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STRESZCZENIE
Opracowano zmodyfikowany system zasilania wodorem inwersyjnego chromatografu gazowego z ge-
neratora wodoru. Polega on na zastosowaniu dodatkowego zbiornika buforowego i regulatora ciśnie-
nia toru wodorowego. Uzyskano zmniejszenie oscylacji prądu detektora FID i jego pracę w dopuszczal-
nym zakresie wartości temperatur. 

The modification of hydrogen supply of the inverse gas chromatograph

Keywords: hydrogen generator, inverse gas chromatograph, detector FID

ABSTRACT
The modified system of hydrogen supply the inverse  gas chromatograph from hydrogen generator was 
elaborated. It depends on the use of additional buffer reservoir and the regulator of pressure of hydro-
gen track. The decrease of the oscillations of current of detector the FID and the admittance range of 
temperatures value of his work were received.
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1. WPROWADZENIE 

Inwersyjna chromatografia gazowa (IGC – ang. In-
verse Gas Chromatography) jest techniką badaw-
czą, która po raz pierwszy została opracowana 
ponad 40 lat temu i jest ona rozszerzeniem trady-
cyjnej chromatografii gazowej.
Termin „inwersyjna” wskazuje, że badany mate-
riał umieszczony w kolumnie chromatograficznej, 
jest obiektem badań, w przeciwieństwie do ana-
litycznej chromatografii gazowej. Zatem pomiary 
prowadzone metodą inwersyjnej chromatogra-
fii gazowej dotyczą układu gaz-ciało stałe i opie-
rają się na analizie właściwości fizykochemicz-
nych ciała stałego. Ze względu na sposób wyko-
nania eksperymentów i używaną do nich apara-
turę inwersyjna chromatografia gazowa w zasa-
dzie nie różni się od konwencjonalnej analitycznej 
chromatografii gazowej. Zasadnicza różnica tkwi 
w celu eksperymentu. Nie jest nim rozdzielanie 
składników mieszanin, ale określenie siły oddzia-
ływań lotnych związków testowych (o zmiennych 
właściwościach) z nielotnym materiałem umiesz-
czonym wewnątrz kolumny chromatograficznej. 
Na podstawie analizy rodzaju tych oddziaływań  
i ich wartości można określić właściwości sub-
stancji znajdujących się w kolumnie [1].
Najczęściej badaniom poddawane są minerały 
naturalne i modyfikowane krzemionki, miesza-
niny, włókna węglowe i polimerowe, materiały 
farmaceutyczne, a także katalizatory. Za pomo-
cą tego typu chromatografii można określić wła-
ściwości fizykochemiczne badanych substancji [2, 
3]: aktywność kwasowo-zasadową, powierzchnię  
właściwą, ciepło adsorpcji, swobodną energię 
powierzchniową, temperaturę zeszklenia układu 
oraz siłę kohezji i adhezji.

2. INWERSYJNY ChROMATOgRAf gAZOWY

Jak wspomniano powyżej, możliwe jest stosowa-
nie do pomiarów inwersyjnej chromatografii ty-
powych chromatografów gazowych. Istnieją tak-
że chromatografy, które służą wyłącznie do po-
miarów inwersyjnej chromatografii gazowej. Ta-
kim urządzeniem jest inwersyjny chromatograf 
gazowy nazwany przez producenta Surface Me-
asurement System, Ltd. analizatorem energii po-
wierzchni SEA (Surface Energy Analyzer) [4, 5]. 
Urządzenie to działa w sposób automatyczny, ste-
rowane komputerowo przez dedykowany pro-
gram Cirrus.

Uproszczony schemat ideowy inwersyjnego chro-
matografu gazowego SEA przedstawiono na Ry-
sunku 1. Gaz nośny (hel) z regulatorów przepły-
wu 1 jest kierowany do poszczególnych dwuna-
stu pojemników ciekłych adsorbatów 2. Próbki 
par jednego z dwunastu adsorbatów przepływa-
ją przez zawór dwunastodrożny 4, są pobierane 
zaworem sześciodrożnym z kapilarą dozowniczą 
5, a następnie kieruje się je przez zawór sześcio-
drożny 6 do jednej z dwóch kolumn chromatogra-
ficznych 7 lub 8. Stężenie adsorbatów w gazie no-
śnym wypływającym  z kolumny chromatograficz-
nej mierzy detektor płomieniowo-jonizacyjny FID 
o bardzo dużej czułości. Pojemniki ciekłych adsor-
batów są termostatowane w temperaturze 32°C, 
detektor płomieniowo-jonizacyjny, zawory wie-
lodrożne i przewody gazowe są termostatowane  
w temperaturze 180°C. Kolumny chromatogra-
ficzne mogą pracować w temperaturze od 30 do 
150°C. 
Inwersyjny chromatograf gazowy jest zasilany 
z butli ciśnieniowych czterema gazami. Hel słu-
ży jako gaz nośny, wodór i powietrze do zasilania 
detektora płomieniowo-jonizacyjnego oraz me-
tan jako wzorzec do kalibracji. Prawidłowe dzia-
łanie detektora FID wymaga jego pracy w tempe-
raturze do 215°C. Przekroczenie tej temperatu-
ry do zakresu granicznego 240-270°C grozi uszko-
dzeniem detektora. Jedną z przyczyn podwyższo-
nej temperatury detektora może być przekrocze-
nie wartości ciśnienia wodoru (wartość zalecana 
według producenta wynosi 275 kPa, 40 psi) za-
silającego detektor FID. Schemat połączeń gazo-
wych detektora płomieniowo-jonizacyjnego in-
wersyjnego chromatografu gazowego SEA przed-
stawiono na Rysunku 2. Tor powietrza 1 na wej-
ściu ma mikrofiltr 2 oraz regulator ciśnienia 3. Na 
tylnej ściance chromatografu umieszczono mano-
metr 4. Elektrozawór 5 włącza powietrze, a jego 
wielkość jest ustalana zaworem iglicowym 6, któ-
ry znajduje się wewnątrz chromatografu i nie jest 
dostępny dla operatora aparatu. Na wejściu toru 
wodoru znajduje się mikrofiltr 9, także na tylnej 
ściance chromatografu umieszczono manometr 
10. Zawór iglicowy 11 służący do regulacji prze-
pływu wodoru, też znajduje się wewnątrz chro-
matografu i nie jest dostępny dla operatora apa-
ratu. Takie rozwiązanie wymaga ścisłego prze-
strzegania wartości ciśnienia wodoru i powietrza 
dopuszczalnych przez producenta.
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Rysunek 1 Schemat ideowy inwersyjnego chromatografu gazowego SEA: 
1 – blok mikrofiltrów i regulatorów przepływu gazu nośnego (hel), 2 – pojemniki ciekłych adsorbatów,  
3 – zawór dwunastodrożny, 4 – zawór sześciodrożny z kapilarą dozowniczą, 5 – zawór sześciodrożny,  

6, 7 – kolumna chromatograficzna z adsorbentem, 8 – detektor płomieniowo-jonizacyjny
figure 1 The diagram of inverse gas chromatograph SEA:

1 – block of micro filters and flow controls of carrier gas (helium), 2 – containers of liquid adsorbates,  
3 – twelve way manifold, 4 – six port valve with sample loop, 5 – six port valve,  

6, 7– chromatographic column with adsorbate, 8 – flame ionization detector

Modyfikacja zasilania wodorem inwersyjnego chromatografu gazowego

Rysunek 2 Schemat połączeń gazowych detektora płomieniowo-jonizacyjnego inwersyjnego chromatografu gazowego SEA:
1 – tor powietrza, 2 – mikrofiltr, 3 – regulator ciśnienia, 4 – manometr, 5 – elektrozawór, 6 – zawór iglicowy,  
7 – detektor płomieniowo-jonizacyjny, 8 – tor wodoru, 9 – mikrofiltr,  10 – manometr, 11 – zawór iglicowy,  

12 – blok pomiarowy inwersyjnego chromatografu gazowego
figure 2 The gas connections scheme of flame ionization detector of inverse gas chromatograph SEA:

1 – air track, 2 – micro filter, 3 – pressure regulator, 4 – manometer, 5 – electro valve, 6 – needle valve,  
7 – flame ionization detector, 8 – hydrogen track, , 9 – micro filter, 10 – manometer, 11 – needle valve,  

12 – measurement compartment of inverse gas chromatograph



248 ABiD 3/2014

3. ZASILANIE INWERSYJNEgO ChROMATO-
gRAfu PRZEZ gENERATORY gAZóW

Nowoczesne chromatografy gazowe są zasilane  
z generatorów gazowych. Zwykle za pomocą ge-
neratorów wytwarza się wodór i powietrze do de-
tektora FID oraz azot jako gaz nośny. Sposób zasi-
lania chromatografu przez gazy wytwarzane z ge-
neratorów jest dogodny, ponieważ eliminuje uży-
cie butli ciśnieniowych z wodorem, powietrzem  
i azotem w laboratorium.
Takie rozwiązanie zastosowano do zasilania in-
wersyjnego chromatografu gazowego SEA. Sche-
mat ideowy połączenia inwersyjnego chromato-
grafu z generatorami wodoru i powietrza firmy 
Claind przedstawiono na Rysunku 3. Gaz nośny 
– hel i metan – gaz wzorcowy do kalibracji apa-
ratu pobiera się z butli, a wodór i powietrze z ge-
neratora.

Generator Claind dostarcza wodór o wysokiej czy-
stości (>99,9995%) i ciśnieniu do 800 kPa, wytwa-
rzany z hydrolizy wody przez ogniwo polimerowe.

Generator powietrza ma wydajność 10 dm3/min 
przy ciśnieniu do 800 kPa. Powietrze z tego ge-
neratora jest oczyszczane przez adsorbent pary 
wodnej, co umożliwia osiągnięcie punktu rosy – 
50°C. Zastosowanie katalizatora palladowo-pla-
tynowego do usuwania węglowodorów pozwa-
la zmniejszyć ich zawartość w powietrzu do <0,1 
ppm. Generator powietrza jest zasilany ze sprę-
żarki bezolejowej o wydajności 10 dm3/min i ci-
śnieniu 800 kPa.
Podczas bezpośredniego połączenia inwersyjne-
go chromatografu gazowego SEA do generato-
rów wodoru i powietrza Claind pojawił się pro-
blem z utrzymaniem stabilnego ciśnienia wodoru 
na wejściu chromatografu. Jak wspomniano po-
wyżej, wartość ciśnienia wodoru zalecana według 
producenta wynosi 275 kPa. Ustawienie tej żąda-
nej wartości ciśnienia wodoru na wyjściu gene-
ratora sprawiło, że generator pracował niestabil-
nie i ciśnienie wyjściowe oscylowało w granicach 
8 kPa od zadanej wartości. Dopuszczalna wartość 
ciśnienia wodoru zasilającego detektor FID i ogra-
niczenie dopuszczalnej temperatury pracy tego 
detektora wymagane przez producenta uniemoż-
liwiały zwiększenie wartości ciśnienia wodoru wy-
twarzanego przez generator. Oscylacje wartości 
ciśnienia wodoru spowodowały problem z zapa-
laniem palnika detektora FID i zakłócenia sygna-
łu detektora. Jak zaobserwowano, przyczynami 
tego zjawiska były: uproszczona konstrukcja toru 
wodoru inwersyjnego chromatografu gazowego 
oraz niewielka pojemność zbiornika buforowego  
w generatorze wodoru.
Rozwiązanie polegające na modyfikacji zasilania 
toru wodorowego przedstawiono na Rysunku 4. 
Polega ono na zastosowaniu dodatkowego zbior-
nika buforowego i regulatora ciśnienia toru wo-
dorowego (Rys. 5). Przez przyłączenie wylotu wo-
doru z generatora 1 do zbiornika buforowego 2 
przepływa wodór (Rys. 4), którego ciśnienie jest 
ustalane regulatorem ciśnieniowym 3, a wartość  
wskazuje manometr 4. Z regulatora ciśnienia 
przez przyłącze 5 wodór przepływa do inwersyj-
nego chromatografu gazowego.
Zastosowanie dodatkowego zbiornika oraz dru-
giego stopia regulacji i stabilizacji ciśnienia wodo-
ru  umożliwiło ustalenie ciśnienia na 275 kPa na 
wejściu inwersyjnego chromatografu gazowego,  
zgodnie z zaleceniem producenta.

Rysunek 3 Schemat ideowy połączenia inwersyjnego 
chromatografu gazowego SEA firmy Surface Measurement 

Systems z generatorami wodoru i powietrza Claind
figure 3 The interconnection diagram of inverse 
gas chromatograph SEA with air and hydrogen  

generators Claind
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Na Rysunku 6 przedstawiono porównanie prądu 
detektora FID przed i po modyfikacji toru wodo-
rowego. Przed modyfikacją wartość prądu detek-
tora oscylowała w granicach 4,12 pA, a po mody-
fikacji oscylowała w granicach 2,24 pA.

4. WNIOSKI

Zaletą przedstawionego rozwiązania zasilania in-
wersyjnego chromatografu gazowego SEA z ge-
neratorów wodoru i powietrza Claind jest stabil-
na praca detektora FID. Zastosowanie dodatko-
wego zbiornika buforowego i regulatora ciśnienia 
toru wodorowego zmniejsza oscylacje prądu de-
tektora i umożliwia jego pracę w dopuszczalnym 
zakresie wartości temperatur. Rozwiązanie zasila-
nia wodorem detektora FID charakteryzuje się za-
dowalającą dokładnością i może być stosowane  
w pomiarach laboratoryjnych, a także w pracy in-
nych użytkowników chromatografów gazowych.

Modyfikacja zasilania wodorem inwersyjnego chromatografu gazowego

Rysunek 4 Schemat modyfikacji toru wodorowego:
1 – przyłącze wylotu wodoru z generatora,  

2 – zbiornik buforowy, 3 – regulator ciśnienia,  
4 – manometr, 5 – przyłącze do zasilania inwersyjnego 

chromatografu gazowego
figure 4 The modification scheme of hydrogen track:

1 – connector of hydrogen outlet from generator,  
2 – buffer container, 3 – pressure regulator,  

4 – manometer, 5 – connector for supply of inverse  
gas chromatograph

Rysunek 5 Zbiornik buforowy i regulator ciśnienia 
toru wodorowego

figure 5 The buffer container and pressure regulator 
of hydrogen track

Rysunek 6 Porównanie prądu detektora FID przed 
i po modyfikacji toru wodorowego

figure 6 The comparison of current FID detector before 
and after modification hydrogen track
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