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- Vyndlez se tyka zpasobu elementarni analyzy-
organickych latek a zafizeni-k provadéni tohoto
zplsobu, které umoziiuje stiidavé provadét ana-
Iyzu, zaloZenou na dvou odlisnych reakénich
principech.

Soudasny stav m%trumentam v elementarni
analyze uhliku, vodikd, dustku. kysliku a siry
Ize charakterizovat plné automatickou funkei za-
fizeni, pouzitim modernich elektrovah s é&islico-
vym vystupem, poptipadé malého podcitate nebo
programovatelného kalkulatoru k vyslednému
zpracovani dat. Nejnovgjsi trend vyvoje této in-

strumentace je ovliviiovdn snahou  po uGplném

odstranéni nutnosti navazovani analyzovanych
vzorkii. Pouzity aritmeticky postup vyzaduje
soudasné stanoveni uhliku, vodiku, :dusiku, po-

- ptipadé i siry-spalovanim vzorku, ne]lepe systé- - ..

*mem Pregl-Dumas a nasledujici nebo paralelng

© " provadéné soudasné stanoveni kysliku a vodiku;
7 :popFipadé - je§té: nékterého z' predchozim. zpiiso-

- .~ bem stanovenych elementd — uhliku, VOdlku,
o sfry,. vyzadujief -odliSny reakéni zplsob, to je .

- .redukéni konverze na uhhku, hvdrogenacm §te-
“peni.. Je tedy nutno pouzit dvou analyzatord

s.riznymi reakénimi principy, popFipadé jeden

analyzator a stfidavé u nej ménit naplii reaktoru
a jeho podminky. To pfi pouziti malého pocxtam
k vyhodnoceni dat neni vyhodné..

Tyto dosavadni nevyhody odstraiiuje. zpisob'

- elementarni analyzy orgamckych latek frontalm
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plynovou chromatografii, jehoz podstatou je, ze
se analyzovana latka jednak oxiduje, jednak re-
dukuje a nasledovné oxiduje a to v obou pii-
padech oddélené a po sobé nésledovné ve dvou
reakénich systémech a reakéni produkty z obou
reakénich systéma se shromazduji a fedi pomoci
inertniho nosného plynu ve spoleéném Fedicim
prostoru objemu 100 az 1000 ml za konstantni-
ho tlaku, teploty a objemu, homogenizuji se
samovolnou difuzi, vyslednd smés plynd se ex-

‘panduje, poptipadé vytladuje- do davkovacich

trubic objemu 50" az 500 ml a odtud pomoci
¢istého nosného plynu davkuJe do spoleéné chro-

‘matografické kolony

Zpisob umoziiuje zafizeni, sestavajici ze zdro-
je nosného plynu naptiklad helia, ktery je spo-
jen pies regulator tlaku s vyrovnavaci nadobou

-spojenou s méfi¢em tlaku. Vyrovnavacf nadoba
.Je-spojena pres prvni jehlovy wventil s méfici

¢asti detektoru, jednak pres druhy jehlovy ven-
til, prvni davkovaé vzorkd, prvni reaktor s mé-
fidem tlaku a s tfetim a étyrtym ventilem prvii-
ho regulaéniho systému a jednak pies tieti
jehlovy ventil s druhym davkovadem ‘vzorkt
druhym reaktorem s méfidem tlaku, s tietim
a étvrt}’rm ventilem druhého regulacmho systé-
mu, priéemz obha regulacm systemy ]sou tvoreny
kazdy Sesti ventily v sérii zapojenymi, pfiéemz

_prvni ventily jsou spojeny s chromatografickou

kolonou, mezi prvnimi a druhymi ventily a pa-



tymi a sestyml ventlly Jjsou zapo]eny davkovacl_ N

" trubice, mezi druhyml a tfetimi ‘jsou napo;eny
vypusté do okoli a ‘mezi étvrtymi a patymi ven-
tily je zapo;ena fedici komora, zatimco Sesté
ventily jsou spojeny s vyrovnavaci nadobou..

.Hlavni pifednosti zpisobu a zafizeni podle vy-

nalezu je, ¥e umoZfiuje soudasné stanoveni uhli-

ku, vodiku, dusiku, kysliki na jediném zafizeni
stéidavym pfivadénim analyz zaloZenych na oxi-
daci a redukei vzorku, pfi zachovéni poZadované
piesnosti stanoveni pro individualni slozky a ma-
ximélné automatizované funkce.

Vynélez blife objasni pfilozeny vykres, kde- -
na obr, 1 je uvedeno funkéni schéma zafizeni -

a na obr., 2 graficky zdznam analyzy.

Zatizeni na obr. 1 sestdvé ze zdroje nosného -

plynu 1, ktery je spojen pies regulator 12 tlaku
s vyrovnavaci nddobou 4, kterd je spojena pies
étvrty jehlovy ventil 16 s méfidem tlaku 17,
dale prvni vétev pres druhy jehlovy ventil 14

a prvni davkova& 5 vzork®, prvni reaktor 7

s méfiem tlaku 17 a s prvnim regulaémm sys-
témem 2. Stejnym zpisobem je zapo;ena s vy-
rovndvaci naddobou 4 i druba vétev pies tieti
jehlovy ventil 15 druhy davkovaé 6 vzorki, dru-
hy reaktor 8 s méfiéem tlaku 17 s druhym re-
gulaénim systémem -3, Vyrovndvaci nddoba 4
je jesté spojena s referendnf vétvi pies prvni
jehlovy ventil 13 s referentni &asti detektoru 11,
a s obéma reguladnimi systémy 2 a 3. Regulaén{
systémy ‘2, 3 sestivaji z Sesti napiiklad mem-
branovych ventilt zapojenych v sérii a ovlada-
nych napiiklad selenoidovymi ventlly Prvni
ventily 21, 31 regulaénich systémi 2, 3 jsou:spo-
')eny s chromatograhckou kolonou 10. Mezi prv-
nimi a druhymi ventily 21, 22; 31, 32 jsou za-
pojeny davkovaci trubice 27 a 37. Mezi druhymi
. a tfetimi ventily 21, 23; 32, 33 JSOU zapojeny
vypusté 28, 38 do okoli Mez1 tfetimi a tvrtymi
ventily 23, 24; 33, 34 je napojen pfivod z reak-
toru 7, 8. MeZl étvrtymx a patymi ventily 24, 25;
34. 35 je napojena fedici komora 9. Mezi pét)"mi
a Sestymi ventily 25, 26; 35, 36 jsou zapojeny
davkovaci trubice 27, 37. Sesté ventily 26; 36
jsou spojeny s vyrovnavaci nadobou 4. Vyhodné
je fedici komoru 9, oba regulaéni systémy 2 a 3,
chromatografickou kolonu 10 a detektor 11 ter-
mostatovat,

Prabéh analyz je nasledujlci vzorky v kap-
slich z hlinikové, cinové nebo stiibrné fdlie se
uloZi do obou davkova&i 5 a 6 vzorkd. Vyhodné
jsou kotoude s otvory po eobvodé. Pootofenim
kotoude propadaji vzorky do vertikilng umisténé
reakéni trubice. Zaf‘izeni se nejprve vyplachuje
nosnym plynem az do ustaveni konstantni slepé
hodnoty pokusu v obou davkovacich a reakénich
vétvich. Po jejim ustaveni se davkuje v prvni
vétvi.pryni-vzorek z prvntho ddvkovade 5 vzor-
kit do prvniho reaktoru 7. Reakéni produkty jsou
unaseny nosnym plynem do prvniho regulaéniho
systému 2, prochéazi pfes &tvrty ventil 24 do fe-
dici komory 9 a posouvaji pist 40 doprava ve
sméru ke druhému regulaénimu systému 3. P#i
této fazi zGstava t¥eti ventil 23 uzavien. Po do-

razu- pistu 40 k &elu fedici komory 9 stoupa . .
v této tlak na pfedem nastavenou hodnotu, na-
piiklad pietlak 0,5 kp/em?, indikovanou msfi¢em -

- tlaku 17, Poté se Fedici komora 9 uzavie asi na’

1,5 minuty, aby do$lo k homogenizaci plynné
smési. Mezitim proudi nosny plyn z prvniho
reaktoru 7 pres tfeti ventil 23 vypusif 28 do

okolni atmosféry, étvrty ventil 2& je uzavien.
Stejnym zpusohem proudi nosny plyn také dru-
hou vétvi pfes druhy davkovaé 6 vzorkd, druhy
reaktor 8, druhy regulaéni-sysiénr 3, jeho tietim
ventilem’ 33 vypusti 38 do okolni atmosféry, phi-
&emy étvrty ventil 34 je ‘uzavien. Nosny. plyn
soudasné protékd pres Sesty ventil 36 do druhé
davkovacf trubice 37 a pres prvni ventil 31 pres

_ chromatografickou kolonu 10 a detektor 11. Po

homogenizaci smési z prvnfho vzorku se.tato

- neché. expandovat vypusti 28 pres prvni déavko-

vaci trubici 27 p#i otevieném druhém a patém
ventilu 22 a 25 v prvnfm regulaénim systému 2.
Soudasné s touto fazf procesu se nadédvkuje prvni

vzorek z druhého ddvkovade 6 vzorka do dru- = -

hého reaktoru 8. Reakéni produkty jsou vedeny
do pravé &asti Fedicf komory 9 uzavienim tietfho .
a otevienim é&tvrtého ventilu 33 a 34 ve druhém

regulaénim systému 3. Pist 40 Fedici komory 9
je posouvén doleva ve sméru k prvnimu regu-

laénimu systému 2 a soudasné vyprazdiuje le-

vou é&ast fedici komory 9 pfes prvni davkovaci

“trubici 27, Po dorazu pistu 40 k levému é&elu .
tedici komory 9 stoupa tlak v fedici komoie 9

aZ dosdhne pozadované hodnoty. Souéasné s tim

~ se poéne déavkovat obsah plynné smési z prvni
-davkovaci trubice 27 do chromatografické'kolo-

ny 10 a to po kratkém natlakovéni asi 5 az 10
sekund, kdy je otevien festy ventil 26 a jsou~
uzavieny prvni, druhy a paty ventil, 21, 22, 25.
Po otevieni prvniho ventilu 21, uzavieni druhe-
ho ventilu 22 a dile zastavenim pfivodu distého
nosnéhe plynu v druhém regulaénim systému -3,
uzavienim prvnfho a Sestého ventilu 31 a 36
pfechézi obsah plynné smési. z davkovaci trubi-
ce 27 do chromatografxcke kolony 10. Ponévadz
obsah prvni a druhé davkovaci trubice 27 a 37
éinf radové 100 ml, dochdzi v chromatograflcke
kolon& 10 k front!ilmmu vyvuem, jehoz ty'plcky
zéznam pomoci detektoru 11 je graficky zndzor-

nén na obr. 2.

~ Na vertikéln{ ose je vyznadena hodnota vy-
stupntho napéti v mV v. zavislosti na éasovém
prib&hu t vyznadeném na horizontdlni ose. Ad-
sorpéni prabsh analyzy je charakterizovin kon-
centraénimi. stupni dusiku Ny, kysliéniku uhliéi-.

. tého CO, a vody Hy0. Podobné desorpéni prib&h

analyzy je také zndzornén pnslu§nym1 koncen-
tradnimi stupni.

Analytické cykly se prav1delné stfidaji a opa-
kuji. SamozFejmé mii%e se provadét v obou cyk-
lech stejna analyza, napt. uhliku C, vodiku H,
dusiku- N, pkip. kysliku O. K tomu, aby bylo
moZno pouZivat jedné chromatografické kolony,
jak pro stanovenf uhliku Gy vodiku H, dusiku N,
tak i kyshku 0, je tfeba .upravit reaktor p¥i sta-
noveni: kysltku. O tak,.Ze po redukéni konverzi
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vzorku na uhelném kontaktu se dodateéné oxi-

duje kysliénik ubelnaty CO na kysliénik uhlidity

CO,, vodik Hy na vodu H,0.

Pristrojové uspofadani podle obr. 1 a popsané
shora mizZe byt také upraveno tak, ze fedici ko-
mora 9 s pistem 40 bude nahrazena komorou
bez pistu, nejlépe barikou. Toto uspofadani po-
uziva prakticky stejny postup s tim, Ze plndni
davkovacich trubic 27 a 37 se dé&je pouze ex-
panzi smési z banky, zbytek v bafice se musi
vyplachriout &istym nosnym plynem z té reakéni
vétve, kde bude nasledovat analyza. Vzhledem
k predchozimu uspofadani se tedy prodlouzi
doba analyzy o vyplach baiiky, na druhé strané

«

jsou touto verzi zcela odstranény malé mrtvé
objemy, které zistavaji v &elech valce Fedici ko-
mory 9 po dorazu pistu 40 a také odpadd nut-
nost mazani stén valce olejem k snifeni ti¥eni
pistu a tim rozpustnost plyni v oleji.

Dalsi variantu je mozno ziskat pouzitim jed-

_noho davkovade 5 a jednoho reaktoru 7, ktery
~ se 5poji ples thicestny ventil s obéma regulaéni-

mi systémy 2 a3 -a s mé¥idem tlaku 17. Obs
analyzy se pak provadéji jednou vétvi, pfidems
po analyze v oblasti prvniho regulaéniho systé-
mu 2 se pfepnutim tficestného ventilu provede

.analyza v oblasti druhého regulaéniho systému 3.

PREDMET VYNALEZU

1. Zphsob elementarni analyzy organickych la-
tek frontdlni plynovou chromatografii, vyzna-
ceny tim, Ze se analyzovana latka jednak oxi-
duje, jednak redukuje.a nasledovné oxiduje
a to v obou piipadech oddé&len& a po sobé
nasledovng ve dvou reakénich systémech
a reakéni produkty z obou reakénich systému
se shromazduji a fedi pomoci inertniho nos-
ného plynu ve spoleéném Fedicim prostoru
objemu 100 aZ 1000 ml za konstantniho tla-

ku, teploty a objemu, hemogenizuji se samo- .

volnou difuzi, vysledna smés plyni se expan-
duje, popfipad® vytladuje do dévkovacich
trubic objemu 50 az 500 ml a odtud pomoci
¢istého nosného plynu davkuje do spoleéné
chromatografické kolony. .

2. Zatizeni k provadéni zpisobu podle bodu 1,

sestavajici ze zdroje nosného plynu, napiiklad
helia, ktery je spojen pires regulator tlaku
s vyrovndvaci nadobou spojenou s méfidem
tlaku, vyznadené tim, #e vyrovnavaci nado-
ba (4) je spojena pres prvni jehlovy ventil (13)

s referenéni ¢asti detektoru (11), jednak pres
druhy jehlovy ventil (14), prvni davkovaé (5)
vzorki, prvni reaktor (7) s méficem tlaku (17)
a s tietim a &tvrtym ventilem (23, 24) prvni-
ho regulaéntho systému (2) a jednak pies tieti
jehlovy ventil (15) s drubym davkovaéem (6)
vzorkdl, deuhym. reaktorem (8) s méfidem tla-
ku (17), s tietim a &étvrtym ventilem (33, 34) .
druhého regulaéniho systému (3), pFi¢emz oba
regulaéni systémy (2, 3) jsou tvoteny kazdy
Sesti ventily v sérii zapojenymi, pfiems prv-
ni ventily (21, 31) jsou spojeny s chromatic- -
kou kolonou (10) mezi prvnimi a.druhymi
ventily (24, 22; 31, 32) a patymi a Sestymi
ventily (25, 26; 35, 36) jsou zapojeny dav-
kovaci trubice (27, 37), mezi druhymi a t¥e-
timi ventily (22, 23; 32, 33) jsou zapojeny
vypusté (28, 38) do okoli a mezi &tvrtymi -
a patymi ventily (24, 25; 34, 35) je napojena -
fedici komora (9) zatim co Sesté ventily (26,
36) jsou spojeny s vyrovnavaci nadobou (4).
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