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Technische Informationen uber das FT-IR Messverfahren sowie
die FT-IR Gasanalysatoren GASMET

Das FT-IR Messverfahren

Das Fourier Transform Infrarot- Messverfahren hat sich in den letzten Jahren zu einer der
zuverlassigsten Messmethoden entwickelt. Es wird mehr und mehr in der Gasanalytik eingesetzt. Das
FT-IR Verfahren ist in der Lage, die Konzentrationen von IR-aktiven Gasen zu messen. Es erlaubt die
schnelle Aufnahme kompletter Infrarotspektren, mit der Mdglichkeit, alle spektralen Informationen zur
Analyse zu verwenden. Mit Hilfe einer entsprechenden Software ist es dann mdoglich, Einzelgase oft
auch in komplexen Gasgemischen zu analysieren.

Bei dem Einsatz in der praktischen Gasanalytik muf3 auf die Unterschiede zu den weit verbreiteten
Laborspektrometern geachtet werden. Besonderes Augenmerk gilt der Zuverlassigkeit und Stabilitat
des Interferometers, dem Energiedurchsatz der gesamten Messstrecke, den Gasmesszellen, der
Bedien- und Auswertesoftware sowie der Kalibriermethode. Die FT-IR Analysatoren der GASMET Dx-
Serie bieten unibertroffene Merkmale und entsprechende Vorteile bei der on-line Gasanalyse.

Das Interferometer

Ein Interferometer moduliert den von der IR-Quelle erzeugten Lichtstrahl. Der Lichtstrahl, der alle
Wellenlangen im mittleren IR-Bereich enthalt, wird an einem halbdurchlassigen Strahlteiler aufgeteilt.
Die beiden Teilstrahlen legen im Interferometer verschiedene Wegstrecken zurlick, werden zurtick
reflektiert und treffen sich wieder am Strahlteiler. Dort interferieren beide Teilstrahlen miteinander. Ist
die Lange des Weges beider Teilstrahlen gleich, sind die Wellen in Phase. Das Signal beider Wellen
verstarkt sich dann zu einem Maximum. In dieser Interferometerposition haben alle Wellenlangen ein
Maximum (Center Burst). Ist der Weglangenunterschied der beiden Teilstrahlen gerade die Halfte
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einer Wellenlange, so léschen sie sich gegenseitig aus. Mit der stetigen Veranderung der
Interferometerposition und damit des Unterschiedes der Weglangen flr beide Lichtstrahlen treten nun
abwechselnd Verstarkungen und Ausléschungen aller Wellenlangen auf, die am Detektor registriert
werden. Fur jede Sinuswelle mit gegebener Wellenlange resultiert eine neue Sinuswelle, die vom
Wegunterschied der Teilstrahlen (bzw. von der Interferometerposition) abhangt. Sinuswellen mit
anderen Wellenldangen ergeben andere Sinuswellen, die ihre Maxima bei anderen
Interferometerpositionen haben. Die Uberlagerung aller interferierenden Wellen zusammen, die der
Detektor letztendlich registriert, ergeben das Interferogramm. Es enthalt die Informationen samtlicher

ansyco analytische Systeme und Componenten GmbH - Ostring 4 - 76131 Karlsruhe
Telefon 0721 /626560 - Telefax 0721/621332 - E-Mail info@ansyco.de - http://www.ansyco.de



ansyen

analytische Systeme und
Componenten GmbH

Wellenlangen gleichzeitig (Fellgett / Multiplex- Vorteil). Da keine Blenden oder Gitter zur Auftrennung
der Wellenlangen verwendet werden, trifft der gesamte Strahl den Detektor und es resultiert ein hoher
Energiedurchsatz (Jacquinot / Throughput Vorteil).

Simultan wird ein Laser mit viel kleinerer Wellenlange
eingestrahlt und dessen Interferogramm an einem
separaten Detektor erfal’t. Da die Laserwellenlange
konstant und bekannt ist, kann aus den Daten der Laser-
. Interferogramm- Maxima sowie der Lage des Center Burst,
< N%s i |der Weglangenunterschied beider Teilstrahlen bei den

f verschiedenen Interferometerpositionen bestimmt werden.
Damit ergibt sich eine hohe Wellenlangengenauigkeit und
Stabilitat des Spektrums (Connes Vorteil).

Interferogramme von Probe und Laser

Die Fourier- Transformation erlaubt es, aus einem Interferogramm die Anteile der Einzelwellen zu
berechnen. Nach der Fourier- Analyse des Interferogramms ergibt sich ein Transmissionsspektrum.
Dieses ergibt nach Berlcksichtigung des Nullspektrums das bekannte IR-Spektrum einer Probe, in
dem die Absorption jeder Wellenlange angezeigt wird.

Das Karussell- Interferometer

In der Sekunde werden vom GASMET 10
Interferogramme aufgenommen, wobei sowohl bei
der Hin- als auch bei der Rickbewegung des
Karussells registriert wird. Mehrere Interferogramme
- kénnen gemittelt werden, um ein besseres Signal/
— Rausch- Verhaltnis zu erlangen. Das permanent
justierte, durch seine auflergewohnliche Bauweise
auffallige Karussell- Interferometer zeichnet sich
durch den einfachen, kompakten und auferst
robusten Aufbau sowie die hervorragende thermische
und Langzeitstabilitit aus.  Strahlteiler und
Retroreflektor sind fest miteinander verbunden. Ein
beweglicher Arm enthdlt insgesamt 4 einfache
Planspiegel. Das Karussell- Interferometer ist so stabil, dal es sogar zur Aufnahme von FT- UV-
Spektren verwendet werden kann.

Korrosionsfeste Messzellen

Die GASMET Gerate kénnen mit Zellen mit unterschiedlicher optischer Weglange geliefert werden.
Die Weglangen kénnen bei 960 cm/ 480 cm/ 240 cm bzw. 200 cm/ 40 cm liegen.

Auch Kurzwegzellen fir Prozeflapplikationen stehen zur Verfiigung. Je kleiner die zu messenden
Konzentrationen sind, desto gréler sollte die optische Weglange sein. Selbst mit knapp 10 m
optischer Weglange treten aufgrund der computeroptimierten Zellenentwicklung nur geringe
Intensitatsverluste auf. Das Zellvolumen betragt entweder 1 Liter, oder 250 ml oder nur wenige ml.
Die Zellen kbnnen vom Anwender ohne jegliche Justagearbeiten gewartet werden. Alle Messzellen
sind bis 180 °C beheizbar.

Die Messzellen fir die GASMET Dx-Gerate sind korrosionsfest. Sie bestehen aus einem
Aluminiumkérper und sind komplett mit einem Goldbelag versehen. Somit ergibt sich eine inerte

ansyco analytische Systeme und Componenten GmbH - Ostring 4 - 76131 Karlsruhe
Telefon 0721 /626560 - Telefax 0721/621332 - E-Mail info@ansyco.de - http://www.ansyco.de



ansyen

analytische Systeme und
Componenten GmbH

Oberflache, die nicht von korrosiven Gasen angegriffen wird. Die Zellen haben keine Glaseinbauten,
denn die Spiegel sind Teil der Endplatten des Zellenkérpers. Die Weglangen sind unveranderlich und
es brauchen keine komplizierten Justagen durchgefihrt werden.

Zellenkdrper und Endplatte der Messzelle mit
vergoldeter Spiegeloberflache

Thermoelektrisch gekiihlte Detektoren

Der Standard- Detektor ist ein thermoelektrisch gekuhlter MCT-Detektor mit einem
Wellenlangenbereich von 900-4200 cm™”. Er arbeitet mit Peltierkiinlung bei ca. —-38 °C.
Eine Alternative bietet ein DTGS- Detektor (ebenfalls thermoelektrisch gekihlt) mit einem
Wellenldngenbereich von 650-4200 cm™. Der erweiterte Wellenldngenbereich hat Vorteile z.B bei der
Messung von leichtfliichtigen Aromaten oder chlorierten Methanen. Der MCT-Detektor besitzt etwa
die 2 fache Empfindlichkeit eines DTGS- Detektors, bzw. die MCT- Messzeit ist 2 mal kiirzer (normal
1 sek bis 1 min). Im Falle des MCT- Detektors wird BaF, als optisches Material flr Strahlteiler und
Zellenfenster verwendet. Bei einem DTGS- Detektor ist das Material ZnSe. Beide Materialien sind
stabil und resistent gegen Feuchte.

Fir Standardmessungen ist kein flissiger Stickstoff notwendig. Dies ist prinzipiell ein Vorteil, vor
allem bei Dauermessungen und Messungen vor-Ort. Nur in Ausnahmefallen, wenn sehr schnelle
Messungen anstehen oder sehr niedrige Konzentrationen gemessen werden sollen, kénnte auch eine
Stickstoffklihlung des Detektors eingesetzt werden.

Es wird eine langlebige SiC- IR- Quelle verwendet, die bei niedriger Temperatur arbeitet.

CALCMET- Auswertesoftware fiir Gasgemische

Die "CALCMET fur Windows" Software dient zur Steuerung des Analysators, flhrt aber auch die
Auswertung der IR-Spektren durch. Die Software arbeitet mit Standard- Windows- Befehlen im
Klartext und mit Symbolen. Die Software enthalt alle bendtigten Funktionen flir Gasmessungen.
Unwichtige Funktionen wurden weggelassen.

Messbibliothek, Messkomponenten und Messzeit werden einfach vorgegeben. Zur Quantifizierung
wird eine patentierte Routine angewendet, die auch starke Bandenlberlagerungen verschiedener
Komponenten automatisch berlcksichtigt. Die Software bestimmt den Anteil der vorgegebenen
Komponentenspektren im Summenspektrum. Diejenige lineare Kombination der Kalibrierspektren, die
den Kkleinsten Unterschied zum Messspektrum aufweist, stellt die Loésung dar. Aus den
entsprechenden Anteilen der Spektren und den bekannten Kalibrierkonzentrationen wird die Ist-
Konzentration in Sekunden errechnet. Die Konzentrationen von bis zu 30 Komponenten lassen sich in
einem Gasgemisch simultan bestimmen. Aus dem oben Gesagten geht hervor, dal® automatisch alle
Bandenulberlagerungen berlcksichtigt werden. Zur Analyse werden alle Absorptionen in
Wellenlangenbereichen und nicht nur einzelne Linien herangezogen. Auch spektral sehr ahnliche
Komponenten lassen sich so meist nebeneinander selektiv bestimmen.

In einer Bibliothek sind mehr als 200 Spektren gangiger Gase und Dampfe bereits vorgegeben, so
dal} sich diese ohne Gemischkalibrierung sofort nebeneinander messen lassen. Der Anwender hat
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nichts mit Gemischkalibrierung, Peakauswahl, PLS- Rechnungen bzw. PLS- Programmierungen zu
tun. Alles lauft automatisch im Hintergrund ab. Die Umstellung auf andere Applikationen ist
dementsprechend mit nur wenigen Bedienbefehlen zu bewerkstelligen, sofern die Kalibrierspektren

einmal vorliegen.
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Auswahl von Messkomponenten in einer Messbibliothek
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[jco 224 : 1000
|2 |coz 52 : 1000 |
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B [NZ04 10.7 100
7 |NO 1.4 100
8 [NO2 0.24 100
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Anzeige der Konzentrationen und zeitlichen Verlaufe
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Der Analysator zeigt nach jeder Spektrenmessung sofort das Konzentrationsergebnis der
Komponenten an. Der Verlauf der Konzentrationen von 5 Gasen kann gegen die Zeit on-line
angezeigt werden. Alle Spektren und Ergebnistabellen werden gespeichert und kénnen in andere
Programme zur Weiterverarbeitung exportiert werden.

Einfachste Kalibrierung

Die Art der Kalibrierung stellt einen wichtigen Unterschied zu Laborgeraten oder anderen FT-IR
Gasanalysatoren dar. Dies hangt eng mit der patentierten Quantifizierungsroutine zusammen. Die
Kalibrierung auf ein Gas erfolgt lediglich durch die Aufnahme eines Spektrums des Kalibriergases. Im
Kalibrierspektrum werden die Informationen tber den Namen der Komponenten, die Konzentration
sowie physikalische Parameter wie Temperatur, Druck und optische Weglange gespeichert. Die
Spektren werden in einer Bibliothek gespeichert. Der Anwender aktiviert einfach die Kalibrierspektren
der Messkomponenten, auch wenn Gemische gemessen werden sollen.

Es kénnen auch mehrere Spektren mit verschiedenen Konzentrationen einer Komponenten
vorgegeben werden. Damit ergibt sich ein gro3er dynamischer Messbereich. Die Software wahlt
dasjenige Kalibrierspektrum aus, dessen Konzentration am nachsten der Ist- Konzentration liegt.
Zusatzlich kénnen quadratische Linearisierungsfaktoren zur weiteren Korrektur mdglicher
Nichtlinearitdten eingegeben werden.

Kalibrierspektren sind stabil, so dall im Normalfall keine Nachkalibrierung notwendig ist. Die Hohe der
Absorption hangt nur von Konzentration, Wellenlange, optischer Weglange und dem Nullspektrum ab.
Die Konzentrationsgrofe ist im Kalibrierspektrum vorgegeben. Wellenlange und Weglange sind stabil
und der Nullpunkt wird regelmaRig kontrolliert.
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