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Wprowadzenie

Koniecznos$¢ przetwarzania i dostosowywania do ludzkich potrzeb zasobow ziemi powoduje, iz
materia w formie gazowej jest wykorzystywana coraz czesciej. W zastosowaniach przemystowych
materia w stanie gazowym jest paliwem, surowcem oraz produktem zaréwno reakcji gtownych jak
i ubocznych. Z intensywnym przetwarzaniem gazOw wiaze si¢ zagrozenie zanieczyszczeniem
powierza atmosferycznego, co jest szczegOlnie istotne w aspekcie ochrony zdrowia.

W przemysle aceton jest najczesciej stosowanym ketonem. Zanieczyszczenia gazowe, w tym lotne
zwigzki organiczne (LZO) maja bardzo duzy wpltyw na zdrowie cztowieka. Pomijajac wplyw
samego acetonu na zycie ludzkie, zwigzek ten jest rowniez prekursorem ozonu troposferycznego.
Z uwagi na te zagrozenia poszukuje si¢ rozwigzan pozwalajgcych na zapobieganie emisji LZO oraz
na monitorowanie stgzen tych zwigzkow, rowniez na stanowiskach pracy.

Cel i zakres pracy

Celem pracy jest opracowanie metody quasi-ciagtej analizy chromatograficznej do bilansowania
masy w strumieniu gazu.

Praca swoim zakresem obejmuje:

1. Przygotowanie stanowiska pomiarowego umozliwiajacego analiz¢ chromatograficzng strumieni
gazowych

2. Przeprowadzenie serii analiz chromatograficznych strumienia gazu zawierajacego pary acetonu
3. Opracowanie metody analizy chromatograficznej do bilansowania masy w strumieniu gazu

4. Wyznaczenie wartosci wspotczynnika krzywej kalibracyjnej dla analitu

5. Przedstawienie profili st¢zeniowych oraz masowych acetonu dla wszystkich prébek poddanych
analizie chromatograficznej

6. Weryfikacje opracowanej metody analizy ilosciowej na podstawie pomiaru desorpcji acetonu ze
ztoza wegla aktywnego.

Czes¢ teoretyczna

W pracy przedstawiono wybrane zagadnienia chemii analitycznej. Zwrocono uwage na analizg
zwigzkow I mieszanin prowadzaca do ustalenia ilosciowego sktadu substancji — analiza ilosciowa
oraz analize majgcg na celu okreslenie sktadu danej mieszaniny — analiza jakosciowa. W tej czesci
pracy rozszerzono opis analizy ilosciowej z podzialem na analiz¢ chemiczng (zwang takze
klasyczng) oraz na analize¢ instrumentalng. Zaprezentowano wybrane metody analizy ilosciowe;j
instrumentalnej, w tym chromatografie gazowsa (jedna z najczgsciej stosowanych technik analizy
chemicznej). Wymieniono gtowne zastosowania chromatografii gazowej.

Opracowanie metody quasi-ciaglej analizy chromatograficznej

Czes¢ doswiadczalna - przeprowadzenie pomiarow oraz weryfikacja metody

Schemat stanowiska pomiarowego przedstawiono na rysunku 1. 4 3730
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Rysunek 1. Schemat stanowiska pomiarowego. 1 — Butla ci$nieniowa (azot) 0,0E+00
z reduktorem, 2 — elektroniczny regulator masowego przeptywu gazu, 3 — 0 10 20 30 40 50 ) 60
szklana ptuczka z acetonem, 4 — termostat, 5 — tapacz kropel, 6 — zawor t [min]

sze$ciodrozny z petla dozujacy i sitownikiem, 7 — pompa perystaltyczna,
8 — komputer, GC — chromatograf gazowy

Rysunek 2. Profile acetonu dla serii weryfikujacej opracowang
metodg¢: a) masowy, b) stezeniowy.

Pojedynczy pomiar byt przeprowadzony w nastepujacej kolejnosci:

1) Probke ciektego acetonu (cz.d.a.) umieszczano w szklanym naczyniu. Po ustabilizowaniu masy (zmiana masy
spowodowana parowaniem probki) zamykano naczynie korkiem i zapisywano aktualng masg probki.

2) Naczynie z probka przenoszono do termostatu. Na miejsce korka mocowano betkotka zasilang gazem nosnym i
calos¢ zanurzano w kapieli termostatujacej 0 zadanej temperaturze.

3) Uruchamiano program do sterowania praca chromatografu oraz przeptyw gazu nosnego. Kolejne probki gazu (azot
z parami acetonu) byly podawane do chromatografu automatycznie co 30 sekund. Zawor szeSciodrozny byt
sterowany standardowym sitownikiem dwupozycyjnym. Zapisywanie danych przerywano, gdy rejestrowany sygnat
detektora FID osiggat warto$é zblizona do sygnatu tta (zblizone po-wierzchnie pikow probki i tta). Swiadczyto to 0
odparowaniu catej prébki acetonu. Zarejestrowane dane byty zapisywane do osobnych plikéw i eksportowane jako
tabele do standardowych arkuszy kalkulacyjnych.

Dane chromatograficzne opracowano, wyznaczono wartos¢ wspotczynnika Kkrzywej kalibracyjnej dla acetonu
obarczong btgdem nizszym niz tysieczna czes¢ procenta. Przedstawiono profile stezeniowe oraz masowe.

Dokonano weryfikacji opracowanej metody analizy ilo$ciowej przeprowadzajac desorpcj¢ acetonu ze zloza wegla
aktywnego przy zmieniajacej si¢ jego temperaturze (naczynie owinigto izolowanym przewodem grzejnym i
utrzymywano stalg moc grzania na poziomie 12 W). Dane opracowano stosujac wczesniej stworzong metode. Profil
masowy i stgzeniowy acetonu dla tej serii przedstawiono na Rysunku 2. Btad wzgledny wynikajacy z rdéznicy
pomigdzy rzeczywista masg acetonu (pomiar wagowy) a obliczong na podstawie danych chromatograficznych
wynosit 2,771%.

Whioski

Uktad pomiarowy uzyty do bilansowania masy w strumieniu gazu z wykorzystaniem analizy chromatograficznej jest
uniwersalny i typowy dla analizy instrumentalnej. Opracowana metoda pozwala na prowadzenie analizy iloSciowej
lotnych zwiazkéw organicznych zawartych w strumieniu gazu w czasie rzeczywistym z do$¢ duza doktadnoscia.
Weryfikacja opracowanej metody zostata przedstawiona na przyktadzie acetonu.

Opracowana metoda analizy ilosciowej moze by¢ z powodzeniem wykorzystana do badania proceséw adsorpcyjnych,
ze szczegblnym uwzglednieniem dynamiki adsorpcji i desorpcji w sposéb automatyczny i praktycznie bezobstugowy.



