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Przedmiotem wynalazku jest orsatochromatograf
— aparat do analizy gazéw, w szczeg6lnoSci zawie-
rajacych weglowodory.

Dotychczas stosowane sg znane ap#raty Orsata
zbudowane z rozdzielnicy z podwéjnych naczyn
absorpcyjnych, biurety pomiarowej, naczyf pozio-
mych, biurety do spalah oraz palnika gazowego.
Aparat Orsata nie pozwala na okre§lenie poszcze-
g6lnych weglowodoré6w jak réwniez bezposSredniej
zawarto$ci azotu. _

Istote¢ urzadzenia wedlug wynalazku stanowi
orsatochromatograf, skladajacy sie z biurety po-
miarowej, pluczek absorpcyjnych, dozownikéw
préobek, naczynia osuszajacego, przeplywomierza,
kolumn chromatograficznych, azotometru, maczyn
poziomych oraz kurkéw j polaczen kauczukowych,
ktéry posiada dwa dozowniki gazu, umieszczone
pomiedzy biureta pomiarowa a kolumnami chroma-
tograficznymi i rteciowe zamkniecie wylotu kapi-
lary w azotometrze oraz plaszcz grzejny kolumny
do rozdzialu weglowodoréw. Dozowniki gazu umie-
szczone pomigdzy biureta pomiarowsg a kolumnami
chromatograficznymi zbudowane sa w postaci na-
czynia o stalej objetoSci i korka kauczukowego
osadzonego w szklanej obudowie.

Istota orsatochromatografu wedlug wynalazku .

jest réwniez to, ze gleboko§é zanurzenia Kkapilary

gazu no$nego w zamknieciu rteciowym w azoto-.

metrze wynosi 2 do 4 mm, a temperatura w pla-
szczu grzejnym kolumny do rozdziatu weglowodo-
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row jest utrzymywana w granicach od temperatury
pokojowej do 90°C za pomocg dolgczonego termo-
statu lub grzalki nurnikowej osadzonej w ptaszczu
grzejnym.

Zaletg orsatochromatografu jest mozliwo$§é ozna-
czania w gazie zawarto§ci wodoru, tlenu, azotu,
tlenku i wdutlenku wegla, a takzie weglowodoréw
nasyconych i mienasyconych o 2—4 atomach wegla
w czgsteczce. Urzadzenie wediug wynalazku po-
zwala . na stabilny przeptyw gazu a zarazem na
zwiekszenie dokladno$ci oznaczen.

Przedmiot wynalazku jest przedstawiony w przy-
kladzie wykonania mna rysunku ma ktérym poka-
zano schemat polgczen poszczegblnych elementéow
orsatochromatografu. Aparat do analizy gazéw po-
siada biurete pomiarowsg 13 polgczong z naczynia-
mi poziomymi 14 i pluczkami absorpcyjnymi 12,
ktére polaczone sg z dozownikami prébek 7 i 8,
naczyniem osuszajagcym 10 poprzez przeptywomierz
9. Dozowniki prébek polaczone sg z naczyniem
poziomym 1 poprzez kolumny chromatograficzne 4
i 5 i azotometr 2. Dozowniki prébek gazu 8 i 7
umieszczone s3a pomiedzy biuretg pomiarowg 13
a kolumnami chromatograficznymi 4 i 5. Dozownik
8 jest to maczynie szklane o stalej objetoSci, do-
zownik 7 sklada sie z gumowego korka osadzonego
w szklanej obudowie. Kolumny chromatograficzne
4 i 5 s3 wykonane w ksztalcie U — rurek o §red-
nicy wewnefrznej okolo 6 mm i dilugo$ei 1 i 2 m.
Kolumna 4 jest wypelniona weglem aktywnym.
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Kolumna 5 — przeznaczona do nozdzialu weglo-
wodoré6w — jest umieszczona w grzejnym plaszczu
wodnym 6. Temperatura w plaszczu grzejnym 6
jest utrzymywana w granicach od temperatury po-
kojowej do 90°C za pomoca dolaczonego termostatu
lub grzatki nurnikowej osadzonej w ptaszczu grzej-
nym.

Agotometr 2 — jest to naczynie szklane, wypelnio-
ne okoto 50 procentowym roztworem wodorotlenku
potasu, ktérego gébrng cze$é stanowi kalibrowana
biureta o pojemmo$ci 5—10 ml i podzialce co
0,02 ml zakonczona kurkiem szklanym. Azotometr
napelnia si¢ roztworem KOH przy pomocy naczy-
nia polgczonego 1. W zaglebieniu w dolnej czeSci
azotometru znajduje sie rteé, w ktérej zanurzony jest
wylot kapilary doprowadzajacej gaz do azotome-
tru. Zanurzenie kapilary gazu mo$nego w zamknie-
eiu rteciowym w azotometrze 2 wynosi 2do 40 mm,
Spos6b wykonywania analiz orsatochromatogra-
fem wedlug wynalazku przedstawia sie¢ mastgpuja-
co. Dvirutlen_ék wegla uzywany jako gaz nos$ny jest
pobierany z butli gazZowej wyposazonej w reduktor.
Po sprawdzeniu szczelno§ci aparatu i przeptuka-
niu go gazem noSnym az do calkowitego usuniecia
powietrza (dla zapobiezenia nadmiernemu zuzyciu
"KOH, gaz noény po wyjsciu z kolumny kierowany

" jest do atmosfery przy uzyciu kurka 3), malezy
ustalié zgdane nateZenie przeptywu gazu no$nego,
a nastepnie oznaczyé bieg zerowy, tj. stopiefi
czystoSci gazu no$nego, (przyrost objetosci zanie-

‘ czyszezen w jednostce czasu).

Prébke badanego gazu pobiera sie do analizy
bezpo$rednio z przewodu gazowego lub pipety. Je-
zeli przewiduje sie obecno§é dwutlenku wegla i tle-
nu, gaz pobiera sie z biurety 13, manipulujgc na-
czyniem poziomym 14 i wyplukuje go w pluczkach
absorbeyjnych 12, oznaczajagc w ten spos6b zawar-
to§é CO; i O, Pozbawiony tych skladnikéw gaz

pozostaje w biurecie, z ktérej pobierany do na-.

czynka dozujacego 8, po uprzednim przeplukaniu
naczynka badanym gazem przez manipulowanie
kurkiem 11,

Jezeli gaz nie zawiera CO, i O, np. gaz propa-
nowo-butanowy woéwczas prébke pobiera sie¢ bez-
poSrednioc do naczynka dozujacego. Gaz noény
z butli o zredukowanym ciSnieniu, po osuszeniu
w naczyniu suszgcym 10 przeptywa z predkoécig
mierzong przeptywomierzem 5 lub 4 omijajac na-
czynko dozujace 9 przez kolumne chromatografi-
czna do azotometru 2, w ktérym ulega pochtonie-
ciu. Manipulujac kurkami wprowadza sie analizo-
wang prébke do strumienia gazu noénego, urucho-
miajac jednoczesnie stoper w celu pomiaréw cza-
séw retencji poszczegblnych skiadnikéw.

W zaleznoS$ci od skladu analizowanej mieszaniny
gazbw badana probka przechodzi wraz z gazem
no$nym do kolumny 4 wypelnionej weglem aktyw-
nym (dla oznaczenia Nz, He, CO i CHe) lub do ko-
lumny 5 2z aluming (aktywowanym tlenkiem
glinu) albo innym wypelnieniem w celu oznaczenia

weglowodoré6w Cy—C,. Kolumna 5 jest. przystoso-

. wana do pracy w temperaturach podwyzszonych
i w tym celu jest umieszczona w plaszczu 6. Jako
najlepszy spos6b ogrzewania kolumny 5, zapewmia-
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jacy utrzymanie stalej temperatury w czasie ana-
lizy, nalezy uznaé¢ doprowadzenie do plaszcza cie-
ptej wody, ogrzewanej uprzednio w termostacie do zg-
danej temperatury i bedacej w stalym obiegu.
W przypadku réwnoczesnej zawarto§ci w. badanej
préobce gazéw obojetnych i weglowodoréw wyz-
szych od metanu, analize przeprowadza sie
oddzielnie na obu kolumnach. Stosowany moze by¢
réwniez spos6b analizy jednocze$nie ma obu Kko-
lumnach potaczonych szeregowo. Frakcje poszcze-
g6lnych skladnikéw wyplywajace z gazem no$nym
z kolumny 4, doptywaja do azometru 2 przez kapi-
lare zanurzong w rteci, co zapobiega cofnieciu
KOH do kolumny i zapewnia stala wielko§é peche-
rzykéw przeplywajacego gazu, mastepnie przeply-
waja przez azotomer i zbierajg sie nad powierzchnig
KOH, gdzie ich objetoSci sg mierzone w kalibro-
wanej biurecie azotometru 2. Jednoczesne zmie-
rzenie czas6w retencji poszczegblnych skladnikéw
pozwala na jakoSciowe i ilo§ciowe okreS§lenie za-
warto$ci analizowanej prébki, jak zilustrowano na
ponizszych przyktadach.

. Przyktla d I. Wypelienie kolumny: wegiel ak-
tywny o granulacji 40/50 mesh, aktywowany
w temperaturze 160 °C w ciggu 24 godzin.

Dhugo$é kolumny 3,70 m
Srednica wewnetrzna

kolumny 6 mm
Temperatura kolumny 25°C
Bieg zerowy 0,005 ml/min
Objetoéé probki 1,77 ml

a) Gaz miejski
natezenie przeplywu gazu no$nego 35 ml/min.
zawarto§¢ CQ, foznaczone przez wymywanie w roz-

tworze KOH 5,0% obj.
zawarto§¢ CpH p, (oznaczone przez wymywanie w
roztworze oleum) - 0,6% obj.

zawarto§é O, (oznaczone przez wymywanie w roz-

tworze pirogalolu) 1,8% obj.
Tablica 1l
Chjetosé
Skia- . (X0 uw- Zawar-
dnik Czas retencji zg ednieniu tosé
b :gu ze- |w % obj.
1 0Wego)
H, 225" — 3'50” 0,65 ml 34,0
N, 555" — 17°05” 0,28 ml 14,6
(e0] 740" — 850" 0,24 ml 12,6
CH, | 16'50” — 1940 0,60 ml 31,4

b) Gaz ziemny

Natezenie przeplywu‘ gazu nos$nego 55 ml/min.
Zawarto$¢é CO, (oznaczona przez wymywanie w roz-
tworze KOH) 0,2% obj.
Zawarto$§¢ CO, (oznaczona przez wymywanie w
roztworze w pirogalolu) 0,2% obj.
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Tablica 2
Objetosé
Skla- B (po u.w-. Zawa}r-
dniki Czas retencji zglednieniu tosé
biegu ze- |w %o obj.
rowego)
N, 310" — 3'20” 0,04 ml 2,3
.CH, 8'45” — 11'35” 1,73 ml 97,3
1,77 ml

Przyktad II. Wypelnienie kolumny: Alumina
o granulacji 40/100 mesh aktywowana w tempera-
turze 120°C w ciggu 24 godz.

Dlugo$é kolumny 1,20 m
Srednica wewnetrzna
kolumny 6 mm

Temperatury kolumny na poczatku analizy 25°C,
w 7 min 30 sek od momentu wprowadzenia prébki
do kolumny wprowadzono do plaszcza grzejnego
wode o temperaturze 80°C.
Bieg zerowy:

Objetos¢ prébki

Gaz propanowo-butanowy
Natezenie przeplywu gazu noénego 55 ml/min

0,005 ml/min
1,73 ml

Zastrzezenia patentowe

1. Orsatochromatograf — aparat do analizy ga-
zné6w skladajacy sie z biurety pomiarowej, piu-
czek absorpcyjnych, dozownik6w proébek, maczynia
osuszajacego, przeplywomierza, kolumn chromato-
graficznych, azotometru, naczyn poziomych oraz
kurkéw i potgczen kauczukowych, znamienny tym,
ze posiada dwa dozowniki prébek gazu (8) i (8),
umieszczone pomiedzy biuretg pomiarows (13) a ko-
lumnami chromatograficznymi (4) i (5), rteciowe
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zamkniecie wylotu kapilary w azotometrze (2) oraz
plaszez grzejny (6) do rozdzialu weglowodoréw (5).

2. Orsatochromatograf — wedlug zastrz. 1., zna-
mienny tym, ze dozownik (8) jest to maczynie o sta-
lej objetosci, a dozownik (7) sklada sie z korka
kauczukowego osadzonego w szklanej obudowie.

3. Orsatochromatograf — wedlug zastrz. 1.,
znamienny tym, ze gleboko§¢é zanurzenia Kkapilary
gazu no$nego w zamknieciu rteciowym w azotome-
trze (2) wynosi 2 do 4 mm, a temperatura w ptasz-
czu grzejnym i(6) kolumny do rozdzialu weglowodo-
r6w (5) jest utrzymywana w granicach od tempera-
tury pokojowej do 90°C za pomocag dolaczonego
termostatu lub grzatki nurnikowej osadzonej w pla-
szczu grzejnym.

Tablica 3
Objetosé
Skia- (po uw- Zawar-
dniki Czas retencji zgjledni-eniu tosé .
biegu ze- |w %o o0bj.
rowego)
powie-
trze-
-metan 30" — 40”7 $lad Slad
etan 120" — 140" 0,03 ml 1,7
propan 445" — 620" 0,99 ml 57,1 °
pro-
pylen 8'40” —  9'20” 0,11 ml 6,3
izo-
butan 10'30” — 12'15” 0,32 ml 18,9
n-bu- - ,
tan 1220”7 —1300” 0,17 ml 9,7
butylen 16'40” — 20740” 0,12 ml 6,9
' 1,74 ml
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