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Mikroreaktor przeptywowy

Przedmiotem wynalazku jest mikroreaktor przeplywowy, przeznaczony do analizy cieczy i
gazow na zawarto$¢ wody.

Znany z publikacji H.S. Knighta i F.T. Weissa w , Analytical Chemistry“ 34, 749 (1962)
reaktor zawiera rurk¢ wypetniong weglikiem wapnia, ktora wlaczona jest migdzy dozownik
chromatografu i kolumng chromatograficzng. Gaz no$ny suszony jest w suszce wstepnej. Reaktor
pracuje w systemie ciggltym.

Znany reaktor nie ma zabezpieczenia przed wprowadzeniem wilgoci podczas dozowania
badanej probki. Wilgo$¢ wprowadzona do reaktora wywoluje zaburzenia podczas analizy oraz
uniemozliwia przedtuzenie czasu reakcji. Gaz no$ny suszony jest mato skutecznie, za§ sam reaktor
stanowi martwa przestrzeni w stosunku do kolumny chromatograficzne;j.

Powyzsze niedogodnosci usuwa mikroreaktor wedtug wynalazku, w ktérym blok dozownika
polaczony jest blokiem zawordw iglicowych z reaktorem rurkowym i droga optywu stanowiaca
rurke bocznikowa, ktére z kolei polaczone sa innym blokiem zaworéw iglicowych z kolumng
suszaca, zaworem trojdroznym i pompa prézniowa. Blok dozownika zawiera dozownik cieczy lub
gazu z dwoma elastycznymi membranami, mi¢gdzy ktérymi utworzona jest komora zabezpieczajaca
przed wilgocia. Do komory tej dotaczone si¢ kroéce gazu pomocniczego. Na korpusie dozownika
umieszczone s3 elementy grzejne, za$ na jego ostonie zamocowana jest termopara.

Zaleta mikroreaktora wedlug wynalazku jest wyeliminowanie wpltywu otoczenia podczas
dozowania proébki dzigki zastosowaniu grzanego dozownika dwumembranowego. Reaktor rur-
kowy posiada droge optywu gazu, ktéry umozliwia wylgczenie tego reaktora z chromatografu i
wlaczenie go po dowolnym czasie bez przerywania strumienia gazu nosnego. Reaktor ma ponadto
mozliwos$¢ ewakuacji gazu ze swojej objetosci bez zaktocania strumienia gazu no$nego. Pozwala to
na oczyszczenie reaktora i zmniejszenie wplywu jego martwej przestrzeni, gdy probka dozowana
jest okresowo do opréznionego z gazu reaktora. Mikroreaktor przeptywowy moze pracowaé
zaréwno przy ciaglym przeptywie gazu noénego jak i w systemie odlaczania i wlaczania go do
uktadu chromatografu, co pozwala na dowalne przedtuzanie czasu reakcji.

Przedmiot wynalazku jest uwidoczniony w przykladzie wykonania na rysunku, na ktérym
fig. 1 przedstawia schemat mikroreaktora, fig. 2 — dozownik cieczy lub gazu w pétwidoku-p6i-
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przekroju, fig. 3 — blok zaworéw iglicowych, a fig. 4 — blok zaworéw iglicowych w przekroju
A-A.

Mikroreaktor przeplywowy zawiera blok dozownika 1 potagczony blokiem zawordéw iglico-
wych 2 z reaktorem rurkowym 3 i drogg optywu, ktéra stanowi rurka bocznikowa 4. Reaktor
rurkowy 3 i droga oplywu polaczone sa blokiem zaworow iglicowych 5 z kolumng suszaca 6,
zaworem tréjdroznym 7 i pompa préiniowa 8. Blok dozownika 1 polaczony jest réwniez z
kolumnami suszacymi 9 i panelem regulatora przeptywu chromatografu 10.

Blok dozownika 1 zawiera dozownik cieczy lub gazu 11, do ktérego dotaczona jest kolumna 12
suszgca. Dozownik cieczy lub gazu 11, przedstawiony na fig. 2, zbudowany jest z korpusu 13, w
ktorego gorna czgs¢ wkrecona jest tuleja 14 z nakretka 15. Migdzy gérna czgdcig tulei 14i nakrgtka
15 zaci$ni¢ta jest membrana elastyczna 16, za§ migdzy dolna czgécia tulei 14 i korpusem 13
zaci$nigta jest druga elastyczna membrana 17. Migdzy tymi membranami utworzona jest komora
18 zabezpieczajaca przed wilgocia, do ktorej dotaczone sg krééce gazu pomocniczego 19. W gornej
czg¢Sci korpusu 13, ponizej membrany 17, znajduje si¢ rurka gazu nosnego 20. Na Srodkowej czgsci
tego korpusu umieszczony jest element grzejny 21, stanowiacy drut oporowy w izolacji potaczony z
autotransformatorem. Na korpus 13 nakrg¢cona jest ostona 22 zzamocowang na niej termoparg 23,
do ktdrej dotacza si¢ miernik temperatury.

Blok zawordw iglicowych 2 sktada si¢ z dwoch zaworéw iglicowych dwdjnika GD-1. Blok
zaworow iglicowych 5, przedstawiony na fig. 3 i fig. 4, stanowi korpus 24 z trzema kanatami, w
ktorych umieszczone s3 iglice 25 z pokrgttami 26. Iglice te uszczelnione sa w kanatach uszczelkami
pierscieniowymi 27. Kanaly zamknigte sa pokrywami zaworéw 28 nalozonymi na korpus 24. W
korpusie tym, prostopadle do kanatéw, usytuowany jest reaktor rurkowy 3 wypetniony weglikiem
wapniowym i uszczelniony w nim uszczelka 29. Kanaly potaczone sa otworem z rurka 301aczaca je
z kolumng chromatograficzng. Rurka ta zamocowana jest w korpusie 24 za pomoca ztaczki 31 i
uszczelniona w nim uszczelkg barytkowa 32. Do dolnego kanatu doprowadzona jest rurka boczni-
kowa 4 zamocowana w korpusie 24 za pomoca ztaczki 33i uszczelniona uszczelkg barytkowa 34. W
korpus 24 wkrecony jest kréciec do wysysania prézni 3S.

Zamykanie kanaldéw iglicami 2§ umozliwia kierowanie gazu no$nego lub poreakcyjnego
kolejno droga optywu lub przez reaktor rurkowy 3 z jednoczesna mozliwo$cig ewakuacji gazu z
objgtosci tego reaktora bez przerywania strumienia gazu no$nego podawanego na chromatograf.

Dziatanie mikroreaktora wedlug wynalazku jest nast¢pujace: gaz no$ny, po wysuszeniu w
kolumnach suszacych 9, przeptywa przez dozownik cieczy lub gazu 11, a po przeplynigciu przez
reaktor rurkowy 3 lub rurk¢ bocznikowa 4, wptywa na kolumng¢ chromatograficzng i nastcpnie na
detektor np. ptomieniowo-jonizacyjny. Gaz pomocniczy suszony jest w kolumnie suszacej 12 po
czym przeptywa mi¢gdzy membranami 16 i 17 dozownika cieczy lub gazu 11.

Dozowanie probki wykonuje si¢ strzykawka, ktorej igla przebija si¢ napierw membrang 16, a
po wysuszeniu tej igly w strumieniu gazu pomocniczego, przebija si¢ membrang 17. Dozowana
probka odparowuje w dozowniku cieczy lub gazu 11 i wplywa do reaktora rurkowego 3. Reaktor
ten moze pracowa¢ dwojako. Reakcj¢ prowadzi si¢ podczas ciaglego przepltywu strumienia gazu
no$nego lub prébke dozuje si¢ do reaktora rurkowego 3, z ktérego uprzednio ewakuuje si¢ gaz, po
czym reaktor ten odcina si¢ od strumienia gazu noénego, ktéry ptynie w tym przypadku droga
opltywu. Po zakonczeniu reakcji wlacza si¢ reaktor rurkowy 3 do strumienia gazu no$nego, co
powoduje sprezenie powstatych gazéw i zmniejszenie przestrzeni martwej tego reaktora. Nastgpnie
gaz reakcyjny wplywa do kolumny chromatograficznej, na ktdrej nastgpuje jego rozdziat anality-
czny. Wyplywajace substancje oznaczane sg ilo§ciowo za pomoca detektora np. ptomieniowo-
jonizacyjnego. Powstajacy sygnal elektryczny, po wzmocnieniu w ukladzie elektrometru,
rejestrowany jest na rejestratorze taSmowym.

Zastrzezenie patentowe

Mikroreaktor przeptywowy, zawiérajqcy reaktor rurkowy, kolumny suszace i bloki zaworéw
iglicowych, znamienny tym, Zze blok dozownika (1) potaczony jest blokiem zaworéw iglicowych (2) 7
reaktorem rurkowym (3) i droga oplywu stanowiaca rurke bocznikowa (4), ktére z kolei potaczone
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sg blokiem zawordw iglicowych (5) z kolumna suszaca (6), zaworem trdéjdroznym (7) i pompa
prézniowg (8), przy czym blok dozownika (1) zawiera dozownik cieczy lub gazu (11) z dwoma
elastycznymi membranami (16, 17), migdzy ktorymi utworzona jest komora (18) zabezpieczajaca
przed wilgocia, do ktérej dotaczone sa kroéce gazu pomocniczego (19), natomiast na korpusie (13)
tego dozownika umieszczone s3 elementy grzejne (21), za$ na jego ostonie (22) zamocowana jest

termopara (23).
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