
(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
（ｉ）分析対象の試料を供給するための供給手段と、
（ｉｉ）前記分析対象の試料の少なくとも１種の特性を分析するための分析手段と、
（ｉｉｉ）前記供給手段と前記分析手段の間に前記試料を運送するための運送手段とを備
えた分析装置であって、
前記運送手段が前記試料を受け取る酸化表面層 を有する分析装置。
【請求項２】
前記酸化表面層が多孔質である請求項１に記載の分析装置。
【請求項３】
前記運送手段がベルト材、テープ材、ワイヤー材及びディスク材から選ばれる請求項１又
は２に記載の分析装置。
【請求項４】
前記試料が中を通って供給される供給チューブの出口を備え、その供給チューブは前記運
送手段に隣接する のいずれか１項に記載の分析装置。
【請求項５】
供給手段からの余剰の試料を受け取るため、前記運送手段に隣接するコーンを有する

のいずれか１項に記載の分析装置。
【請求項６】
前記コーンが酸化表面皮膜を有する請求項 に記載の分析装置。
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【請求項７】
前記試料が噴霧器によって前記運送手段の表面に塗布される前記請求項 のいず
れかの１項に記載の分析装置。
【請求項８】
前記分析手段が熱分解手段を有する のいずれか１項に記載の分析装置。
【請求項９】
前記分析手段が、１種以上の電子捕獲検出器、リン若しくは硫黄選択検出器、原子吸光分
光計及び／又は質量分析計を有する のいずれか１項に記載の分析装置。
【請求項１０】
アルゴンイオン化検出器を有する のいずれか１項に記載の分析装置。
【請求項１１】
アルゴンイオン化検出器と気体状態で接続する電荷中性化手段と接続する熱分解手段を有
する請求項 に記載の分析装置。
【請求項１２】
前記電荷中性化手段が電子捕獲検出器を有する請求項 に記載の分析装置。
【請求項１３】
１種以上の磁石手段によって密封箇所に維持される複数の磁化可能な粒子を有する開口部
用の密封部を有する のいずれか１項に記載の分析装置。
【請求項１４】
前記磁化可能な粒子が、鉄、又は鉄被覆ラテックス粒子である請求項 に記載の分析装
置。
【請求項１５】
（ｉ）分析対象の試料を提供するステップと、
（ｉｉ） 上に前記試料を置くステップと、
（ｉｉｉ）前記運送手段、及び前記運送手段上の試料を分析手段に移動するステップと、
（ｉｖ）前記試料の少なくとも１種の特性を分析するステップとを有する分析方法。
【請求項１６】
前記運送手段に隣接した供給チューブを通して前記試料を供給するステップを含む請求項

に記載の方法。
【請求項１７】
前記運送手段からのあらゆる余剰の試料を、前記運送手段に隣接したコーンによって受け
取ることが出来るステップを含む請求項 に記載の方法。
【請求項１８】
前記試料を噴霧器によって前記運送手段へ供給するステップを含む請求項 に記載の方
法。
【請求項１９】
前記試料を前記分析手段で熱分解するステップを含む請求項 のいずれか１
項に記載の方法。
【請求項２０】
１種以上の電子捕獲検出器、リン若しくは硫黄選択検出器、原子吸光分光計

及び／又は質量分析計を使用するステップを含む請求項 のい
ずれか１項に記載の方法。
【請求項２１】
１種以上の磁石手段によって密封箇所に維持される複数の磁化可能な粒子によって運送装
置への開口部を密封するステップを含む請求項 のいずれか１項に記載の方
法。
【発明の詳細な説明】
本発明は、試料を分析するための方法及び装置に関し、特に試料を分析器へ運送する運送
手段の使用を有する方法及び装置に関する。
【０００１】
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長年にわたり、溶解又は分散した様々な成分を含む液体混合物を分離するためのクロマト
グラフィーカラム（ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ  ｃｏｌｕｍｎ）を提供することが知
られている。クロマトグラフィー過程では、各成分の量と性質を決定出来るゲル浸透クロ
マトグラフィー、又はイオン交換クロマトグラフィーのような移動相供給、試料採取装置
、ＨＰＬＣのようなカラム及び検出器を有する装置を使う既知の方法により個々の成分が
分離される。従来、異なる検出方法が提起されている。
【０００２】
１つの方法として、ＵＶ検出は、高感度、高精度であり、使用が簡単であることが解かっ
ている。しかしながら、ＵＶ検出を効果的に行なうための１つの大きい制約は、分析対象
の化合物がＵＶを吸収しなければならないことである。このことは、この技術は、炭水化
物、アルコール、洗剤及び脂肪族炭化水素を含めて、幾つかの主な部類の化合物には使用
出来ないことを意味する。また、溶媒の選択はＵＶに透明な溶媒に限定される。
【０００３】
別の方法として、屈折率検出が使用される。屈折率検出は広く使用される方法ではあるが
、前述のＵＶ方法より感度が鈍く溶離液の変化によって生じる著しい不安定さを受け易い
。傾斜溶離方法（Ｇｒａｄｉｅｎｔ  Ｅｌｕｔｉｏｎ  ｔｅｃｈｎｉｑｕｅｓ）として当業
界で周知の方法と一緒に使用出来ない。
【０００４】
更に別の方法では、クロマトグラフィーによって分離された成分は、ワイヤー材に載せら
れて輸送され、加熱されると共に熱分解される。この後、熱分解生成物は、一連の複雑な
導管を通ってアルゴン検出器へ入ったのち、検出される。別の実施態様では、ワイヤー材
に載せられた溶質は燃焼して二酸化炭素となり、この二酸化炭素は、ニッケル触媒上を通
る水素流の中に吸い込まれる。ニッケル触媒は、二酸化炭素を水素炎イオン化検出器（Ｆ
ＩＤ）によって検出されるメタンに定量的に転化する。これらのプロセスの欠点は、この
プロセスでは、一連の複雑な導管、熱分解生成物又は酸化生成物の希釈が必要なことであ
る。アルゴン検出器は濃度に敏感なので、キャリヤガスのアルゴン流の中で生成する熱分
解生成物を希釈することによってこの感度が低下する。ＦＩＤは質量に敏感であるが濃度
に敏感ではないので、希釈することは重要ではなく、導管中のピークの分散（ピークの拡
がり）、及び触媒転化によって生じる高いノイズにより感度は大幅に低下する。
【０００５】
本発明の目的は、クロマトグラフィーによって分離することが可能である混合物の成分を
検出するための改善された方法及び装置を提供することである。
【０００６】
本発明の第１の局面によると：
（ｉ）分析対象の試料を供給するための供給手段と、
（ｉｉ）前記分析対象の試料の少なくとも１種の特性を分析するための分析手段と、
（ｉｉｉ）前記供給手段と前記分析手段の間で前記試料を運送するための運送手段と
を有する分析装置であって、前記運送手段が前記試料を受け取る酸化表面層を有する分析
装置が提供される。
【０００７】
上記特性は、試料の粘度及び溶融温度のような物理的特性、並びに試料の化学組成のよう
な化学的特性であってもよい。
【０００８】
試料は、クロマトグラフィーによって既に分離された混合物の諸成分であってもよい。
【０００９】
分析手段は、好ましくは、これまでに周知の転化段階を必要としない分析チャンバーが可
能であってもよい。
【００１０】
酸化表面層は連続した表面皮膜の形であるのが好ましい。酸化表面層は多孔質でもよい。
酸化表面層は、特に、水及び極性溶媒のような水性溶媒及び非水性溶媒によって濡れ易い
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ことが好ましい。極性溶媒の例には、エタノールやプロパノールのようなアルコール、及
びＤＭＳＯが挙げられる。酸化表面層は芳香族及び非芳香族、置換及び非置換アルキル類
含めて、炭化水素によって濡れ易いことが好ましい。
【００１１】
試料は、運送手段に沿って相当量拡散することなく運送手段に塗布されるのが好ましい。
【００１２】
運送手段は金属を有してもよく、酸化表面層を持つ金属でもよい。
【００１３】
運送手段は酸化表面層を有するワイヤー材であることが好ましい。他には、ワイヤー材の
代わりにテープ材又はディスク材を使用してもよい。後者の２つの形の運送装置は酸化表
面層を含み、ワイヤー材よりも破損し難い。テープ材が特に好ましい。テープ材の典型的
な幅は１．５ｍｍで、厚さは０．１ｍｍである。
【００１４】
以上の点、及び本発明の第２の局面によると、例えば金属ワイヤー材又はテープ材のよう
な酸化表面層を有する運送装置を提供するステップと、酸化表面層の上に順次、混合物の
分離成分を置くステップと、ワイヤー材、及び酸化表面層の上の各成分を、各試料の分析
が行なわれる検出装置へ移動するステップとを有するクロマトグラフィーよって、既に分
離された混合物の各成分を検出する方法が提供される。
【００１５】
ワイヤー材又はテープ材のような運送手段はチタン製、前記表面層は酸化チタンであるこ
とが好ましい。酸化チタンはチタン金属上で連続した多孔質表面皮膜を形成し、ワイヤー
材又はテープ材の搬送能力を大幅に高める。酸化されたワイヤー材は、極めて濡れ易く水
性液体も非水性液体も容易に搬送する。酸化された表面皮膜を有する予備酸化チタンワイ
ヤー材は、例えば、英国、Ｗｅｓｔ  Ｍｉｄｌａｎｄｓ、Ｃｒａｄｌｅｙ  ＨｅａｔｈのＡ
ｌｌｏｙ  Ｗｉｒｅ  Ｉｎｔｅｒｎａｔｉｏｎａｌから市販されている。
【００１６】
酸化表面層を有するその他の好適な金属には、モリブデン、アルミニウム、鉄、パラジウ
ム及び白金が挙げられる。
【００１７】
ワイヤー材又はテープ材のような運送手段は供給スプールで搬送されるのが好ましく、本
発明では、巻き取りスプールによって供給スプールからワイヤー材を繰り出すことを意味
する。ステッパーモーターのようなモーターをコンピュータ制御して、供給スプールから
所望の速度でワイヤー材又はテープ材を繰り出すことが可能である。本発明では、下記で
説明するように、特にワイヤー材を加熱した時にワイヤー材は実質的に一定の張力を維持
するために両スプールの間のワイヤー材の張力の制御を含むことが好ましい。
【００１８】
例えばテープ材／ワイヤー材を巻き取りスプールの両端まで規則正しく巻き取ることを確
実にするためにトラバース機構を取り付けてもよい。
【００１９】
別の方法では、運送手段は、運送手段と接触している１個以上のローラーによって動かし
てもよい。このことは、運送手段の速度が、例えば巻き取りスプールにあるテープ材／ワ
イヤー材の量によって変動しないという長所となる。
【００２０】
本発明の装置は分析チャンバーを含むのが好ましい。
【００２１】
好ましい実施態様では、テープ材又はワイヤー材のような運送手段を本発明の第１又は第
２局面によって使用する場合、テープ材又はワイヤー材を混合物の分離成分によって濡ら
すことは、混合物の分離成分を供給する開口部と反対位置に有極錐体（ｐｏｌａｒ  ｃｏ
ｎｅ）を取り付けることによって改善出来ることを、本発明者は見出した。
【００２２】

10

20

30

40

50

(4) JP 3626683 B2 2005.3.9



混合物の分離成分は、例えばコーン形状でありうる供給チューブの端部にある開口部から
テープ材又はワイヤー材の表面に供給してもよい。酸化表面皮膜を有する、例えば、チタ
ン製コーンは、コーンの先端部が開口部方向に向けられ、テープ材又はワイヤー材の反対
側に取り付けられていてもよい。このコーンは、余剰の混合物をコーンの先端部からコー
ンの外縁部へ、そして収集手段へ誘導することによって余剰の混合物を取り除く。このコ
ーンの表面の酸化表面層はコーンの湿潤性を改善し、そしてコーンがワイヤー材又はテー
プ材から余剰の混合物を取り除く能力を高めることにより、ワイヤー材又はテープ材に沿
って分離成分の拡散を防ぐ。チタンはコーンの材料として特に好ましい。
【００２３】
連続に流れる分離成分によって開口部をコーンと結び、ワイヤー材又はテープ材がその連
続流の中を通るように開口部及びコーンを配設してもよい。
【００２４】
強力な分散性皮膜を開口部の各サイドに取り付けて分離成分を供給してもよい。こうする
ことにより、分離成分を最終的に汚染して不規則なノイズを発生する汚染物が蒸発して蓄
積することを防止出来る。ＰＴＦＥは皮膜として特に好ましい。これは前述のコーンと組
み合わせて使用するが可能である。
【００２５】
ワイヤー材又はテープ材のような運送装置は、検出装置又は分析チャンバーに入る前に加
熱されることにより、運送装置又はワイヤー材の上の分離成分から溶媒を蒸発させること
が可能である。
【００２６】
これとは別に、噴霧器を使って運送手段の上に試料を噴してもよい。噴霧器は加熱型噴霧
器が好ましい。
【００２７】
試料が運送手段の表面と接触する前に、試料に含まれるいずれの溶媒の少なくとも一部分
でも蒸発するように噴霧器と運送手段の表面との距離を調整してもよい。これによって運
送手段上の試料の拡散量を制御出来る。
【００２８】
噴霧器は、試料が通る内側チューブ、空気のようなガスが通る外側チューブ、及びガスと
試料とが組み合わせられて噴射されるノズルを有することが好ましい。外側チューブは、
ガスと試料流を予熱するための加熱手段を有してもよい。
【００２９】
ガスと試料の混合物に乱流を起こさせて、混合を向上させる手段を取り付けてもよい。そ
のような手段には、ノズルを出る前又は後にガスを回転させる翼板が含まれる。別の方法
としては、内側チューブの外側を、例えばらせん形状にして、ガスの流れを回転させても
よい。
【００３０】
本発明のいずれの局面でも、或いはそれに関連する整合性のあるいずれの文言の中でも、
運送装置又はワイヤー材上の成分は、熱分解を受けて、成分をガス又は煙のようなゾルに
転化するので、熱分解は、分析チャンバーそれ自身の内部又は隣接して行なうのが好まし
い。熱分解は、運送装置又はワイヤー材の近くに配設された加熱コイルを加熱することに
よるか、或いは誘導加熱又はレーザー加熱等の、その他の手段によって行なうことが可能
である。
【００３１】
分析チャンバーは、機械加工可能なガラス若しくはセラミックから、又はＰＴＦＥ若しく
はＰＥＥＫ（ポリエーテルエーテルケトン）から、又はステンレススチール、銅若しくは
黄銅のような金属から形成されるハウジングの中に形成されていてもよい。
【００３２】
アルゴンイオン化検出器のような１種以上のガスクロマトグラフィー検出器を使い、加熱
によって発生する熱分解成分を検出するのが好ましい。アルゴンイオン化検出器は、Ｓｃ
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ｏｔｔ  Ｒ．Ｐ．Ｗ．等による、Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃ  Ｄｅｔｅｃｔｏｒｓ，
Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃ  Ｓｃｉｅｎｃｅ  Ｓｅｒｉｅｓ、第７３巻、１１９－１
４７頁（１９９６），Ｍａｒｃｅｌ  Ｄｅｋｋｅｒ社（ニューヨーク）の論文の中で詳細
に考察されている。
【００３３】
アルゴンのような貴ガスでは電子の外部八重項は完成されており（ｃｏｍｐｌｅｔｅ）、
結果として、アルゴン原子とイオン化源から発生した電子との衝突は完全に弾性的である
。従って、アルゴンの中で両電極間に高い電位が生じた場合、及びイオン化が好適な放射
能源によって開始される場合、電子はアノードの方へ加速され、アルゴンとの衝突によっ
て妨げられることはない。しかしながら、アノードの電位が極めて大きい場合、アルゴン
原子との衝突の際に、エネルギーは吸収されて、電子は準安定原子が生成出来るほど充分
な運動エネルギーを持つだろう。この準安定アルゴン原子は電荷を帯びていないが、外部
軌道に配置された電子を有する。これによって、準安定原子は充分なエネルギー（約１１
．６ｅＶ）を得て、大抵の有機分子をイオン化する。有機分子と衝突すると外部軌道の電
子は最初の軌道へ戻り、その次には有機分子からの電子を排斥する。このプロセスによっ
て生成する電子はアノードに集まるので、測定されるアノード電流が大幅に増加する。
【００３４】
従って、分析チャンバーは、例えばアルゴンのような貴ガス源、アノード、カソード、ア
ノードとカソード間の電位、及び放射能源を備えるのが好ましい。放射能源は、アメリシ
ウムのようなアルファ粒子放射体、又はＮｉ６ ３ のようなベータ粒子放射体でもよい。こ
のような形のセンサーは極めて感度が良く、その応答は普遍性があり、別の形状のセンサ
ーで異なる溶媒の使用に関連して起こる感度の問題は生じない。両電極間に流れる電流の
変化によって分離成分が分析チャンバー内に存在することが判る。このことは、例えば画
像又はコンピュータに記録させてもよい。
【００３５】
ヘリウム、ネオン若しくはクリプトン、又はそれらの混合物のようなその他の不活性ガス
をアルゴンの代わりに使用してもよい。
【００３６】
必要に応じて、本発明には、分析チャンバーの分析上の下流側に追加の手段を提供するこ
とを含んでもよい。本発明の方法は、最初の分析が完了した後、熱分解された試料は分析
チャンバーで更に分解することなく、更なる分析へ誘導することが出来ると言う点におい
て特に有利である。更なる分析は、電子捕獲のような検出器、リン及び硫黄選択検出器、
原子吸光分光法及び飛行時間型（Ｔｉｍｅ  ｏｆ  Ｆｌｉｇｈｔ）質量分析法によって行な
うことが出来る。
【００３７】
アルゴンイオン化検出器は省略することが出来、それに代えて前述の１種以上のその他の
検出器を使用することが可能である。
【００３８】
アルゴンガス検出器の下流側で電子捕獲検出器を装備するのが特に好ましい。そのような
検出器は、Ｓｃｏｔｔ  Ｒ．Ｐ．Ｗ．（前掲）の書籍の中で考察されている。そのような
検出器は、アルゴン検出器の原理とは違う原理で作動する。Ｎｉ６ ３ のような低エネルギ
ーβ線源を使い、電子をイオンとして発生させる。センサー電極の両端に定電流が印加さ
れるＤ．Ｃ．モードで、或いはパルス電位を使用するパルスモードとして機能するように
センサーを作ることが出来る。
【００３９】
Ｄ．Ｃ．モードでは、発生した全ての電子を集めて小さい定常電流を発生するのに丁度充
分な数ボルトの定電極電位を使用する。電子捕獲分子（例えば、外殻に７個の電子を含む
ハロゲン原子を含む分子）がセンサーに入ると、電子は分子によって捕獲されて電荷を帯
びる。捕獲された電子の易動度は自由電子と比較して遥かに低下し、更に、同じく発生す
るあらゆる陽イオンと衝突して中性化され易い。結果として、電極電流は劇的に低下する
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。
【００４０】
パルスモードでは、アルゴン中にメタンを混合した物がキャリヤガスとして通常使用され
る。電位の“休止期間（ｏｆｆ  ｐｅｒｉｏｄ）”により電子はガスとの平衡を回復して
改善された感度につながる。
【００４１】
電子捕獲検出器は極めて感度が良く、ハロゲン化化合物の分析に広く使用されている。従
ってアルゴン検出器と電子捕獲検出器とを旨く組み合わせると１つの装置内でアルゴン検
出器の普遍性と電子捕獲検出器の特異性とが組み合わされる。電子捕獲検出器はアルゴン
検出器の直ぐ下流側に配設してもよい。
【００４２】
熱分解の完了後、ある試料が荷電し、その結果、例えばアルゴン検出器の感度を下げると
思われることを、本発明者は見出した。従って熱分解された試料の電荷を中性化する手段
を提供することが可能である。このことは、例えば電子捕獲検出器を、例えばアルゴン検
出器の前に配設することにより可能となる。
【００４３】
熱分解は、完全に熱分解するという訳でなく、むしろ運送装置の上に残渣を形成し易い糖
類のような或る種の高度に酸化された化合物にはさほど適当ではないことを、本発明者は
見出した。そのような残渣を完全に熱分解するのに必要な高温は、熱分解した化合物をイ
オン化することがあるので、例えばアルゴン検出器の中の化合物を正確に検出することは
難しくなる。
【００４４】
本発明の更なる局面によると、クロマトグラフィーによって分離された混合物の分離成分
を順次、運送装置の上に置くステップ、並びに各試料の分析が行なわれる分析チャンバー
の中に運送装置、及び運送装置の上の各化合物の移動するステップを有する、前記成分を
検出する方法が提供され、その場合、分析チャンバーは、アルゴンのような貴ガス発生源
、アノード、カソード、アノードとカソード間の電位、及び放射能源を含むアルゴン検出
器である。
【００４５】
運送装置、その運送装置の上に分離成分を供給する方法及びチャンバーハウジングは、本
発明の第１及び第２局面として既に定義されている。放射能源は、アメリシウムのような
アルファ粒子放射体又はＮｉ６ ３ のようなベータ粒子放射体であるのが好ましい。
【００４６】
本発明の好ましい実施態様では、分離成分はその場で準安定なアルゴンと反応する。分離
成分により放射される電子は、前述のようにアノードで電流が増加することによって検出
される。
【００４７】
一旦、アルゴンガスが分析チャンバーを通り終えると、更なる分析のために、前述のよう
に電子捕獲検出器及び／又は他の検出器へ誘導してもよい。
【００４８】
本発明の更なる局面によると、本発明及びそれに関連する整合の取れたいずれの文言によ
る方法を実施するための装置が提供される。
【００４９】
本発明で発明者が経験した１つの難題は本装置を密封することであった。使用される検出
器は極めて高感度なので、装置の密封が適切でないと周囲の雰囲気中の成分によって誤っ
た読み取りが発生する場合がある。運送装置の周りのゴム、セラミック又は金属の通常の
密封は、運送装置の摩耗性により急速に摩滅する。従って、本発明者は改善された密封部
を開発した。
【００５０】
従って、本発明の更なる局面は、１個以上の磁石手段によって密封箇所で維持される複数
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の磁化可能な粒子を有する開口部用の密封部を提供する。この密封部は、密封部の中を通
る運送装置と一緒に使用することが可能である。
【００５１】
磁化可能な粒子は、鉄、ラテックスで被覆された鉄、及びその他の市販の磁化可能な粒子
である。磁化可能な粒子は、例えば１個以上の鉄又はセラミック磁石又は電磁石によって
密封箇所で維持されている。その磁石又は各磁石からの磁界によって磁化可能な粒子は密
封箇所で保持され、例えばその粒子は運送装置が通り抜ける、粒子の“スラグ（ｓｌｕｇ
）”の形状をしている。この粒子は、分析チャンバー（複数）に漏れて入ってもこの粒子
は検出されないか、又は分析に支障がないように選ばれるのが好ましい。
【００５２】
本発明の別の局面は、１種以上の磁石手段によって密封箇所で維持することが出来る磁石
粒子を含む密封部を開口部用に提供することである。
【００５３】
本発明による方法及び装置を、図を参照しながら例示し、説明する。
【００５４】
図１を見ると、既知のタイプのクロマトグラフィーカラム１０は、フィーダーパイプ１４
の上端部に隣接して配設された出口１２を有している。フィーダーパイプ１４は、クロマ
トグラフィーカラム１０からクロマトグラフィーカラム１０の中の他の成分から分離され
たある成分を含む溶媒を受け取る。フィーダーパイプ１４の下端部は運送装置ワイヤー材
１６の直ぐ上に配設されている。運送装置ワイヤー１６は酸化チタンワイヤー材であり、
図２に示すようにこの酸化物が表面層１８を形成している。ワイヤー材１６は供給スプー
ル２０に巻かれていて、このワイヤー材は巻き取りスプール２２によってスプール２０か
らこの装置を通って引き取られる。巻き取りスプール２２はコンピュータ２６で制御され
るステッパーモーター２４によって駆動される。
【００５５】
ワイヤー材１６が本装置を通って引き取られている間に、クロマトグラフィーカラムから
の分離成分の試料３０は、ある離れた間隔を置いてワイヤー材１６の上に順次、載せられ
る。ワイヤー材１６に一定の張力を維持するための装置（示されていない）を配設しても
よい。ヒーター２９が前記スプール２０の直ぐ下流側に配置されていて、このヒーターは
、ワイヤー材１６がフィーダーパイプ１４の出口に到達する前に、このワイヤー材を効果
的に酸化して清浄にする。
【００５６】
フィーダーパイプ１４の出口端部から載せられた成分試料３０が、加熱コイル又は誘導加
熱装置のような加熱装置３４が配設されている蒸発ステーション３２に入る。分離成分を
含む溶媒はこの蒸発ステーション３２で蒸発するので、ワイヤー材１６の上には分離成分
が残る。溶媒蒸気を排出させるためにポンプ３５が用いられ蒸発ステーション３２を減圧
する。
【００５７】
蒸発ステーション３２から、ワイヤー材が分析チャンバー３８を形成する検出装置３６の
中を通る。検出装置３６は、例えば機械加工出来るガラス若しくはセラミック、又はＰＴ
ＦＥ若しくはＰＥＥＫのようなその他の好適な材料で作られている。
【００５８】
検出装置３６は、ワイヤー材１６用の入口と出口である４０と４２、アルゴンガス用の入
口４４と出口４６を有するハウジングを形成している。分析チャンバー３８の中には加熱
コイル又は誘導加熱装置のような加熱装置４８がワイヤー材１６に近接して配設されてい
る。この検出装置ハウジングは電極５０、５１を備え、本来的に安全なレベルの放射能を
有し家庭用煙探知器から得られる程度のアメリシウムのような放射性物質も備えている。
アメリシウム５２はα粒子をチャンバー３８へ放出する。別の方法ではＮｉ－６３をβ－
放射体として代わりに使用出来る。
【００５９】
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試料３０がチャンバー３８へ入ると、チャンバー３８の中で加熱装置４８は試料３０を熱
分解し、その試料を熱分解生成物に転化する。この熱分解生成物は入口４４から供給され
るアルゴンガスと混合するが、このアルゴンは大気圧よりも僅かに高い圧力で導入される
ので、周囲の空気が入口部及び出口部４０、４２からチャンバー３８の中に入ることを排
斥する。最高５０ｍｌ／分、好ましくは１５－２０ｍｌ／分のアルゴンの典型的流量が用
いられる。検出器装置３６は前述のように動作し、ワイヤー材１６によってチャンバー３
８の中に搬入された試料３０の熱分解成分を検出する。検出器の電極５０、５１は、概ね
５４で示されている検出回路に配設されている。
【００６０】
ガス流は出口４６を通ってチャンバー３８を出て行くが、更に必要に応じて別の検出器へ
誘導することも出来る。検出回路５４は、両電極５０、５１の間の電流に応答して、出力
信号を表示装置５６に提供する。表示装置５６は、クロマトグラフィーカラムを通る物質
のいろいろな成分の相対量について図形表示５８を行なうことが可能である。この検出方
法は特に感度が良く、成分試料３０が測定目的のために単一の転化ステップだけを通るこ
とを覚えさせておくと、この転化段階は分析チャンバー３８自体の内部で起こることが判
った。更に、アルゴンと混合した熱分解成分は、出口４６を出た後に別の他の検出器によ
って再度試験されることが出来る。分析チャンバーでは単一の不活性ガスだけを使用する
ことも可能である。
【００６１】
図３は、クロマトグラフィーカラム１０から溶媒を供給するフィーダーパイプ１４の好ま
しい配置を示している。パイプ１４は、分離成分を含む溶媒を矢印６０の方向へ誘導する
。フィーダーパイプ１４はステンレススチール製であるのが好ましい。溶媒は、ワイヤー
材１６の上を流れて膜６２を形成する。過剰の溶媒はパイプ１４の端部から、表面酸化チ
タンコーン６６によって流線６４の方向に誘導される。コーン６６の酸化表面は、過剰の
溶媒を効率よく取り除き、その溶媒を廃液６８として排出させることが出来ることが判っ
た。このことにより、ワイヤー材１６上の溶媒の分布が改善され、従来の装置よりも膜６
２の拡散は少ない。
【００６２】
溶媒が親水性（極性）溶媒の場合、パイプ１４の端部の周りにＰＴＦＥのような疎水性（
分散性）物質を配置することにより更に改善することが可能である。このことによって、
パイプの端部から溶媒が更にきれいに分離する。
【００６３】
図４は、本発明の代替の実施例を示している。前述のように、試料７２が既に置かれてい
るワイヤー材７０をヒーター７８を含む熱分解チャンバー７６の中に通すと、試料が適切
ならばこのヒーターを使って試料７２を熱分解することが可能である。次に、試料７２を
含むワイヤー材７０は分析チャンバー８０に導入される。分析チャンバー８０はＮｉ－６
３又はアメリシウムのようなイオン化源８２、並びにアノード及びカソード８６を有する
。アルゴンは、矢印で示している方向に熱分解器チャンバー７６及び分析チャンバー８０
を通る。従って、分析チャンバー８０は前述のようにアルゴン検出器として作用し、試料
が存在することはアノード８４の電流の増加によって検出される。試料が熱分解に適して
いない、或いは熱分解が望ましくない場合、試料７２を準安定アルゴンと直接衝突させ、
離脱した電子がアノードでの電流増加によって検出される。図面はまた、アルゴンが分析
チャンバー８０に存在し、及び更に詳細な分析のための別の検出器（略図のような）箱を
通ることを示している。そのような多段検出器を選ぶ場合、熱分解が必要である。
【００６４】
図５は、本発明による磁粉密封部の断面を示している。ワイヤー材９０は、壁９３にある
開口部９２の中を通っている。磁石９４、９６によって磁石の北（Ｎ）と南（Ｓ）の間に
磁界（点線で示されている）が発生する。この磁界は、ワイヤー材９０の周りに鉄粉のよ
うな微細な磁粉の栓（ｐｌｕｇ）９８の形を保持し、汚染要因物質が開口部９２から侵入
するのを防ぐ。
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【００６５】
図６は、分析対象の試料が通過可能な内側チューブ１０２を含む噴霧器１００を示してい
る。内側チューブ１０２の周りの外側チューブ１０４は加熱要素１０６を通るガスを、試
料とガスが混合するノズル１０８へ供給する。このようにして試料１１０をワイヤー材又
はテープ材のような運送手段１１２の上に噴霧する。
【００６６】
図７は、外側チューブ１０４の中のガスに乱流を起こすための内側チューブ１０２の好ま
しい配置を示している。内側チューブ１０２は、試料が通る内側穿孔部１２０を含むこと
が示され、一方、らせん状に捩れた外側表面１２２は、試料と混合する前に外側チューブ
１０４を通るガスの供給を回転させるためのものである。このことにより、噴霧器の噴霧
は改善される。
【００６７】
本発明者は、例えば、アルゴン検出器装置を使用することにより本装置が極めて高感度に
なることを見出した。その上、以前の幾つかの検出方法とは異なり、本発明は従来の方法
では検出出来ない物質を検出するのに有用である。更に、本装置は、完全自動化が可能で
、市販の従来のシステムよりも小型にすることが可能である。
【図面の簡単な説明】
【図１】クロマトグラフィーによって分離された混合物の成分を検出するための、本発明
による装置の線図である。
【図２】クロマトグラフィーによって分離された分離成分を輸送するのに使用されるワイ
ヤー材部分の断面図である。
【図３】試料をワイヤー材に塗布するための湿潤装置の詳細図である。
【図４】本発明の実施態様の略線図である。
【図５】本発明による磁粉密封部の略断面図である。
【図６】本発明で使用する代替の湿潤装置の略断面図である。
【図７】図６の噴霧器で使用する内側チューブの図である。
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【 図 １ 】 【 図 ２ 】

【 図 ３ 】

【 図 ４ 】 【 図 ５ 】
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【 図 ６ 】 【 図 ７ 】
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