
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Wynalazek przedstawiono blizej w przykladzie wykonania i na rysunkach, na ktérych fig. 1 przed-
stawia schematycznie kolumne w przekroju wzdtuznym, fig. 2 — chromatogram prébki powietrza na nie-
aktywowanej kolumnie, a fig. 3 — chromatogram proébki powietrza na aktywowanej kolumnie.

Pakowana kolumna chromatograficzna wedtug wynalazku (fig. 1) jest wykonana z rurki 1 ze stali
nierdzewnej o dtugosci 2,4 m wyprofilowanej w ksztalcie litery ,C”, konce ktérej wyposazone sg w za-
tyczki blokujgce 2, wykonane od strony podawania prébki z drobnej plecionki ze stali nierdzewnej, a od
strony warstwy zewnetrznej 3 z widkna szklanego. Wewnatrz rurki 1 znajduje sie wypetnienie, sklada-
jace sie z trzech warstw o dlugosci 0,8 m kazda, przy czym dwie warstwy zewnetrzne 3 stanowi sito
molekularne 4A o wzorze Naz0+Al203°2Si02°9/2H20 o granulacji 60-80 mesh, pomiedzy ktérymi usy-
tuowana jest warstwa wewnetrzna 4, bedgca mieszaning sita molekularnego 4A o wzorze
Na20°+Al2032Si02*9/2H20 i 0 granulacji 60—80 mesh w ilosci 65% objetosciowych oraz proszku w ilosci
35% objetosciowych, sktadajgcego sie z ziaren tlenku glinu Al2Os z naniesiong warstwg palladu w ilo$ci
1-10% wagowych.

Przed przystgpieniem do analizy kolumne poddaje sie aktywacji (fig. 2 i 3), kiéra ma na celu
nasycenie palladu naniesionego na Al.Os wodorem. Polega ona na przepuszczeniu w temperaturze
65°C przez kolumne przez okoto 15 minut mieszaniny zawierajgcej 6% objetosciowych wodoru w czy-
stym helu, co pozwala na pdzniejsze wykonanie 13—15 analiz prébek o objetosci 2 cm?® i o atmosferycz-
nym stezeniu tlenu, po czym kolumne nalezy ponownie aktywowaé przez okres 20—30 minut bez zmiany
temperatury. Po aktywaciji przystepuje sie do analizy prébki, zawierajgcej mieszanine gazéw, zawiera-
jaca objetosciowo: 78% azotu, 21% tlenu i 1% argonu, ktérg wprowadza sie do kolumny w strumieniu
helu. W pierwszej warstwie zewnetrznej 3 nastepuje wstepny rozdziat sktadnikéw, nastepnie w warstwie
wewnetrznej 4 nastepuje kataliza zawartego w prébce tlenu do wody w obecnosci zawartego w palladzie
wodoru, przy czym woda jest usuwana w drugiej zewnetrznej warstwie 3.

Zastrzezenia patentowe

1. Pakowana kolumna chromatograficzna sktadajgca sie z rurki ze stali nierdzewnej z wypetnie-
niem zawierajgcym sito molekularne oraz z zatyczek blokujgcych umieszczonych na jej obu
koncach, znamiennatym, ze zatyczki blokujgce (2), wykonane sg od strony podawania probki
z drobnej plecionki ze stali nierdzewnej, a od strony warstwy zewnetrznej z witdkna szklanego,
natomiast wewnatrz rurki (1) znajduje sie wypetnienie, sktadajgce sie z trzech warstw o jedna-
kowej dtugoéci, przy czym dwie warstwy zewnetrzne (3) sg zbudowane z sita molekularnego 4A
0 wzorze Na20°+Al2032Si02°9/2H20 i o granulacji 60-80 mesh, rozdzielone warstwg we-
wnetrzng (4), bedgcg mieszaning sita molekularnego 4A o wzorze NazO+Al,03°2Si02+9/2H.0
i 0 granulacji 60—80 mesh w ilosci 50—70% objetosciowych z proszkiem w ilosci 30-50% obje-
tosciowych, sktadajgcym sie z ziaren tlenku glinu Al2O3 z naniesiong warstwg palladu w ilosci
1-10% wagowych.

2. Kolumna, wedtug zastrz. 1, znamienna tym, ze jej dtugos$¢ wynosi 2,4 m, natomiast dtugosé
kazdej z warstw wypetnienia wynosi 0,8 m.

3. Pakowana kolumna, wedtug zastrz. 1, znamienna tym, ze sktada sie z rurki, ktéra jest wypro-
filowana w ksztatcie litery ,C”.
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Rysunki

4

LN s
< 7
N 7\'\\\\

' \-\.\\\

. \\\\\ N

\\‘\\\\
~\\T\\
/,\'\?\\\\ o
.

Fig. 1
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