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Chromatografické zarizeni podle vynéa-
lezu sestava ze til kolon a tepelné vo-
divostniho detektoru s dvéma celami, pii-
gemZ prvni kolona s naplni makroporézniho
gorbentu je napojena na prvani celu detek-
toru, na niZ navazuje druha kolona naplné,
za ni je napojena treti kolona s naplni

~ molekulového sita 13X nebo 5A a druha
» cela detektoru. Za¥izeni ddle miZe byt
‘opatfeno prepinaem polarity.

Zarizeni je vhodné pro kompletni ana-
lyzu plynnych sm&si obsahujicich vodik,
¥ kyslik, dusik, methan, kysliéndk uhelna-

ty a kyslidénik uhlicity. .

Je predevsim urdeno k m&Yeni v terennich

podminkach.
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Kompletni analyzu plynnych smési, obsahujicich vodik, kyslik,
dusfk, methan, kysli&nfk uhelnaty a kyslidnik uhlidity umoZnuje
pouze plynové chromatografie s tepelné& vodivostni detekci.

| [ )

Pri laboratornich analyzéch komerénimi pristroji se vyuzZivé
dvou zéKladnich zplisobd stanoveni:

a/ Separace vSech sloZek na jediné kolond s vyuzitim teplotniho
programu; jako népln ChromatografiCké kolony se v téchto pripa-
dech osvédEil Carbosieve S na bazi'uhliku o mérném povrchu

900 m2/g; kompletni analyza se provede z jediného naddvkovéni
vzorku.

b/ Separace sloZek soustavou dvou kolon, z nichZ prvni obsahuje
néktery. z polymernich sorbentd, napfiklad Porapak Q, coZ je kopo-
-3ymer ethylvinylbenzenu a divinylbenzenu nebo Chromosorb 102 na
bazi kopolymeru styrenu a divinylbenzenu, p¥ipadnd silikagel a
druhé kolona obsahuje molekulové sito 52 nebo 13X. Na prvni kolo-
nd je separovén kyslidnik uhlidity od ostatnich sloZek, na druhé
koloné& pak zbyvajici sloZky vodik, kyslik, dusik, methan a kys-
1i&nfk uhelnaty, ‘kysliénik uhlidity je za podminek analyzy nevrat-
né vézin. Uvedend vlastnosti pouZivanych sorbentd vedou v praxi

k né&kolika uspoPadéni kolon b&Zné pouZivanych pro analyzu jmeno-

vané smési plynt.

Nejjednodu3di je usporddéni, kdy kaZdéd z kolon miZe byt ne-
zédvisle zapojena do chromatografického systému pomoci &tyrcestné-
ho kohoutu. Analyzu lze pak provést ze dvou nezévislych ndstrika
vzorku, kdy do obvodu je zapojena vZdy jen jedna z kolon.

Pri kompletni analyze uvedené smési plynd z jediného ndstri-
ku se vyuZivé bud dodasné isolace kolony s molekulovym sitem
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z obvodu seriové zapOJenYCh kolon, tak zvané parklng technika,
nebo techniky obréceného pofadi kolon.

Pri prvni z technik jsou kolony zapojeny do obvodu seridVé
pomoef ¥tyrcestného kohoutu. Po néstriku vzorku dojde na prvnl ko-
lond k separaci kyslidniku uhlilitého od ostatnich sloZek, po elu-
ci t&chto slo¥ek na druhou kolonu s molekulovym sitem, av8ak v do-
b&, kdy je kysliénfk uhligity je¥t& retardovén na prvni kolong,
je prepnut &tyrcestny kohout do polohy, pri ni? je kolona .s mole-
kulovym sitem isolovéna dolasné z chromatografického systému a
kyslidnfk uhli&ity je z prvni kolony eluovén do mé&rné cely detekto-
ru, po detekci kyslléniku uhliditého je prepnut gtyrcestny kohout
do ptvodni pozice, zbyvajici sloZky jsou separovény na koloné
s molekulovym sitem a eluovény op&t do mérné cely detektoru.

Technika obréceného poiadi kolon vyZaduje propojeni kolon
pomQCi specidlnfho vicecestného kohoutu. Kolony jsou Zapojeny vV se-
rii s mérnou celou detektoru. Po nadévkovéni vzorku dojde na prvni
kolon¥ k separaci kyslidniku uhli¥itého od ostatnich sloZek, po '
eluci t&chto sloZek na druhou kolonu s molekulovym sitem jelpfepnu—
t{m vicecestného kohoutu zm&néno poradi kolon v pritokovém sche-
matu, tak¥e jako prvni Jje do m&rné cely detektoru eluovéan kyslic-
nik uhlidity = prvni kolony, pak ostatnf sloZky separované na ko- -
loné& druhé. '

7, praktického hlediska jde vesm&s o analyzu plynd, vyskytu-
jicich se zejména na poééfiéfich, v dulnich atmosféréach, v pecnich
atmosféréch hutnickych provozl a podobnd. Zvlésdté v prvnich dvou
Jjmenovanych pfipadech‘jde gasto o havarijni situace, kdy vzhledem
k ohroZenf a bezpelnosti je nutné znét sloZeni plynld v co nejkrat-
&1 dob&, aby bylo moZno operativné tyto situace likvidovat. Odbér
a doprava vzorku do laboratofe zpisobuji znaéné Casové skluzy
v relaci mezi sktuaci v terénu a zji¥tdnymi vysledky. Tato skutec-
nost vyvolévsa potfebu mobilnich prlstrOJu, konstruovanych spe-
ci&ln¥ pro kompletni analyzy uvedené sm&si plynd. Hlavni poZzadav-
ky kladené na takovy analyzétor lze shrnout do nédsledujicich bodu;
vlastni energetické zdroje, maléd hmotnost,vjednoduchost obsluhy,
jednoduché a rychlé uvedeni pristroje do chodu, krétké doba analyzy.
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Hmotnost analyzédtoru je do znalné miry spjata s energetickym pri-
- konem potPebnym na pfovoz analyzétoru. Z tohoto hlediska ztréci
chromatograficky systém s Jedlnou kolonou a teplotnlm programem
své prednosti. Dalsf popsané systémy, zaloZené na piepindni kolon
b&hem analyzy, vyZaduji technicky ndrodné vicecestné prepinaci

kohouty a sloZité&j8i obsluhu manudlni, pPripadnd automatickou spo-
Jenou vZdy s vy88im energetickym prikonem.

Chromatografické zarizeni pro analyzu sm&si plynd podle Vy—
nélezu sest&vé ze ti{ kolon a tepelné vodivostniho detektoru
s dvéma celami, pridemZ? prvni kolona s ndplni makroporézniho sor-
bentu, napfiklad silikagelu nebo kopolymeru styrenu a divinylben-
‘zenu, je napojend na prvni celu detektoru, na niZ navazuje druhd
kolona bez ndplné, za ni je napojena tfeti kolona s ndplni mole-
kulového sita 13X nebo 54 a druhé cela detektoru.

zatizeni ddle miZe byt opatreno zesilovadem & prepinalem po-
larity.

Primeér kolony bez nédplné je vyhodny volit 1 a% 3 mm a pomdr
primérd kolony bez néplnd a kolony s néplni molekulového sita
1:1,2 az 2,5.

zZatizeni podle vyndlezu umoZnuje kompletni analyzu smési ply-
nd prakticky bez ndrokd na elektricky p¥ikon, bez prepindni sys-
tému kolon b&hem analyzy a tim.jednoduchou obsluhu. Zarizeni neni
nutno temperovat, ?racuje p?i teploté mistnosti v rozmezi teplot
15 aZ 30 ©°C. Kolony jsou zatazeny ds'obvodu s tepelnd vodivostnim
detektorem tak, Ze cely detektoru pracuji stridavé jako mérné a
referentni pro 1létky, eluované z prvni a tieti kolony. Zpozd&ni
eluce slo¥ek ze tretd kolony, potfebné k tomu, aby nedosSlo sou-
asné k eluci sloZky z prvni kolony a tim soulasné detekci sloZek
v obou céléch detektoru, je dosaZeno vrazenim kolony bez ndplné
~ mrtvy prostor, p¥ed vstup do t¥eti kolony. Usporddéni je spoje-
mo se zménou polarity signélu b&hem analyzy. Pritokové stabilita
systému vzhledem k tlakovym réztm zplsobenym naddvkovénim vzorku
Je dosaZeno vrazenim objemové Kapacity mezi reguldtor priatoku a
systém kolon. Pritokové schéma systému je uvedeno na obrézku. |
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Nosny plyn je odebirén z tlakové ldhve 1, tlak plynu v léhvi
je md¥en manometrem 2. Po redukci vysokého tlaku ventilem 3 Je _
pritok nosného plynu stabilizovén a regulovan ventiiem,i. Filtr 5
Je naplnén su¥idlem. Trojcestnym rozvodem 6, propojenym s mano-
metrem nizkého tlaku 7, je nosny plyn veden na dévkovaci kohout
8, spojeny s dévkovaci smyékou 9, systémem kolon 10, 11 a 12, de-
tektorem 13, zesilovatem 14 a prepinacem polarity ;5. Po nadévko-
vén{ je vzorek vnesen. nosnym plynem na kolonu 10 se silikagelem,
kde dojde k separaci kysli&nfku uhli&itého od ostatnich sloZek.
Kolona 10 je spojena s prvni celou detektoru, ve které je deteko-
vén kyslidnfk uhlidity. Druhé cela slouZi jako refferentni. Signal
detektoru na ostatnf sloZky, ktery pPfedchézi signdl kyslicéniku |
uhli¥itého, je nulovén. Za prvni celou detektoru, pred vstupem
na kolonu 12 s molekulovym sitem je v¥azen mrtvy prostor tvoreny
kapilérou srovnatelného priméru s primérem kolon. P¥i pruchodu
timto prostorem dojde k ¥asovému zdrZeni sloZek vzorku pred vstu-
pem na kolonu s molekulovym sitem. Toto zdrZeni je potIebné s ohle-
dem na rychlou eluci vodiku z molekulového sita, kde tento plyn
stejné jako na jinych sorbentech nenf prakticky retardovén. SloZ-
ky separované na koloné s molekulovym sitem jsou detekovény v dru-
hé cele detektoru v poradi vodik, kyslik, dusfk, methan a kyslic-
nik uhelnaty; kyslidnfk uhlidity se nevratné véie. Prvni cela de-
tektoru p¥i tom slou¥i jako referentni. Velikost'vfazeného mrtvého
prostoru se zjistf pro ka%dy konkrétni pripad vypoltem 2z objemo~
vého pritoku nosného plynu a potrebného zdrZent. zdrzent musi byt
takové, aby vodik byl detekovén v druhé cele detektoru a¥ po de-
tekei kysli¥nfku uhliditého v prvni cele detektoru. VloZeni mrtvé-
ho prostoru do systému nemd pii vhodn& voleném priméru kapildry
a pritocfch nosného plynu negativni vliv na separadéni uddinnost.
Signél z detektoru je zesflen zesilovadem 14.

St¥fdént funkce cel tepelnd vodivostnfho detektoru v navrize-
ném systému vyZaduje mezi detekci kyslicniku uhliditého a detekecl
vodfku zm¥nu polarity signélu detektoru. Zména polarity signélu
je automaticky provedena prepinadem polarity 15, ktery sestéva
z dvojice operadnich zesilovalh se zanedbatelnou energetickou
spotfebou cca 100 mW.
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Tlumeni tlakového rézu p¥i ddvkovéni, zpUsobujiciho nestabi-
litu prétoku na poldtku analyzy a tim i nestabilitu zékladnf 1i-
nie odezvy detektoru, je v systému dosaZeno zafazenim objemové
kapacity mezd reguldtor pritoku a systém kolon. Toto usporédéni
dovoluje detekeci i nizkych koncentraci kyslidnfku uhli&itého v do-
b& cca 40 sekund od ndst¥iku. Jako objemové kapacita je vyuZita
su$ilka nosného plynu.
[ 4
Vlastnosti chromatografického systému podle vynélezu jsou
z¥ejmé z nédsledujiciho prikladu.

P¥fklad
D&lend smés plyni: svitiplyn v ovzdus{
Prvni kolona: 20x0,2 cm népln silikagel
Druhé kolona: 550x0,2 cm bez néplné
T¥et{ kolona: 190x0,3 cm népln molekulové sito 13X
Nosny plyn: argon, objemovy pritok 37,5 ml.min-1
Detektor: tepelnd vodivostni se dvéma vldkny
Kolony i detektor pracovaly pti teploté okoli 20 az 25 o¢.
Retendnf dasy jednotlivych slo¥ek: COp -45 s, Hp - 2 min 10 s,
Op - 2 min 48s, N 5- 4 min 20s
CHy - 6 min 40s, CO- 12 min 5s.
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Chromatografické zalfzeni pro analyzu smési'plynﬁ,sestévajici

z kolon s obsahem makroporéznich sorbentd nebo molekulového
sita a detektoru vyzna¥ujici se tim, ¥e sestévé ze tri kolon

a tepelnd vodivostniho detektoru s avéma celami, p¥idemz prvni

kolona /10/ s néplnf makroporézniho sorbentu, nap¥iklad sili-
kagelu nebo kopolymer styrenu a divinylbenzenu, Jje napojena

na prvni celu detektoru /13/, na ni% navazuje druhé kolona /11/
bez néplné, za ni je napojena tieti kolona /12/ s néplni mole-
kulového sita 13X nebo 5A a druhd cela detektoru /13/.

Chromatografické zarizeni{ podle bodu 1 vyznadujici se tim, Ze

je opatfeno zesilovadem /14/ a prepinadem polarity /15/ cel
detektoru. ’ '

1l vykres
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