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(54) ’ zafizeni pro stanoveni stopovich mnoZstvi uhlovodikd
v plynné smési plamennym ionizainim detektorem

Zafizeni je urleno pro méreni stopo-
vych mnoistvi uhlovodikd v kapaluném kga-
liku a vzduchu, p¥i vyrobé technickyc
plynl metodou zkapalndni vzduchu a jeho
dalsi rektifikaci. Orovni sigondlu £ te-
pelné vodivostnibo detektoru, ktery Jje
vi‘azen v mesikolonkovém prostoru, pired
hlavni detektor, jsou podle poZadavku
déstednd nebo Uplnd vy ou&onz plevainji-
ci nezéddouci chronatogrnfiok sloZky.
Zafigeni je moino vyuzit p¥L vyrobé tech-
nickych a vzéenych plyni, pfi racionali-
zaci spalovacich procesd, pii kontrole
stopovyoch mnoistvi plinﬁ v ovadudi, gti
v;robé technickych a léka¥skyoh smési,
pri kontrole stopovych mnoZstvi plynl u
vyroby elektrotechnickych soudéstek.
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Vynadlez se tyka zafizeni pro chromatografické stanoveni
stopovych mnoZstvi uhlovodiké v plynné smési plamennym ioni-
zatnim detektorem,

Ke stanoveni stopovych mnoZstvi uhlovodik@ v plynné smési,
zejména v kapalném kysliku a vzduchu,se dosud pouZivéd pirevéiné
specielnd konstruovanych plynovych chromatografC s chromato-
grafickou kolonou systému plyn -~ kapalina (GLC) s plamenoioni-
zatnim detektorem (FID), Citlivost téchto pristrojd musi byt
vysokd, protoZe se pozaduje dobréd reprodukovatelnost vysledk
v oblastech 0,00001 % obj, (0,1 ppm obj,.,). PfevaZujici sloZkou
v analyzovaném vzorku je vice jako 99,0 % obj. kysliku nebo
kysliko - dusikové smési, Nevyhodou téchto pristrojl je jejich
velka sloZitost a vysoké poZadavky na Cistotu pomocnych plynd.
Pokud se nepouZiivéd specidlnich FID pro préaci s témé stopro-~
centnim kyslikem, je nutno pro oddélovdani prevazujici chromato-
grafické frakce pouiivat pfepinafe plynovych cest se slozitym
tasovyms programem nebo k FID pfifazovat vysoce citlivé elektro-
metrické zesilovale, aby bylo moZno pfi zachovéni dané citli-
vosti pracovat s malym mnoZstvim vzorku, V tomto poslednim pri-
padé je potom nutno z df@vodu odstranéni neZddouciho 3umu praco-
vat 8 velmi Cistym vodikem, dusikem a vzduchem, dokonce je nut=-
no pfipravovat tzv, “synteticky vzduch", coZ je smés 20,9 obj;
% kysliku a 79,1 obj. % dusiku, Toto byvd v té&Zkych provoznich.
podminkdch kyslikadren a dusikédren, které pracuji v nepfetriitémﬁ
provozu, zdrojem nemalych potizi,
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Vy§e uvedené nedostatky jsou odstrandny zafizenim pro sta-
noveni stopovych mnoZstvi uhlovodikd v plynné smési plamennym
ioniza&nim detektorem s predfazenym tepelnd - vodivostnim de~
tektorem,ktery je vi‘tazen do mezikolonového prostoru mezi dvé
délici kolony plynového chromatografu, pitifemZz jeden vystup de-
tektoru je spojen s ovzdudim, zatimco druhy vystup je napojen
na druhou d&lici kolonu, Uroven vystupniho napétového signélu
tepelnd - vodivostniho detektoru ovlédé pifes dvojici solenoido-
vych ventild prvni pneumaticky pfepinal, ktery na zékladé roz-
dilu tepelné vodivosti mezi nosnym plynem a pifevaZujici chroma-~
tografickou frakci sloZenou z kysliku nebo kysliko - dusikové
smési z hlavni chromatografické kolony, oddéluje pievaZujici
neZddouci sloZky plynu a odvddi je wimo plamenny ioniza&ni de-
tektor volnd do ovzdu$i, Procesorovd jednotka na zédkladé odvo~-
zeného Casového signdlu pfebird Fizeni daldiho chodu celé kon-
figurace, tj, pfepinéni tfetiho pneumatického p*epinate pro
reverzaci hlavni chromatografické kolony, druhého pneumatického
pfepinade pro vi‘azovédni a vyiazovani dévkovaci smyiky do proudu
a z proudu nosného plynu, zapinédni a vypindni solenoidového
ventilu pro napoudtdni kalibra&ni smési a vzorkovacich ventild

pro napoudténi vzork8 do dédvkovaci smy&ky, vypindni a zapinédni

napougtdciho solenoidového ventilu pro napousténi nosného plynu
do néhradniho proudu, graficky vyznaluje identifika&ni kod
vzorku na liniovém kompenzadnim zapisovali, provddi piepolet
plochy jednotlivych chromatografickych komponent na jednotky
mnoZstvi, pfifazuje dle udajd uloZenych v paméti k retenénim
daslm jednotlivych komponent chemické znalky spolu s oznalenim
¢isla wdfeného vzorku, provadi vypodty kalibraénich koeficienth
pro jednotlivé komponenty a Fidi zapisovaci jednotku pro zépis
véech potifebnych vysledk& ve formé& alfanumerickych znaké,

PouZitim tohoto zapojeni TCD ve spojeni s FID nebo jinym
citlivym detektorem je moZno analyzovat stopovéd mnoZstvi uhlo-
vodikd v kapalném kysliku a vzduchu v oblasti O,1 ppm obj,
béZ2nym chromatografem s plamenovym ioniza&nim detektorem, pro-
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toZe kyslik nebo kysliko - dusikovéd chromatografické frakce je
po vychodu z hlavni chromatografické kolony odklon&na mimo cit-
livy m8Fici detektor, Z tohoto dOvodu mbZe byt zpracovéna néko-
likatinésobnd dédvka vzorku, pfi jednoduchém Casovém programu,
pfi pouZiti vodiku a dusiku o stifedni &istoté a p¥i pouZiti
vzduchu z normdlniho tlakového rozvodu, Velkou vyhodou je také
to, 2e vystupniho signédlu z tepelné vodivostniho detektoru je
mo2no pou2it ke stanoveni ndkterych anorganickych plynfi, které
nelze stanovit plamenovym ionizalnim detektorem, jako napii=-
klad kysliéniku uhligitého nebo kysli&nikd dusiku, které mohou
spolu s nenasycenymi uhlovodiky, prfipadné daldimi organickymi
latkami v kapalném kysliku chemicky reagovat na pevném kyslil-
niku uhliZitém na peroxyalkylnitraty,a tim zpldsobit destrukci
celého zarizeni,

Na p¥ipojeném vykresu je zndzornéno jedno z moZnych zapo-
Jeni zatizeni podle vyndlezu, jehoZ uspofddédni je nédsledujici:
Zarizeni sestdvd z tepelnd vodivostniho detektoru 5, na jehoZ
srovnédvaci Cdsti je z jedné strany napojen vstupni stabilizator
lg,.z druhé strany potom druhy pneumaticky pfepina¢ 7 s davko-
vaci smy&kou 14, solenoidovym ventilem 15 pro napousténi ka-
libratni sm&si a vzorkd, solenoidovymi ventily 16, Na mérici
st TCD 5 je z jedné strany napojen t¥eti pneumaticky pFepinad
8 s hlavni chromatografickou kolonou 17 a z druhé strany je na-
pojen na prvni.pneumaticky prepina¢ 6, spojeny jednak s druhou
chromatografickou kolonou 18, ustici do FID 9, jednak vystupnim
potrubim 10 s okolnim ovzdudim a vstupnim potrubim pFes napous-
téci golenoidovy ventil 3 do vstupniho stabilizétoru lb. Proce-
sorové jednotka 11 #idi od nastavené urovnd vystupniho napéto-
vého signdlu z TCD 5 pFepinéni solenoidovych ventild 4a, 4b,
zapindni a vypinédni solenoidového ventilu 15, vypinani a zapi-
néni vzorkovacich ventild 16, graficky vyznatuje identifikalni
kéd na liniovém kompenzaénim zapisovaii 12, provédi prepolet
plochy na jednotky mnoZstvi, ptifazuje dle udajl uloZenych
v pamdti k reteninim &as@m jednotlivych komponent chemické
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znadky spolu s oznafenim &isla m&feného vzorku, provéddi vypolty
kalibra&nich koeficientl pro jednotlivé chromatografické kompo-
nenty a #idi zapisovaci jednotku 13 urdenou pro zdpis vdech po-
t*ebnych vysledk&, Na tomto zarizeni bude ddle popsén postup
pro stanoveni,

Vzorek analyzovaného plynu z kalibra&ni smési,vedeny pies
solenoidovy ventil 15 nebo pifes néktery ze vzorkovacich ventild
16, prochézi dédvkovaci smy&kou 14 druhého pneumatického pirepi-
nale 7, jednou ze dvou moZnych cest volné do ovzdudi, Vodik ja-
ko nosny plyn prochédzi pfes vstupni stabilizétor la, srovnévaci
¢4sti TCD 5 do druhého pneumatického prepinale 7, Po ukoneni
predediého cyklu analyzy je dévkovaci smylka 14 viazena do prou-
du nosného plynu, Analyzovany vzorek plynu postupuje v proudu
nosného plynu pies tifeti pneumaticky ddvkoval 8 do hlavni chro-
matografické kolony 17, kde dochézi k dé&leni na jednotlivé frak-
ce, Z této hlavni chromatografické kolony lzkvstupuje vodik do
méi*ici Cé4sti TCO S a pfes prvni pneumaticky pfepinal 6, jednou
ze dvou moZnych cest do druhé chromatografické kolony 18 a mé-
ficiho FID 9, Pied vystupem pifevaZujici chromatografické frakce
z hlavni chromatografické kolony 17 zapne procesorovd jednotka
1l napoustdci solenoidovy ventil 3 a do prvniho pneumatického
pfepinate 6 zafne proudit vodik o prltoku nastaveném na stabili-
zétoru lb, pies vystupni potrubi 10, volné do ovzdudi, PFi vstu-
pu pfevaZujici chromatografické frakce do m&#ici &dsti TCO S
dojde na.zadkladé rozdilu tepelné vodivosti mezi srovnévaci &ésti
TCD 5 a m&Fici &4sti TCD 5 ke zm&né urovnd vystupujiciho napéto-
vého signdlu, ktery pomoci procesorové jednotky ll pFepne sole-
noidové ventily 4a, 4b do opadnych pracovnich poloh, Pneumaticky
signél ze solenoidovych ventild 4a, 4b piepne prvni pneumaticky
ptepinaé 6 do druhé pracovni polohy, takZe prevaZujici chromato-
graficka frakce je vedena pies méfici &édst TCD 5 druhou moZnou
cestou, potrubim 10 volné do ovzdudi, Proud nosného plynu, sta-
bilizovany vstupnim stabilizétorem la, proudi pifes otevieny
vstupni solenoidovy ventil 3, druhou pracovni polohou prvniho
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pneumatického pfepinale 6, pres druhou chromatografickou kolonu
18 do plamenového ionizaCniho detektoru 9,a tim chréni tento
detektor pfed zahlcenim, Po vystupu ptevaZujici chromatografic~
ké frakce z TCD 5 poklesne uroven vystupniho nap&tového signédlu
z tohoto detektoru opét na pGvodni hodnotu a solenoidové venti-
ly 4a, 4b pfepnou prvni pneumaticky pfepinal 6 zpét do pracovni
polohy, takZe dal3i chromatografické frakce prochédzeji z hlavni
chromatografické kolony 17, pfes prvni pneumaticky pFfepinal 6,
druhou chromatografickou kolonou 18 do wéficiho FID 9 k vlastni
detekci, Procesorové jednotka 1l na zéklad® Casového signdlu od
potétku vychyleni napdtové urovné vystupniho signédlu z TCD 5
tasové *idi daldi chod chromatografu a vypoletniho systému po-
dle instrukci uloZenych ve své pamdti, tj., vypne napoudtéci so-
lenoidovy ventil 3, Casové rfidi pfepindni t*etiho pneumatického
prepinale 8 pro reverzaci hlavni chromatografické kolony 17,
druhého pneumatického pifepinale 7 pro vsunovédni a vyfazovani
dévkovaci smylky 14 do proudu a z proudu nosného plynu, zapiné-
ni a vypinéni solenoidového ventilu 15 pro napoustdni kalibra&-
ni smési, vzorkovacich ventill 16 pro napougténi vzorkl do dav-
kovaci smyCky 14, graficky vyznaluje identifikalni kod vzorku
na liniovém kompenzalnim zapisovali 12, provédi pfepolet ploch
jednotlivych chromatografickych frakci na jednotky mnoZstvi,
prifazuje k reteninim Castm jednotlivych frakci chemické znalky
spolu s oznatenim ¢isla m&Feného vzorku, provéddi testy celého
systému, vypolty kalibradnich koeficientl pro jednotlivé kompo-
nenty a idi zapisovaci jednotku 13 pro zdpis vdech poti¥ebnych
mezivysledk( a vysledkd ve formé alfanumerickych znaké, Z klé-
vesnice 13 je moZno zvolit kterykoliv vzorek k analyze, ktery-
koliv vzorek z analyzy vyloudit, zastavit program na nekonelnd
dlouhou dobu nebo naopak program Casové urychlit,

Zarizeni podle vyde popsaného postupu 1lze s uspéchem vy-
uzit nejen pro stanoveni stopovych mnoZstvi uhlovodik( v kapal-
ném kysliku a vzduchu v kyslikadrnadch a dusikérnéch, ale také
pro mdifeni uhlovodikd p#i spalovacich procesech, pro zjistovani
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raciondlniho spalovéni u technologickych procesd, pro méfeni
stopovych uhlovodikd v ovzdudi, p#i provédéni kontrolnich méie-
ni obsahu stopovych mnoZstvi uhlovodiké p¥*i vyrobé polovodiéo-
vych souldstek, p*i vyrobé elektronickych mikroskopl, litografé,
p#i kontrole lékai*skych a technickych smési atp,

PREDMET VYNALEZU

Zarfizeni pro stanoveni stopovych mnoZstvi uhlovodik®
v plynné smdsi plemennym ionizalnim detektorem s pfedFazenym
tepelnd - vodivostnim detektorem, vyznalujici se tim, Z2e te~ .
pelné - vodivostni detektor je zafazen do mezikolonového pro-
storu mezi ob& d&lici kolony plynového chromatografu, ptridemZ
Jeden vystup detektoru je spojen s ovzdudim, zatimco druhy
vystup je napojen na druhou délici kolonu,

1l éjkres
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