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Рассмотрение возможности замены гелия водородом
В газовой хроматографии (ГХ) в качестве газа-носителя используется несколько газов, включая гелий, водород и азот. В США в качестве газа-носителя чаще всего используется гелий, так как он обеспечивает хорошее разделение, инертен, легкодоступен и безопасен в использовании. Во многих других странах гелий менее доступен или стоит очень дорого, и обычно используется водород. В последние годы  запасы гелия уменьшились, и его стоимость значительно увеличилась, поэтому многие хроматографисты стали рассматривать возможность перехода на водород (1). В этой статье мы сравним использование гелия и водорода в ГХ, и обсудим преимущества водорода. Кроме того, мы обсудим, как хроматографисты могут использовать водород удобным, безопасным и экономичным способом, удовлетворяя потребностям лаборатории. 

Доступность гелия

Гелий является не основным компонентом природного газа, образующегося в результате естественного распада урана. Фракционная дистилляция природного газа служит для ректификации гелия. Самые большие концентрации гелия в природном газе были обнаружены  в Техасе, Оклахоме и Канзасе. За пределами США – в Алжире и в Катаре.

Гелий имеет множество применений. К ним относятся криогенное охлаждение (28%), продувка цистерн (26%), сварка защитным газом (20%), контроль за состоянием атмосферы (13%), обнаружение утечек (4%) и для дыхательных смесей (2%) (2). Использование гелия, как газа-носителя в газовой хроматографии попадает под другую категорию и является относительно небольшой долей из возможных применений. Многие крупные пользователи гелия наблюдают значительный рост использования газа, и потребность в нем  будет ещё расти.

Гелий является необходимым и национальным ресурсом США. Во время второй мировой войны, огромные подземные хранилища герметизировались и использовались для хранения гелия, создавая национальные запасы гелия США. В 1995 году правительство разрешило продать 600 миллионов кубических футов гелия в период с 1 января 2005 года по 1 января 2015 года (Акт о приватизации гелия от 1996 года – общественное право 104-273) (3).  Продажи проводятся и продолжаются в США и для других стран, что ведет к уменьшению запасов и к увеличению цен на гелий.  В дополнение можно сказать, что упадок в производстве также уменьшает имеющиеся запасы (4). В конечном счете, увеличение спроса и уменьшения запаса требует изъятия газа из национальных резервов и имеет место существенные опасения о возможности получения гелия на постоянных основах.  Многие потребители больше беспокоятся о возможности получения гелия, чем об увеличении цены.   

Зачем использовать водород в газовой хроматографии

Водород и гелий – одинаково эффективные газы для применения в ГХ, и хроматографисты могут переходить с одного на другой газ практически без затруднений. Хотя сущность разделения одинакова у двух газов, но различия их свойств приводит к разнице в эффективности разделения. График зависимости эффективности колонки представляет собой график Ван-Деемтера (4) (насадочная колонка) или график Голея (5) (капиллярная колонка), которые показывают эффективность колонки от скоростей различных газов носителей. Уравнение Ван-Деемтера (уравнение 1) используется для расчета высоты, эквивалентной теоретической тарелки (ВЭТТ). Оно описывает эффективность колонки или способность разделения пиков. Желаемое значение ВЭТТ будет наименьшим возможным значением.
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где 

µ= линейная скорость газа носителя (подвижная фаза)

A= постоянная, которая оценивает воздействие «эдди» диффузии в колонке. (Термин не используется для капиллярных колонок, потому что есть только одни путь потока и нет набивного материала в капиллярной колонке)

B= постоянная, которая оценивает воздействие молекулярной диффузии пара в направлении оси колонки
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C = постоянная, пропорциональная сопротивлению массопередачи сорбата через колонку

На Рисунке 1 изображен график зависимости ВЭТТ от линейной скорости газа-носителя, который показывает области, соответствующие константам А, В и С.
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To caleulate the column flow use
equation 6.

Flow = zrLity, O]
where
* = 31416

Radius of the column (i centi-
meters converted)

L = Length of the column (in centi-
meters)

1y = Resention time of a non recained
peak typically methane

Where Lty = LGR = ”
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где  

L = Длина колонки в сантиметрах

t M= время удерживания в секундах инертного вещества (как правило метана) 

Постоянная В в уравнении Ван-Деемтера определяет наклон кривой после минимума (или нижней точки) или наименьшего значения ВЭТТ. Именно эти наклон и минимум показывают различие между использованием водорода и гелия. 
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С практической точки зрения, значения ВЭТТ определяются экспериментально при различных скоростях газа-носителя. График зависимости ВЭТТ от линейной скорости газа-носителя построен с помощью уравнений 3 и 4.

где 


L = Длина колонки в сантиметрах

N eff = эффективное число теоретических тарелок 
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и где

t R = Время удерживания измеряемого пика

w = ширина пика

Измеряют ширину пика для насадочных колонок на нулевой линии, а для капиллярных колонок на половине высоты пика.

Определение ВЭТТ 
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Для хроматографиста предпочтительны были бы условия, обеспечивающие наименьшее значение для ВЭТТ, поскольку это обеспечило бы наибольшее количество тарелок или оптимизацию качества разделения в колонке. Если посмотреть на типичный график зависимости ВЭТТ от линейной скорости газа (ЛСГ), то нет большой разницы между минимальными значениями ВЭТТ  для гелия и водорода, но есть большая разница между значениями средней линейной скорости или линейной скорости газа для минимального значения ВЭТТ для каждого газа. При использовании гелия с капиллярными колонками, оптимальный диапазон ЛСГ составляет 20-30 см/с, в тоже время при использовании водорода диапазон ЛСГ шире – 25-65 см/с. Наклон кривой ВЭТТ от ЛСГ для водорода (постоянная С) меньше, чем для гелия, и демонстрирует только 25%-ое снижение от оптимального значения ВЭТТ в диапазоне 25-65 см/с.

Переход с гелия на водород.

При замене гелия водородом, существует 2 варианта:

·  Использовать водород для дублирования анализа практически без потери эффективности.

· Использовать преимущество более высокого значения ЛСГ, при использовании водорода, для увеличения скорости анализа, поскольку более высокая линейная скорость при использовании водорода приводит к уменьшению времени удерживания и уменьшению времени анализа.
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Сравнение использования водорода и гелия с одинаковым ЛСГ: На хроматограммах на Рисунке 3 показано сравнение разделения сложной пробы бактериальной кислоты метилового эфира на колонке   Equity-1 с линейной скоростью 25 см/с для гелия и водорода. Обратите внимание, что для одинаковых значений ЛСГ, времена удерживания компонентов в этой сложной пробе будут почти такими же.
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Сравнение хроматограмм при оптимальном значении ЛСГ: На хроматограммах на Рисунке 3 показано разделение сложной пробы бактериальной кислоты метилового эфира при использовании гелия и водорода, где гелий имеет оптимальное значение ЛСГ и анализ при использовании водорода также происходит со скоростью 25 см/с, но она не является оптимальной (водород на верхней хроматограмме, гелий на нижней хроматограмме). Общее время анализа с газом-носителем водородом составляет 19,5 минут. Каким будет это анализ при использовании водорода с оптимальным значением 50 см/с?

[image: image12.png]



[image: image13.png]


На Рисунке 4 показана хроматограмма, полученная при использовании такой же колонки, но с линейной скоростью  водорода 50 см/с, режим анализа такой же, как и на Рисунке 3. Общее время анализа составляет 16 мин. Хотя время анализа уменьшилось, но не видно особого уменьшения. Это потому что разделение очень чувствительно к изменению температуры, и необходимо для его ускорения установить более высокую скорость программирования температуры. Для получения более быстрого разделения, надо увеличить скорость программирования температуры, которая использовалась для анализа на Рисунке 3, почти в два раза. (См. далее в этой статье о программировании температуры.)

Основные преимущества водорода: Использование водорода позволяет хроматографисту получить следующие преимущества:

· Увеличение скорости: увеличение линейной скорости потока позволяет сократить время анализа, тем самым увеличить производительность лаборатории.

· Достижение разделения на более низких температурах: необязательно увеличивать температуру колонки, чтобы получить более быстрые времена удерживания. Есть возможность понизить максимальную температуру, необходимую для анализа или оставаться при этих температурах на более короткие периоды времени.

· Продлить срок службы колонки: при низких температурах колонка меньше подвержена разрушению, что может обеспечить более длительный срок службы. Кроме того, водород является газом восстановителем и может удалить возможные кислотные скопления внутри колонки. Удаление этих скоплений приводит к уменьшению абсорбции пробы и снижению разрушения фазы (разрушения колонки). Результатом является более длительный срок службы колонки.

· Влияние на окружающую среду: водород легко можно получить с помощью электролиза воды, и он не является критическим национальным ресурсом. Для сравнения, гелий – побочный продукт природного газа или производства нефти, и возникают экологические проблемы из-за производства и очистки газа. Водород является «зеленым газом», так как его производство не способствует загрязнению окружающей среды.

· Снижение цены: стоимость водорода значительно ниже гелия. (Сравнения стоимости лучше всего сделать по предприятиям, которые сами производят водород, так как предприятия по-разному конструируют стоимость.) 

· Доступность: так как водород можно получить из воды, то хроматографистам нет необходимости, беспокоится о его доступности.

Переход на водород: Хроматографисты могут легко перейти на водород, если для разделения используются  пламенно-ионизационный детектор (ПИД) или другие, основанные на пламени, методы детектирования, такие как фосфорный, азотный. Если для разделения требуется гелиевый детектор, то будет необходимо следить за использованием гелия. При работе с масс-спектрометром (МС) лучше всего проконсультироваться с производителем вашего устройства о его возможности использовать водород или нет. При детектировании по теплопроводности (ДТП) обычно используется гелий для лучшего различия теплопроводности между газом-носителем и другими компонентами, которые детектируются. Для некоторых анализов, таких как детектирование кислорода, гелия и других очень легких газов, в качестве газа-носителя используют водород. Таким образом, применение водорода в ДТП зависит от задачи.

Подача водорода в хроматограф: При переключении газа-носителя с гелия на водород, возможно, будет необходимо изменить внешние соединения трубок с системой ГХ. Если в ГХ установлен пламенно-ионизационный детектор, то водородная линия уже есть. Сначала возьмите подводящую линию, затем отрежьте и установите тройник. Соедините другую сторону тройника с источником газа-носителя.

Если вы используете медные трубки для подачи газа-носителя (как распространено на многих предприятиях), то следует поменять их на трубки из нержавеющей стали, так как медные трубки со временем окисляются и затвердевают. Медные трубки, которые затвердевают, очень хрупкие и могут сломаться от удара, а трубки из нержавеющей стали более прочные. Во избежание загрязнений ГХ системы, используйте чистые, качественные подводящие линии.
Чистота питающего газа также должна учитываться. Если используется водород топливного класса, то необходимо включить в систему очиститель для уменьшения уровней влажности и кислорода, чтобы этот газ соответствовал 99.9999% чистоте. Несколько встроенных очистителей позволяют сократить примеси до желаемого уровня и имеют индикаторы для уведомления пользователя о том, что очиститель забит и требует замены.

Если система ГХ автоматически настраивает значение ЛСГ: Многие современные системы ГХ оснащены электронной пневматикой, и просто необходимо указывать какой газ используется, так как автоматически происходит настройка, основанная на различия между плотностями рассматриваемых газов. Укажите, что водород является газом-носителем в программе управления системой ГХ, и прибор выполнит необходимые настройки по плотности в управлении газом-носителем. Обычно, система будет контролировать ЛСГ в колонке, деление потока газа и величину расхода питающего газа в системе ПИД. 

Если используется короткая колонка и регулятор расхода газа: В некоторых приборах используются регулятор расхода газа вместе с регулятором давления газа для управления ЛСГ. Если использовать короткую колонку или колонку широкого диаметра, то ЛСГ для водорода может привести к давлению на входе в колонку ниже 10 psig. В этом случае, возможно, следует поменять регулятор расхода газа на регулятор, позволяющий измерять давление ниже 10 psig.
Если расход системы управляется давлением: Работа простых систем ГХ и некоторых более старых систем ГХ связана с давлением газа-носителя (т.е. не устанавливается автоматически значение ЛСГ); в этом случае необходимо будет сделать настройку давления на входе в колонку. Чтобы получить такое же значения ЛСГ для водорода, как и для гелия, необходимо установить давление на входе приблизительно 45% от давления, используемого для гелия.

Изменения необходимые для различных способов введения пробы: Установка деления потока: если желаете сократить время анализа с помощью увеличения значения ЛСГ, то необходимо установить поток на сброс для поддержания желаемого деления потока. Эта настройка деления потока необходима для того, чтобы только надлежащее количество пробы попало в колонку; остаток пробы идет на сброс. Отношение пробы, которая попадает в колонку, к той, что идет на сброс и есть деление потока. Типичный вводимый объем пробы 1 мкл насыщает большинство колонок и приводит к широким пикам. Деление пробы уменьшает количество вводимой в колонку пробы до приемлемого уровня. При переключении газа-носителя на водород, возможно, придется настроить деление потока (где отношение пробы и газа-носителя, которые вводятся в колонку, к количеству пробы, которая идет на сброс) и увеличить значение ЛСГ для получения наилучшего возможного анализа и быстрейшего возможного времени анализа.
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Деления потока: Для расчета деления потока необходимо знать поток через колонку и сколько идет на сброс. С помощью этого метода желательно уменьшить количество пробы до уровня, когда концентрация в колонке отдельных компонентов не насыщает её, что может привести к широким пикам и часто к «хвостатым» пикам. 
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Истинный:
Для колонки, имеющей внутренний диаметр 0,25 мм, деление потока обычно выставляется 100/1 (т.е. 1 часть из 100 пробы попадет в колонку, а остальная часть пробы и поток газа-носителя идут на сброс).

Всегда измеряйте расход через колонку и поток газ-носителя перед изменением газа, чтобы знать деление потока, которое используете. После замены газа, необходимо измерить и настроить поток на сброс, чтобы выставить то же деление потока, какое использовали.

Примечание: Деление потока не всегда необходимо. С методами без деления пробы, поток останавливается на короткий период после ввода пробы. Используйте тот же метод, что и с  делением потока. Примерно через 2 минуты, вся проба находится  в колонке, и деление потока может быть отключено. Включите его, когда готовы ввести следующую пробу. Это позволяет значительно экономить газ.

Примечание: Ели делать без деления пробы, то необходимо знать количество газа, идущего на сброс, когда порт открыт (обычно 20-60 с. после ввода пробы). Сделайте настройку для дублирования деления потока после перехода на водород.

Методы без деления вводимой пробы: Водород предпочтительнее, чем гелий для методов без деления вводимой пробы, так как он переносит раствор от входа до колонки быстрее, чем гелий. В результате этого, пики более острые (выше эффективность) и уменьшение размывания зон, что позволяет уменьшить пределы детектирования.

Прямой ввод пробы: При использовании прямого ввода пробы нет забот при пересчете.

О программировании температуры
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Во многих анализах используют программирование температуры, что позволяет позже выходящим соединениям элюироваться при приемлемой температуре для получения острых симметричных пиков. Переход с гелия на водород имеет существенные последствия для анализов с программированием температуры. Вязкости гелия и водорода значительно различаются, эта разница зависит от температуры, как показано на Рисунке 5. Вязкость обоих газов увеличивается с ростом температуры, но у водорода вязкость намного ниже, чем у гелия при всех представленных температурах. Низкая вязкость водорода означает, что для него требуется более низкие давления. Так как вязкость водорода примерно на 45% меньше, чем у гелия, то и давление, необходимое для проведения анализа, при использовании водорода будет меньше примерно на 45%.  При анализе на капиллярных колонках, можно использовать то же значение ЛСГ, но в результате давление на входе колонки для водорода будет на 45% ниже.

Если использовать более высокие скорости потока, то возможно потребуется внести изменения в программировании температуры, желая ускорить анализ. Некоторые соединения, могут выходить быстрее, но пики будут получаться более широкими, чем хотелось бы, если скорость программирования температуры не увеличить достаточно при более высоких потоках. Например, вместо удвоения значения ЛСГ и использования скорости программирования температуры 5 оС/мин, возможно следует увеличить скорость до              10 оС/мин. Если пики выходят быстро и они острые, то можно использовать более низкие температуры колонки и остановить программирование температуры непосредственно до или после выхода последнего пика. Это может обеспечить более низкую конечную температуру анализа и продлевает время эксплуатации колонки.

Порядок выхода пиков: В большинстве анализов, изменение линейной скорости газа и температуры анализа, не вносит изменения в порядок выхода компонентов. Если используете те же значения ЛСГ и температуры, как и при работе с гелием, то обычно не возникает никаких проблем. Однако, при работе с полярными колонками, такими как Carbowax или высоко полярными колонками, возможно, будет необходимо проверить порядок выхода, так как некоторых фазы колонок при различных температурах, показывают различные полярности или различный порядок выхода пиков.

Об оптимизации детектора: Для пламенных детекторов необходим оптимальный поток водорода для оптимизации чувствительности пламени, также другие детекторы могут иметь аналогичные требования по необходимому количеству водорода. Для пламенно-ионизационного детектора необходимый поток водорода составляет 30-40 см3/мин. При использовании водорода в качестве газа-носителя, поток из колонки следует устанавливать таким образом, чтобы не было превышения  по оптимальному диапазону потока водорода для детектора. При работе с насадочными колонками или капиллярными большого диаметра это может означать уменьшение потока питающего газа, так, что сочетание потоков газа-носителя и питающего газа получается, как прежде используемый поток для разделения. Для типичных детекторов диапазоны расхода питающего газа смотрите в  Таблице 1.

Компенсирующий  газ для детекторов: При использовании водорода, в качестве компенсирующего газа, необходимо учитывать этот поток, поток газа-носителя и поток питающего газа с целью оптимизации чувствительности детектора. Внимание, не перенасыщайте детектор водородом, так как это повлияет на шум нулевой линии и чувствительность.

Водород не самый лучший выбор для компенсирующего газа; самым лучшим газом для компенсирующего газа в пламенных детекторах является азот чистотой 99,9999%. Его использование приводит к снижению шума нулевой линии и улучшению  производительности пламени.

Проблемы безопасности при использовании водорода.

Общие соображения: Водород обычно используется в лаборатории для различных целей, и он является газом-носителем в газовой хроматографии не только в США, но и в других странах. Он является питающим газом для наиболее часто используемых детекторов (пламенно-ионизационного, азотного и фосфорного детекторов) и, следовательно, уже есть в лаборатории, и используется с большинством газовых хроматографов.

Если аналитик меняет гелий на водород, то вопросы безопасности должны быть ясны, чтобы обеспечить безопасную работу. Диапазон концентраций, при которых газ воспламеняется –  составляет от 4 до 74% в воздухе, предел взрыва 18.3-59%, таким образом, существует реальная опасность при возможной утечке водорода. Аналогично, если произойдут большие утечки водорода или гелия в лаборатории, то может нарушиться концентрация кислорода. Как далее будет описано, генератор водорода устраняет многие проблемы безопасности, так как только небольшое количество газа передается в данный момент времени, в отличие от значительного количества водорода, присутствующего при использовании баллона.

Несмотря на то, что водород с воздухом образуют взрывоопасную смесь, он быстро рассеивается. Он быстро разбавляется, объединяясь с воздухом в негорючие концентрации. Водород улетучивается в два раза быстрее, чем гелий, со скоростью почти 45 миль/час (20 м/с). В лаборатории с хорошей вентиляцией будет очень тяжело достичь пределов возгорания. Кроме того, большинство современных ГХ имеют систему выключения при внезапном увеличении или понижении расходов или давлений (как в случае поломки колонки в термостате ГХ) и помогает понизить вероятность возгорания.

В случае поломки колонки или подводящий линии при использовании газового генератора, возможный объем газа мал, и также образование газа будет прекращено. Генераторы хранят всего около 60 см3 газа.

 Правильная вентиляция: Лучше всего рассмотреть специальные вентиляционные системы для устранения возможного скопления водорода. При использовании водорода в качестве газа-носителя, необходимо учитывать все выходы газа в приборе. У многих детекторов газ-носитель сгорает в пламени, и нет проблем, но нужно рассмотреть сброс газа из детекторов, в которых не сжигается водород.

Многие лаборатории уже имеют специальные, необходимые для выбороса опасных компонентов пробы. Если нет таких вытяжек, то необходимо рассмотреть, как производить сброс пробы и водорода.

Проблемы безопасности: Газовые генераторы против баллонов: Проблема горючих газов – это скопление этих газов до достижения пределов возгорания или взрыва. Одной из главных проблем считается общий объем водорода в подводящих линиях. Если на линии произойдет разрыв, то в лаборатории может возникнуть взрывоопасный уровень газа. Газовые генераторы с безопасным отключением и мониторингом безопасности работают так, что в линиях и приборах находится небольшое количество газа. Если произойдет внезапный скачок давления или расхода, то газовый генератор выключится (некоторые современные системы ГХ также включают эту функцию).

Для подключения баллонов часто необходимы длинные линии, ведущие к системам ГХ. При работе с длинными трубками в линиях будут большие объемы газа под давлением, и будет возможна утечка в этих линиях при разрыве. Это может привести к полному выпуску объема одного или нескольких баллонов в лабораторию. При правильной установке баллонов, маловероятно, что они взлетят как ракеты и взорвутся по всей лаборатории. Обязательно ознакомьтесь с процедурами работы и правилами безопасности прежде, чем переходить на водород. Существуют коды и программы для обеспечения безопасности в зданиях и примеров монтажа. При установке любого нового элемента, связанного с водородом, следуйте строгим рекомендациям и проведите испытания для безопасной его интеграции. Чтобы удостовериться в првильности рекомендаций сопоставьте ваши стандарты и следующие источники в интернете.  
Способы подачи водорода через генератор водорода: Для подачи водорода в ГХ, используют баллоны высокого давления или генератор водорода. Генератор водорода основан на электролизе воды, как показано в Выражении 9. 
Подключая источник питания к двум электродам, которые находятся в воде, выполняют электролиз воды. Катод, на котором собирается водород, может быть металлическим электродом или полимерной мембраной, а анодом, на котором собирается кислород, является металлический электрод.

Электролиз воды с помощью двух металлических электродов: Электролиз воды легко может быть выполнен с помощью металлического катода и анода, погруженных в сильный водный раствор электролитов, например 20% гидроксида натрия. Основой является электролит, так как чистая вода не эффективно пропускает ток и поэтому содержание водорода очень низкое. Для обеспечения водорода высокой чистоты, катод состоит из пучка палладиумных трубок. Это потому, что только водород (и его изотопы) способен проходить через них, и в результате получается водород ультра высокой чистоты.

Как альтернатива палладиумным катодам, некоторые используют катоды из нержавеющей стали и применяют поглотитель влаги в качестве последнего осушающего фактора. Хотя начальная стоимость такого подхода ниже, но водород полученный таким методом менее чистый, так как он содержит значительно больше кислорода и азота, чем водород, полученный с помощью палладиумных трубок (см. Рисунок 6). Кроме того, системам, которые используют поглотитель влаги, периодически требуются регенерация.

На Рисунке 6 представлен типичный генератор водорода (Parker Balston Model H2PD-300, Parker Hannifin Corporation, Haverhill, Massachusetts). Он генерирует водород через электролиз воды с помощью металлического электрода. Эта система образует водород с чистотой 99,99999%, содержанием кислорода <0.01 ppm и влаги 0.01 ppm при максимальном расходе газа 300 мл/мин с максимальным давлением на выходе 60 psig.

Электролиз воды с помощью протонно-обменной мембраны: В последние годы, ионные полимерные материалы, например Nafion (сульфированный полимер тетрафторэтилена) или  полибензимидазол (PBI), были обнаружены как проводники протонов, в тоже время не пропускающие такие газы, как водород и кислород. Протонно-обменные мембраны (ПОМ), изготовленные из таких полимеров, используются в топливных ячейках  для получения электричества из кислорода и водорода. Если потенциал, приложенный к системе, содержащей ПОМ в присутствии воды и противоэлектрода, то вода будет диссоциировать в форму водородных ионов, которые позже преобразуются в газ водород. Главное преимущество использования ПОМ в том, что дионизированная вода может быть использована вместо 20% гидроксида натрия, который применяется при работе с двумя металлическими электродами, вследствие чего применение гидроксида натрия, который является едким веществом, не требуется. При работе с ПОМ, палладиумная мембрана может быть использована для очистки водорода и для снижения концентрации кислорода  < 0.01 ppm и влажности < 1.0 ppm.
На Рисунке 7 показан общий вид генератора водорода на основе ПОМ мембранной технологии (Parker Hannifin Model H2PEM-510). Эта система способна получать водород 99,9995% чистоты (нельзя использовать в качестве газа-носителя) при расходе газа 500 мл/мин с давлением выше 100 psig. 
На Рисунке 8 представлены хроматограммы водорода, полученные с помощью газового хроматографа, оснащенного разрядным ионизационным детектором. Красная линия – с помощью палладиумного катода, а черная линия – при использовании электрода из нержавеющей стали и поглотителя влаги.

Большие черные пики указывают на наличие совместной концентрации 12 ppm кислорода и азота в водороде, но этих пиков нет в водороде, который получили с помощью Pd трубок. Очевидно, что палладиумная трубка, в качестве катода, обеспечивает значительно лучшую чистоту.

Заключение:

Процесс перехода с гелия на водород включает в себя множество вопросов, но если обратить внимание на детали, то это позволит успешно переключиться и повторить предыдущий анализ практически без проблем. При желании, анализ можно проводить при более высоких значениях ЛСГ и значительно сократить время анализа. Переход от гелия на водород позволяет уменьшить стоимость анализа, так как водород дешевле, и позволяет продлить время эксплуатации колонок. Для большинства хроматографистов, водород – газ, который уже есть в лаборатории и это не увеличит вопросов по безопасности. Чтобы избежать проблем с баллонами в лаборатории и получить самый лучший, и более удобный источник водорода, рассмотрите возможность использования генератора водорода.
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Рисунок 1: График зависимости ВЭТТ  от линейной скорости (5).





Рисунок 2:Типичный график для разных газов-носителей с капиллярными колонками(6).





Рисунок 3:разделение бактериальной кислоты метилового спирта(6).





Рисунок 4:разделение бактериальной кислоты метилового спирта при использовании водорода (50см/с)(6).





Рисунок 5:График зависимости вязкости газа от давления(6).





Таблица 1:Диапозоны расхода питающего газа для типичного детектора *





Рисунок 6: Схема генератора водорода с палладиумной мембраной.(6).





Рисунок 8: Водород, полученный с помощью газового хроматографа, оснащенного разрядным ионизационным детектором





Рисунок 7: Генератор водорода на основе ПОМ мембранной технологии.








