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Przedmiotem wynalazku jest palnik detektora plomienio-
wo-fotometrycznego chromatografu gazowego.

Znane palniki stosowane w detektorach plomieniowo-
-fotometrycznych, w ktérych spalanie nast¢gpuje w atmo-
sferze redukujacej, stanowia dwie wsp6losiowe dysze, kto-
rymi doprowadza si¢ gazy do detektora: gaz nosny obo-
jetny z substancja analizowana, utleniacz i wodér. Palniki
te réznig si¢ miedzy sobg sposobem doprowadzania gazéw
w sensie réznych kombinacji skladu jako$ciowego gazéw
przeplywajacych przez poszczegélne dysze.

W jednym typie palnika gaz no$ny z substancja analizo-
wang i utleniacz doprowadza si¢ wspOlnie jedng dysza,
a wodér oddzielnie druga wspoélosiowa dysza, przy czym
znane jest zar6wno rozwigzanie doprowadzania wodoru
przez zewnetrzng dysze, a pozostalych gazéw przez we-
wnetrzng i odwrotnie. Wadg tego rodzaju palnikéw w jed-
nej i drugiej odmianie jest gaénigcie plomienia podczas
wymywania rozpuszczalnika z kolumny chromatograficz-
nej. Gasni¢cie plomienia moze juz nast¢powaé przy dozo-
waniu na kolumn¢ chromatograficzng prébek cieklych
o objetosci 1 mm3. Réwnoczeénie pierwsza odmiana palnika
tego typu jest najkorzystniejsza ze wzgledéw analitycznych.

Wspélng cechg innych znanych typéw palnika jest do-
prowadzanie oddzielne utleniacza jedna dysza, a gazu no$-
nego z substancja analizowana druga dysza wspoélosiows,
przy czym wodor jest doprowadzany lacznie z gazem no$-
nym lub z utleniaczem. W tych rozwigzaniach przeplywu
gazéw uzyskuje si¢ ciaglo$¢ palenia si¢ plomienia, ale réw-
niez ograniczona pewng obj¢toécig préobki cieklej dozowanej
na kolumne¢ chromatograficzng. Na przyklad w palniku,
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w ktérym $rodkowa dysza doplywa utleniacz, a zewnetrzng
wodér i gaz noény, plomiefi nieprzerwanie pali si¢ przy
dozowaniu prébek o obje¢to$ci nie przekraczajacej 10 mm3.
W palniku, w ktorym §rodkowa dysza doplywa gaz noény,
a zewnetrzng wspoélosiowg wodér zmieszany z utleniaczem
plomiert pali si¢ nieprzerwanie przy dozowaniu prébek
o objetosci do 50 mm3. Rozwigzanie to ma jednak te wade,
Ze plomiefi moze cofaé si¢ w glab zewnetrznej dyszy. W celu
zapobiezenia temu staje si¢ konieczne stosowanie duzych
predkosci objetosciowych przeplywu wodoru i utleniacza,
a to z kolei ma t¢ wade, ze plomied o duzych wymiarach
emituje $wiatlo, ktére znacznie zwigksza prad tla fotopo-
wielacza.

W ukladzie doplywu gazéw: zewnetrzna dyszg doplyw
utleniacza, wewnetrzng wspolosiowa gazu nosnego i wo-
doru albo jak wedlug opisu patentowego Republiki Fe-
deralnej Niemiec nr 2311324 zewng¢trzng dysza doplyw
gazu nos$nego, a wewngetrzna utleniacza i wodoru — uzys-
kuje si¢ ciaglo$¢ palenia si¢ plomienia podczas dozowania
na kolumne chromatograficzna badanych prébek cieklych
o objetoéci do 50 mm?3.

‘Gaéniecie plomienia w wyniku przeplywu rozpuszczal-
nika przez dysze¢ palnika stanowi wade detektoréw. Istnie-
nie plomienia w czdsie wymywania z kolumny analizowa-
nych skladnikéw probki jest bowiem koniecznym warunkiem
prawidlowego funkcjonowania detektoréw plomieniowo-
-fotometrycznych. Konieczno$¢ zapalenia plomienia zga-
szonego w wyniku przeplywu rozpuszczalnika zawartego

- w prébce uniemozliwia zachowanie ciagloSci pomiaru

i wykrycie analizowanych skladnikéw prébki wymywanych
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z kolumny chromatograficznej bezposrednio za rozpuszczal-
nikiem.

Opisane rozwiazania doprowadzania gazéw do palnika
detektora daza do usuniecia gasniecia plomienia, ale zas-
tosowane rézne kombinacje doplywu gazéw nie likwiduja
catkowicie tej wady ale tylko ja zmniejszaja.

Celem wynalazku jest rozwigzanie konstrukcyjne pal-
nika, ktére zapewnia ciagloé¢ pomiaru podczas dozowania
prébek ciektych na kolumng¢ chromatograficzng.

Palnik detektora wedtug wynalazku stanowi uklad skla-
dajgcy sie z dwoch dysz o wylotach umieszczonych w stru-
mieniu wodoru, usytuowanych w stosunku do siebie w po-
loZeniu zapewniajacym wzajemny przeskok plomienia
z jednej dyszy na druga i odwrotnie. Jedna dysza jest przy-

ona, do - omatograficznej doprowadzajacej
:A d‘e{elk'lfot-’a tnnm?ﬁigazu nos$nego z analizowang sub-
cjq oraz do #rédla ktrumienia utleniacza.
Wﬂw éygza jest przylaczona tylko do Zrédla
cmin utleniscagy Pysza, ktora jest przylacrona tylko
i ewentualnie jest podligczona
do #r6dla wysokiego napiecia oraz odizolowana elektryczmie
od dyszy drugiej. W przypadku, gdy dysza jest podigczona
do #r6dla wysokiego napigcia spelnia ona réwniez funkcje
elektrody iskrowej zapalarki plomienia i moina witedy
wyeliminowac z konstrukcji detektora stosowane elementy
shuzace do zapalania plomienia, takie jak elektroda wyla-
sokiego napigcia lub zarnikiem nie ma wplywu na istotg
rozwigzania i funkcjonowanie palnika wedlug wynalazku
podczas prowadzenia analiz.

Wyloty dysz znajduja si¢ w bezposrednim sasledztwn:
w odleglosci zaleznej od ich $rednic i od stosowanych
predkodci objetosciowych przeplywajacych przez nie gazéw.
Z drugiej strony $rednice wewnetrzne dysz dobiera sie
zaleznie od stosowanych predkosci objeto$ciowych prze-
plywajacych gazéw. W wyniku tych wzajemnych zaleinosci
odlegioé¢ migdzy wylotami dysz okreila sie zaleznie od
praewidywsaych pmetréw prowsdzenia analivy.

Przed praeprowadzesiomn anslizy chromatograficznej
badanej substancji zapala si¢ plomienie u wylom obu dysz
w detektorze. Gdy inicjecja plomienia nastepuje od iskry
wysokiego napiecia, a funkcje elektrody pelni dysza, przez
ktéeq wyplywa tylko wtleniacz, wéwczas odbywa si¢ ona
podczas preeplywu gazu noénego i utleniacza przez jedng
dysze i przeptywu tylko utleniacza przez drugg dysze oraz
pray zwigkszonym przeplywie wodoru, w kiérego strumie-
niu znajduje sic wyloty obu dyaz. Inicjecja plomienia moze
réwniez nastgpi¢ tylko u wylotu dyszy, przez ktéra wyplyws
tylko utleniacy, Zapslenie si¢ plomicnia u wylotu dyszy
pierwszej nastapi wéwczas samoczymnie po wigczeniu
pracplywm gezu noéncgo i utleniacza przez tg dysze.

W oelu zapaicnia plomieni powoduje si¢ preeskok iskry
wysokiego napigcia micdey wylotami obu dysz lub miedzy
dysag, ktécy wyplywa tylko utieniacz a blokiem detekvora.
Po zapaleniu plomienia u wyletu obu dysz lub tylko u wy-
lotu dyszy drugiej mozna zmniejszy¢ objetosciows predkoéc
przeplywa wodoru do wartofci ekreslomej warunkami pro-
wadzenin analizy.

Nasicpnie wykonuje sip pomiar. Do kemory spalar,
w ktérej palq si¢ plomienie u wylotu obu dysz doprowadza
si¢ pracz kolumne chromstograficznq w strumiesiu garu
noénego badang prébie zawicrajacq rozpuszczalnik i anali-
zowanR substancjg. Probki cickle ulegaja odparowaniu na
wlecie kolumay. Jeieli objetedc domowsmej poébki cickiej
prackracza 2 min®, woéwczas pary rozpusaczalniks wywohijy
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wprawdzie gasnigcie plomienia palacego si¢ poczatkowo
u wylotu dyszy, przez ktéra wyplywaja, ale nie gasza plo-
mienia palacego si¢ u wylotu dyszy drugiej, przez ktéra
wyplywa tylko utleniacz. Plomieri nie gasnie, poniewaz dy-
fuzja czasteczek rozpuszczalnika do tego plomienia jest
uniemozliwiona ruchem czasteczek wodoru omywajacego
wyloty obu dysz. W wyniku takiego przebiegu analizy, po
wymyciu rozpuszczalnika z kolumny chromatograficznej
u wylotu dyszy, przez ktéra przeplywal, zgpala si¢ plomien
samoczynnie od niewygaszonego plomienia palacego sie
u wylotu dyszy drugiej i wyplywajace z gazem noénym
analizowane skladniki spalaja si¢; przy czym po zapaleniu
si¢ plomienia na tej dyszy mozna wylaczy¢ doplyw utlenia-
cza do dyszy drugiej. Uzyskuje si¢ ciaglo$¢ pomiaru, palnik
detektora wedlug wynalazku spelnia wymagania i zapewnia
prawidiowy przebieg analizy. Plomiert nad dysza, przez
ktéra wyplywaja analizowane skladniki zapala 'sig automa-
tycznie, bez potrzeby, jak w innych rozwigzaniach palnika,
regulacji predkosci objetosciowych przeplywu wodoru oraz
utleniacza wyplywajacego Wrak z gazem nofnym Wepéing
dyszg. Przeskok plemicnia na dysz¢, przez ktérg wyplywa-
analizowana prébka nastgpuje w momencie, gdy sklad
gazéw wyplywajacych przez nig odpowiada juz warunkom

Bezpo$rednio przed wprowadzeniem na kolumne chro-
matograficzna kolejnej badanej probki wlacza si¢ przeplyw
utleniacza przez druga dyszg, w nastgpstwie czego u jej
wylotu zapala si¢ samoczynnie plomiert od plomienia palg-
cego si¢ u wylotu dyszy pierwszej, do ktérej doprowadza
si¢c gaz noény i utleniacz. Kolejny pomiar wykonuje si¢
analogicznie jak poprzedni. Analizowane skladniki préb
spalane w plomieniu palacym si¢ u wylotu dyszy, z ktérej
wyplywaja, emituja promieniowanie charakterystyczne,
ktére po przetworzeniu na sygnaly elektryczne i wzmocnie-
niu s3 rejestrowane w postaci chromatogramu.

Analizy mozna réwniez prowadzi¢ podczas palenia sie
obu plomieni nie wygaszajac plomienia u wylotu dyszy,
z ktérej wyplywa tylko utleniacz. Dzigki temu, lub w wy-
niku zastosowsania odpowiedniego ukladu sterujacego cza-
sem przeplywu utleniacza przez dysz¢ drugs, staje sic mo-
Zliwe zastosowanic palnika w pelni zautomatyzowanych
anslizatorach opartych o technik¢ chromatografii gazowe;.

Palnik wedlug wynalazku ma szereg zalet. Jego roz-
winzenie konstrukcyjne pozwala na dozowanie analizowa-
nych prébek o duzej objetosci nawet ponad 1 000 mm?.
Umotliwia detekcic skiadnikéw analizowanej préby po-
siadajacych czasy retencji réZnigce si¢ minimalnie od czasu
wymywania rozpuszczalnika. Uzyskuje si¢ wysokq czulo$é
detektora, poniewaz wszystkic czesteczki analizowanych
skiadnikéw préby przechodzy przez plomien. Rozpuszczal-
nik gaszac plomiert u wylotu dyszy, przez ktéry wyplywa,
preechodzi przez komorg detektors w postaci mie zmienionej,
w wyniku czego nic zanieczyszcza si¢ wngtrza komory
detektora produktami spalsnia rozpuszczalnika oraz eli-
minuje si¢ oflepienie fotopowielacza swiatlem emitowanym
w czasic spalamia rorpuszczalnika.

Korzystmy ukisd dysz painika zapobiega powstawaniu
wybuchéw w detektorze w czasic inicjacji plomienia, po-
niewaZ obszary, w ktorych skisd micszaminy utlenmiscza
i wodoru odpowiada skiadowi mieszaminy painej, zaajdujy
si¢ jedyniec w otoczeniu wylotéw dysz, a pozostaia objetosé
komory spalari jest wypclmions mieszaning o skiadzie po-

nizej progu palnoici. Zaleta ta pozwala na konstrukcje

detektora plomieniowo-fotometrycznege © rwickszonej
objetoéci komory spaled.

e
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Roéwniez do zalet rozwiazania nalezy wykorzystanie
dyszy, ktéra doplywa tylko utleniacz, jako elektrody iskro-
wej zapalarki plomienia. W ten spos6b eliminuje si¢ z prze-
strzeni obserwowanej przez~ fotopowielacz obce elementy
w postaci elektrody wyladowczej lub spirali Zarnika.

Przedmiot wynalazku jest przedstawiony w przykladach
wykonania zilustrowanych rysunkami, na ktérych Fig. 1
i Fig. 2 przedstawiaja schematy palnika detektora, a Fig. 3
chromatogramy uzyskane z przeprowadzonej analizy z za-
stosowaniem palnika: a) wedlug wynalazku, b) nie posia-
dajacego dyszy, przez ktéra jest doprowadzany tylko
utleniacz.

Palnik (Fig. 1) sklada si¢ z dwoch dysz 1 i 2, ktérych
wyloty sa umieszczone w strumieniu wodoru 9 w zaglebie-
niu 3 komory spalan 4 bloku detektora 5. Wyloty dysz 1i 2
znajdujg si¢ w bezposrednim sasiedztwie. Osie dysz 1 i 2

leza w jednej plaszczyinie, s usytuowane pod katem %

i przecinaja si¢ w obszarze Zadla plomienia palacego si¢
u wylotu dyszy 1. Dysza 1 doprowadza si¢ do komory 4
strumieri gazu no$nego z analizowang substancja 10 i stru-
mieni utleniacza 11, a dysza 2 doprowadza si¢ tylko stru-
mieri utleniacza 12. Zarnik 6 jest podiaczony do zrédla
pradu 7.

Fig. 2 przedstawia schemat palnika, ktérego dysza 2
jest podlaczona do Zrédla wysokiego napiecia 8 i jest od-
izolowana elektrycznie od bloku detektora 5. Usytuowanie
palnika w bloku detektora 5, usytuowanie dysz 1i 2 w sto-
sunku do siebie oraz doprowadzanie gazéw jest analogicz-
ne jak przedstawione na Fig. 1.

Na chromatogramach Fig. 3 sa wyodre¢bnione koleine'

fazy przebiegu analiz wyrazone czasem ich trwania. Ozna-

czenia poszczegblnych punktéw i odcinkéw na wykresie

s3 nastepujace:

t, — moment zakoriczenia poprzedniej analizy;

t, — moment wigczenia przeplywu utleniacza przez dysz¢ 2
(samoczynne zapalenie si¢ plomienia u wylotu
dyszy 2 od plomienia palacego si¢ u wylotu dyszy 1);

t, — t, — czas palenia si¢ plomienia u wylotu dyszy 1;

t; — moment wprowadzenia prébki na kolumne¢ chromato-

graficzng;
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t, — moment zgaszenia przez rozpuszczalnik plomienia
palacego si¢ u wylotu dyszy 1;

t, — t, — czas palenia si¢ plomienia u wylotu dysz 1i 2;

t, — t; — czas wymywania rozpuszczalnika z kolumny
chromatograficznej;

t; — moment samoczynnego zapalenia si¢ plomienia u wy-
lotu dyszy 1 od plomienia palgcego si¢ u wylotu
dyszy 2;

ts — t, — czas palenia si¢ plomienia u wylotu dyszy 2;

ty — moment wylaczenia przeplywu utleniacza przez dysze
2 (zgaszenie plomienia palacego si¢ u jej wylotu);

te — ts — czas palenia si¢ plomienia u wylotéw dysz 1 i 2;

t; — t33 tg — 33 t 4 — t33 — czasy retencji kolejnych ana-
lizowanych skladnikéw prébki wprowadzonej na
kolumne chromatograficzna; ’

t, — moment zakoriczenia analizy (odpowiada on momen-
towi t, dla kolejnej analizy). :

W przypadku zastosowania palnika nie posiadajgcego
dyszy, przez ktéra doprowadzany jest tylko utleniacz,
istnieje konieczno$¢ ponownego zapalenia plomienia zga-
szonego w momencie t,. Jezeli czas, w ciggu ktérego moina
to zrealizowa¢ nie jest krétszy od t, — t,, wéwczas na
uzyskanym wykresie (Fig. 3b) nie sa rejestrowane piki
odpowiadajgce skiadnikom prébki wymywanym w ciagu
tego czasu z kolumny chromatograficznej — detektor
w ciggu tego czasu nie funkcjonuje.

Zastrzezenie patentowe

Palnik detektora plomieniowo-fotometrycznego chroma-
tografu gazowego skladajacy si¢ z dysz, znamienny tym,
ze stanowi uklad dwoch dysz (1 i 2) o wylotach umiesz-
czonych w strumieniu wodoru, usytuowanych w stosunku
do siebie w poloZeniu zapewnisjacym wzajemny przeskok
plomienia z dyszy (1 na 2) i odwrotnie, z ktérych dysza (1)
jest przylaczona do kolumny chromatograficznej doprowa-
dzajacej .do detektora strumienn (10) gazu noénego z ana- .
lizowana substancja oraz do #rédla strumienia utleniacza
(11), natomiast dysza (2) jest przylaczona tylko do Zrédia
strumienia utleniacza (12) i ewentualnie jest podigczona do
Zrédla wysokiego napigcia (8) oraz odizolowana elek-
trycznie od bloku detektora (5).
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