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Poréwnanie technik pomiarowych

Chromatograf gazowy (GC) jest tradycyjnie wybierang
technologia do analizy laboratoryjnej probek gazu.
Chromatografy gazowe sg uzywane od ponad 50 lat w
kwalifikacji i kwantyfikacji skomplikowanych mieszanin
gazowych. Znajomos¢ techniki i metodologia wykonywania
pomiaréw, wymaganych do uruchomienia GC, sg czesto
warunkiem wstepnym zatrudnienia dla kazdego pracownika
laboratorium. Rozwdj w ostatnim czasie analizy gazéw za
pomocg techniki spektroskopii w podczerwieni z transformacjg
Fouriera (FTIR), umozliwit opcjonalne zastgpienie techniki
chromatografii gazowej w laboratorium.

Obie technologie nadajg sie do identyfikacji i kwantyfikacja
zwigzkow gazowych. W niniejszym dokumencie omowiono
zalety i wady obu technik.

Chromatografia gazowa to metoda rozdziatu masowego. Gaz
nosny jest stale przedmuchiwany przez kolumne separacyjna,
ktéra czesto jest albo podgrzewana Ilub pracuje w
zaprogramowanej temperaturze. Wylot z kolumny przechodzi
przez detektor réznego typu. Pobrana prébka gazowa jest
nastrzykiwana na czoto kolumny, gdzie jest rozdzielana na
poszczegolne zwigzki, ktére jeden po drugim pojawiajg sie
jako piki na wyjsciu z detektora. Dla réznych zwigzkéw
gazowych lub granic wykrywalnosci, stosowane sg rézne
detektory. Piki identyfikowane sg poprzez czas retencji po
iniekcji, biorgc pod uwage warunki przeptywu i temperature.
W celu kalibracji, czyste prébki zwigzkow sg nastrzykiwane w
ten sam sposodb, po czym zapisywane sg dla nich czasy
retencji. Stezenie obliczane jest na podstawie sygnatu
detektora poprzez poréwnanie wielkosci piku z probki z tym
samym dla stezenia wzorca.
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Ryc. 1. Schemat pomiarowy chromatografu gazowego.

Porownanie technik GC vs
FTIR w analizie gazéw

Technologia spektroskopii absorpcyjnej w podczerwieni
wykonuje pomiar- absorpcji $wiatta przechodzgcego przez
czgsteczki gazu, w oparciu o drgania molekularne w obrebie
obecnych czgsteczek gazu. Absorpcja IR jest funkcjg dla
typu drgan wewnagtrz czasteczki oraz temperatury, cisnienia,
stezenia i dlugos¢ Sciezki pomiarowej (odlegtos¢, jakg Swiatto
podczerwone przebywa w zaabsorbowanej czgsteczce).
Absorpcja odbywa sie w zamknietej komorze pomiarowej, w
ktérej swiatlo podczerwone jest wielokrotnie odbijane, co
daje okreslong dlugos¢ sciezki. W przypadku selektywnych
zastosowan gazowych, mozna zmierzy¢ pojedynczg
czestotliwos¢ absorpcji, uzyskujgc w ten sposéb wynik
pomiarowy dla jednego zwigzku gazowego. Jednak w
przypadku spektrometru FTIR, wykonywane jest petne
widmo IR, co umozliwia wykrycie pikéw absorpcji dla
wszystkich zwigzkéw gazowych obecnych w prébce.
Korzystajgc z oprogramowania chemometrycznego oraz
odpowiedniego zestawu kalibracyjnego widm dla zwigzkéw w
znanych stezeniach, petne widmo mozna podzielic na
odpowiedzi dla kazdego zwigzku gazowego w obrebie
zainteresowania. Kwantyfikacji dokonuje sie za pomocg
algorytmu chemometrycznego, zestawiajgc  liniowg
odpowiedz absorpcji dla modelowanej probki, wzgledem
zestawu kalibracyjnego.
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Ryc. 2. Schemat pomiarowy spektroskopu FTIR.
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Porownanie technik GC vs
FTIR w analizie gazéw

Dobry do analizy sktadu w pomiarach niewiadomych - poprzez
przepuszczanie probek przez kolumne o réznej charakterystyce, mozliwe
jest uzyskanie réznych separacji.

Separacja kolumnowa jest dobra do pomiaru mieszanin zawierajgcych
wiele zwigzkéw, tego samego rodzaju — m.in. specjacja weglowodoréw
C6+.

Poprzez wybdr wiasciwego typu kolumny i detektora, mogg byé
wykonywane pomiary dla szerokiego spektrum zwigzkdéw.

Uzyskanie granic wykrywalnosci na poziomie ppb, jest mozliwe do
uzyskania dzieki wyborze detektora o wysokiej czutosci.

Stara i ugruntowana technologia, umozliwiaja zakup w niskiej cenie.

Brak mozliwosci pomiaru ciggtego — pomiar ,partiami”.

W celu pomiaru reakcji procesu, nalezy wykona¢ wiele analiz
chromatograficznych, zsekwencjonowanych razem.

Dtugi czas pomiaru, ktéry moze trwaé¢ 10 - 15 minut lub dtuzej, jesli
wymagane jest programowanie temperatury i faza chtodzenia.

Wymagane s3 materiaty eksploatacyjne — w zakresie gazu nosnego i
paliwa H,, niezbednego dla detektora FID.

Czas retencji zmienia sie wraz z wiekiem i ewentualnie potrzebami
wymiany elementéw chromatograficznych.

Wymagana jest regularna kalibracja, w celu okreslenia czaséw retencji
dla pikéw.

Detektory FID moga sie blokowaé z powodu matych rozmiaréw
ptomienia i strumienia. Maja one krdtka zywotnosé i wymagaja wymiany.

Zawory wlotowe mogg by¢ podatne na nieszczelnosci i wymagaja
regularnego serwisowania.

Do wykonania analizy chromatograficznej, wymagany jest przeszkolony
lub doswiadczony uzytkownik.

Pomiar nieznanych prébek zajmuje duzo czasu i wymaga doswiadczenia.

Konfiguracja GC-MS jest najlepsza do separacji pikdw, natomiast jest
duzo wolniejsza a detektor MS znaczaco drozszy.

! G | FTIR

Widmo IR mozna szybko uzyska¢ w krétkim czasie, 5 — 10 s.
Zazwyczaj najlepszg granice wykrywalnosci daje prébkowanie
trwajace 1 minute.

Jednoczesna  analiza  wszystkich  sktadnikéw

przeprowadzana w czasie rzeczywistym.

gazu, jest

Pomiar ciagty, idealny do analizy reakcji procesu.

Widma IR moga by¢ wielokrotnie analizowane po zebraniu, pod
katem gazéw zaktécajacych lub dla innych gazéw nie
zaprogramowanych w metodzie, podczas zbierania wynikéw
pierwotnych.

Prébka gazu nie ulega zniszczeniu — pomiar nie ma wptywu na
probke i jej przejscie przez komore gazowa. W razie potrzeby,
préobka moze zostaé ponownie wykorzystana.

Konserwacja, w razie potrzeby jej wykonania jest stosunkowo
prosta — wymiana zrodta i detektora podczerwieni po ponad 5
latach, czyszczenie komory gazowej po 2-3 latach.

Nizsze granice wykrywalnosci mozna osiggnacé,
odpowiednig dtugos¢ Sciezki pomiarowej w komorze
wybierajac detektor o niskim poziomie szumdw.

dobierajac
lub

Wysokie i niskie zakresy pomiarowe mozna osiggna¢ w jednym
przyrzadzie, bez koniecznosci zmian w sprzecie, zaréwno poprzez
rozcienczenie lub wybdr réznych pikdéw absorpcji w réznych
zakresach stezen.

Nie jest wymagana ponowna kalibracja.
powtarzalne.

Widmo FTIR jest

Nie sg potrzebne zadne materiaty eksploatacyjne, inne niz filtry do
probek (jesli s wymagane) i gaz zerowy do codziennego tta.

Brak reakcji w $redniej podczerwieni na gazy takie jak O,, H,, N,
lub gazy obojetne, wiec FTIR nie moze ich wykry¢ w pomiarze.

Rézne gazy dajg rdéing intensywnosé absorpcji IR, wiec niektdre
gazy maja bardzo niska granice wykrywalnosci, a niektére bardzo
wysoka.

Standardowa granica wykrywalnosci dla przyrzadéw to 0,5 ppb.
Wykrywanie poziomu ppb wymaga wiekszych i kosztownych
komponentéw (komora pomiarowa i detektor).

Oprogramowanie musi uwzglednia¢ gazy zaktécajace obecne w tle,
takie jak H,0 i CO, , poniewaz mogg one wptywac na analize pikéw
absorpcyjnych.

Swietnie nadaje sie do specjacji zwigzkéw C1-C6, ale powyzej C6,
zawartosé catkowitego wegla (TC) jest identyfikowana jako alkany,
z uwagi na nakfadanie si¢ pikdw w widmie IR. Podobnie jest dla
innych klas weglowodordéw, takich jak alkohole.
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Szczegoblne zalety analizatorow Protea atmosFIR
Szerokie spektrum analizatorow atmosFIR firmy Protea to dedykowane analizatory gazéw. W przeciwienstwie do
standardowych spektrometréw laboratoryjnych, doposazonych w komory pomiarowe stuzgace do rozdziatu prébki gazowej,
atmosFIR zostat zaprojektowany jako optymalne narzedzie do wielozwigzkowej analizy gazéw. Oprogramowanie i sprzet sg
potaczone w taki sposob, zeby zapewnic¢ kontrole i analize gazu w czasie rzeczywistym.

Porownanie technik GC vs
FTIR w analizie gazéw

Cechy analizatora Protea atmosFIR . _Korzyéi |

0,5cm?

Spektrometr Whbudowana automatyczna korekcja czestotliwosci.

petnego widma IR.

Komora pomiarowa

Whbudowany filtr (opcja)

Whbudowany zawoér przedmuchu.

Sygnat kontrolny prébki.

System probkowania

Sygnaty cyfrowe i analogowe.

Czujniki ci$nienia i temperatury komory.

Funkcja notatek.

Oprogramowanie pobierania prébek.

pobierania probek

Wyjscie danych.

Wysoka rozdzielczo$¢ — standardowo 1 cm, opcjonalnie

24-bitowy przetwornik ADC z czujnikiem DTGS.

Bardzo niski stosunek objetosci do dtugosci sciezki pomiarowe;j.

Optyka komory pomiarowej jest dopasowana do systemu

Materiaty do wykonania komory pomiarowej zoptymalizowane
pod katem gazéw reaktywnych i korozyjnych.

Dane sa zbierane w formacie Projekt i Partia.

Oprogramowanie obstuguje spektrometr FTIR, a takze system

Wspédtpraca z PLC z niestandardowym zewnetrznym systemem

Wysoka rozdzielczo$¢ jest wymagana do specjacji gazéow w
mieszaninach gazowych.

Bardzo wysoka powtarzalno$¢ akwizycji widma. Nie ma potrzeby
dostosowywania kalibracji, tj. brak dryftu. Kalibracje mozna przenosic¢
z jednego przyrzadu do drugiego.

Czujnik temperatury pokojowej. Niski poziom hatasu przy
24-bitowym prébkowaniu.

Osiggane sg krotsze czasy odpowiedzi.

Wysoka przepustowos$¢ zapewnia nizsza granice wykrywalnosci, w
przeciwienstwie do standardowych laboratoryjnych spektrometréw
FTIR z doposazeniem w postaci komory pomiarowej. Brak
koniecznosci regulacji przez uzytkownika.

Komore pomiarowg mozna w razie potrzeby podgrzewad. Brak strat z
powodu absorpcji. Dtuga zywotnos¢.

W przypadku prébek z potencjalng zawartoscig pytu, analizator moze
by¢ dostarczony z wbudowanym filtrem w komorze wstepne;j.

Automatyczne zerowanie. Mniej wysitku operatora potrzebnego do
podtaczenia/odtaczenia linii gazowych.

Whbudowane  sygnaty  otwarcia/zamkniecia  probki  podczas
automatycznego probkowania. Mniej wysitku operatora potrzebnego
do podtaczenia/odtaczenia linii gazowych.

Wyjscie alarmowe dla wysokich/niskich odczytéw. Wyijscie alarmowe
dla statusu analizatora. Sygnaty 4-20mA dla wyjscia danych.

Korekta odczytéw do warunkéw raportowania (STP) w czasie
rzeczywistym, z wbudowanym czujnikiem ci$nienia. Widma FTIR s3
korygowane w odniesieniu do ciSnienia, poniewaz absorpcja
widmowa zmienia sie wraz z nim.

Zapewnia to tatwos¢ zapisywania danych dla testowych prébek
laboratoryjnych. Dane mozna przegladac i przelicza¢ dowolng liczbe
razy.

Dane moga by¢ oznaczone zdarzeniami i notatkami, w celu
utatwienia pdzniejszej analizy i przegladu wynikéw.

Réwnolegta kontrola poboru prébki gazu i pomiaru, zapewnia petny
system pomiarowy w jednym przyrzadzie.

Firma Protea moze dostarczy¢ na zamoéwienie do szczegdlnych
aplikacji, modut systemu pobierania prébek z separacjg i
odpowiednimi pompami, zaworami, regulatorami temperatury.
Modut jest kontrolowany przez FTIR, co pozwala na sekwencyjne
pomiary automatyczne.

Wyniki mogg by¢ przekazywane w czasie rzeczywistym, za pomoca
standardowych protokotéw, takich jak OPC i Modbus.




Cechy analizatora ProteaatmosFIR | Korzyéei |

Chemometria

Zaprojektowany do analizy gazéw — wyniki
podawane w ppb, ppm, % obj.,mgm°3

Zaawansowane algorytmy chemometryczne.

Obstuga wielu algorytméw — analiza pikéw,
CLS, PLS-1, PLS-2 cechy algorytmu.

Specyficzna analiza komponentéw.

Przechowywanie i przenoszenie plikéw
metody kalibracji.

Dioda laserowa VCSEL do konfiguracji
interferometru.

Komora pomiarowa o matej objetosci
(<300 ml).

Jeden dostawca kompletnego analizatora
gazéw.

Bardzo konkurencyjna cena.

Wsparcie wewnetrzne i szkolenia.

Proste raportowanie odczytéow gazu, bez
koniecznosci przeliczania jednostek lub odczyty
w dowolnych jednostkach.

Oprogramowanie moze wykrywac i rozrézniaé
poszczegdlne zwigzki nawet w ztozonych,
naktadajacych sie mieszaninach gazowych.

Analizator moze by¢ uzywany zaréwno przez
przeszkolonych uzytkownikéw, jak i przez
nowicjuszy w analizie FTIR.

Analiza chemometryczna moze by¢
wykonywana dla kazdego gazu w mieszaninie,
nie stosuje sie natomiast pojedynczego modelu
analizy dla catej mieszaniny. Brak ograniczen co
do liczby  jednoczesnie  analizowanych
zwigzkéw. Indywidualne metody dla kazdej
mieszaniny gazowej, umozliwiajg uzyskanie
doskonatej analizy dla kazdego sktadnika gazu.
Metoda jest zapisana w pliku kalibracyjnym,
ktéry mozna tatwo zapisaé, weczytac i wystac e-
mailem. Ponowne obliczenie wynikéw i
wykonanie korekty metody jest
nieskomplikowane. Plik kalibracyjny mozna
udostepni¢ firmie Protea, w celu utatwienia
uzyskania wsparcia. Nie ma potrzeby
przesytania lub udostepniania wielu widm.
Dtuga zywotno$¢ >10 lat, w pordwnaniu do
konwencjonalnych laseréw HeNe. Dioda
mniejsza niz lasery HeNe, mniejszy pobdr
mocy, nie ma potrzeby stosowania
oddzielnego zasilacza.

Mniej  potrzebnej  prébki  gazu,  jesli
generowanie probki jest kosztowne. Mnigj
potrzebnego gazu N,.

Brak osobnego dostawcy spektrometru,
komory pomiarowej, detektora, jak w
przypadku analizatoréw FTIR w laboratorium.

Catkowity koszt posiadania analizatora przez
caty okres eksploatacji, jest poréwnywalny z
historycznie tanszymi chromatografami
gazowymi.

Wsparcie ze strony specjalistow z wieloletnim
doswiadczeniem w analizie gazowej.

Dzieki dedykowanym analizatorom gazowym opartym na technologii FTIR, takim jak
atmosFIR firmy Protea, szybkie, powtarzalne i ekonomiczne pomiary mozna teraz wykonaé
przy uzyciu spektroskopii w podczerwieni.
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Technika pomiarowa MLU:

Kompletne systemy oraz przyrzady do pomiaréw w emisji i imisji
zanieczyszczen do powietrza. Przenosne przyrzady pomiarowe (GC, PID,
FTIR, NDIR), poborniki pytu. Serwis i kalibracja przyrzadéw pomiarowych.

Wszystkie informacje byty doktadnie sprawdzone. MLU-PL nie ponosi odpowiedzialno$ci w wypadku zaistniatych btedow.
Tilumaczenie MLU-PL, Styczen 2022. Wersja 1.0

MLU

dostarcza i serwisuje

kompletne systemy
monitoringu
zanieczyszczen do
powietrza

oraz aparature procesowg

MLU Polska:
ul.Potominska 16
40-585 Katowice

Polska

https://www.mlu.pl

biuro@mlu.pl

tel.+48 32 25 19 354
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