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Es gibt heute v&hiedene. Programrns~euergerlte, die in ‘best&n+ Zeitabst%nden 
Impulse 2.13. auf -,einen-Y S~lirittschaltw~ile& geben’ ‘und : damit’ ein. Schaltprogramm 
ausf iihren. 

. , I,’ .,_“.,,. .‘;: 
Oft ,;;rs,t :l edoch.’ das .:LV:ol_umenl’des Pr&$&&iis beschr&nkt~‘~ .ydie Programm- 

aufstellung eei~~~~~~~~~.:;liid.:d~~~,ieitlic~~: ~~~s‘ta?d,,der.‘Irnpulse,:~~ngenau. Wir haben 
daher einen sel~~,;~i~~~~,~~~‘]~ImljulS~e’ber entwickelt, ,,&r, zeitlidh beliebig lange Pro- 
gramme mit grosser : .Genauigkeit I( ku -$&$X&I erlaubt ; Di&. Aufstelhrng des Impuls- ./ 
programms ist-‘aabei;, sehr.:‘einfa&. : Dais _Ge& ‘wird fiir’ die automatisch ablaufende 
Gaschromatogr~~hie.:ver~~n~et;’ Die: .Rntw@klung ‘eines Gaschrornatogramms von 
einem Stoffgemisch mit ,:‘mkhreren Komponenten in sehr verschiedenen Konzen- 
trationen bedingt eine exakte Bereichsumschaltung am Registrierinstrument von 
empfindlichen zu weniger empfindhchen Bereichen und umgekehrt, wenn man die 
“Peaks” fiir die in hoher Konzentration vorliegenden Komponenten auf d,em Regi- 

strierpapier. ,halten und die f ‘Peaks’. der in geringer Konzentration vorliegenden 
Komponenten mit grosser’ Registriere,mpfindlichkeit aufnehmen will. Es gibt. hierftir- 
auf dem Markt Gerate, die’ mit zwei Begr,enzungskontakten am Recorder und einem, 
vor- und ri$klaufenden Schrittschaltwerk jeweils bei ann%hernd Vollausschlag des 
Recorders den nachst hliheren und bei der Verringerung des Ausschlages auf etwa 

‘io,~h den &ichst niedrigeren Bereich autqmatisch einschalten. ‘Es ,lrat ,sich nun ge- 
zeigt, dass ein so aufgeeeichtietes Chromatogramm praktis& nicht auswertbar ist, 
da bei mehreren Bereichsumschaltungen die Kurven zwar auf dem Papier bleiben; 
aber infolge der zahlreichen Umschaltunterbrtiche quantitativ’ fast nicht auswert:’ 
bar sind. ., 

: 
1.. .,., 

Wenn der zeitliche Ablauf eines Chromatogramms bekannt ist, kann man nun 
ein synchron mit dem Chromatogramm laufendes Programmsteuerger%t anwenden, 
das zu den vorgeschriebenen Zeiten die vorher bestimmten Bereiche einschaltet, 
Ein solches Ger&t ist fiir Serienanalysen sehr vorteilhaft,, besonders dann, wenn die 
zur quantitativen Bestimmung, auszuwertenden Flachenintegrale der Peaks auto- 
matisch auf dem gleichen Diagramr$ip’apier, aufgeieichnet werden kiinnen. Bei zeitlich 
langeren Programmen ist hierzu ‘eine Umschaltung niit einer Zeitgenauigkeit von 
ca. 0.5 O/O notwendig. Die von uns entwickelte Einrichtung besteht aus zwei Gergten: 
dem Impulsgeber und dem eigentlichen Schaltgerat. ‘. 

(I) Im$&s~eber (Fig. I 

Das‘ “Impulsprogramm 

undo) . . ,, .‘I 
,‘, 

wird auf einem 1.0 mni breite,n, beliebig langen Papier- 
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streifen in bestimmten Abstainden durch krZftige Bleistift-Striche senkrecht zur 
L$inge 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 beg+ da,bei auf der. festen Rolle B: auf. Wie bei 
einem Magnettonbandgerat .wird der Papierstreifen durch die van einem Synchron- 
motor angetriebene Prazisionsantriebsw~elle E mit konstanter Geschwindigkeit 

i : 

nach rechts gezogen. Die geschliffene, mit der Feder H belastete’Gummiandruckrolle C 
verhindert jeden Schlupf. Die Antriebswelle E ist .zur ‘Einstellung verschiedener. 
Vorschubgeschwindigl~eiten’ auswkchselbar: Die Rolle A ist, mit einer einstellbaren 
Ru tschkupplung vers&hen, sodass der Papierstreifen immer ‘gespannt ist. Nach 
Passieren der Antriebsrolle lauft der Streifen ‘frei ab. Auf dem’ Scheitel der ‘f&ten 
Rolle B wird das Papier’ gleichzcitig von iwei parallelen; vorne abgerundeten, elek-’ 
trisch voneinander isolierten Metallfedern unter leichtem Truck abgetastet. Die 
gedachte Verbindungslinie der Federspitzen Gerkuft “&ier .’ zur Papiervorschub- 
richtung. Wahrend des Papiervorscliubs beriiliren die Federspitzen ,in ‘bestimmten 
Zeitabstanden gleichzeitig die queer zur Laufrichtung marlcierten Bleistiftstriche.’ 
Dabei wird der elektrische Widerstand zwischen den beiden isolierten Abtastspitzen’ 

‘. 

.‘, 

Fig. a. Impulsgeber. A = Ablaufrolle; I3 = Iiontakttisch; C = Gun~mia~druclrrdlle; D & 
Lagerul_rg$es, ,I-1cbel.s pus ,Aqdruclcrolle; E = Antriebswelle; F 

= Xontaktfedekn ; I-1 
= Lagerung der Iiontalrtfedcrn ; 

= Zugfedkx zti Andrtickrdlle ; - - - I’. Papierstreifkn.: . :... 
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van kc 500,ooo auf 20,o’oo R herabgesetzt, da Graphit’ ein guter elelctrischer Leiter ist. 
Die Federn’ stehen ,mit einem, elelctronischen Kaltl~athoderr-Relais in Verbindung 
und durch die radikale Widerstandsgn’derung wird dieses erregt. - 

:., ‘,’ 9 

(2) SchaLtgerdt zmnd adomatiscker Bereichwmschalter 

Der Recorder wird mit 2 Mikroschaltern ausgertistet, von denen einer bei 15-30 %, 
,der andere bei 95 yO des Slcalenendwerts Kontakt gibt. Die Schaltung (Fig. 3) erlaubt 
3 Fulllctioneii : .I. Vollautomatische Bereichsumschaltung. ‘2. Programmgestetierte 
Bereichsumschaltung. ‘3. Han’dbetrieb. Die auf dem Schaltschek dargestellte 
Funlction entspricht der >Tollautomatischen Umschaltung. Der i5-30 yO Mikro- 

Fig 

Drucknopf, normal. off en 
Papierkondcnsator I ,~l?, “50 V 
Signalglimmlampen 
Schalterebenen fiir Schrittschalt- 

wahler I x ra Kontakte 
Antriebmotor 
Programm, Automatik, Hand 

Schrittschaltwerk vor&irts 
Schrittschaltwerk riicl+irts 
Relais 12 V = 
ICaltlratl~odenrelais 
Schalter 4 x 3 Iiontakte 
Schnlter I x 6 Kontalcte 
Schalter i x G Kontalcte 

3. Schaltung. 

D 1-s = 
C 1.2 = 
Gl,_,, = 
SE,-, = 

M 
I?, A, H == 

Anschliisse : I, 2 : Verbindung mit Impulsgeber 
,3,, 4: Verbindung mit Mikroschalter 93 yO 
5, 6 :’ Verbindung mit Mikroschalter 10-30 yO 
7. 8: Recorder .. 
9, IO : Detektorausgang 

II, 12: Startspannun’g ra V 
13, 14: Verbindung init Programmgerat 

‘. ,’ 

,’ 

‘. 

schaltdr liegt an den Klemmen :5 und 6, der’95 o/o Mikroschalter an den Klenimen 3 und 
4. ‘Bei Betatigung diesel Scli’alter wird- entweder- ‘das’ vorwktsschaltende~ ‘Schritt- 
schaltrelais V ‘o’der das r’iickwartsschaltende. Relais ‘R betatigt. Als Schrittschaltrelais 
nahmen wir 2. Iiuhnke Schrittschaltrelais Type Sch B 50-25” ; 24 .V-5i W-40 6; /o. 
Einschaltdauer, der Firma ,H. Kuhnke, Malente/Holstein, 13undesrepublik Deutsch-. 
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land*, die aus je einem Drehmagneten mit Ratsche bestehen .und .auf deren 
Achse ein Iz-Stufen . Prazisionsdrehschalter (Contraves, Ziirich)s montiert wurde. 
Bei Erregung dreht sich die Achse des Drehmagneten urn 30” vorwarts und.schaltet 
dabei den Iz-Stufenschalter iiber die Ratsche urn jeweils eine Stufe vorwarts. Am 
Ende der Schalterachse befindet sich ein ‘zweites Schrittschaltrelais zur Riickwtirts- 
schaltung. Ausser der Schalterebene fiir die Bereichsumschaltung, befinden sic11 noch 
zwei weitere Schalterebenen auf der Achse, von denen die eine die Glimmlampen zur 
Markierung der Schaltstufe eimy.rschalten gestattet, w2ihrend di,e zweite zur Unter- 
brechung der Relaiszuleitung des Relais R in der,Anfangsstellung~dier& Diese Unter- 
brechung ist notwendig, da der Stufenschalter,vor derAnf&gsstellung einen Anschlag 
besitzt und ein Ansprechen des Relais R in der Anfangsstellung zu starke mechanische 
Krafte auf die Ratsche der blockierten Schalterachse au$iben wiirde. ‘. 

An den Kontakten ‘des r+Stufenschalters befindet’ sich’ le. der Abgriff eines 
kleinen 6-Stufen Radioschalters. ‘Jeder .Kontakt. des Radioschalters ist mit einem 
passenden Abgriff des Spannungsteilers ‘zur Bereichsumschaltung. verbunden. Damit 
besteht die Mdglichkeit , auf, die aufeinanderfolgenden Kontakte .:des Iz-Stufen- 
schalters einen beliebigen der 6 Bereiche zu schalten.. In der Stellung Vollautomatik 
werden die Bereiche 2, 4, IO, 20, 40, IOO mV der ‘Reihe n’ach auf. die ‘Kontakte des 
Ia-Stufenschalters. gelegt. Das Chromatogramm, beginnt in. der Grundstellung 2 mV. 
Wenn der Recorderausschlag 95 yO von 2 mV erreicht hat, schaltet der entsprechende 
Mikroschalter auf ‘den ‘n&zhst hdheren Bereich .ym. Geht der Ausschlag wieder auf 
15-30 o/O zuriick, wird der entsprechende Mikroschalter den ngchst niedrigeren 
Bereich einschalten, bis schliesslich die Ausgangsstellung wieder erreicht ist, 

Die zahlreichen Schaltunterbriiche der vollautomatischen Bereichsumschaltung 
machen A wie erwahnt - eine quantitative Auswertung des Chromatogramms 
meistens unmijglich. Man hat es nun bei dem beschriebenen Gerat in der Hand, sich 
mit weniger als 6 Umschaltstufen zu begniigen, indem man beispielsweise nur zwei 
oder drei Bereiche auf den Stufenschalter schaltet und damit ein iibersichtlicheres 
Chromatogramm erhalt. 

In der Stellung “Programm” des Schalters S, I werden die Klemmen 3 und 4, 
5 und 6 und damit die ~Mikroschalter kurzgeschlossen und d$Klemmen I 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 urn eine Stufe vorwarts geschaltet. Das Relais R ist dabei ausser 
Betrieb. Je nachdem welche Bereiche auf die sufeinanderfolgenden Kontakte des 
xz-Stufenschalters geschaltet werden, kann fur jeden Peak der geeignetste Bereich 
gewahlt werden. 

Zur Aufstellung eines Chromatographierprogramms wird zunachst ein vollauto- 
matisches Chromatogramm hergestellt (Fig. 4). Aus diesem Chromatogramm ergeben 
sic11 die giinstigsten Bereiche und die genauen Umschaltzeiten der Bereiche. Langs 
des Diagrammstreifens mit dem. Chromatogramm wird derj IO mm Papierstreifen 
gelegt und der Nullpunkt mit Farbstift markiert. An den geeigneten Umschalt- 
punkten werde,n ., die Bleistiftmarkierungen angebracht. Nach dem .Einspannen. des 
Papier&eifens wird die Nullmarkierung unter @e Abtastspitzen gelegt . Zugleich 
*it ,der Inje,ktion der Probe wird ,ein Fusspedal. am .Chromatographen bettitigt, das 

*, Die Rclais ‘wuiden so ge&ndert,~ cl&s die ‘Ratschcn iti- Ruheeustatid ausgelclinlrt sind, jedo+ 
sind aucl(fertige, .yonvHrts- und r~ckw~~sschal~pndc Relais erhgltlich. .’ ; I 

1’: > ‘:‘. J. Clwomatog., 9 (1962) 405-4ro 
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fiber zwei R&is auf dem Diagrammpapier eine Markierung macht (Startpunkt) 
und den Papiervorschub des Recorders einschaltet. Gleichzeitig wird das Relais Re I 

des Impulsgebers erregt und der Synchronmotor eingeschaltet, wobei der Ablauf 
des Impulsgeberstreifens beginnt. Durch diese Kombinatioti l&nnen die Umschal- 
tungen zeitlich sehr esakt vorgenommen werden (Fig. 5)‘. 

Probenmcnge : 3~1 
KOlOllfW : ZW0/6mm 
Stot+Phasc : Dimnylphtholat 23% 
Temp. : 60. 
0a&!oschw. : 8emllmin 
wnschaltfolge : 2.4.10,20,40,10OmV 

Fig. 4. Vollsutomatische Umschaltung dcr Bereiche. 

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

Es versteht sich von selbst, dass das Programmsteuergerat such fiir andere 
Programme als in der Gaschromatographie tiblich verwendet werden kann. 

; Fig. 5, Umschaltung cler Bereiche nach vorbestimmtem Programm. 
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ZUSAMMENFASSUNG 

Es wird ein einfaches Ger2it fur die Gaschromatographie beschrieben, mit welchem 
die Recorderbereiche bei der Aufnahme von Chromatogrammen entweder vollauto- 
matisch oder nach einem beliebig einstellbaren Programm eingeschaltet werden ken- ..I 
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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