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Resumo

Responsavel pelas analises de gases inorgéanicos e hidrocarbonetos leves, o engenheiro quimico Jaroslav
Janak desenvolveu um cromatégrafo a gas, utilizando diéxido de carbono como gés de arraste e colunas
contendo carvao ativado ou silica, para realizar a separagdo, e um detector volumétrico. Em 1952, ele
solicitou patente da sua invencdo e pdde vivenciar a aplicagdo do seu sistema em vdrias industrias.
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Prof. Jaroslav Jandk and the first patent of a chromatograph

Abstract

Asthe analyst responsible for determining inorganic gases and light hydrocarbons, new chemical engineer
Jaroslav Janak developed a gas chromatograph using carbon dioxide as carrier gas, columns containing
activated charcoal or silica gel for the separation, and a volumetric detector. In 1952 he solicited a patent

on his invention and observed various industries applying his system.
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O tchecoslovaco Jaroslav Janak (Figura 1),
nascido em 27 de maio de 1924, graduou-se em
Engenharia Quimica na Universidade de Praha
em 1947. Foi contratado pela maior industria
quimica de Tchecoslovaquia, localizada na cidade
de Most, no norte do pais, para ser o responsavel
pelas andlises de gases (orgdnicos e inorgéni-
cos) e de outros produtos da firma, bem como
de possiveis contaminantes presentes em aguas
residuais. A firma localizava-se préxima & maior

mina de lignita do pais, que foi a matéria-prima

para a fabricacao de varios derivados alifaticos e
aromaticos, bem como de diversos gases. Para as
analises de gases inorgénicos e hidrocarbonetos
leves, feita até entdo somente pela medida do seu
volume total, sem distinguir a composi¢ao, Janak
escolheu inicialmente um sistema de destilagao
a baixa temperatura, disponivel em uma firma
dos Estados Unidos (EUA). Entretanto, em razao
da entdo recente ocupacgio da Tchecoslovaquia

pela Unido Soviética, a importagao deste equipa-
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Foto de Jaroslav Jandk, em 2010.

Figura 1

mento para Most foi proibida e, desta forma, ele
precisava encontrar outro método para realizar a

determinagao pretendida.

Durante seu curso de graduacao, ele tomou
conhecimento da cromatografia liquido-sélido e
da cromatografia em papel. Na medida em que
ambas as técnicas utilizavam desenvolvimento
por elui¢do, Janak pensou que a cromatografia
poderia ser aplicada também para analises de
gases. Pesquisando na biblioteca da firma, encon-
trou o trabalho de Claessen!', em que aplica a
cromatografia gas-solido por analise frontal e
por deslocamento.

Este trabalho logo confirmou seu pensa-
mento de que a cromatografia com uma fase
movel gasosa poderia ser aplicada para efetuar as
separacgOes de que ele precisava. Por outro lado,
ele pensou que o desenvolvimento por elui¢do
deveria ser mais pratico. Também concluiu que
o sistema desenvolvido por Claessen seria com-
plicado demais para ser aplicado em analises
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de rotina (ver Figura 5, Capitulo 11, Pilares!?)).
Também ndo gostou da detec¢ao por conduti-
vidade térmica utilizada por Claessen, uma vez
que cada composto poderia ter uma condutivi-
dade diferente, o que tornaria necessario calibrar

o detector com certa frequéncia.

Em outras andlises sob sua responsabili-
dade em Most, Janak aplicava um processo volu-
métrico para medir gases - um nitrometro de
Dumas - e ele decidiu que este detector poderia
ser modificado para fornecer resultados somente
em volume, os quais poderiam ser convertidos
em composi¢do, em porcentagem. Assim, Janak
resolveu construir um instrumento menos com-
plicado, que poderia ser aplicado para a andlise
de gases e de outros compostos volateis.

Janak iniciou esse projeto em Most; entre-
tanto, em 1951, ele o transferiu para o novo
Instituto para Pesquisa de Petréleo, em Brno,
com responsabilidades similares. Nessa ocasiao,
ele encontrou os trabalhos publicados recen-

34 descrevendo os

temente por Erica Cremer!
resultados obtidos por ela e seus colaboradores
na separagdo de gases por cromatografia gas-
-solido®!. Estas novas informagdes encorajaram
Janak a completar seu sistema para facilitar as

tarefas analiticas do seu novo laboratorio.

Seu primeiro sistema (Figuras 2, 3) possuia
um gas como fase movel, o didxido de carbono
produzido pela reagdo de acido cloridrico com
marmore em pod, sendo este lavado pela passa-
gem através de solu¢des de bicarbonato de sédio
e 4cido sulfdrico concentrado, um sistema de
inje¢do modificado de uma microbureta, uma
coluna mantida em temperatura ambiente e um
detector volumétrico, desenvolvido por ele. A
decisdo de se utilizar didéxido de carbono como
gas de arraste foi baseada no fato de que, apds
passar pela coluna com os componentes sendo
separados, este gas poderia ser removido pela sua
passagem através de uma solu¢do de hidroxido
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Figura 2 Sistema bdsico para cromatografia gds-

sélido de Jaroslav Jandk. 1 = jarra contendo mdarmore
em pé, a fonte do didxido de carbono (fase mével);
2 = frasco com dcido cloridrico (que reage com o
mdrmore); 3 = frasco com solugéo de bicarbonato de
sédio para lavar a fase mével; 4 = frasco com écido
sulfirico concentrado, também para lavagem da
fase moével; 5 = regulador de pressdo recheado com
mercUrio; 6 = mandmetro de mercirio; 7 = medidor
de vazdo; 8 = tubo com cloreto de célcio para
secagem da fase mével; 9 = microbureta que funciona
como injetor; 10 = unidade para estocar amostra,
controlada por mercdrio; 11 = vdlvula de trés vias;
12 =
de um frasco Dewar, para controle da temperatura;

coluna cromatogréfica, podendo estar dentro

13 = detector volumétrico (nitrémetro); 14 = fonte
de solucdo de hidréxido de potdssio concentrado.
(Modificada de Jand&k)®©!,

Figura 3 Foto da primeira versédo do cromatdgrafo
de Jandk. (Modificado de Jandk)?.

de potassio concentrado, sendo que somente os
compostos separados entrariam, um por um, no

tubo calibrado do detector.
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Inicialmente, as leituras de volume foram
feitas somente a cada vez que as bolhas de gas
deixavam de ser visiveis dentro do detector,
indicando que um composto tinha saido e outro
ainda nao tinha chegado a solugdo de hidréxido
de potassio. Logo depois, comegou-se a ler os
volumes em fungdo do tempo (Figura 4), que
poderia ser convertido em volume de fase maével,

utilizando-se a vazdo da fase movel (Figura 5).

A primeira versao operou somente a tem-
peratura ambiente. Entretanto, as separagdes
de alguns gases, bem como de hidrocarbonetos
leves, comportaram-se melhor em temperaturas
acima da ambiente. Para resolver este problema,
a coluna foi inserida em um frasco tipo Dewar,
permitindo que a temperatura da coluna fosse a
mesma do liquido dentro do frasco. A Figura 6
mostra um cromatograma obtido em uma
temperatura de 20 °C nos primeiros minutos e
uma temperatura de 80 °C depois de 4 minu-
tos. Durante toda a separacéo, a temperatura do
detector foi a temperatura ambiente.

Em 1952, Janak descreveu seu novo sis-
tema na I Conferéncia de Quimica Analitica da
Sociedade Tchecoslovaca de Quimica e, em 20
de setembro de 1952, ele submeteu esse sistema a
um pedido de patente (Figura 7), que foi conce-
dido em 1955. Esta foi a primeira patente mun-
dial que descreveu um sistema para a separacao
de compostos por cromatografia gasosa, um
feito que colocou Jandk entre o pequeno grupo
de pessoas que fizeram contribui¢des significati-
vas para esta area, no leste da Europa, naquela
década.

Entre 1953 e 1959, Janak publicou 18 tra-
balhos descrevendo diversas aplicacbes de seu
equipamento e ajudou diversas pessoas e indus-
trias — como, por exemplo, BASF, Hoechst, Lurgi,
British Petroleum e Shell - a construir sistemas
similares, agora entdo com controle de tempera-
tura de subambiente até proxima de 100 °C. Apds
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Figura 4 Cromatograma mostrando o volume lido
no detector em fungéo do tempo, de uma mistura
de hidrogénio, nitrogénio e monédxido de carbono.
Coluna: 57,5 cm X 7,5 mm; FM: diéxido de carbono a
uma vazédo de 45 mL/min; FE: carvéo ativado; volume
injetado: 92,7 ml; temperatura: 20 °C. Escala na
ordenada refere-se as linhas no detector. (Modificada
de Jandak)el,
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Figura 5 Cromatograma mostrando o volume lido

no detector em funcdo do volume da fase moével
(didéxido de carbono) de uma mistura de nitrogénio e
monéxido de carbono. Coluna: 57,5 cm X 7,5 mm;
vazdo da FM: 45 ml/min; FE: carvéo ativado;
temperatura: 20 °C. Escala no ordenada refere-se as
linhas no detector. (Modificada de Jandk)©!.

o registro da patente, uma firma dos EUA iniciou
a venda de uma versdo portatil para analise de
gases (Figura 8). Entretanto, para uso em labo-
ratdrio, a constru¢ao de um sistema proprio foi
considerada adequada naquela época. As vezes,
a produgdo do didxido de carbono para atuar
como gas de arraste partia de gelo seco, também
em um recipiente fechado.
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Figura 6 Cromatograma mostrando o volume lido
no detector em funcéo do tempo de uma mistura de
gases nobres. Coluna: 57,5 cm X 7,5 mm; FM: diéxido
de carbono a uma vazdo de 42 mL/min; FE: carvéo
ativado; volume injetado: 25 mL; temperatura: 20 °C
de 0 a 3,5 minutos e 80 °C de 3,5 a 20 minutos.
Escala no ordenada refere-se as linhas no detector.
As percentagens observadas foram: nednio = 22,0%;
argénio = 54,6%; cripténio = 13,3% e xenénio = 9,8%.
(Modificada de Jand&k)el.
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Figura 7 Pé4gina do titulo da patente 83991,
emitida pelo Escritério de Patentes da Repuiblica da
Tchecoslovéquia em 12 de fevereiro de 1955. O fitulo
da patente é “Aparelho para andlises quantitativas
e qualitativas de hidrocarbonetos e outros gases
(Cromatografia a gés)”. As datas indicam a solicitagéo
em 20 de setembro de 1952, sendo vdlido desde esta
data. (Modificada de Jandk)".

Em 1954, Jaroslav Janak obteve seu Mestrado
pela Universidade Técnica de Ostrava, defen-
dendo um projeto no qual estudou as mudangas
na composi¢ao de aguas subterraneas profundas;
em 1964, ele obteve seu Doutorado em Ciéncias
(D. Sc.) pela Universidade Técnica de Praha, com

Scientia Chromatographica 2012; 4(4):281-285



Jandk e a primeira patente de um CG

Figura 8 Foto do cromatégrafo a gds portdtil
Chromanette 9495 produzido pela Podbielniak Co.
dos EUA, em 1956. (Modificada de Ettre)?.

uma tese sobre analises em escala semimicro de
gases por cromatografia a gas. Em 1965, ele foi
nomeado professor associado da Faculdade de
Ciéncias Naturais da Universidade J.E. Purkyné
(atualmente, Universidade Masaryk) em Brno,
aposentando-se como professor titular em 1993.

Em 1956, Janak foi convidado a organi-
zar o novo Laboratério de Andlise de Gases da
Sociedade Tchecoslovaca de Ciéncias, em Brno.
Em 1964, este laboratorio foi renomeado de
Instituto de Quimica Analitica Instrumental e,
em 1974, o nome deste mudou para Instituto de
Quimica Analitica. Janak foi diretor destes insti-
tutos de 1964 a 1993, quando se aposentou. Prof.
Jandk recebeu a Medalha M.S. Tswett em 1975 e,
entre outros prémios, o titulo de doctor honoris
causa da Universidade Técnica de Brno.
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