288X OSLOVENSKA
SOCIALISTICKA
REPUBLIKA

POPIS VYNALEZU
e K PATENTU

199717

1" (B2)

ﬁ (22) PrihlaSeno 23 02 78

(21) (PV 1162-78)

UKRAD PRO VYNALEZY

(45) Vydano 15 07 83
A OBJEVY

(32) (31) (33) Pravo prednosti od 26 02 77
(P-196325) Polské lidova republika

(40) Zverejnéno 31 10 79

(51) Int. CL3
G 01 N 31/08

(72)
Autor vynélezu

(73)
Majitel patentu

LASA JAN, ROSIEK JANUSZ a BERSKI MAREK, KRAKOV (PLR)

INSTYTUT FIZYKI JADROWE], KRAKOV {PLR])

(54) Mikrodetektor elektronovéhe zachytu pro plynoveu chromatografii

1

Pfedmé&tem vynélezu je mikrodetektor
elektronového z&chytu pro plynovou chro-
matografii, kterého lze pouZit k detegovéani
elektronegativnich plynt a par analyzova-
- nych tekutin.

Zndmym plynem plnény radiacni detektor
elektronového zachytu je opatfen radioak-
tivnim zdrojem vAalcovité podoby objemu 1
aZ 3 cm® a po dobu Cinnosti vyZaduje proud
nosného plynu se spotiebou 30 aZ 100 cm3/
/min. Detektor vySe uvedeného objemu a
proudu nosného plynu ma fasovou konstan-
tu od 1 do 3 s, zatimco detekce plynt po-
moci{ kapildrnich kolon vyZaduje detektor
s Gasovou konstantou nepfevy3ujici 0,5 s.
Zndamy radiaéni detektor v8ak neni vhodny
pro analyzu plynfi pomoci kapildrnich ko-
lon, protoZe mé velky objem rezultujici z
rozmér radiocaktivniho zdroje a typu izo-
latoru sb&rné elektrody. Teflon, kterého se
giroce vyuZivd jako izolatniho materidluy,
miZe pracovat beze zmén mechanickych
vlastnosti pFi teplotd nepfevySujici 150 °C,
zatimco podminky analyzy vyZaduji, aby de-
tektor pracoval pi¥i teploté aZ 400°C. Ome-
zend tepelnéd odolnost teflonu vyZaduje ne-
zbytng, aby konstrukce detektoru méla zvét-
Seny objem, coZ vyplyva ze skuteCnosti, Ze
tepelny izoldtor sbérné elektrody je situo-
van v hlavici vzdédlené od aktivniho prosto-
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ru detektoru. Se vzristajicim objemem de-
tektoru vzriistd ale Casovd konstanta detek-
toru.

Utelem vynalezu je vyloudit vy3e uvede-
né nedostatky v konstrukci detektoru elek-
tronového zdchytu, aby se umoZnila jeho
spoluprdce s kapilarni kolonou prostfedky
ziskdvajicimi Casovou Kkonstantu detektoru
niZ3i neZ 0,5 a pfi spotfeb& plynu 0d30 do
60 cm3/min.

Ukol byl vyPeSen mikrodetektorem elek-
tronového zachytu pro plynovou chromato-
grafii, ktery je opatfeny t&lesem s vélcovi-
tym radioaktivnim zdrojem, ve kterém je
soustfedné situovdna sbé&rné elektroda. Pod-
stata mikrodetektoru spo€ivd v tom, Ze té&-
leso je ve své spodni Casti vytvoiené ve tva-
ru valce zakonfeného komolym kuZelem se
zdvitem na vnéjsi plose vdalce. Radioaktivni
zdroj spolu se sbérnou elektrodou jsou umis-
tény uvniti valce zakoneného komolym ku-
Zelem.

Ve vyhodném provedeni mé radioaktivni
zdroj wnitfni primér 6 aZ 8 mm a vy3ku 12
a7 16 mm a sbérné elektroda je umisténa
v keramickém izoldtoru. Vlivem tohoto opa-
tfeni miZe detektor pracovat pfi teplotach
az 400 <C.

Vyhodou mikrodetektoru podle vynélezu
je velice dobrd tésnost télesa stejné jako
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pohodlné a tésné sloZeni a rozebrani z mé-
Fici polohy. To je velice dileZité p¥i proce-
su kondicionovani novych kolon do mé&Fici
polohy, kdy unikédni kapalné faze z chroma-

tografické kolony miiZe zpfisobit zne&idténi-

detektaoru.

Priklad provedeni mikrodetektoru elek-
tronového zachytu pro kapildrni plynavou
chromatografii podle vyndlezu je znézor-
nén na vykrese v prifezu.

Detektor sestdvd z télesa 1, ve kterém je
valcovity radioaktivni zdroj 2 pritméru 6 mm
a vy3ky 12 mm a na ndm je sb&rné elektro-
da 3 situovana sousttednd a umisténd v ke-
ramickém izoldtoru 4 opatfeném montazni
objimkou 5 upnutou mezi dréZkou &elni plo-
chy té&lesa 1 a vystupkem vélcovitého pii-
drZného prvku & spojeného Sroubem s t&-
lesem 1. MontédZni objimka 5 je spojena s
keramickym izoldtorem 4 pomoci tvrdé paj-
ky. )

V upinaci jednotce vystupku Celni plochy
télesa 1 a drazkou vdlcovitého pridrZného
prvku & je upinaci té&snéni, jehoZ t&snicim
prvkem je materidl montdZni objimky 5 tva-
rovany tlakem valcovitého pFidrZného prv-
ku 6. Spodni &4ast télesa 1 ma profil vélce
konciciho kemolym kuZelem a na &asti val-
ce je zdvit 7 umocZiiujici spojit téleso 1 de-
tektoru se zndmou méfici polohou. Na kon-
ci kuZelovité ¢4sti télesa 1 je otvor 8 ureny
pro pFivod nosného plynu spolu s pFidav-
nym plynem ze zndmé méf¥ici polohy. Té&le-
so 1 je opatfeno krouZkem 9 uréenym k od-
b&ru plynu z detektoru. Shérné elektroda 3
mé nahofe konec ve tvaru spoje 10, Ochran-
ny valcovity prvek 11 je pfipojen pomoci
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Sroubu k horni &&sti t&lesa 1. B&hem &inosti
radianiho detektoru elektronového zéchytu
podle vynédlezu jim prochdzi nosny a p¥i-
davny plyn, pFi€emZ jsou doddvany otvorem
8 z mé&fici polohy. Tyto plyny jsou ionizova-
ny g-Casticemi vysilanymi radioaktivnim
zdrojem umisténym v t8lese 1 detektoru,
coZ zplisobuje, Ze ioniza&ni proud protéké
mezi valcem radioaktivniho zdroje a sbér-
nou elektrodou 3 za pPedpokladu, Ze ke
shérné elektrod& 3 se dodadvd pulsni napéti
pozitivni polarity a sb&rnd elektroda 3 je
napojena na mérici zaFizeni. Analyzovany
vzorek plynu nebo kapaliny dodévany do
kapilarni kolony je v ni délen a jeho sloZky
pfichdzeji do télesa 1 detektoru pomoci
proudu nosného a p¥idavného plynu z mé-
Fici polohy. SloZka vzorku, kterda ma elek-
tronegativni vlastnosti, wvytvdFi negativni
ionty v ionizovaném prostoru detektoru,
které tim, Ze se rekombinuji s pozitivnimi
ionty nosného plynu, zpisobuji sniZeni hod-
noty ionizujictho proudu detektoru. Hodno-
ta zmény ioniza¢niho proudu detektoru ve
spojitosti s pFitomnosti elektronegativni
sloZky analyzovaného plynu je mirou jeho
kvanlity v analyzovaném vzorku. Radia&ni
detektor elektronového zdchytu pro kapilér-
ni chromatografii podle vynélezu zahrnuji-
ci radioaktivni zdroj ve formé félie s tritiem
uloZenym na primérnim potahu erbia s akti-
vitou 400 mCi se vyznaduje detegovatelnosii
10-13 g/s pro tetrachlormetan a spot¥ebou
nosného a pridavného plynu v rozmezi spo-
t¥eby od 30 do 60 cm3/min, asovd konstan-
ta detektoru nepfekracuje 0,5 s.

PREDMET VYNALEZU

Mikrodetektor elektronového zachytu pro
plynovou chromatografii opatfeny t&lesem
s valcovitym radioaktivnim zdrojem, ve kte-
rém je soustfedné& situovana sh&rna elektro-
da, vyznadujici se tim, Ze t&leso (1)} je ve své
spodni &asti vytvofené ve tvaru valce za-

konteného komolym kuZelem se zavitem
{(7) na vné&jS$i ploe véalce a radioaktivni
zdroj (2) spolu se sb&rnou elektradou (3)
jsou umistény uvnit¥ vdlce zakon&eného ko-
molym kuZelem.

1 list vykrest

Severogralia, n. p., zdvod 7. Mnast
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