Reaktor do badan

spektroskopowych
HT-IRS 01

Urzadzenie dostosowane do spektrometrow IR
pracujacych w trybie transmisyjnym

Reaktor HT-IRS 01 stanowi rozszerzenie do spektrometréw pracujgcych

w podczerwieni i jest kompatybilny ze wszystkimi dostepnymi komercyjnie
spektrometrami IR. Urzgdzenie jest przeznaczone do pracy w trybie
transmisyjnym spektroskopii optycznej. Jego unikalna konstrukcja pozwala
na integracje rowniez z innymi metodami analitycznymi, takimi jak
spektroskopia masowa, chromatografia gazowa i inne.



Motywacja do stworzenia Reaktora HT-IRS 01

Spektroskopia w podczerwieni jest uniwersalng, nieniszczacg technikg stosowang do
identyfikacji budowy czgsteczek. Badania spektroskopowe, np. powierzchni katalizatorow,
prowadzg do uzyskania wynikow w postaci widm IR, ktdérych interpretacja dostarcza
zarowno jakosciowych, jak i ilosciowych informacji. Pozwalajg one na okreslenie natury
centréw powierzchniowych, jak i sposobu wigzania czgsteczki reagenta z powierzchnig
katalizatora. Z kolei badania iloSciowe IR umozliwiajg wyznaczanie stezenie centrow
odpowiedzialnych za przebieg konkretnej reakcji. Badania te sg mozliwe do zrealizowania
wytgcznie dzieki wykorzystaniu techniki transmisyjnej, w ktérej analizuje sie Swiatto
przechodzgce przez prébke.

Dostepna obecnie aparatura do badan spektroskopowych posiada szereg ograniczen,
m.in. zbyt waskie zakresy temperatur pracy reaktora, czesto brak mozliwosci
prowadzenia eksperymentu zarobwno w warunkach prézniowych jak i przeptywu
reagentdéw, a takze zaktécenia wynikow poprzez interakcje z substancjami uwalnianymi
z elementéw metalowych i polimerowych konstrukcji reaktora.

Najwazniejsze cechy wyrézniajgce urzadzenie

» zapewnienie pasywnosci chemicznej komory
analitycznej poprzez wykonanie jej w catosci
z kwarcu;

» szeroki zakres temperatur aktywacji probki od
temperatury pokojowej do 1000 K;

» szeroki zakres temperatur pracy od 100 do
1000 K;

» temperatura pracy stabilizowana dzieki
zastosowaniu termopary znajdujgcej sie tuz
nad prébkg, sprzezonej z uktadem chtodzgco-
grzejnym. Kontakt termopary z medium
gazowym jest wyeliminowany poprzez
umieszczenie jej w ostonie kwarcowej;

» zwiekszona efektywnos¢ chtodzenia poprzez zastosowanie bezposredniego
kontaktu cieczy chtodzgcej z komorg reakcyjng w obszarze uszczelnien;

» szczelno$¢ komory na poziomie 10° mbar*l/s, umozliwiajgca prowadzenie
eksperymentu w warunkach prézniowych;

» mozliwos¢ pracy rowniez w warunkach przeptywu gazéw;

» wyeliminowanie niepozadanego zjawiska adsorpcji wody i niszczenia elementéw uktadu
spowodowanej obecnoscig reagentéw indukujgcych korozje. Jest to zapewnione
poprzez zastosowanie uszczelnien elastomerowych utrzymywanych w temperaturze
chtodzgcej wody. Umiejscowienie uszczelniern zapewnia niemal catkowity brak kontaktu
z medium gazowym wypetniajgcym reaktor.



Budowa Reaktora HT-IRS 01

Zasadniczg czescig reaktora

HT-IRS jest komora reakcyjna,

obejmujaca cylindryczng

kwarcowg rure, z co najmniej

dwoma prostopadtymi

wyprowadzeniami, ktore

umozliwiajg doprowadzenie

gazowego medium roboczego

do obszaru reakcyjnego,

w ktéorym umieszczona jest

badana probka. Trzecie,

prostopadte do pozostatych

wyprowadzenie pozwala na

umieszczenie termopary

w komorze reakcyjnej tuz nad prébkg. Termopara umieszczona jest w kwarcowej
ostonie, w celu unikniecia oddziatywania z reagentami. Na koncach komory reakcyjnej
umieszczone sg okna optyczne uszczelnione za pomocg elastomerowych uszczelnien
odseparowanych od reagentow.

Uzyskiwanie pozadanych
temperatur realizowane jest za
pomocg uktadu grzania
i chtodzenia umieszczonego
bezposrednio na komorze
reakcyjnej i jg otaczajgcego.
Precyzyjna regulacja
temperatury zapewniona jest
poprzez sprzezenie termopary
z uktadem grzania i chtodzenia.

Komora reakcyjna umieszczona jest na aluminiowym stelazu za pomocg uktadéw
mocujgcych utrzymujgcych dwa przeciwlegte kornce komory. Komora wraz z uktadem
grzania i chtodzenia umieszczona jest w wewnetrznej i zewnetrznej ostonie termiczne;j.

Temperatura wewngatrz reaktora kontrolowana jest za pomocg kontrolera TCT 02. Jest
on wyposazony w regulator temperatury podtgczony do termopary zintegrowanej
z grzejnikiem. Posiada réwniez wyswietlacz temperatury, umozliwiajgcy odczyt
temperatury z termopary. Kontroler posiada mozliwos¢ podtgczenia do komputera za
pomocg wejscia USB.



Dodatkowe zalety Reaktora HT-IRS 01

» zminimalizowana objetos¢ martwa komory reaktora zapewnia
rejestrowanie zjawisk w czasie rzeczywistym. Objetos¢ martwa jest
redukowana przez gruboscienne wkiadki kwarcowe i wynosi nie
wiecej niz 1 cm?;

» prosty demontaz przy wymianie prébki lub koniecznosci czyszczenia;

» mozliwosc chtodzenia komory kwarcowej za pomocg ciektego azotu;

» minimalizacja kosztow zwigzana z eksploatacjg urzadzenia
w zakresie komponentow optycznych;
reaktor wyposazony w dedykowanego kontrolera temperatury.

Przyktadowe wyniki badan zzastosowaniem Reaktora HT-IRS 01

Widma uzyskane podczas pomiaréw FTIR in operando
(w przeptywie gazéw reakcyjnych), pochodzgce od drgan
rozciggajacych wigzan C-H zwigzkéw obecnych na
powierzchni katalizatora podczas krakingu LDPE
w temperaturze 230°C.

Wyniki te zostaty opublikowane w publikacji dostepnej
pod adresem https://doi.org/10.1002/cssc.201802190.

Urzadzenie zostato opracowane we wspétpracy z Uniwersytetem Jagiellorskim.

Reaktor jest objety ochrong patentowg: Pat.232633.
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