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Sposéb otrzymywania helu i neonu z koncetraté6w helowo-neonowych

zawierajacpch azot i

wodér

Patent trwa od dnia 16 grudnia 1957 r.

Rozdzial mieszaniny helowo-neonowej pozba-
wionej azotu i wodoru przeprowadza si¢ dotych-
czas sposobem wymrazania cieklym wodorem
neonu z mieszaniny helu i neonu lub metoda ad-
sorpeyjng. Sposéb wymrazania cieklym wodo-
rem daje czysty hel i neon, lecz jest niebezpiecz-
ny z powodu latwosci z jaka wodbér moze sie za-
nieczyécié i spowodowaé wybuch. Metoda adsorp-
cyjna polega mna uzyciu wegla aktywnego jako
adsorbenta, na ktérym w niskiej temperaturze
lepiej adsorbuje si¢ neon. Podczas desorpeji ulat-
niaja si¢ kolejno mieszaniny coraz to bogatsze
w mneon, az w kohcu desorbuje neon o czystosci
99,4%. Otrzymuje si¢ okolo 10% neonu o czysto-
Sci 99,4% oraz 10% meonu o czystosci
Czystego neonu przy tej metodzie nie mozna uzy-
skaé.

Sposéb wedlug wynalazku nie wymaga czystej
mieszaniny helowo-neonowej lecz koncentratéw
zawierajacych okolo 70—80% Ne- He, kilkana-

*) Wlaéciciel patentu oéwladczy}l, ze twérca wynalazku jest dr
Emil Zielifiski,

98,8%. .

Scie procent N oraz kilka procent Hj. Koncen-
trat przeprowadza si¢ przez dtuga kolumne ter-
mochromatograflczna, napeliona = weglem ak-
tywnym jako adsorbentem i ozigbiong -cieklym
azotem lub cieklym tlenem. Przed rozpoczeciem
rozdzialu w kolumnie wytwarza sie niskie cisnie-
nie okoto 0,1 mm shipa rteci. Co kilka eykli pro-
dukeyjnych aktywuje ‘si¢. adsorbent przez ogrza-
nie do temperatury okoto 150—160°C i usunie-
cie zaadsorbowanych resztek gazéw przez odpom-
rowanie. Cykl produkeyjny sklada si¢ z trzech
faz. W czasie pierwszej fazy rozdzialu, ktdéra
trwa od rozpoczecia doprowadzania mieszaniny
na kolumne az do osiggnigcia cisnienis atmos*‘e-
rycznego lub przy innym wariancie do msmema
4—b5 atm, na weglu adsorbujg sie neon, wodér.
i azot. Hel adsorbuje si¢ tylko nieznacznie.

~Z chwilg osiggniecia w kolumnie vdpowiedniego

cisnienia rozpoczyna si¢ druga faza rozdziatu
polegajaca na dalszym doprowadzeniu mieszani-
ny na kolumne i jednoczesnym odprowadzaniu
z kclumny nie adsorbujacego sie helu poprzez



termokonduktometryczny analizator gazu. Anali-
zator ten ma specjalng Lonstrukeje, polegajgca

‘na zastosowaniu opornicy dekadowej w jednym

z oporéw mostka. Dzigki temu mozna dokladnie
okreslié sklad desorbujacego sie gazu, gdyz za-
sieg i dokladno$é wskazai analizatora zostaje
znacznie polepszona. Analizator cechuje si¢ mie-
szaninami He }Ne, Ho+Ne oraz Hs + No. W cza-
sie przeprowadzania rozdzialu desorbujacego
sie gazu sa prawie stale mieszaninami dwusklad-
nikowymi, co umozliwia zastosowanie tegc ro-
dzaju analzatora. Przeplywajacy przez kolumne
hel spelnia role gazu rozwijajgcego chromato-
gram. Z chwila, gdy analizator wykaze zmiane
sktadu gazu, przerywa si¢ doplyw mieszaniny na
kolumne i rozpoczyha sie trzeciag faze produkeji.
Przex powolne podwyzszanie temperatury kolum-
ny dzieki zmniejszeniu jej zanurzenia w cieklym
azocie od strony wlotowej gazu, gazy zaadsor-
bowane na poczatku kolumny (azot i wodér) de-
sorbuja sie, lecz natrafiwszy w dalszej czesci ko-
lumny na ozigbiony wegiel aktywny ruguja
z niego hel i neon, a nastgpnie neon czysty, co
wykazuje analizator. Desorbujgeg si¢ mieszani-
n¢ helu z neonem oraz neon czysty zbiera sie do
oddzielnych gazometréw. Role eluenta spelniaja
wodér i azot. PodwyZszanie temperatury kolum-
ny ulatwia desorpcje tych gazéw. Z chwila, gdy
kolumna zostaje prawie calkowicie ogrzana, za-
czyna desorbowaé wodér 2z domieszkg neonu
i azotu. Desorpcje wodoru, a nastepnie i azotu
wykazuje natychmiast analizator gazu. Gazy te
mozna zebraé do osobnych gazometréw. Wydaj-
no§é¢ sumaryczna czystego helu i neonu wynosi
66—70% przy stosowaniu cieklego tlenu, a 85—
90% przy stosowaniu cieklego azotu w przeli-
czeniu na catkowita zawarto§é helu i neonu
w koncentracie wyjsciowym.

Przyktad Mieszaning gazéw stanowig-
ca koncentrat helowo-neonowy o skladzie 16%
He, 58% Ne, 8% Hj i reszta Ny wprowadzono
na zaktywowana napelniong weglem aktywnym
kolumne ozigbiona cieklym azotem. Z chwilg gdy
cisnienie osiagnelo 1 atm. rozpoczeto odprowa-
dzanie helu malg predkoécig tak, aby ciénienie
w kolumnie stopniowo wzrastato, Gdy analiza-
tor wykazal zmiane skladu gazu, a cignienie
w kolumnie osiggnelo 3 atm., wstrzymano do-

plyw koncentratu i rozpocze¢to ogrzewanie ko-
lumny od strony wlotowej, przy czym pozostala
cz¢#¢ kolumny byla nadal zigbiona. Desorbowala
sie poczgtkowo mieszanina helu i neonu, rugowa-
ne przez wodér i azot. Poniewaz odprowadza-
nie mieszaniny odbywalo si¢ z mala predkoscia,
ciénienie w kolumnie wzroslo do 5 atm., w mo-
mencie gdy analizator wykazal, iz desorbuje asie
czysty neon. Z ta chwila desorpcje przyspieszo-
no przez zwiekszenie dopltywu neonu i zwigksze-
nie szybkosci ogrzewanid. Analizator przez caty
czas desorpeji mneonu wykazywal niezmienny
sklad gazu. Pod koniec ogrzewania analizator
wykazal gwaltowns zmiane jakodci gazu, gdyz
desorbowal si¢ wodér a nastepnie azot. Otrzy-
mane frakcje zbierano w zalezno$ci od wskazan
analizatora w oddzielnych gazometrach. Otrzy-
mana ilo§¢ helu, neonu i mieszanki helowo-neo-
nowej wyniosta 89% w przeliczeniu na ogélna
ilo§¢ helu i neonu zawartych w gazie wyjécio-
wym.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb otrzymywania helu i neonu z kon-
centratéw helowo-neonowych zawierajacych
azot i wodér, znamienny tym, Ze rozdziatu
dokonuje sie w dtugiej kolumnie termochro-
matograficznej napelnionej adsorbentem.
ozigbionej do temperatury cieklego azotu,
przy czym hel i czeSciowo neon wykorzysta-
ny jest do rozwijania chromatogramu, zas
wodér i azot wykorzystane sa jako eluenty
w czasie powolnego ogrzewania kolumny od
strony wlotowej gHow. '

2. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym,
‘2e sklad desorbujgcych si¢ gazéw okresla
sie za pomocg termokonduktometryczrego
analizatora gazi z oportiicg dekadowa
w ukiadzie mdstkowym, pozwalajgcego na
dowolng zmiane zakresu pomiaru skladu
gazu w czasie trwania cyklu produkeyjnego.
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