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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft lonenbe-
weglichkeits-Spektrometer, die zur Gas- und Dampf-
detektion verwendet werden, und insbesondere lo-
nenbeweglichkeits-Spektrometersysteme, bei wel-
chen das System ,dotiert" ist, oder bei welchem ein
Dampf oder Dampfe eines Spurenreagens (des ,Do-
tiermittels") in niedriger Konzentration zugesetzt sind,
beispielsweise um die Empfindlichkeit des Systems
gegeniber interessierenden Gasen oder Dampfen
zu verbessern, oder um die Unterdriickung von sto-
renden Materialien (d.h. jenen, die andernfalls zu ei-
ner Reaktion fiihren kénnen, die die Detektion von in-
teressierenden Gasen und Dampfen stort) zu verbes-
sern.

[0002] Die Verwendung von Dotierungsmitteln in lo-
nen-Mobilitats-Spektrometer(IMS)-Systemen ist gut
bekannt, und die daran beteiligten Prinzipien wurden
in der Literatur beschrieben, beispielsweise in der
Einleitung zur EP-A-219602.

[0003] Dotierungsquellen bestehen im Allgemeinen
aus einem dicht verschlossenen permeationsfahigen
Behalter, der das gewahlte Dotierungsmaterial ent-
halt, wobei der Behalter im Zirkulationssystem des
IMS-Detektors mit eingeschlossen ist, enthaltend die
lonenbeweglichkeits-Zelle, Mittel, wie eine Siebpa-
ckung, zum Trocknen und Reinigen der rezirkulieren-
den Gase im System, die Dotierungs-Quelle und eine
Pumpe, in welche Proben von interessierenden Ga-
sen oder Dampfen, uUblicherweise Iuftlibertragen,
zwecks Analyse hineingezogen werden.

[0004] Gemal einem Aspekt besteht die vorliegen-
de Erfindung in einem lonenbeweglichkeits-Spektro-
metersystem, bei welchem das Dotiermaterial mit ei-
nem Molekularsiebmaterial zum Trocknen und/oder
Reinigen der zirkulierenden Gase/Dampfe in einem
gemischten Dotiermittel-Siebmaterial kombiniert ist,
wie in Anspruch 1 definiert.

[0005] GemalR einem anderen Aspekt besteht die
Erfindung in einem kombinierten Dotiermittel-Quelle
und Mokelularsieb-Packung zur Verwendung bei ei-
nem lonenbeweglichkeits-Spektrometer, wie in An-
spruch 13 definiert.

[0006] Gemal noch einem anderen Aspekt besteht
die Erfindung in einem Verfahren zur Kombination ei-
nes Molekularsiebmaterials mit einem Dotiermaterial
in einem gemischten Dotiermittel-Siebmaterial zur
Herstellung einer kombinierten Sieb- und Dotierquel-
le eines lonenbeweglichkeits-Spektrometers, wie in
Anspruch 14 definiert.

[0007] Die Erfindung sieht eine Reihe von Vorteilen
gegeniber der derzeitigen Praxis vor, bei welcher se-
parate Dotiermittel-Quellen und Molekularsiebpa-
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ckungen verwendet werden.

[0008] Beispielsweise ist bei einem in der Hand zu
haltenden oder am Kdérper zu tragenden IMS-Geréat
der Raum im Gehduse des Gerats hdchst wertvoll,
und die Verwendung von einer (einem) kombinierten
Dotiermittelquelle/Molekularsieb  verringert  den
Raumbedarf des Zirkulationssystems.

[0009] AuRerdem besteht insbesondere bei kleinen
Instrumenten die Notwendigkeit, das Molekularsieb
regelmalig auszutauschen. Durch das Vorsehen ei-
ner kombinierten Sieb- und Dotiermittel-Quelle in ei-
ner einzigen Packung wird ein fir die Aufrechterhal-
tung einer gleichmaRigen Menge an Dotiermittel im
Zirkulationssystem erwinschter Dotiermittel-Tausch
gleichzeitig durch eine einzige Aktion vorgesehen.

[0010] Die derzeitige Praxis erfordert, dass IMS-Zir-
kulationssystemen zugehdrige Dotiermittel-Quellen
erhitzt werden, wenn das Instrument bei niedrigen
Temperaturen betrieben wird. Mit einer kombinierten
Sieb- und Dotiermittel-Quelle erwies es sich unerwar-
teterweise als moglich, Dotiermittelmengen im Zirku-
lationssystem auf niedrigen Temperaturen zu halten,
ohne dass ein Erhitzen notwendig ist, wodurch die
Raum- und Energieanforderungen des Instruments
weiter vereinfacht und verringert werden.

[0011] Es zeigte sich, dass die Kombination des Do-
tiermittels und des Siebmaterials die nétige Hohe der
Sensibilisierung des IMS-Instruments flr interessie-
rende Proben und/oder das Unterdriicken von St6-
rungen vorsieht.

[0012] Es zeigte sich auch, dass die Verwendung
des kombinierten Dotiermittel- und Siebmaterials in-
nerhalb des Zirkulationssystems eines IMS-Instru-
ments die Dotiermittelfahigkeit Gber einen Bereich
von Umgebungstemperaturen von -30°C bis +50°C
verbessert, sogar ohne ein Erhitzen.

[0013] Obwohl man erwarten kdnnte, dass das Auf-
tragen von Dotiermittel auf ein Sieb die Wasserauf-
nahme erhéhen kdnnte und folglich die Lebensdauer
des Produkts verringern wiirde, fanden die Anmelder
in der Praxis heraus, dass dies tatsachlich nicht der
Fall ist.

[0014] Ausfiihrungsformen der Erfindung werden
nun beispielhaft unter Bezugnahme auf die beiliegen-
de Fig. 1, die ein lonenbeweglichkeitsspektrometer
des Standes der Technik zeigt, und Fig. 2, die ein lo-
nenbeweglichkeits-Spektrometer gemafl einer Aus-
fuhrungsform der Erfindung zeigt, beschrieben.

[0015] Fig. 1 der beigefligten Zeichnungen zeigt ein
vereinfachtes Blockdiagramm eines herkdmmlichen
lonenbeweglichkeits-Spektrometers, bei welchem
ein Rezirkulationssystem mit geschlossenem Kreis-
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lauf verwendet wird, das eine Pumpe 10, eine
IMS-Zelle 12, ein Paar Molekularsiebpackungen 14,
16 zum Trocknen des Tragergases, ublicherweise
Luft, im Rezirkulationssystem, und eine Dotiermit-
tel-Quelle 18 zum Vorsehen der bendtigten Menge an
Dotiermittel zur Verbesserung der Empfindlichkeit
und/oder Unterdriickung von Stérungen umfasst.

[0016] Im Betrieb wird Umgebungsluft, die ein inter-
essierendes Gas oder einen interessierenden Dampf
enthalten kann, mittels eines hier nicht gezeigten Ein-
lasssystems in das Zirkulationssystem hineingezo-
gen und durch die IMS-Zelle 12 hindurch geleitet, die
in Verbindung mit einem hier nicht gezeigten her-
kémmlichen elektronischen Instrumentarium einen
elektrischen Ausgang vorsehen kann, der flir das
Vorhandensein und/oder die Menge eines interessie-
renden Gases oder Dampfes in der Umgebungsluft,
von der eine Probe genommen wurde, reprasentativ
ist.

[0017] Fig.2 zeigt dasselbe Instrument, das in
Fig. 1 gezeigt ist, wobei jedoch das urspriingliche
Paar Molekularsiebpackungen und die Dotiermit-
tel-Quelle durch ein Paar kombinierter Dotiermit-
tel-Molekularsiebpackungen 20, 22 ersetzt wurden.
Das Sieb kann aus jedem Standardmaterial, wie ei-
nem Aluminiumsilikat (Zeolith), bestehen.

[0018] Die erforderliche Kombination eines ge-
mischten Sieb- und Dotiermittelmaterials kann durch
Platzieren des getrockneten Molekularsiebmaterials
in ein dicht verschlossenes Gefall mit der richtigen
Masse des Dotiermaterials und Schutteln und vor-
zugsweise Erhitzen der Mischung auf 50°C fiir etwa
zwolIf Stunden erzeugt werden.

[0019] Die Kombination der Materialien kann — unter
Annahme einer geeigneten Modifikation der Zeit zur
Ermdglichung der Kombination — bei hdheren oder
niedrigeren Temperaturen erreicht werden. Die Mi-
schung muss nicht immer erhitzt werden, obwohl es
zum Erhalt einer guten Verteilung des Dotiermittels
vorzuziehen ist, dass sie geschittelt wird.

[0020] Das kombinierte Material kann auch herge-
stellt werden, indem ein trockener Inertgasstrom, der
das Dotiermaterial enthalt, in einer festgelegten Hohe
Uber das Molekularsiebmaterial geleitet wird und es
dem Molekularsiebmaterial ermoéglicht wird, das Do-
tiermaterial zu absorbieren.

[0021] Der Mechanismus, mittels welchem das Do-
tiermaterial am Molekularsieb adsorbiert wird, ist eine
reversible Adsorption, was bedeutet, dass bei einer
gegebenen Masse von am Sieb adsorbiertem Mate-
rial bei einer gegebenen Temperatur der partielle
Druck des adsorbierten Dotiermaterials Uber das
Sieb konstant ist.
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[0022] Beieinem IMS-System, bei welchem ein Tra-
gergasstrom Uber dem kombinierten Dotiermit-
tel/Siebmaterial vorhanden ist und es zu einem Le-
cken des Tragers aus dem System kommt, wird das
adsorbierte Dotiermaterial vom Siebmaterial entfernt.

[0023] In einem geschlossenen Rezirkulationssys-
tem wird das adsorbierte Material in das Tragergas
freigesetzt, jedoch danach im Siebmaterial ersetzt,
wodurch eine kontinuierliche konstante Menge an
Dotiermittel im System erhalten bleibt.

[0024] Als Beispiel wurde eine Kombination von
Ammoniumcarbamat-Dotiermittel und einem Moleku-
larsiebmaterial mit einer Porengrdfie von 13X (10A),
die im Verhaltnis von zwischen 0,1 bis 5 Gew.-% Do-
tiermittel zu Siebmaterial kombiniert war, in einem lo-
nenbeweglichkeits-Spektrometer, wie in Fig. 2 der
Zeichnungen gezeigt, verwendet. Je nach dem Do-
tiermittel kbnnen andere Konzentrationen verwendet
werden, beispielsweise bis etwa 10%. Der am meis-
ten bevorzugte Bereich ist normalerweise etwa 2 bis
5%. Andere Porengrdfien, beispielsweise 3A, 4A
oder 5A, kdnnten ebenso verwendet werden.

[0025] Die Spektral-Antwort der drei fir die Untersu-
chung gewabhlten Zielverbindungen, DMMP (0,0-Di-
methylmethanphosphonat), TEP (Triethylphosphat)
und DPM (Dipropylenglykolmonomethylether), blieb
unter Verwendung des spezifizierten vereinigten Do-
tiermittel/Molekularsiebmaterials tiber einen Tempe-
raturbereich von -30°C bis +50°C vernunftigerweise
konstant.

[0026] Es ist offensichtlich, dass andere Dotiermit-
telverbindungen, die ausgewahlt werden, um eine
Dotiermittelmenge in einem erforderlichen Bereich
vorzusehen, verwendet werden kénnen. Bei einer
Ausfuhrungsform ist das Dotiermittel vorzugsweise
Ammoniak, oder Ammoniak mit CO2.

[0027] Es kénnen auch andere Absorptionsmateria-
lien bei der Herstellung kombinierter Dotiermit-
tel/Siebmaterialien verwendet werden.

[0028] Es zeigte sich, dass das beschriebene Sys-
tem dauerhafter als eine vergleichbare Stan-
dard-Permeationsquelle und ein Siebsystem ist und
eine langere Lagerfahigkeit aufweist.

[0029] Obwohl beim beschriebenen Beispiel ein
kombiniertes Dotiermittel/Sieb als einzige Dotiermit-
telquelle innerhalb des Systems verwendet wird,
kann das kombinierte Dotiermittel/Sieb bei einem In-
strumenten-System zusatzlich zu einer Standard-Do-
tiermittel-Quelle verwendet werden, um eine Mehr-
fach-Dotierung des Systems vorzusehen oder um
eine zusatzliche Dotierung vorzusehen, beispielswei-
se um die Standardpermeations-Dotiermittelquelle
bei niedrigen Temperaturen zu unterstitzen. Bei-
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spielsweise kann es erwilinscht sein, ein Dotiermittel
mit sehr schwerer Molekularmasse in Verbindung mit
einem sehr leichten zu verwenden. Die einzige Art,
dies zu erreichen, ware ansonsten das Vorsehen ei-
ner sehr groRen und schweren Dotiermittel-Quelle.

Patentanspriiche

1. lonenbeweglichkeits-Spektrometersystem mit:
einem lonenbeweglichkeits-Detektor;
einem Gas/Dampf-Zirkulationssystem fir den lonen-
beweglichkeits-Detektor, in welches Proben von inte-
ressierenden Gasen und Dampfen zur Detektion hin-
eingezogen werden kénnen;
wobei das Zirkulationssystem eine lonenbeweglich-
keits-Zelle (12), Mittel (20, 22) zum Trocknen
und/oder Reinigen der zirkulierenden Gase/Dampfe
im Zirkulationssystem einschlief3lich eines Molekular-
siebmaterials zum Trocknen und Reinigen der zirku-
lierenden Gase/Dampfe, eine Dotiermittel-Quelle
(20, 22) einschlieBlich eines Dotiermaterials und Mit-
tel (10) zum Bewirken der Zirkulation der Ga-
se/Dampfe innerhalb des Zirkulationssystems auf-
weist; dadurch gekennzeichnet, dass das Dotier-
material mit dem Molekularsiebmaterial in einem ge-
mischten Dotiermittel-Siebmaterial kombiniert ist,
wodurch die Notwendigkeit einer separaten Dotier-
mittel-Quelle fur das System vermieden wird.

2. lonenbeweglichkeits-Spektrometersystem
nach Anspruch 1, bei welchem das gemischte Dotier-
mittel-Siebmaterial in einer Packung vorliegt.

3. lonenbeweglichkeits-Spektrometersystem
nach einem der vorhergehenden Anspriche, wobei
mindestens eine weitere Dotiermittel-Quelle zuséatz-
lich zum gemischten Dotiermittel-Siebmaterial ver-
wendet wird.

4. lonenbeweglichkeits-Spektrometersystem
nach Anspruch 1, bei welchem das Dotiermaterial
Ammoniumcarbamat ist und das Molekularsiebmate-
rial ein Material mit einer PorengréRe von 13X ist.

5. lonenbeweglichkeits-Spektrometersystem
nach Anspruch 4, bei welchem das Dotiermaterial
und das Molekularsiebmaterial in Proportionen von
zwischen 0,1% bis 0,5 Gew.-% Dotiermaterial zu Mo-
lekularsiebmaterial kombiniert sind.

6. lonenbeweglichkeits-Spektrometersystem
nach Anspruch 1, Anspruch 4 oder Anspruch 5, bei
welchem das gemischte Dotiermittel-Siebmaterial
durch gemeinsames Erhitzen des Dotiermaterials
und des Molekularsiebmaterials in einem dicht ver-
schlossenen Gefal hergestellt wird.

7. lonenbeweglichkeits-Spektrometersystem
nach Anspruch 1, Anspruch 4 oder Anspruch 5, bei
welchem das gemischte Dotiermittel-Siebmaterial
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durch Leiten eines trockenen, das Dotiermaterial ent-
haltenden Inertgasstromes in einer festgelegten
Hohe Uber das Molekularsiebmaterial hergestellt
wird, wobei das Molekularsiebmaterial das Dotierma-
terial absorbiert.

8. lonenbeweglichkeits-Spektrometersystem
nach Anspruch 1, bei welchem das gemischte Dotier-
mittel-Siebmaterial durch gemeinsames Schiitteln
des Dotiermaterials und des Molekularsiebmaterials
hergestellt wird.

9. lonenbeweglichkeits-Spektrometersystem
nach Anspruch 1, bei welchem das Molekularsieb-
material eine Porengrofie von 13X, 3A, 4A oder 5A
hat.

10. lonenbeweglichkeits-Spektrometersystem
nach Anspruch 1, bei welchem das Dotiermaterial
Ammoniak oder Ammoniak in CO2 ist.

11. lonenbeweglichkeits-Spektrometersystem
nach Anspruch 1, bei welchem das Dotiermaterial
und das Molekularsiebmaterial in Proportionen von
zwischen 2 und 5 Gew.-% Dotiermaterial zu Moleku-
larsiebmaterial kombiniert sind.

12. lonenbeweglichkeits-Spektrometersystem
nach Anspruch 1, bei welchem das Dotiermaterial
und das Molekularsiebmaterial in Proportionen von
zwischen 0,1 und 10 Gew.-% Dotiermaterial zu Mole-
kularsiebmaterial kombiniert sind.

13. Kombinierte Dotiermittel-Quelle und Moleku-
larsiebpackung (20, 22) zur Verwendung in einem lo-
nenbeweglichkeits-Spektrometersystem nach einem
der vorhergehenden Anspriiche einschliellich einer
kombinierten Sieb- und Dotiermittel-Quelle, bei wel-
cher eine Dotiermittel-Quellen-Material und ein Mole-
kularsiebmaterial in einem gemischten Dotiermit-
tel-Siebmaterial kombiniert sind.

14. Verfahren zur Herstellung einer kombinierten
Sieb- und Dotiermittel-Quelle (20, 22) eines lonenbe-
weglichkeits-Spektrometers mit einem Molekular-
siebmaterial und einem Dotiermaterial, welches das
Kombinieren des Siebmaterials mit dem Dotiermate-
rial in einem gemischten Dotiermittel-Siebmaterial
umfasst.

15. Verfahren nach Anspruch 14, welches das
gemeinsame Erhitzen des Dotiermaterials und des
Molekularsiebmaterials in einem dicht verschlosse-
nen Gefall umfasst.

16. Verfahren nach Anspruch 14 oder 15, wel-
ches das Leiten eines trockenen, das Dotiermaterial
enthaltenden Inertgasstromes in einer festgelegten
Hoéhe Uiber das Molekularsiebmaterial umfasst, wobei
das Molekularsiebmaterial das Dotiermaterial absor-
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biert.

17. Verfahren nach Anspruch 14, welches das
gemeinsame Schiutteln des Dotiermaterials und des
Molekularsiebmaterials umfasst.

Es folgt ein Blatt Zeichnungen
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Anhangende Zeichnungen
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