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Przedmiotem wynalazku jest urzgdzenie dla au-
tomatycznego, kolejnego doprowadzania do chro-
matografu np. jonizacyjnego probek cieczy o sta-
lej objetoSci- w zakresie dziesietnych mikrolitra
z wielu punktéw instalacji produkcyjnej np. ko-
lumny destylacyjnej, kolumny ekstrakcyjnej, umo-
zliwiajgce dokonywanie biezacych, kolejnych ana-
liz substancji aktualnie znajdujgcych sie¢ w danym
punkcie instalacji.

Urzadzenie wedlug wynalazku sprzezone z chro-
matografem pozwala w pracach badawczych §le-
dzi¢ przebieg zmian skladu mieszanin weglowodo-
ré6w w réznych punktach instalacji dla proceséw
rafineryjnych, badaé charakterystyki statyczne
i dynamiczne.” Urzadzenie podigczone do przemy-
slowej instalacji rafineryjnej - umozliwia biezgca
kontrole jako$ci produktéw na podstawie wykre-
s6w chromatograficznych otrzymywanych auto-
matycznie w czasie trwania procesu technologicz-
nego. -

Zagadnienie dozowania prébek cieczy do chro-
matografu prébowano rozwigzaé réznymi droga-
mi. Do recznego dozowania stosowano strzykawki
z tloczkiem oraz mikropipety napelniane cieczg
probki a nastepnie przenoszone do kolumny chro-
matografu. W sposobie tym powtarzalno§é dozo-
wania jest obarczona bledem siggajgcym 5%, przy
czym nisko wrzgce skladniki cieczy moga ulatniaé
sie w czasie przenoszenia strzykawki lub mikro-
pipety powodujac zmiany skladu prébki.
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Inny spos6b polega na zastosowaniu ttoczka do-
zujacego zaopatrzonego w wyfrezowany pier§cien,
ktory przesuwa sie w cylindrze najpierw pod
otwory doprowadzajace ciecz, nastepnie pod otwo-
ry odbierajgce pr6ébe. Rozwigzanie takie pozwala
na automatyczne dozowanie niemniej wymaga du-
zej precyzji wykonania i nie jest mozliwe do sto-
sowania dla wszystkich cieczy. Dozowanie ttocz-
kiem nie nadaje sie réwniez dla mikroobjeto$ci
prébek. '

Za najnowoczeSniejszy uwazany jest spos6b we-
dlug ktérego ciecz zamienia sie na pare i dozuje
w tej postaci przy pomocy skomplikowanego sy-
stemu dozownikéw sterowanych pneumatycznie.
Urzadzenie dozujgce tym systemem wymaga wy-
sokiej precyzji wykonania i stabilizacji tempera=
tury.

Mozna usungé wady znanych sposobé6w dozowa-
nia, zapewni¢ jego dokladno$é niezaleznie od stop-'
nia lotno$ci czy innych wlaSciwo$ci badanych cie-
czy eliminujgc mozliwo$ci zaklécen przez stoso-
wanie urzadzenia wedlug wynalazku. Istotng cze-
Scig tego urzadzenia sg elementy dozujace, doklad-
nie wykalibrowanej kapilary, osadzone w wy-
miennej oprawce. Kapilara napelniajgca sie w ze-
tknieciu z cieczg na zasadzie naczyn wloskowa-
tych umieszezona jest jednym koncem w rurce
u szczytu kolumny chromatograficznej, drugi ko-
niec zamykany zaworem znajduje sie w kanale
pcbierania préobki. Do kanalu pobierania prébki w
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odpowiednim czasie zostaje wprowadzona badana
ciecz. Po otwarciu zaworu kapilary przeplywajaca
kanalem ciecz w zetknieciu z kapilarg napelnia ja
samoczynnie. Po splynieciu cieczy z kanalu po-
bierania prébki wprowadza sie tam sprezony gaz,
ktéry powoduje wstrzyknigcie probki z kapilary
do kolumny chromatografu. W urzadzeniu zasto-
sowano sze$é¢ elementéw dozujgcych, ktérych ilosé
moze byé w zasadzie dowolna, jednak jej zwiek-
sz%nle powoduje wydluzenie cyklu wszystkich
~analiz. Wybrano sze§¢ jako ilo§¢ najkorzystniejsza
dla badania proceséw destylacyjnych. Urzadzenie
dozujqce rozwigzane w formie glowicy jest za-
mewbewsane -w- gérnej czeSci kolumny chromato-
grjfﬁ:m‘:‘ponad wypeh'uemem Kapilary osadzo-
sg wspotsrodkowo z wylotami umieszczonymi
w*kolumrue chromatografu. Do glowicy dla kai-
dego efementu dozujacego doprowadza sie ciecz
z wybranego punktu instalacji (np. kolumny de-
stylacyjnej). Ciecz przeptywa przez komore po-
bierania prébki w spos6b ciagly, dzieki czemu
prébka ma zawsze sklad aktualny dla wybranego
punktu instalacji.

Przedmiot wynalazku jest przedstawiony w
przykladzie wykonania na rysunku w przekroju.
Otwarcie zaworu 2 w komorze pobierania prébki
1 powoduje przeplyw cieczy do kanalu pobierania
probki 3, w ktérym znajduje sie koniec kapilary 4
zaopatrzony w zawor 5.

Drugi koniec kapilary jest osadzony w przewo-
dzie 6 stanowigcym przedluzenie kolumny chro-
matografu. Poniewaz przez kolumne chromatogra-
fu przeplywa stale gaz noény pod zwiekszonym
ciSnieniem, przed napelnieniem kapilary nalezy
zatrzymaé doplyw gazu i wyréwnaé ciSnienie mie-
dzy wnetrzem kolumny a otoczeniem, co trwa
kilkana$cie sekund. Po wyréwnaniu ci$niefi otwie-
ra sie w komorze pobferania 1 zawér 2, wprowa-
dzajgc ciecz do kanalu pobierania prébki. Prawie
réwnocze$nie otwiera sie zawér 5; ciecz wypelnia
kapilare. Z kolei zamyka sie zawé6r doprowadza-
jacy ciecz do kanalu pobierania prébki, nadmiar
cieczy nie wessanej przez kapilare splywa do
zbiornika. Po S$cieknigciu nadmiaru cieczy otwie*
ra sie zawér doprowadzajgcy do kanalu sprezony
gaz najlepiej identyczny z gazem no$nym i préba
zostaje wstrzyknieta z kapilary do kolumny chro-
matografu. Po wstrzyknieciu zamyka sie zawo6r
kapilary i otwiera doplyw gazu noénego do ko-
lumny chromatografu.

Przez czas trwania analizy urzadzenie dozujace
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nie pracuje, po jej zakonczeniu wylacza sie prze-
plyw gazu nosnego i rozpoczyna prace nastepny
element dozumcy Zawory: pobierania prébki, ka-
pilary, gazu noénego i gazu wstrzykujacego préb-
ke sg wykonane jako zawory elektromagnetyczne.
Pracg zaworéw dla jednego programu dozowania
steruje osobny przekaznik programowo-Czasowy;
po zakonczeniu cyklu dozowania wysyla impuls
do centralnego ukladu wybierajacego, ktory wyla-
cza przekaznik programowy i wlacza symulator
czasu analizy. Czas trwania analizy chromatogra-
ficznej jest zalezny od skladu badanej proébki,
temperatury kolumny chromatograficznej i wypet-
nienia kolumny. Symulatory czasu analizy na-
stawia sie na czas ustalony do$wiadczalnie, ktéry
moze byé rézny dla poszczegblnych analiz chro-.
matograficznych. Na zakonczenie pracy symula-
tor wysyla impuls do ukladu wybierajacego, kt6-
ry wylagcza symulator czasu analizy i wigcza prze-
kaznik programowy dozowania dla nastepnego
instalacji. Uruchomiony
przekaznik programowy realizuje pelny cykl dozo-
wania a po jego zakonczeniu wysyla impuls do
ukladu wybierajgcego, ktéry wilacza symulator
czasu analizy.

Zastrzezenia patentowe

1. Urzadzenie do automatycznego dozowania proé-
bek cieczy z wielu punktéw instalacji do chro-
matografu, znamienne tym, Zze jest wyposazone
w kalibrowane kapilary napelniajagce si¢ na
zasadzie naczyn wloskowatych cieczg dopro-
‘wadzang w spos6b ciagly z instalacji, w osob-
nych obwodach uniemozliwiajacych mieszanie

" sie badanych prébek cieczy.

2. Urzadzenie do stosowania sposobu wedlug
zastrz. 1, znamienne tym, ze stanowi glowice
kolumny chromatografu zaopatrzong w wsp6l-
Srodkowo umieszczone kapilary (4) jednym
koficem wprowadzone do kolumny chromato-
graficznej, przy czym kazdej kapilarze odpo-
wiada osobna komora (1) z przeptywajaca cie-
cza oddzielona zaworem (2) od kanalu pobie-
rania prébki (3), w ktérym znajduje sie koniec
kapilary zamykany zaworem (5).

3. Urzadzenie wedlug zastrz. 2, znamienne tym,
ze wyposazone jest w zawory sterowane im-
pulsami elektrycznymi wysylanymi przez uklad
przekazniké6w czasowych.
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