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STRESZCZENIE | Artykut
opisuje podstawy dziatania detektora
ptomieniowo-jonizacyjnego (FID) do
ciaglego pomiaru w zastosowaniach
laboratoryjnych i przemystowych.
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wielu laboratoriach 1 zaktadach
\/\/przemyslowych zachodzi koniecz-

no$¢ pomiaru stezenia zwigzkdéw
organicznych w czasie rzeczywistym. Po-
trzeby takie wystepuja np. przy badaniach
z zakresu katalizy czy adsorpcji, badaniach
sprawnosci systemow zabezpieczajacych
drogi oddechowe czy kontroli sprawno-
$ci pochfaniaczy. W badaniach tych naj-
czesciej sktad gazu jest znany, potrzebne
$3 natomiast informacje o zmianie stezenia
w funkeji badanego parametru. Dlatego
metoda ciaglej detekeji ptomieniowo-jo-
nizacyjnej, pozwalajaca na ciggta kontrole
stezenia substancji organicznych z bardzo
malym opdznieniem czasowym, jest me-
toda bardzo wygodng. Dodatkowy jej za-
leta jest odporno$¢ na obecno$¢ innych
sktadnikéw w badanym gazie.

Metoda ciagtej detekeji plomieniowo-
Jonizacyjnej zostata rdwniez wprowadzona
jako metoda obowiazujaca do pomiaréw
w zakresie ochrony srodowiska Rozporza-

dzeniem Ministra Srodowiska z dnia 4 listo-
pada 2008 r. (Dz.U. 206, poz. 1291).

i DETEKTOR FID - BUDOWA

I ZASADA DZIALANIA
Detektor FID zostat opracowany w roku
1958 i do dzisiaj jest jednym z najbardziej
popularnych detektoréw stosowanych
w analizie chemicznej. Zasade jego dzia-
tania przedstawia rys. 1. Podstawowymi
elementami detektora s3:

- palnik stanowiacy kapilare o wewnetrz-

nej $rednicy 0,1-0,3 mm,

- elektroda pomiarowa,
- elektroda polaryzujaca.

Palnik, do ktérego dostarczana jest mie-
szanina woddr - badany gaz, umieszczony
jest pomiedzy dwoma elektrodami. Dodat-
kowo do palnika doprowadzane jest czyste
powietrze potrzebne do spalenia wodoru.
Pomigdzy elektrodami przeptywa prad pro-
porcjonalny do ilosci jonéw znajdujacych
sie w powietrzu dostarczanym do palnika
1w spalinach powstatych ze spalania wo-
doru oraz badanego gazu.

Plomieni czystego wodoru nie jonizuje
powietrza i plynacy prad ma warto$¢ mi-
nimalng 10" A. Wprowadzenie zwiazkéw
wegla do strumienia wodoru powoduje,
ze zwicksza si¢ 1lo$¢ jondw, co wplywa
na wzrost pradu plynacego pomiedzy
elektrodami. Prad plynacy pomiedzy elek-
trodami przeplywa réwniez przez rezystor,
powodujac powstanie na nim réznicy po-
tencjatu. Napiecie powstate na rezystorze
jest proporcjonalne do wartosci przeply-
wajacego pradu, ktory jest proporcjonalny
do zawarto$ci wegla w badanym gazie.

Detektor wykrywa wszystkie zwiazki or-
ganiczne, z wyjatkiem kwasu mréwkowego
1 dwusiarczku wegla. Sygnat detektora jest
proporcjonalny do masy wegla w prébce,
a nie liczby moli. Odchylenia od tej reguly
s3 spowodowane obecnoscia w czasteczce
pierwiastkow podstawionych, takich jak
tlen, azot lub chlorowce, 1 zwigkszajg si¢
ze wzrostem podstawienia. Odchylenia te
sa wieksze dla zwigzkéw o mniejszej masie
czasteczkowej. Zwiazki silnie chlorowcowa-
ne wychwytuja elektrony i odpowiada im
mniejszy sygnal niz mozna by go oczeki-
wac z masy wegla.

Do prawidiowej pracy detektora potrzeb-
ne sa elektroniczne uktady wspomagajace:
zasilacz wysokiego napiecia, elektrometr,
uktady stabilizacji przeptywu gazow.

Do wytworzenia napigcia polaryza-
¢ji potrzebny jest zasilacz dostarczajacy
ujemne napigcie polaryzacji w granicach
180-300 V DC. Wielko$¢ stosowanego na-
piecia zalezy od konstrukeji detektora. Zbyt
niskie napigcie spowoduje, Ze nie wszystkie
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Rys. 1. Zasada dziatania detektora ptomieniowo-jonizacyjnego
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NORMA PN-EN 12619

NORMA PN-EN 13526 |

Zakres pomiarowy
Wykrywalno$c
Czas odpowiedzi (0-90%)
Odchylenie od liniowosci

0-20 (50) mg/m?
0,4 mg/m?
krétszy niz 1 min
maks. 0,4 mg/m?

0-50, 150 lub 500 mg/m?
5% granicznej wartosci emisji
krotszy niz 1 min
5% granicznej wartosci emisji

Zakidcajacy wptyw tlenu maks. 0,8 mg/m? 5% granicznej wartosci emisji
Zakres wspotczynnikéw odpowiedzi:
Weglowodory alifatyczne 0d 0,90do 1,10 0d09do 1,2
Weglowodory aromatyczne 0d 0,85do 1,10 0d 0,8do 1,1

Tabela 1. Wybrane wymagania stawiane przez normy prawne detektorowi FID

jony dotra do elektrody pomiarowej. Zbyt wysokie grozi wejsciem
w obszar wzmocnienia gazowego, co spowoduje zaburzenia linio-
woscl sygnatu detektora. W praktyce przy prawidlowo dobranym
napieciu polaryzacji jego zmiana nawet w zakresie kilku procent
nie powinna zmienia¢ wielkosci sygnatu.

W detektorze FID prad plynacy pomiedzy elektrodami przeplywa
réwniez przez rezystor pomiarowy, powodujac powstanie na nim
roznicy potencjatu. Potencjat ten jest proporcjonalny do wielko$ci
pradu 1 oporu rezystora. Aby zmierzy¢ jego warto$¢, potrzebny
jest uktad pomiarowy (elektrometr) o bardzo wysokiej rezystancji
wejsciowej 1 bardzo malym pradzie polaryzacji. Minimalne wy-
magania dla elektrometru to rezystancja wejSciowa na poziomie
10" Q przy pradzie wejSciowym ponizej 101 A. Innym bardzo
waznym parametrem elektrometru jest stabilno$¢ temperaturowa
1 dtugoczasowa. Poniewaz uklady idealne nie istnieja, nalezy okre-
sowo kontrolowa¢ dryf linii zerowe;.

i DETEKTOR O DZIALANIU CIAGLYM
Detektory FID znalazly zastosowanie nie tylko w chromatogra-
fach gazowych, ale takze, juz w latach 70. XX w., w analizatorach
przeznaczonych do ciaglej kontroli zawartosci substancji orga-
nicznych w powietrzu 1 gazach odlotowych. W odréznieniu od
chromatograféw gazowych, gdzie do detektora kierowane sa probki
pojedynczych substancji w gazie nosnym, rozdzielone uprzednio
na kolumnie chromatograficznej, w analizatorach przeznaczo-
nych do pracy ciaglej do detektora kierowany jest bezposrednio
badany gaz. Rozwiazanie to umozliwia pomiar ciagly zawartosci
organicznych pofaczen wegla w badanym gazie, ale nie pozwala
na ich rozréznienie. Zasada pracy analizatora przedstawiona jest
na rys. 2. Podstawowe elementy analizatora to:
- detektor FID,
- stabilizator przeptywu wodoru,
- stabilizator przeplywu powietrza do zasilania detektora FID,
- stabilizator przeptywu badanego gazu (uklad dozujacy),
- pompa gazu,
- termostat,
- uklad elektroniki pomiarowo-sterujace;.

Aby uzyska¢ dobra powtarzalno$¢ wynikéw, w analizie ko-
nieczne jest zapewnienie nastepujacych warunkdw:
- utrzymanie bardzo dobrej stabilno$ci przeplywu wszystkich

gazow,
- stosowanie gazéw o wysokiej czystosci,
- zapewnienie stabilno$ci temperaturowej detektora.

WYMAGANIA NORMATYWNE

DLA DETEKTORA FID

Obecnie obowigzuja dwie normy dotyczace oznaczania ogdl-
nego wegla organicznego - norma PN-EN 12619 i1 norma
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Rys. 2. Zasada pracy ciagtej detekcji ptomieniowo-jonizacyjnej

Stabilizator

PN-EN 13526. Wprawdzie obie normy odnosza si¢ do badan
emisji, ale moga by¢ réwniez przydatne do oceny systemow
pomiarowych stosowanych do innych badan. Niektore z wy-
magan stawianych przez normy detektorowi FID zestawiono

w tabeli 1. a

reklama

Analizator
Ogolnego Wegla Organicznego

AWE 3

- Ciagly pomiar zawartosci zwiazkdéw organicznych w gazach
o dowolnym poziomie tlenu
- Brak wptywu pary wodnej, CO i CO, na doktadnos¢ pomiaru
- Zabudowany czujnik zawilgocenia gazu
- Mozliwos¢ wspotpracy z systemami pomiarowymi i komputerem
- Ustawiane poziomy alarmu
- Automatyczny stoper
- Zasilanie wodorem z generatora stanowigcego wyposazenie

..... Przeznaczenie:
- Badania z zakresu katalizy i adsorpcji
- Badanie $rodkéw ochrony osobistej
- Badania z zakresu ochrony

Srodowiska
- Ciagty monitoring

na emiterach
Analizator spetnia wymagania
stawiane przy pomiarach
emisji zaréwno w spalarniach
odpadoéw, jak i emisji LZO
(wg norm PN-EN 12619
i PN-EN 13526).
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