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Sposék i urzadzenie do zapewnienia statego w czasie przeplywu cieczy
przez kolumne w chromatografie cieczowym

Przedmiotem wynalazku jest sposéb i urzadzenie do zapewnienia stalego w czasie przeptywu cieczy przez
kolumne¢ w chromatografie cieczowym.

Zadaniem chromatografii cieczowej z punktu widzenia pracy badawczej oraz zastosowari praktycznych do
analizy jakosciowej mieszanin jest poznanie krzywych wymywania badanych substancji. Krzywa wymywania
uzyskuje si¢ przez zarejestrowanie w funkcji czasu sygnatu detektora kontrolujacego sktad wycieku z kolumny
chromatograficznej. Wszystkie prawa taczace wielkosci odczytywane z krzywej chromatograficznej sa funkcjami
objetosci wycieku, mierzonej od momentu rozpoczecia wymywania. W zwiazku z powyiszym szczegdlne
znaczenie ma statosé w czasie wycieku z kolumny chromatograficzne;j.

Znany jest sposGb zapewnienia statego przeptywu cieczy przez kolumny w chromatografach cieczowych
przy zastosowaniu migdzy innymi pompy strzykawkowej napedzanej silnikiem skokowym sterowanym
przetwornikiem napiecie-czestotliwosé, zasilanym z regulatora Zrédta napiecia. Pompa strzykawkowa przettacza
ciecz przez tatwy do osiagnigcia, jednostajny, posuwisty ruch ttoka.

Podstawowym niedostatkiem tego rozwigzania w zastosowaniu do chromatografii cieczowej jest nie brany
czgsto pod uwage wplyw scisliwosci cieczy. W przypadku wykonywania analiz przy postugiwaniu si¢ tylko
wtaczaniem i wylaczaniem silnika pompy strzykawkowej obserwuje si¢ wydatek cieczy niestaly w czasie,
uwarunkowany prawami hydrodynamiki, to jest znaczaca wielkoscia wspétczynnika $cisliwosci cieczy
rzeczy wistveh, Réwnanie Darcy’ego przeptywu cieczy przez zloze porowate, jakim jest kolumna
chromatugraficzna o dtugoscei L, powierzchniprzekroju S, wypetniona ziarnem o $rednicy d, charakteryzujaca si¢
wspétczynnikiem porowatosci ko, przez ktorg przetiaczana jest z pompy ciecz o lepkosci n, taczy wydatek Q z
ci$nieniem Ap w sposéb nastepujacy: f
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Uwzglednienie wspétczynnika fcisliwodci cleczy X w przypadku, gdy w pompie znajduje si¢ ciecz o
objgtodei Vo wymaga czasu o niezbgdnego do osizgnigcia stanu ustalonego:

VoXnL
fo>3-—9—n—.

W praktyce powoduje to dlugi, »zesto kllkunastommutawy czas. do;ma do stanu ustalonego dla zadanego
wydatku cieczy z pompy.

Analiza chromatograficzna wykonana w warunkach, gdy’ wydatek c:eczy zdaza do wartoéci wydatku
wymuszonego ruchem ttoka w komorze pompy, a wigc w warunkach stanu nieustalonego, prowadzi do ztych
wynikéw,

Celem wynalazku jest wyeliminowanie w pracy pompy sttzykawkowej, ttoczacej ciecz do kolumny
chromatograficznej etapu stanu nieustalonego.

Spos6b zapewnienia statego w czasie przeplywu cieczy wedtug wynalazku polega na tym, e zamyka si¢
wyplyw cieczy z pompy do kolumny z jednoczesnym zatrzymaniem silnika pcmpy w warunkach gdy ciénienie
cieczy w pompie odpowiada ustalonemu wydatkowi. Nastepnie wprowadza si¢ badana mieszaning po czym
otwiera sie¢ wyptyw cieczy i whacza silnik pompy.

Urzadzenie do zapewnienia statego w czasie przeptywu cieczy przez kolumne sktada si¢ z przetwornika
wielkosci ciénienia na wielko$é elektryczna, umieszczonego na drodze przeptywu cieczy z pompy do kolumny, a’
mi¢dzy przetwomikiem i kolumna znajduje si¢ zawdr stuzacy do otwierania i zamykania przeptywu cieczy, przy
czym wyjécie przetwornika dotaczane jest do jednego wejscia dwuwejéciowego komparatora, natomiast do
drugiego wejscia komparatora dotaczone jest regulowane Zrédto napiecia, a wyjscie komparatora dotaczone jest
do jednego z dwu wej$é elementu logicznego NAND, a do drugiego wejscia tego elementu logicznego dotaczony
jest przetwornik napiecie—czestotliwosé zasilany z regulowanego Zrédta napiecia.

Wyjscie elementu logicznego dotaczone jest do uktadu sterujacego silnik skoko-vy.

Przedmiot wynalazku jest blizej objasniony w przykladzie wy'-onania na rysunku, na ktérym fig. 1
przedstawia blokowy schemat urzadzenia wedlug wynalazku, a fig. 2 — schematyczne miejsce umieszczenia
przetwornika cisnienia w pompie.

Urzadzenie sktada si¢ z przetwornika cinienia 1 umieszczonego na drodze przeptywu cieczy z pompy do
kolumny, oddzielonego od kolumny zaworem Z. Wyjscie przetwornika 1 potaczone jest z jednym z dwu wejsé
komparatora 4, a takZe z miernikiem 3 wielkosci sygnatu wyjsciowego przetwornika 1. Do drugiego wejscia
komparatora 4 dotaczone jest regulowane Zrédio napiecia 2. Wyjscie komparatora potaczone jest z jednym z
dwu wejs¢ elementu logicznego NAND S, natomiast do drugiego wejscia dolaczony jest przetwornik
napigcie—czestotliwo$é 6 zasilany z regulatora Zrédta napiecia 7. Wyjécie elementu logicznego dotaczone jest do
uktadu sterujacego 8 silnik skokowy 9.

Sygnat napigciowy z przetwornika 1 poréwnywany jest przez komparator 4 z sygnalem z regulowanego
Zrédta napiecia 2. W przypadku, gdy sygnat z przetwornika 1 jest wigkszy lub réwny sygnatowi z regulowanego
Zr6dta napiecia 2, sygnal wyjsciowy z komparatora 4 powoduje wytaczenie silnika poprzez wytaczenie
sygnatéw sterujacych z przetwornika 6 napigcie—czgstotliwos$é, zasilanego z regulatora Zrédta napigcia 7,
bedacego nastawa wydatku pompy.

Gdy sygnat napigciowy z przetwornika 1 jest mniejszy od sygnalu z regulowanego Zrédia napigcia 2, na
wyjéciu komparatora 4 powstaje sygnal powodujgcy wtaczenie silnika.

W przypadku ustawienia wartosci sygnatu z regulowanego Zrédta napigcia 2 blisko obserwowanej na
mierniku 3 wartosci sygnatu napigciowego z przetwornika 1 odpowiadajacej stanowi ustalonemu, po zamknig¢ciu
zaworu Z nastapi zatrzymanie przeptywu cieczy oraz wylaczenie silnika napedzajacego pompe. Wtedy ciecz
zawarta w pompie jest sprezona pod cisnieniem odpowiadajacym stanowi ustalonemu, za zaworem za$, na
kolumnie chromatograficznej nadcisnienie réwne jest zero. W tej fazie zatrzymania przeptywu i ciénienia ne
kolumne¢ wprowadza si¢ badang mieszaning. Z kolei, po otwarciu zaworu nastgpuje natychmiastowy przeptyw
cieczy odpowiadajacy stanowi ustalonemu oraz wiaczenie silnika pompy. Przeplyw cieczy przez kolumne
powoduje wymywanie badanych substancji z kolumny i uzyskanie w wyniku detekcji chromatogramu jako
ostatecznego rezultatu analizy chromatograficznej.

Wielokrotne powtarzanie powyzej opisanych czynnofci az do opréZnienia zbiornika cieczy w pompie daje
wyniki niezalezne od objetosci cieczy w pompie i $cisliwosci cieczy.

Zastrzezenia patentowe
1. Sposéb zapewnienia statego w czasie przeplywu cieczy przez kolumne w chromatografie cieczowym z

wykorzystaniem pompy strzykawkowej, znamienny tym, Ze zamyka si¢ wypltyw cieczy z pompy do
kolumny z jednoczesnym zatrzymaniem silnika pompy w warunkach, gdy cisnienie cieczy w pompie odpowiada



103 127 ‘ 3

ustaionemu wydatkowi cieczy, nastgpnic po wprowadzeniu badanej mieszaniny do kolumny otwiera si¢ wyptyw
cieczy i wlacza si¢ silnik pompy.

2. Urzadzenie do zapewnienia statego w czasie przeptywu cieczy przez kolumne w chromatografie
cieczowym, zawierajgce pompe strzykawkowa napedzang silnikiem skokowym sterowanym przetwornikiem
napigcie—czestotliwo$é zasilanym z regulowanego Zrédta napigcia, znamienne tym, ze sklada si¢ z
przetwornika (1) wielkosci cisnienia na wielko$¢ elektryczng umieszczonego na drodze przeptywu cieczy z
pompy do kolumny, oddzielonego od kolumny zaworem (Z), przy czym wyjscie przetwornika (1) dotaczone jest
do jednego wejscia dwuwejsciowego komparatora (4), natomiast do drugiego wejécia komparatora dotaczone jest
regulowane zrédto napigcia (2), a wyjécie komparatora dotaczone jest do jednego z dwu wejs¢ elementu
logicznego NAND (5), a do drugiego wejscia tego elementu logicznego dotaczony jest przetwornik
napigcie—czestotliwoé¢ (6) zasilany z regulowanego Zrédta napigcia (7), przy czym wyjscie elementu logicznego
(5) dotaczone jest do uktadu sterujacego (8) silnik skokowy (9).

Fig.2
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