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Ogolny weglel organiczny

- oznaczanie metoda ciagtej deteke;i

ptomieniowo-jonizacyjnej - cz. 2

STRESZCZENIE | Artykut

opisuje podstawy dziatania detektora
ptomieniowo-jonizacyjnego (FID)

do ciagtego pomiaru w zastosowaniach
laboratoryjnych i przemystowych.
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SUMMARY | The article describes
the operation basics of flame ionization

detector (FID) for continuous

measurement in lab and industrial usage.
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by uzyskaé jak najlepsza czuto$é
analizatora, a zarazem ograniczy¢
do minimum wplyw czynnikéw
zaktdcajacych pomiar, takich jak np. ob-
nizona zawarto$¢ tlenu w badanym gazie
czy obecno$¢ innych gazéw, nalezy do-
bra¢ wladciwe parametry pracy detektora.
Najwazniejsze parametry to:
- ilo§¢ doprowadzanego do detektora
wodoru,
- 1ilo$¢ doprowadzanego badanego
gazu,
- ilo§¢ powietrza doprowadzana do za-
silania detektora,
- napigcie polaryzacji.

Okreslanie tych parametréw nalezy
prowadzi¢ dla kazdego typu detektora,
bowiem w zalezno$ci od ksztattu 1 odle-
glosci elektrod, wielkosci dyszy palnika
czy sposobu doprowadzania powietrza,
krzywe te moga przyjmowa¢ maksima
w roznych miejscach.

Rys. 14 przedstawiaja przyktadowe
charakterystyki detektora.

i MATERIALY GAZOWE
Analizatory ciaglej detekeji ptomienio-
wo-jonizacyjnej wymagaja do pracy za-
silania gazami. Do palnika musza by¢
doprowadzane:

- wodor lub jego mieszanka z helem lub
azotem (rodzaj gazu zalezy od produ-
centa sprzetu),

- powietrze do spalania (musi by¢
pozbawione zawarto$ci wegla or-
ganicznego) - w starszych wersjach
analizatorow detektory byly zasilane
powietrzem z butli, obecnie najcze-
$ciej jest to oczyszczone powietrze
atmosferyczne.

Obok gazéw potrzebnych do zasilania
analizatora potrzebne sa gazy do jego
wzorcowania:

- gaz zerowy - gaz do sprawdzania linii
zerowej, najczeéciej azot, ale mozna
rowniez stosowa¢ powletrze, pod warun-
kiem ze zawarto$¢ wegla organicznego
(TOC) nie przekracza 0,2 mg/m’;

- gaz do wzorcowania ukladu pomia-
rowego (badanie emisji) - gaz ten
powinien by¢ dobierany w zaleznosci
od rodzaju wykonywanego pomiaru;
przy pomiarach niskich zawarto$ci
ogdlnego wegla organicznego (np.
pomiary w spalarniach odpadéw) na-
lezy stosowaé gaz okreslony w normie
PN-EN 12619, tzn. zawierajacy propan
W gazie rozcieiczajacym o stezeniu
ok. 16 mg/m* w przeliczeniu na we-
giel; w tym przypadku wskazane jest

Rys. 1 N Rys. 3
2 2
2 2
5 F]
N N
° /\ °
V wodoru > V gazu
Rys. 2 Rys. 4
) ©
$ $
8 ]
o ()
V powietrza Napiecie

Rys. 1-4. Przyktadowe charakterystyki detektora
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Rys. 5. Sporzadzanie gazu wzorcowego do kalibracji analizatora

stosowanie jako gazu no$nego mieszaniny azotu z tlenem,
przy czym zawarto$¢ tlenu powinna wynosi¢ okoto 11%
objetosci; do pomiardw wyzszych stezen stosuje si¢ norme
PN-EN 13526, wg ktorej zawarto$¢ wegla (w formie propa-
nu) powinna wynosic¢ 80% zakresu pomiarowego; oznaczenia
te najczesciej dotycza zawarto$ci zanieczyszczen w powietrzu,
jako gaz nosny nalezy wiec stosowac wolne od zwiazkdw we-
gla powietrze;

- gaz do wzorcowania uktadu pomiarowego (badania labora-
toryjne) - w praktyce laboratoryjnej potrzebne s3 najczesciej
wyniki oznaczenia nie w przeliczeniu na wegiel organiczny,
a na konkretny zwigzek chemiczny, 1 dlatego analizator musi
by¢ kalibrowany gazem zawierajacym pary tego zwigzku.

i SPORZADZANIE GAZU WZORCOWEGO

DO KALIBRACJI ANALIZATORA
W pracach laboratoryjnych bardzo czesto zachodzi potrzeba
sporzadzenia mieszaniny gazowej zawierajacej pary okreslonej
substancji (lub kilku substancji) w gazie no$nym. Istnieje wiele
metod generowania takich mieszanin wzorcowych, z ktorych
za najlepszy sposob uwazam opracowany przez pracownikow
sp6tki LAT. Zasade jego dziatania przedstawia rys. 5.

Opracowana metoda polega na wprowadzaniu okre$lonej
ilosci cieczy do odparowalnika, przez ktodry przeptywa gaz
nosny o znanym natezeniu przeplywu. Ciecz dozowana jest
przez kapilare, a jej ilos¢ jest okreslona wielko$cia ci$nienia
wywierang na ciecz.

Ciecz, ktorej pary majg tworzy¢ mieszaning, wprowadza sie
do zbiornika cieczy. Chcac spowodowaé wyplyw cieczy ze zbior-
nika 1 z pipety do odparowalnika, nalezy nad ciecza wytworzy¢
ci$nienie, ktére spowoduje przeplyw cieczy przez umieszczona
w termostacie kapilare. Wielko$¢ nadcisnienia powietrza nad
cieczg jest mierzona manometrem roéznicowym. Im ta rdznica
jest wieksza, tym wiecej cieczy wplywa do odparowalnika. Tem-
peratura dozownika jest stabilizowana na poziomie pozwalaja-
cym na szybkie odparowanie cieczy, rbwnocze$nie jest na tyle
niska, ze nie powoduje jej wrzenia.

Jezeli chcemy wykalibrowa¢ uklad, czyli zmierzy¢, jaka ilos¢ cie-
czy wprowadzamy do odparowalnika, wowczas zamykamy zawor.
Po zamknigciu zaworu ciecz wyplywa tylko z pipety 1 wowczas,
mierzac ubytek cieczy w pipecie w czasie, znajac natezenie przeply-
wu gazu no$nego, fatwo jest wyliczy¢ stezenie badanego zwiazku
W mieszaninie gazowej.

[lo$¢ dozowanej cieczy jest okreslona wielkoscia opordéw
kapilary dozujacej. Uzywajac kapilar o roznej $rednicy 1 dtugo-
$ci, mozna te metode stosowaé dla szerokiego zakresu stezen
wyjsciowych. W zaleznosci od zastosowanej kapilary uzywana
jest pipeta odpowiedniej wielkosci.

Uktad toru gazowego obejmuje stabilizator przeplywu
wspotpracujacy z elektronicznym uktadem pomiaru. Wielkosé
ci$nienia wyjéciowego jest ustalana stabilizatorem ci$nienia
konicowego.

Jezeli chcemy uzyskal nizsze stezenia niz wygenerowane
w powyzszy sposOb, wowczas otrzymang mieszaning rozcien-
czamy gazem no$nym w wymaganym stosunku.

i KALIBRACJA (WZORCOWANIE)

ANALIZATORA FID
Jezeli analizator ma by¢ stosowany do pomiaréw w ochronie
srodowiska, wowczas powinien by¢ wywzorcowany zgodnie
z norma PN-EN 12619 lub PN-EN 13526. Jezeli przeznaczony
jest do prac laboratoryjnych, mozna stosowaé gaz wzorcowy
otrzymany w laboratorium. Procedura jest w obu przypadkach
identyczna 1 obejmuje:

- wprowadzenie gazu zerowego 1 ustawienie zera,

- wprowadzenie gazu wzorcowego 1 wyregulowanie przyrzadu,

- ponowne wprowadzenie gazu zerowego 1 sprawdzenie zera;
jezeli przyrzad nie osigga zera, nalezy powtorzy¢ wszystkie
wymienione wyzej czynnosci.

Wigkszos¢ produkowanych obecnie analizatoréw posiada
uktad automatycznej kompensacji linii zerowej. Dzialanie tego
uktadu pozwala na unikanie btedéw spowodowanych niestabil-
noscig detektora FID, ale nie pozwala na usuniecie btedu zera
spowodowanego np. zanieczyszczeniem toru gazowego. Dlatego
wprowadzanie gazu zerowego 1 wzorcowego powinno odbywacé
si¢ W torze gazowym stosowanym przy pomiarze. a

reklama

Dozownik
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Ukfad przeznaczony jest do generacji mieszaniny par badanej

substancji w powietrzu (lub innym gazie nosnym) o okreslonym

stezeniu. Zakres stezen wyjsciowych moze by¢ w zakresie

od mikrograméw do graméw badanej substancji w metrze

szeéciennym gazu nosnego.

Otrzymana mieszanina moze by¢ odbierana pod cisnieniem

do 30 kPa.

Stezenie wyjsciowe moze by¢ zmieniane przez uzytkownika

w szerokim zakresie.

Ukfad wymaga zasilania sprezonym powietrzem (lub innym

gazem).

..... Przeznaczenie:

- Kalibracja aparatury
pomiarowej

- Badania z zakresu
katalizy i adsorpcji

- Badanie srodkow
ochrony osobistej

+ Badania z zakresu
ochrony srodowiska
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