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REAKTOR DO BADAN SPEKTROSKOPOWYCH

Przedmiotem niniejszego wynalazku jest reaktor do badan spektroskopowych.
Reaktor stuzy do badania materii, w szczegdlnosci materii poddawanej reakcjom
chemicznym, za pomocg technik spektroskopowych, w tym spektroskopii w
podczerwieni.

Spektroskopia w podczerwieni jest uniwersalng, nieniszczacg technikg
stosowang do identyfikacji struktury molekularnej badanego materiatu. Badania
spektroskopowe IR zjawisk zachodzgcych na powierzchni materiatu w warunkach
reakcji chemicznej dostarczajg zaréwno jakosciowych, jak i ilosciowych informacji o
naturze centrow powierzchniowych, ktére wigzgc czgsteczke reagenta ukierunkowujg
jej dalsza transformacje do pozgdanych produktéw. Badania ilosciowe IR umozliwiajg
okreslenie stezenia centréw odpowiedzialnych za przebieg reakcji okreslonego typu.
Takie badania sg mozliwe tylko dzieki prowadzeniu badan w trybie transmisyjnym, w
ktérym analizowane jest promieniowanie przechodzace przez prébke. Dostepna
obecnie aparatura do badan spektroskopowych ma kilka ograniczen, w tym zbyt
wagskie zakresy temperatur pracy reaktora, czesto niemoznos$¢ przeprowadzenia
eksperymentow zaréwno w warunkach prozni i przeptywu odczynnikdw, jak i fakt, ze
materiat, z ktorego wykonany jest reaktor (metal, polimer) uwalnia substancje
wchodzace w interakcje z badang prébka.

Znane sg reaktory (tzw. mikroreaktory) do badan spektroskopowych reakcji
chemicznych m.in. celem zbadania przebiegu reakcji w kontrolowanych warunkach,
np. okreslonej temperatury i cisnienia, atmosfery gazu obojetnego, czy gazu
reaktywnego, m.in. celem optymalizacji parametrow reakcji, np. poprzez badanie
czasu, w ktérym reakcja osigga poziom réwnowagi, czy uzyskania informacji o
przemianach zachodzgcych podczas takich reakcji, np. powstawaniu metastabilnych
produktéw posrednich. W reaktorach tego typu, wykorzystuje sie promieniowanie, np.
promieniowanie podczerwone (IR), bgdz widzialne (VIS), ktérym nasdwietla sie komore
reakcyjng w trakcie reakcji celem uzyskania widm, zwykle rejestrowanych w trybie
transmisyjnym, zawierajacych pasma absorpcji odpowiadajgce powstawaniu
produktow danej reakcji. Reaktory tego typu wykorzystuje sie do monitorowania
réznych reakcji, w tym reakcji katalizy homogenicznej, katalizy heterogenicznej, w

monitorowaniu reakcji biochemicznych, a takze w elektrochemii.
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Takze z literatury patentowej znane sg reaktory do badan spektroskopowych
réznigce sie konstrukcjg i zasadg dziatania.

Z polskiej publikacji patentowej PL232633 znany jest reaktor do badan
spektroskopowych materii, m.in. produktow reakcji chemicznych, za pomocg
promieniowania podczerwonego w trybie transmisyjnym. Reaktor sktada sie z komory
reakcyjnej w ksztatcie rury wyposazonej w porty wlotowe i wylotowe do doprowadzania
do wnetrza komory réznych reagentdéw i/lub inertow i usuwania produktow reakcji z
wnetrza komory. Reaktor zawiera uktad grzewczy i chtodzacy oraz termopare do
sterowania temperaturg w komorze w trakcie reakcji i badania spektroskopowego.
Taka konstrukcja reaktora umozliwia badanie spektroskopowe prébek ciat statych w
modzie transmisyjnym w warunkach reakcji w kontrolowanych warunkach temperatury
i atmosfery.

Z amerykanskiego zgtoszenia patentowego US3840750 znany jest natomiast
reaktor do syntezy i modyfikacji materiatow. Reaktor ma zainstalowany generator
plazmy z elektrodami. Konstrukcja reaktora umozliwia wprowadzanie materiatow, ktére
majg ulec modyfikacji pod wptywem plazmy, do komory reakcyjnej, a zatem
prowadzenie obrébki materiatu w warunkach plazmy. Niemniej jednak generator
plazmy zainstalowany w reaktorze umozliwia jedynie wytwarzanie plazmy napieciem
statym, a elektrody do generowania plazmy zainstalowane sg bezposSrednio w
obszarze, w ktérym plazma jest generowana. Z tego powodu wytworzona plazma
moze by¢ czesciowo zanieczyszczona materiatem elektrod, ktéry wraz ze strumieniem
plazmy moze przedostawac sie do komory reakcyjnej w konsekwencji
zanieczyszczajac reagenty. W dokumencie tym nie wskazano tez na mozliwosé
prowadzania badan spektroskopowych w trakcie reakcji chemicznych prowadzonych
w tym reaktorze.

Jak wynika z przytoczonych powyzej publikacji patentowych, techniki w ktérych
stosuje sie spektroskopie transmisyjng do analizy materii podczas poddawania jej
reakcjom chemicznym, podlegajg cigglym modyfikacjiom majgcym na celu
dostarczenie urzgdzen do tych badan (reaktoréw), ktérych konstrukcja umozliwiataby
prowadzenie reakcji w zrdéznicowanych warunkach procesowych, w szczegdlnosci
prowadzenie badan spektroskopowych reakcji zachodzgacych w obecnosci, bgdz
inicjowanych plazma, w réznych warunkach cisnienia i temperatury.

Celowym bytoby zatem opracowanie reaktora do badan spektroskopowych IR

pozbawionego co najmniej jednej z powyzszych niedogodnosci, w szczegdlnosci
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umozliwiajgcego badania spektroskopowe materii, m.in. podczas zachodzenia reakcji
chemicznych prowadzonych z udziatem plazmy niskotemperaturowej catkowicie

wolnej od zanieczyszczen materiatem elektrodowym.

Przedmiotem wynalazku jest reaktor do badan spektroskopowych, zawierajacy:
komore przystosowang do umieszczania w niej prébki na czas badania, przy czym
komora zawiera: wnetrze otoczone $ciankami, w ktérych znajdujg sie okna
transmisyjne do transmisji promieniowania elektromagnetycznego przez komore, port
wlotowy do wprowadzania do wnetrza komory gazu plazmotworczego, port wylotowy
do usuwania substancji z wnetrza komory oraz wytwarzania prézni we wnetrzu
komory; porty do doprowadzania wody chtodzacej do uszczelniaczy komory; elektrody
do generowania we wnetrzu komory plazmy niskotemperaturowej z gazu
plazmotwdrczego, charakteryzujgcy sie tym, ze elektrody podtaczone sg do zasilacza
zmiennoprgdowego do generowania pomiedzy elektrodami napiecia zmiennego, przy
czym kazda z elektrod jest odseparowana od wnetrza komory $ciankg komory
wykonang z kwarcu.

Taka konstrukcja reaktora umozliwia generowanie plazmy niskotemperaturowej
bezposrednio w komorze reaktora, pod ci$nieniem obnizonym z zakresu 1 - 1-1072
mbar, bezposrednio we wnetrzu komory reaktora, w zasadniczo dowolnej
temperaturze, a korzystnie w temperaturze z zakresu od 100 do 1000K. Oznacza to
brak koniecznosci przerywania ogrzewania komory reaktora, a takze przerywania
procedury kontaktowania materiatu probki z innymi substancjami, przyktadowo
strumieniem reagentéw gazowych doprowadzanych lub przepuszczanych przez
komore reaktora, na etapie obrdbki plazmg niskotemperaturowa, jedynie pod
warunkiem utrzymania we wnetrzu komory odpowiedniego cisnienia. Dzieki temu
mozna kontrolowa¢ atmosfere we wnetrzu komory, w trakcie prowadzonych reakcji
chemicznych, i kontrolowaé powstajgce produkty reakcji, przez caty okres badania
spektroskopowego - bez zapowietrzania aparatury (zapowietrzenie mogtoby
skutkowac dezaktywacjg a nawet zniszczeniem badanej probki materiatu).

Reaktor ma kompaktowg konstrukcje, a generowanie plazmy odbywa sie w
obszarze (we wnetrzu komory reaktora), ktéry nie ma bezposredniego kontaktu z
materiatem elektrod. Dzieki temu wyeliminowano ryzyko zanieczyszczenia materii
przebywajacej we wnetrzu komory materiatem elektrodowym niesionym przez plazme,

przy jednoczesnym zachowaniu stosunkowo niewielkich wymiardéw catego urzgadzenia.
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W konsekwencji badany materiat: prébka, typowo o niewielkiej masie - od kilkunastu
do kilkudziesieciu miligramdw, zwykle maksymalnie do 40 mg, nie ulega
zanieczyszczeniu wspomnianym materiatem elektrodowym (nalezy zauwazy¢, ze przy
tak niewielkiej masie prébki nawet Sladowe iloSci zanieczyszczen materiatem
elektrodowym mogtoby mie¢ znaczacy wptyw na wynik badania - znieksztatcajgc go).

Korzystnie, elektrody zawierajg pare elektrod lateralnych do generowania
plazmy niskotemperaturowej, z ktérych kazda zainstalowana jest w ostonie i
podigczona do zasilacza zmiennopradowego przez jego wyjscia izolowane
galwanicznie. Plazma generowana za pomocg elektrod lateralnych jest wytwarzana w
obszarze otaczajgcym probke oraz réwniez w otworach wypetniaczy. Otwory
wypetniaczy bocznych 12a powinny mie¢ $rednice nie mniejszg niz 5 mm, a otwér
wypetniacza srodkowego 12b powinien by¢ jak najwigkszy.

Korzystnie, elektrody zawierajg pare elektrod aksjalnych do generowania
plazmy niskotemperaturowej, przy czym pierwsza elektroda aksjalna ma postac preta
i jest poditgczona do zasilacza zmiennoprgdowego przez jego wyjscie
wysokonapieciowe, a druga elektroda aksjalna ma postac ptytki i jest podigczona do
zasilacza zmiennoprgdowego przez jego wyjscie uziemione. Plazma generowana za
pomocyg elektrod aksjalnych jest generowana gtéwnie w najblizszym otoczeniu prébki.
Otwory wypetniaczy bocznych 12a, 12c mogg mie¢ dowolng Srednice, a otwor
wypetniacza srodkowego 12b powinien by¢ mozliwie jak najwiekszy.

Korzystnie, reaktor zawiera dwie elekirody lateralne oraz jedng elektrode
aksjalng do generowania plazmy niskotemperaturowej. Plazma generowana za
pomocyg takich trzech elektrod zapewnia symetrie wytwarzanej plazmy, przy czym
otwory wypetniaczy bocznych 12a, 12¢ powinny mie¢ srednice nie mniejszg niz 5 mm,
a otwér wypetniacza srodkowego 12b moze by¢ jak najwiekszy.

Korzystnie, komora ma posta¢ rury zakonczonej z dwdch stron oknami
transmisyjnymi. Postaé rury daje mozliwos¢ transmisji promieniowania
elektromagnetycznego podczas badania spektroskopowego zasadniczo przez catg
objeto$¢ komory, dzieki czemu mozna uzyskiwac bardziej kompleksowe widma materii
przebywajacej we wnetrzu komory.

Korzystnie, komora w postaci rury ma wypetniacz srodkowy i wypetniacze
boczne w postaci rurek kwarcowych zainstalowanych na wcisk wspotosiowo we
wspomnianegj rurze. Wypeiniacze zamocowane w komorze umozliwiajg zmiane

(zmniejszenie) objetosci komory, zaleznie od potrzeb procesowych.
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Korzystnie, reaktor zawiera ponadto uktad grzewczy do ogrzewania wnetrza
komory z grzatkg rozmieszczong zasadniczo wokoét komory i uktad chtodzacy do
chtodzenia wnetrza komory w postaci ptaszcza na czynnik chtodzgcy, ktory jest
rozmieszczony zasadniczo wokot komory reaktora, przy czym reaktor zawiera ponadto
termopare do pomiaru temperatury we wnetrzu komory podczas jej ogrzewania i/lub
chtodzenia. Dzieki temu w trakcie badania mozna utrzymywacé zatozony rezim

temperaturowy podczas badania.

Przedmiot wynalazku przedstawiono w przyktadach wykonania na rysunku, na
ktorym:

Fig. 1 przedstawia przekroj podtuzny przez reaktor do badan spektroskopowych
w przyktadzie wykonania wedtug wynalazku;

Fig. 2 przedstawia przekroj poprzeczny przez reaktor do badan

spektroskopowych w przyktadzie wykonania wedtug wynalazku.

Reaktor do badan spektroskopowych wedtug wynalazku nadaje sie w
szczegolnosci do badan spektroskopowych w podczerwieni (IR) prowadzonych w
trybie transmisyjnym, oraz do integracji ze spektroskopig masowg, w tym takze w
skojarzeniu z chromatografia.

Wygenerowang w reaktorze plazme niskotemperaturowg mozna
wykorzystywac na przyktad do aktywacji materiatu prébki, efektywnego oczyszczania
(regeneracji) probki - w warunkach dostosowanych do badania, bgdz badania wptywu
jonizacji gazow reaktywnych na proces reakcji probki z réznymi reagentami, wedtug
potrzeb realizowanego badania.

Jak przedstawiono na Fig 1 i Fig 2, reaktor wykonany w postaci walca zawiera
komore 10, ktéra ma kwarcowe (SiO2) scianki 11a separujgce wnetrze 11 komory 10
od otoczenia. Komora 10 zamknieta jest po obu stronach optycznymi oknami
transmisyjnymi  13a, 13b dostosowanymi do transmisji promieniowania
elektromagnetycznego poprzez wnetrze 11 komory 10 (np. transmisja promieniowania
podczerwonego (IR) - dla rejestracji widm IR), celem wykonania badania
spektroskopowego materiatu prébki P - umieszczonej w komorze 10 na czas badania.
Korzystnie komora 10 ma postac¢ rury kwarcowej o osi O, ktéra jest zakoriczona z
dwéch stron oknami transmisyjnymi - jedno okno transmisyjne 13a wlotowe, a drugie

okno transmisyjne 13b wylotowe, co umozliwia realizacje badania spektroskopowego
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w trybie transmisyjnym, w ktorym wigzke promieniowania przepuszcza sie przez
komore korzystnie wzdtuz osi O.

We wnetrzu 11 komory 10 korzystnie, w jej geometrycznym $rodku A, lub w jego
poblizu, na czas badania umieszcza sie materiat probki P, tak aby wigzka
promieniowania elektromagnetycznego docierata do materiatu prébki P. Korzystnie
prébka P ma niewielkg mase, typowo od kilkunastu do 40 miligramow.

Komora 10 moze mie¢ zamocowane wypetniacze 12a, 12b, 12c w postaci rurek
wykonanych z kwarcu (SiO2) o odpowiednio dobranej grubos$ci $cianki, ktére mocuje
sie w komorze 10 (o ksztatcie rury) wspodtosiowo, wsuwajgc do $rodka. Wokot
geometrycznego srodka A komory 10, czyli w miejscu na prébke P, umieszcza sie
wypetniacz $rodkowy 12b, natomiast po jego obydwu stronach umieszcza sie
wypetniacze boczne 12a, 12c o grubosci Scianki wiekszej niz grubos¢ $cianki
wypetniacza srodkowego 12b. Wypetniacz 12b o niewielkiej grubosci scianki w matym
stopniu ogranicza martwg objetos¢ komory 10, dlatego umieszczony jest bezposrednio
przy probce, dzieki czemu wygenerowana plazma lub inne reagenty bgdz inerty
wprowadzane do wnetrza 11 komory 10 moga kontaktowac sie z mozliwie duzg
powierzchnig prébki P. Natomiast wypeiniacze boczne 12a, 12c o grubszych
$ciankach stosuje sie w sekcjach komory oddalonych od geometrycznego $rodka A
komory. Dzieki temu mozna minimalizowac objetos¢ martwag wnetrza 11 komory 10.
Zastosowanie wypetniaczy 12a, 12b, 12c jest opcjonalne - w zaleznosci o danych
potrzeb badawczych.

Komora 10 zawiera co najmniej jeden port wlotowy 41 do wprowadzania do jej
wnetrza 11 gazu plazmotworczego — do generowania plazmy niskotemperaturowej we
wnetrzu 11 komory 10, pomiedzy elektrodami, przyktadowo gazéw plazmotworczych
takich jak: gazy szlachetne, reaktywne itp. W zalezno$ci od potrzeb procesowych
portem wlotowym 41 mozna wprowadzac do wnetrza komory inne reagenty i/lub inerty
gazowe, na przyktad Ne, Ar, Kr itp.

Przyktadowo, indywidualne reagenty badz inerty mozna wprowadza¢ do
wnetrza 11 komory 10 portem wlotowym 41, celem utrzymania odpowiednich udziatéw
danych substancji w komorze 10, w danej chwili badania. Opcjonalnie, jednym portem
wlotowym 41 mozna wprowadzacé do komory 10, w zadanej sekwencji rozne gazy: gaz
plazmotworczy, reagenty gazowe i/lub inerty gazowe — w zaleznosci od potrzeb

procesowych.
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Komora 10 zawiera ponadto port wylotowy 42 do usuwania z wnetrza 11
substancji, w tym gazéw wprowadzanych do komory portem wlotowym 41. Port
wylotowy 42 jest ponadto przeznaczony do podtgczania do komory 10 pompy
prozniowej, przyktadowo za pomocg wezyka teflonowego. Przyktadowo, pompa
prézniowa moze by¢ pompg bezolejowg. Pompa prdzniowa jest wykorzystywana do
wytwarzania i utrzymywania we wnetrzu 11 obnizonego cisnienia wynoszacego
korzystnie od 1-10"" do 1:102 mbar, w szczegolnosci na czas generowania we wnetrzu
11 komory 10 plazmy niskotemperaturowej. Dzieki temu we wnetrzu 11 komory 10
podczas badania mozna utrzymywac odpowiednie podcisnienie.

Komora 10 zawiera ponadto porty 31, 32 do doprowadzania wody chtodzgcej w
miejsca usytuowania uszczelniaczy elastomerowych.

Kazdy z portéw 31, 32, 41, 42 komory 10 moze by¢ zakonczony szybko-ztgczkag
np. szybko-ztgczkg umozliwiajgcg wielokrotne przytgczenie, odtgczenie oraz wymiane
danych elementéw uktadu, np. pompy prozniowej, butli gazowych, czy zbiornika na
substancje opuszczajgce wnetrze 11 komory 10, lub wody schtadzajgcej komore w
poblizu uszczelnien.

Reaktor moze by¢ ponadto wyposazony w przeptywomierze i/lub zawory
naciekowe, do kontroli ilosci substancji transportowanych portem wlotowym 41 i/lub
wylotowym 42.

Reaktor korzystnie zawiera uktad grzewczy i uktad chtodzgcy do utrzymywania
we wnetrzu 11 komory 10 odpowiedniej temperatury podczas badania. Uktad
grzewczy moze obejmowac grzatke 50, przyktadowo grzatke elektryczng ze zwojami
rozmieszczonymi réwnomiernie wokot scianek 11a komory 10 oraz ptaszcz chtodzacy
do chtodzenia komory 10 za pomocg ciektego azotu lub jego par - w zaleznosci od
docelowego rezimu temperaturowego we wnetrzu komory podczas badania.

Reaktor korzystnie zawiera ponadto termopare 51 do pomiaru temperatury, z
elementem pomiarowym zainstalowanym we wnetrzu 11 komory 10, korzystnie w
okolicy geometrycznego $rodka A komory 10 (tj. miejsca na prébke P). Ewentualnie
reaktor moze by¢ wyposazony w zespot termopar do mierzenia temperatury wnetrza
11 komory 10 w wybranych punktach oraz posiada termopare zintegrowang z
grzejnikiem.

Reaktor wyposazony jest w co najmniej dwie elektrody 21 i 22 lub 23 i 24 do
generowania plazmy niskotemperaturowej we wnetrzu 11 komory 10. Kazda elektroda

zainstalowana jest poza wnetrzem 11 komory 10, a zatem kazda elektroda 21 — 24
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jest fizycznie odseparowana od wnetrza 11 komory 10 Sciankg 11a wykonang z kwarcu
(SiO2). Elektrody 21 — 24 moga by¢ przyktadowo zainstalowane bezposrednio przy
$ciankach 11a komory 10, po stronie zewnetrznej. Dzieki temu elektrody 21 — 24 nie
majg bezposrednio kontaktu z generowang przez nie plazmag niskotemperaturowg ani
z substancjami (probkg, reagentami/inertami) przebywajgcymi we wnetrzu 11 komory
10.

W eksperymencie wykorzystuje sie zawsze co najmniej dwie elektrody np. 21 i
22 lub 23 i 24 lub ewentualnie 21, 22 i 23 ktére sg podigczone do zasilacza
zmiennoprgdowego o czestotliwosci z zakresu od kilkudziesieciu do kilkuset kHz, a
korzystnie o czestotliwosci z zakresu od 60 do 100 kHz. Zastosowanie zasilacza
zmiennoprgdowego umozliwia wytworzenie plazmy niskotemperaturowe] pomiedzy
elektrodami21i22 lub 23 i 24, bezposrednio w komorze 10, gdy we wnetrzu 11 komory
10 zachowane jest obnizone ci$nienie na poziome 1:10°" - 1-102 mbar. Opracowana
konstrukcja reaktora nie tylko umozliwia wytwarzanie plazmy niskotemperaturowej in
situ - w komorze 10, bez koniecznos$ci transportu tej plazmy, lecz zapewnia tez
catkowitg eliminacje kontaktu materiatu elektrodowego z generowang plazmg oraz z
wszystkimi substancjami przebywajacymi w komorze (materiat prébki P, reagenty,
inerty itp.). To z kolei zapewnia catkowitg eliminacje zanieczyszczania substancji
przebywajacych w reaktorze materiatem elektrodowym niesionym przez plazme,
zapewniajgc tym samym catkowity brak wptywu materiatu elektrodowego na
zachodzace procesy we wnetrzu 11 komory 10. Dzieki opracowanej konstrukcji
reaktora, materiat elektrod 21 — 24 mozna dobiera¢ wytgcznie w oparciu o oczekiwang
charakterystyke elektrod, bez koniecznosci weryfikacji reaktywnosci materiatu
elektrodowego z materig wsadowag reaktora.

Parametry oddziatywania plazmy niskotemperaturowej z materig obecng w
komorze 10, mozna natomiast regulowaC poprzez odpowiedni sktad gazu
dostarczanego do wnetrza 11 komory 10, ci$nienia w komorze 10 oraz zmiane
amplitudy i czestotliwosci napiecia zasilania.

Przyktadowo, reaktor moze zawierac elektrody lateralne 21 122 w ostonach 21a,
22a, pierwsza elektroda lateralna 21 zainstalowana w okolicy pierwszego okna
transmisyjnego 13a, a druga elektroda lateralna 22 zainstalowana w okolicy drugiego
okna transmisyjnego 13b, korzystnie w jednakowej odlegtosci od geometrycznego
$rodka A komory 10 (a takze miejsca na probke P). Pierwsza i druga elektroda

lateralna 21, 22 korzystnie podtaczone sg do zasilacza zmiennoprgdowego, ktéry ma
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wyjécia izolowane galwanicznie od masy ukfadu. Taka konstrukcja umozliwia
generowanie plazmy niskotemperaturowej w obszarze probki oraz w otworach
wypetniaczy.

Alternatywnie reaktor moze zawieraC pare elektrod aksjalnych 23, 24,
zainstalowanych po przeciwnych stronach komory 10, w poblizu $rodka
geometrycznego A komory 10 (w poblizu miejsca na probke P) - pierwsza elektora
aksjalna 23 korzystnie w postaci preta, a druga elektroda aksjalna 24 korzystnie w
postaci ptytki obejmujacej cze$¢ doing komory kwarcowej. Pierwsza elektroda aksjalna
23 korzystnie podtgczona jest do wyjScia wysokonapieciowego zasilacza
zmiennoprgdowego, a druga elektroda aksjalna 24 podtgczona jest do wyjscia
uziemionego zasilacza zmiennoprgdowego. Taka konstrukcja umozliwia generowanie
plazmy niskotemperaturowej gtéwnie w objetosci wokét probeki.

Przyktad wykonania

Prébke 20 mg zeolitu z depozytem weglowym w postaci pastylki o $rednicy 1.5
cm - jako materiat prébki umieszczono w komorze reaktora o konstrukgji
przedstawionej na rysunku i omowionej powyzej. Nastepnie w temperaturze pokojowej
z wnetrza komory usunieto powietrze uzyskujgc cisnienie 5-10"" mbar. Na etapie
generowania plazmy niskotemperaturowej, za pomocg dwdch elektrod, w komorze
utrzymywano cisnienie wynoszace 5-102 mbar utrzymujgc parametry: napiecie p-p
5kV, czestotliwos¢ 100kHz.

W trakcie etapu generowania plazmy i tym samym procesu usuwania frakcji
weglowych z powierzchni katalizatora prowadzono rejestracje widm w modzie
transmisyjnym celem zobrazowania postepu procesu utleniania zwigzkéw weglowych
poprzez monitorowanie zakresu drgan rozciggajgcych C-H i deformacyjnych CHz i
CHs. Efektywnos¢ procesu zweryfikowano réwniez rejestrujgc widma IR w modzie
transmisyjnym probek zweglonych i po traktowaniu plazmg w formie pastylek

rozcienczonych KBr.
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ZASTRZEZENIA

1. Reaktor do badan spektroskopowych, zawierajacy:
- komore (10) przystosowang do umieszczania w niej prébki (P) na czas badania,
przy czym komora (10) zawiera:

wnetrze (11) otoczone sciankami (11a), w ktérych znajdujg sie okna

transmisyjne (13a, 13b) do transmisiji promieniowania
elektromagnetycznego przez komore (10),
- port wlotowy (41) do wprowadzania do wnetrza (11) komory (10) gazu
plazmotworczego,
- port wylotowy (42) do usuwania substancji z wnetrza (11) komory (10)
oraz wytwarzania prozni we wnetrzu (11) komory (10);
- porty (31, 32) do doprowadzania wody chtodzgcej do uszczelniaczy
komory;
- elektrody (21 - 24) do generowania we wnetrzu (11) komory (10) plazmy
niskotemperaturowej z gazu plazmotwérczego,
znamienny tym, ze elektrody (21 - 24) podtgczone sg do zasilacza zmiennoprgdowego
do generowania pomiedzy elektrodami napiecia zmiennego, przy czym kazda z
elektrod (21 - 24) jest odseparowana od wnetrza (11) komory (10) Sciankg (11a)
komory (10) wykonang z kwarcu (SiO2).

2. Reaktor wedtug zastrzezenia 1 zamienny tym, ze elektrody (21 — 24) zawierajg
pare elektrod laterlanych (21, 22) do generowania plazmy niskotemperaturowej, z
ktérych kazda zainstalowana jest w ostonie (21a, 22a) i podiaczona do zasilacza

zmiennoprgdowego przez jego wyijscia izolowane galwanicznie.

3. Reaktor wedtug dowolnego z poprzednich zastrzezen znamienny tym, ze
elektrody (21 — 24) zawierajg pare elektrod aksjalnych (23, 24) do generowania plazmy
niskotemperaturowej, przy czym pierwsza elektroda aksjalna (23) ma postac preta i
jest podtgczona do zasilacza zmiennoprgdowego przez jego wyjscie
wysokonapieciowe, a druga elektroda aksjalna (24) ma postac ptytki i jest podtgczona

do zasilacza zmiennoprgdowego przez jego wyjscie uziemione.
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4. Reaktor wedtug zastrzezenia 1 znamienny tym, ze zawiera dwie elektrody
lateralne (21 - 22) oraz jedng elektrode aksjalng (23) do generowania plazmy

niskotemperaturowej.

5. Reaktor wedtug dowolnego z poprzednich zastrzezen znamienny tym, ze
komora (10) ma postac rury zakonczonej z dwéch stron oknami transmisyjnymi (13a,
13b).

6. Reaktor wedtug dowolnego z poprzednich zastrzezen znamienny tym, ze
komora (10) w postaci rury ma wypetniacz srodkowy (12b) i wypetniacze boczne (12a,
12¢) w postaci rurek kwarcowych zainstalowanych na wcisk wspoétosiowo we

wspomnianej rurze.

7. Reaktor wedtug dowolnego z poprzednich zastrzezehh znamienny tym, ze
zawiera ponadto ukfad grzewczy do ogrzewania wnetrza (11) komory (10) z grzatkg
(50) rozmieszczong zasadniczo wokoét komory (10) i uktad chtodzacy do chtodzenia
wnetrza (11) komory (10) w postaci ptaszcza na czynnik chtodzgcy, ktéry jest
rozmieszczony zasadniczo wokét komory (10) reaktora, przy czym reaktor zawiera
ponadto termopare (51) do pomiaru temperatury we wnetrzu (11) komory (10) podczas

jej ogrzewania i/lub chtodzenia.
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