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Uktad detektoréw radiojonizacyjnych dla chromatografii gazowej

1
Przedmiotem wynalazku jest uklad detektoréw
radiojonizacyjnych «dla chromatografii gazowej,
zwlaszcza do detekcji zwigzkéw elektroujemmych.
Znany detektor radiojonizacyjny typu ,,wychwytu
elektronéw”, stosowany w ukladach analityczmych
jako pojedynczy detektor, sklada sie z korpusu, po-

lgczonego z jednej strony z glowicg, wyposazong .

w radiatory, a z drugiej strony ze znang kolumng
chromatograficzng. W korpusie jest - usytuowana
wspotsrodkowo wkladka z promieniotwoérczym pre-
paratem, osadzonym w cylindrycznej elektrodzie,
wewngtrz ktorej jest umieszczona elektroda zbior-
cza, oftoczona cylindrycznym ekranem. Wymiary
geometryczne wkladki z preparatem promienio-
tworezym i usytuowanie wzgledem niej zbiorczej
eiektrody sg tak dobrane, ze charakterystyka de-
tektora, podajgca zaleznmo$¢ sygnalu detektora od
stezenia badanych gazéw, ma zakres dynamiczny
103,

Analizowane skladniki probki po rozdzieleniu na
kolumnie chromatograficznej, wprowadzone do de-
tektora, powodujg zmiane jego pradu jonizacyjne-
go, ktérego wielko§¢é zmian jest proporcjonalna do
stezenia skladnik6w w gazie no$nym. Proces roz-
dzielenia trudnolotnych zwigzkéw mna kolumnie
chromatograficznej, czesto wymaga przeprowadze-
nia analizy w podwyzszonej temperaturze, a nie-
kiedy w celu skrécenia czasu analizy, nalezy zmie-
niaé temperature kolumny w sposéb ciggly. Zmia-
na temperatury kolumny chromatograficznej powo-
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duje zmiane uplywu fazy cieklej, ktora jest wpro-
wadzona do detektora wraz z gazem noSnym, po-
wodujgc zmiane podstawowego pradu jonizacyjne-
go, co w efekcie prowadzi do zmiany polozenia li-
nii zerowej ma chromatogramie, czyli tak zwane
pelzanie linii zerowej.

Ponadto konieczne jest, aby detektor pracowat
w takich samych temperaturach jak i kolumna.
Wraz ze zmiang temperatury detektora, zmienia sie
temperatura jego izolatoréw, w mastepstwie czego
zmienia sie ich opornosé, co powoduje uplyw pra-
du, ktéry niekorzystnie oddzialuje na prad joni-
zacyjny oraz pelzanie linii zerowej. Znany detek-
tor mie spelnia wymogéw odnosnie pracy w pod-
wyzszonej lub zmieniajgcej sie temperaturze oraz
nie eliminuje pelzania zera w chromatografie, co
zmniejsza dokladno$¢ pomiaréw dokonywanych za
pomocg tego detektora. )

Celem wynalazku jest zapewnienie stabilnosci
i zwiekszenie dokladno$ci pomiaréw chromatogra-
ficznych gazé6w w podwyzszonej i zmienianej tem-
peraturze.

Cel ten osigga sie przez skonstruowanie zespolu
dwoch detektoréw radiojonizacyjnych typu ,wy-
chwytu elektronéw” pracujgcych w ukladzie réz-
nicowym. Uklad réznicowy tworzg dwa réwnolegle
tory przesylowe gazu, biorgce poczatek w dzielniku
strumienia gazu. Jeden z toréw zawiera dozownik,
polaczony poprzez chromatograficzng kolumne
z detektorem polaryzacji dodatniej, a drugi tor za-
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wiera chromatograficzng kolumme, polaczong z de-
tektorem polaryzacji ujemnej, przy czym oba de-
tektory zasilane sg napieciem o przeciwnej polary-
zacji z zasilacza napiecia.

Detektor polaryzacji dodatniej ma umieszczone
ir6dlo promieniowania w .centralnej elektrodzie,
ktora jest polgczona z glowica, natomiast zbiorcza
elektroda tego detektora jest odizolowana od glo-
wicy. '

Detektor polaryzacji ujemnej ma umieszczone
zrodlo promieniowania w centralnej elektrodzie,
ktora jest odizolowana od glowicy, natomiast zbior-
cza elektroda jest polgczona z korpusem. Zbiorcza
elekimoda detektorowa polaryzacji dodatniej i cen-
tralna elektroda detekfora polaryzacji ujemmej sag
umocowane 'w cylindryoz_hych izolatorach za pomo-
cg pierécienia i dociskewych $Srub. Glowice sg
zaopatrzone w system k 6w dla przeplywu wo-
dy chlodzgcej izolatory. .

Uklad detektoréw radiojonizacyjnych dla chroma-
tografii gazowej, wedlug wymnalazku, jest uwidocz-
niony w przykladowym rozwigzaniu na rysunku,
na ktérym fig. 1 przedstawia schemat ukladu de-
tektorow, fig. 2 — detektor o polaryzacji dodatmiej
w przekroju podluiznym, a fig. 3 — detektor o po-
laryzacji ujemmnej w przekroju podtuznym.

Uklad detektoréw tworzg dwa réwnolegle tory
przesylowe gazu, biorace poczgtek w dzielniku 1
strumienia (fig. 1). Jeden z toréw zawiera dozow-
nik 2, polagczony poprzez chromatograficzng kolum-
ne 3 z detektorem 4 polaryzacji dodatniej. Drugi
z toréw zawiera chromatograficzng kolumne 5, po-
1aczong z detektorem 6 polaryzacji ujemmnej. Oba
detektory 4 i 6 polaryzacji dodatniej i polaryzacji
ujemnej i3cza sie z zasilaczem 7 mapiecia, ktéry na
wyjsciu ma dwa napiecia o polaryzacji dodatniej
i ujemmnej. Zasilacz 7 jest tak skonstruowany, ze
opornoéé¢ pomiedzy punktami wyjsciowymi mapiec
w stosunku do masy zasilacza wynosi 10% oméw.

Zasilacz 7 jest polgczony poprzez pomiarowy
opornik 8 elektronometru i elelkttronometr 9 .z reje-
stratorem 10. Chromatograficzne kolumny 3 i 5 ma-
ja jednakowsg dlugo$é i jednakowg opornoéé dla
przeplywajgcego gazu. -

Detektor 4 polaryzacji dodatniej sklada sie.z glo-
wicy 11, polgczonej z korpusem 12, w ktérym znaj-
duje sie tuleja, stanowigca centralng elektrode 13,
zawierajacg Zrédlo 14 promieniowania (fig. 2).
Wewnatrz tulei 13, znajduje sie zbiorcza elektroda
15, zamocowana za pomocg piericienia 17 i docis-
kowych $rub 18 w teflonowym izolatorze 16,
umieszczonym w glowicy 11.

‘W gérnej czeéci glowicy 11, zabudowane jest na-
pieciowe zlacze 22, polaczone ze zbiorczg elektrodg
15. Ponadto w glowicy 11 detektora 4 wykonane s
kanaly 19, polgczone z dwoma kréécami 20 i 21,
doprowadzajacymi wode chlodzgcy.

Detektor 6 polaryzacji ujemnej podobnie jak de-
tektor 4 polaryzacji dodatniej, zawiera korpus 12,
glowice 11 z ukladem kamaléw 19 chlodzenia, cen-
tralng elektrode 23, #rédlo 24 promieniowania
i zbiorcza elektrode 25. Centralna elektroda 23, za-
mtfoovwama W teflonowym izolatorze 16, ma ksztalt
c¥findra, w ktérym jest umieszczone zrédlo 24 pro-
mieniowania. Zbiorcza elektroda 25 detektora 6 za-
budowana jest bezpoérednio w korpusie 12.
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Gaz no$ny doprowadzony do dzielnika 1 dzieli sie
na dwa jednakowe strumienie, ktére skierowane sg
do dwu chromatograficznych kolumn 3 i 5, a na-
stegpnie do detektoré6w 4 i 6. Wprowadzona poprzez
dozownik 2 do chromatograficznej kolumny 3 préb-
ka gazu, ulega rozkladowi, po czym jej skladniki
sa wprowadzone do detektora 4 zasilanego mnapie-
ciem z zasilacza 7. W wyniku tego w detektorze 4
powstaje sygnal, mierzony przez elektromometr 9,
a nastepnie rejestrowany na rejestratorze 10.

W detektorach 4 i 6 prad jonizacyjny przeplywa
od Zrédel 14 i 24 promieniowania do zbiorczych
elektrod 15 i 25. Oba detektory 4 i 6 majg prze-
ciwng polaryzacje napiecia oraz odmienne polacze-
nie Zrédet 14 i 24 promieniowania i zbiorczych elek-
trod 15 i 25, a mianowicie w detektorze 4 Zrédlo 14
promieniowania jest polgczone bezposrednio z kor-
pusem 12, a zbiorcza elektroda 15 jest odizolowana
od glowicy 11, matomiast w detektorze 6 Zrédio 24
promieniowania jest odizolowane od glowicy 11,
a zbiorcza €lektroda 25 jest polgczona z korpusem
12. Wskutek tego przy polgczeniu w szereg detek-
toré6w 4 i 6 z zasilaczem 7, uzyskuje sie¢ prady jo-
nizacyjne przeciwmnie skierowane, co powoduje spa-
dek napiecia na pomiarowym oporniku 8 do zera,
gdy prady obu detektoré6w 4 i 6 beda jednakowe.

Prady jonizacyjne detektoréw 4 i 6, spowodowa-
ne badZ zmiang stezenia fazy cieklej, pod wplywem
zmian temperatury kolumn 3 i 5, badZ zmiang tem-
peratury detektoréw 4 i 6 i izolatoré6w 16, majg
réwniez kierunki przeciwne, wzajemnie si¢ kom-
pensujgce, co nie powoduje pelzania linii zerowej.
Detektory 4 i 6, umieszczone w termostacie chro«
matografu, majgq takg samg temperature, wskutek
czego zmiany temperatury detektor6w 4 i 6 s3 jed-
nakowe. Zmiany prgdéw jonizacyjnych, wywolane
takimi samymii ‘zmianami temperatury obu detek-
tor6w 4 i 6 sg jednakowe i przy polaryzacii pize-
ciwnej wzajemnie sie znoszg, mie wplywajac na
pelzanie linii zerowej. Réwniez wplyw zmian tem-
peratury kolumn 3 i 5 i zwigzane z tym zmiany '
uplywu fazy cieklej beda identyczne dla kolumn 3
i 5, co daje sygnaly przeciwne, wzajemmie si¢ kom-
pensujgce. Znaczne zmmniejszenie wahan tempera-
tury izolator6w 16 zbiorczych elektrod 15 i 25 de-
tektor6w 4 i 6, uzyskuje sie w wyniku zastosowa-
nego systemu chlodzenia glowic 11,

Uklad detektoré6w wedlug wynalazku pozrwala na
znaczne podniesienie stabilno$ci pracy systemu de-
tekcyjnego chromatografu w poréwnaniu z detekcjg
pojedynczego detektora. Ponadto zaletg jest wyeli-
minowanie wplywu: temperatury kolumn chroma-
tograficznych, temperatury detektoréw, upltywu fa-
zy cieklej i zmian w przyplywie gazu noénego na
bieg linii zerowej na chromatogramie. Wyelimino-
wanie tych czynniké6w pozwala na podniesienie czu-
losci detekeji amalizowanych skladnikéw. :

Zastrzezenia patentowe

1. Uklad detektoréw radiojonizacyjnych dla chro-
matografii gazowej, zawierajagcy kolumny chroma-
tograficzne, detektory radiojonizacyjne, zasilacz na-
piecia, elektronometr, rejestrator i dozownik, zna-
mienny tym, ze stanowi dwa réwnolegle tory prze-
sylowe gazu, biorgce poczatek w dzielniku (1) stru-
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mienia, z ktérych jeden tor zawiera dozownik (2),
polaczony poprzez chromatograficzng kolumne (3)
z detektorem {(4) polaryzacji dodatniej, a drugi tor
zawiera chromatograficzng kolummne (5), polgczong
z detektorem (6) polaryzacji ujemmej, przy czym
oba detektory (4) i (6) sa zasilane napieciem o prze-
ciwnej polaryzacji z zasilacza (7) mapiecia.

2. Uklad detektoréw wedlug zastrz. 1, znamienny
tym, ze detektor (4) polaryzacji dodatniej, ma
umieszczone zZrodlo (14) promieniowania w central-
nej elektrodzie (13), ktéra jest polgczona z glowica
(11), natomiast zbiorcza elektroda (15) tego detekto-
ra (4) jest odizolowama od glowicy (11).

3. Uklad detektoré6w wedlug zastrz. 1, 2, znamien-
ny tym, ze detektor (6) polaryzacji ujemnej, ma
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umieszczone zrédlo (24) promieniowania w central-
nej elektrodzie (23), ktéra jest odizolowana od glo-
wicy (11), matomiast zbiorcza elektroda (25) tego
detektora (6) jest polgczona z korpusem (12).

4. Uklad detektoréw wedlug zastrz. 1—3, zna-
mienny tym, Ze 2zbiorcza elektroda (15) detektora
(4) polaryzacji dodatniej i centralna elektroda (23)
detektora (6) polaryzacji ujemmej sg umocowane
w cylindrycznych izolatorach za pomocg pierscienia
(17) i dociskowych §rub (18).

5. Uklad detektoré6w wedlug zastrz. 1—4, zna-
mienny tym, ze glowice (11) s zaopatrzone w sys-
tem kamaléw (19) dla przeplywu wody chlodzacej
izolatory (16).
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