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EIN EINFACHES PROGRAMMSTEUERGERAT I‘UR DIE
| ' GASCHROMATOGRAPHIE o

H. ABEGG

Laboratamum fur Gaschromatogra;bhze der Czba 4.G.,
- -Basel (Sahwezz) :

(Emgegangen den 24 Mau 1962) '

Es gibt heute verschlede , ,Progran‘nnsteuergerate, d.1e 1n bestlmmten Zeitabstinden
Impulse z.B. auf :‘_e]' en- Schnttschaltwa.hler ‘geben und. damit ein’ Scha.ltprogramm
ausfithren. Oft ist jedoch das ‘Volumen des Prng;umms ‘beschrankt; die Programm-
aufstellung zeitraub nd;-iun'dider zeitliche Abstand der. Impulse ungenau Wir haben
daher einen sehr -einfa, 'Impulsgeber entw1ckelt ‘der zeitlich beliebig lange Pro-
gramme mit grosser Genau1gke1t zu steuern erlaubt Die Aufstellung des Impuls-
programms ist:-dabei’ sehr*emfach ‘Das Geriit wird- fir die automatisch ablaufende
Gaschromatograph1e verwendet.. Die: Entw1ck1ung eines . Gaschromatogra.mms von
einem Stoffgemisch mit - mehreren Komponenten ‘in sehr verschiedenen Konzen-
trationen bedingt eine exakte Berelchsumscha.ltung am Registrierinstrument von
empﬁndhchen zu weniger empfindlichen Bereichen und umgekehrt, wenn man die
“Peaks’’ flir die in hoher Konzentration Vorllegenden Komponenten auf dem Regi-
atrlerpapler halten und d1e ‘““Peaks’’ der in geringer. Konzentration vorhegenden
Ixomponenten mit grosser Reglstnerempﬁndllchkelt a.ufnehmen will. Es gibt hierfiir:
auf dem Markt Gerite, die mit zwei Beglenzungskontakten am Recorder und einem
vor- und riicklaufenden Schr1ttschaltwerk jeweils bei anna.hernd Vollausschlag des
Recorders den nichst hoheren und be1 der Verringerung des Ausschlages auf etwa
30 % den nachst medrlgeren Berelch automatlsch einschalten. Es hat sich nun ge-
zeigt, dass ein so aufgezemhnetes Chromatogramm praktlsch nicht a.uswertbar ist,

da bei mehreren Bereichsumschaltungen die Kurven zwar auf dem Papier bleiben,
aber infolge der zahlreichen Umscha.ltunterbruche quantltatlv fast nicht auswert-
bar sind. :

Wenn der Ae1t11che Ablauf eines Chromatogramms belxannt 1st I;ann man nun
ein synchron mit dem Chromatogramm laufendes Programmsteuergerit anwenden,
das zu den vorgeschriebenen Zeiten die vorher bestimmten Bereiche einschaltet.
Ein solches Gerit ist fir Serlenana.ly sen sehr vortellhaft . besonders dann, wenn die
zur quantitativen Bestimmung. auszuwe1tenden I‘lachenmtegrale der Peaks auto-
matisch auf dem glelchen D1agrammpap1er aufgezelchnet werden kénnen. Bei zeitlich
lingeren Programmen ist hierzu eine Umschaltung miit einer Zeltgena.ulglxelt von
ca. 0.5 % notwendig. Die von uns entwickelte Einrichtung besteht aus zwel Gerédten:
dem Impulsgeber und dem elgenthchen Schaltgerit. '

(1) Impulsgeber (Fig. 1 und 2) _ _
Das Impulsplogxamm wird a.uf emem ‘10 10m breiten, beheblg la.ngen Pap]er-
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streifen in bestimmten Abstdnden durch kriftige Bleistift-Striche senkrecht zur
Linge markiert. Der markierte Papierstreifen wird zu Beginn auf der Scheibe A
aufgewickelt und der Anfang zwischen der Antriebswelle E und der Andruckrolle C
durchgezogen Der. Papierstreifen liegt dabei auf der festen Rolle B: auf. Wie bei
einem Magnettonbandgerit wird der Pap1erstre1fen durch die von einem Sync]uon-
motor angetriebene Priizisionsantriebswelle E mit konstanter Geschwindigkeit

nach rechts gezogen. Die geschliffene, mit der Feder H belastete Gummiandruckrolle C
verhindert jeden Schlupf. Die Antriebswelle E ist zur Einstellung verschiedener
Vorschubgeschwindigkeiten auswechselbar. Die Rolle A ist mit einer einstellbaren
Rutschkupplung verséhen, sodass der Paplelstrelfen immer gespannt ist. Nach
Passieren der Antriebsrolle lduft der Streifen frei ab. Auf dem’ Scheitel der festen
Rolle B wird das Papier gleichzeitig von zwei parallelen, vorne abgerundeten elek-
trisch voneinander isolierten Metallfedern unter leichtem Druck abgetastet. Die
gedachte Verbindungslinie "der Federspitzen verlduft quer - zur Paplervorschub-
richtung. Wihrend des Papiervorschubs bertihren die Federspltaen in bestimmten
Zeitabstinden gleichzeitig die quer zur Laufrichtung markierten Bleistiftstriche.
Dabei wird der elektrische Widerstand zwischen den beiden isolierten Abtastspitzen

Fig. 2. Impulsgeber. A = Ablaufrolle; B = IKontakttisch; C = Gummm‘ndruckldllé D =
Lagexung des Hebels zur Andruckrolle; E = Antriebswelle; F = Lagerung der Ixontaktfedern,‘
G =" I\ontaktfcdern H = Augfeder zu Andruckrolle; — — — = Papxerstrelfen

J. Chromatog., 9 (1962) 405410



PROGRAMMSTEUERGERAT FUR GASCHROMATOGRAPHIE 407

von ¢a. 500,000 auf 20,000 2 herabgesetzt, da Graphit ein guter elektrischer Leiter ist.
Die Federn stehen ‘mit einem elektronischen Kaltkathoden-Relals in Verbmdung
und durch c11e radlkale Wlderstandsanderung w1rd dleses erregt o

(2 ) Sc/mlt«emt zmd automatzscher Berewhsumschalter

Der Re001der-w1rd mit 2 Mikroschaltern ausgeriistet, von denen einer bei 15-30 9,
.der andere bei 95 % des Skalenendwerts Kontakt gibt. Die Schaltung (Fig. 3) erlaubt
3 Funktionen: 1. Vollautomatische Bereichsumschaltung. 2." Programmgesteuerte
Bereichsumischaltung. 3. Handbetrieb. Die auf dem Schaltschema dargestellte
I‘un]\uon entspncht der vollauuomfmschen Umschaltung Der 15—30 % Mlkro-
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Fig. 3. Schaltung. .
Vv = Schrlttsohaltwerk vorwirts D,~3 : = Drucknopf, normal: offen
R = Schrittschaltwerk riickwirts Ci.2 = Paplerkondensator 1 ul?, 250 v
Rer = Relais 12 V = Gl,—,, = Signalglimmlampen
Rez2z = IKaltkathodenrelais - 1~ = Schalterebenen fiir Schrittschalt-
S, = Schalter 4 X 3 Kontalkte - wihler1 x 12 Kontakte
Sy,-13 = Schalter 1 X 6 Kontakte M = Antriebmotor
S;4 = Schalter 1 x 6 Kontakte P, A H = Programm, Automatﬂ{, Hand

Anschliisse: 1, 2: Ve1b1ndung m1t Impulsgeber
3, 4: Verbindung mit Mikroschalter 95 9%
"5, 6r Verbindung mxt M1kroschalter 10-30 %,
7, 8: Recorder
9, 10: Detektorausgang o
11, 12: Startspannung 12 V'
13, 14: Verbin'dung mit Progra.mmger."—it -

'schalter llegt an den Klemmen 5 und 6, der'9gs % Mikroschalter an den Klemmen 3 und
4. Bei Betitigung dieser Schalter wird entweder das vorwirtsschaltende Schritt-
schaltrelais V oder das riickwirtsschaltende Relais R betitigt. Als Schrlttschaltrelals
nahmen wir 2: Kuhnke Schrlttschaltrelals Type Sch B 50-25°; 24 V-51 W—409,
Emschaltdauer der Firma H. Kuhnke, Malente/Holstein, Bundesrepubhk Deutsch-
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land*, die aus je einem Drehmagneten mit Ratsche bestehen und .auf deren
Achse ein Iz-Stufen Prizisionsdrehschalter (Contraves, Zuuch) ‘montiert wurde.
Bei Erregung dreht sich die Achse des Drehrnagneten um 30 vorwirts und schaltet
dabei den 12-Stufenschalter tiber die Ratsche um jeweils eine Stufe vorwirts. Am
Ende der Schalterachse befindet sich ein zweites Schrittschaltrelais zur Riickwérts-
schaltung. Ausser der Schalterebene fiir die Bereichsumschaltung, befinden sich noch
zwei weitere Schalterebenen auf der Achse, von denen die eine die Glimmlampen zur
Markierung der Schaltstufe einzuschalten gestattet wihrend die zweite zur Unter-
brechung der Relaiszuleitung des Relais R in der Anfangsstellung dient. Diese Unter-
brechung ist notwendig, da der Stufenschalter vor der Anfangsstellung einen Anschlag
besitzt und ein Ansprechen des Relais R in der Anfangsstellung zu starke mechanische
Kriifte auf die Ratsche der blockierten Schalterachse ausiiben wurde

An den Kontakten des 12- -Stufenschalters befindet’ smh je der Abgriff eines
kleinen 6-Stufen Radioschalters. Jeder Kontakt des Radioschalters ist mit einem
passenden Abgriff des Spannungsteilers zur Berelchsumschaltung verbunden. Damit
besteht die Méglichkeit, auf die aufeinanderfolgenden Kontakte des 12-Stufen-
schalters einen beliebigen der 6 Bereiche zu schalten.. In der Stellung Vollautomatik
werden die Bereiche 2, 4, 10, 20, 40, 100 mV, der Reihe nach auf die Kontakte des
12-Stufenschalters gelegt. Das Chromatogramm beginnt in.der Grundstellung 2 mV.
Wenn der Recorderausschlag 95% von 2 mV erreicht hat, schaltet der entsprechende
Mikroschalter auf den nichst héheren Bereich um. Geht der ‘Ausschlag wieder auf
15—30 % zuriick, wird der entsprechende Mikroschalter den nichst niedrigeren
Bereich einschalten, bis schliesslich die Ausgangsstellung wieder erreicht ist.

Die zahlreichen Schaltunterbriiche der vollautomatischen Bereichsumschaltung
machen — wie erwidhnt — eine quantitative Auswertung des Chromatogramms
meistens unméglich. Man hat es nun bei dem beschriebenen Gerit in der Hand, sich
mit weniger als 6 Umschaltstufen zu begniigen, indem man belsplelswelse nur zwei
oder drei Bereiche auf den Stufenschalter schaltet und damit ein {ibersichtlicheres
Chromatogramm erhilt.

In der Stellung ‘‘Programm’’ des Schalters S r werden die Klemmen 3 und 4,
5 und 6 und damit die Mikroschalter kurzgeschlossen und die’ Klemmen 1 und 2
geoffnet Die Klemmen I und 2 werden mit den normal offenen Klemmen 13 und 14
des Impulsgebers verbunden. Wenn diese Kontakte geschlossen sind, wird das
Schrittschaltrelais V um eine Stufe vorwiirts geschaltet. Das Relais R ist dabei ausser
Betrieb. Je nachdem welche Bereiche auf die aufeinanderfolgenden Kontakte des
12-Stufenschalters geschaltet werden, kann fur ]eden Peak der geeignetste Bereich
gewdhlt werden.

Zur Aufstellung eines Ch1omatographlelprogramms wird zunichst ein vollauto-
matisches Chromatogramm hergestellt (Fig. 4). Aus diesem Chromatogramm ergeben
sich die giinstigsten Bereiche und die genauen Umschaltzeiten der Bereiche. Lings.
des Diagrammstreifens mit dem.Chromatogramm wird der 1o mm Papierstreifen
gelegt und der Nullpunkt mit Farbstift markiert. An den geeigneten Umschalt-
punkten werden die Bleistiftmarkierungen angebracht. Nach dem Einspannen. des
Pa.p1erst1e1fens W1rc1 die Nullmarkierung unter die Abtastspitzen gelegt. Zugleich
mit der Ingektmn der P1 obe wird ein Fusspedal am Chromatographen betat1gt das

-* Die Relaxs ‘wurden so geidndert, dass die Ratschen im Ruhezustand ausgekhnkt smd Jedoch
sind auch fertxge, yorwarts— und rickwirtsschaltende Relais erhiltlich. . .
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{iber zwei Relais auf dem Diagrammpapier eine Markierung macht (Startpunkt)
und den Papiervorschub des Recorders einschaltet. Gleichzeitig wird das Relais Re 1
des Impulsgebers erregt und der Synchronmotor emgeschaltet wobei der Ablauf
des Impulsgeberstreifens beginnt. Durch diese Kombination kénnen die’ Umschal—
tungen zeitlich sehr exakt vorgenommen werden (Flg 5).

5 Probenmenge : 3}1!
Kolonne 1 2000/8mm
. ' . Stat,Phase . : Dinonylphthalat 23 % :
-] Temp. : 60*
. & Gasgaschw. : 88mi/min
P E % Umschalttolge : 2,4,10,20,40,100mV
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Fig. 4. Vollautomatisclie Umschaltung der Bereiche.

Ausser fiir gaschromatographische Serienanalysen eignet sich die beschriebene
Programmsteuerung besonders auch fiir die priparative Gaschromatographie, bei
welcher die anfallenden Fraktionen in einem Durchgang oft zu klein sind, sodass
mehrfache Probeneingaben nétig werden.

Es versteht sich von selbst, dass das Programmsteuergerit auch fiir andere
Programme als in der Gaschromatographie iiblich verwendet werden kann.

Probenmenge : 3.2 Ml

Kolonne 1 2000/6mm
Stat.Phase 1 Dinonylpmhnlqt 23 %
Temp, s 60

Gasgeschw, : 88mi/min
Umschattfolge durch F‘rugrammregler‘
2,4,2,40,2,10,2 mv

Tetrachlorkohienstoff

Methylenchiorid

’

Trichioraethylen
1.2-Dichioraethan
Chioroform

E
N

Fig. 5. Umschaltung der Bereiche nach vorbestimmtem Programm.
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ZUSAMMENTFASSUNG

Es wird ein einfaches Gerit filir die Gaschr‘omatographie beschrieben, mit welchem
die Recorderbereiche bei der Aufnahme von Chromatogrammen entweder vollauto-
matisch oder nach einem beliebig einstellbaren Programm eingeschaltet werden kén-
nen. :

SUMMARY

A simple apparatus for use in gas chromatography is described. The apparatus can
be adjusted so that the recorder range is governed completely automatically or so

that it can be programmed as desired.
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