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Analyse von bei der CO_-Reduktion
entstehenden Gasprodukten mit dem
Agilent 990 Micro GC-System

Zusammenfassung

Diese Application Note beschreibt die Anwendung des Agilent Micro 990 GC-
Systems fir die Analyse von bei der CO,-Reduktion entstehenden Gasprodukten,

die zur Beurteilung der Katalysator- oder Prozesssteuerung bei der CO,-Reduktion
niitzlich sein kann. Zur Analyse der CO,-Reduktionsprodukte Wasserstoff (H,),
Kohlenstoffmonoxid (CO), Methan (CH,), Ethan (C,H,) und Ethen (C,H,) wurden zwei
Kanéle verwendet: Agilent CP-MolSieve 5A und PoraPLOT U.



Einleitung

Seit Uber einem Jahrhundert sind Kohle
und Ol die wichtigsten Energiequellen

fur menschliche Aktivitaten. Aufgrund

der Gbermaligen Nutzung dieser
Energiequellen hat die Konzentration von
Kohlenstoffdioxid (CO,) in der Atmosphare
dramatisch zugenommen. Dabei ist die
CO,-Konzentration in der Atmosphare
von ca. 280 ppm im Jahr 1750 auf derzeit
ungefahr 385 ppm angestiegen und

es wird vorhergesagt, dass sie im Jahr
2050 ca. 500 ppm erreichen wird. Dieser
Anstieg hat weltweit zu einer Erhchung
der Durchschnittstemperatur gefihrt

und bedroht somit alles Leben auf dem
Planeten. Die Umwandlung von CO, in
andere nutzliche Kohlenstoffverbindungen
und die Schaffung eines nachhaltigen
Recyclingsystems ist ein moglicher

Weg, um die klimatischen Gefahren der
zunehmenden CO,-Konzentration zu
reduzieren.

Eine ideale Losung ist die Umwandlung
von atmospharischem CO, unter
Verwendung erneuerbarer Energie in
kleine organische Moleklle mit einer
besseren Energiedichte, wie z. B.
Kohlenstoffmonoxid, Methan, Ethan,
Ethen, Ameisensaure und Methanol.
Eine solche Strategie kann nicht nur die
Anreicherung von CO, in der Atmosphére
verringern, sondern auch zur Produktion
von Brennstoffen und nitzlichen
Industriechemikalien eingesetzt werden
und somit unsere Abhangigkeit von
konventionellen fossilen Ressourcen
verringern. Zu diesem Zweck

wurden in den letzten Jahrzehnten
verschiedene Ansétze zur CO,-
Reduktion vorgeschlagen und intensiv
erforscht, darunter elektrochemische,
photochemische, biochemische und
thermochemische Methoden.

Wahrend des CO,-Reduktionsprozesses
sollte die Konzentration der CO,-
Reduktionsprodukte Uberwacht
werden. Die Ublichen Gasprodukte der
CO,-Reduktion sind H,, CO, CH,, C,H,
und C,H, im verbliebenen CO,. Das

990 Micro GC-System ermdglicht eine
schnelle und genaue Messung von CO,-
Reduktionsprodukten, was die Effizienz
der Forschung zur CO,-Reduktion
verbessert.

Tabelle 1. Analytische Methode zur Probenanalyse.

Experimentelles

Kanal 1: Ein Backflush-Kanal mit

5 m Vorsaule und 10 m Agilent CP-
MolSieve 5A, mit der optionalen
Retentionszeitstabilitats-Konfiguration
(RTS) fir die Analyse von H,, CH, und CO.
Die Backflush-Option und RTS werden
verwendet, um die MolSieve 5A-S&ule
vor Feuchtigkeit, CO, und anderen
Verunreinigungen zu schitzen. Dies ist
fur die langfristige RT-Reproduzierbarkeit
und Saulenleistung der MolSieve
5A-Saule von Vorteil.

Kanal 2: Ein direkter Kanal mit 10 m
Agilent CP-PoraPLOT U-Saule fir die
Analyse von CH,, CO,, C,;H, und C,H
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5 m Vorséule und 10 m
Agilent CP-Molsieve 5A-S4ule, RTS, 10 m Agilent CP-PoraPLOT
Kanaltyp Backflush U-Saule, direkt

Tragergas He He
Injektortemperatur 60 °C 50 °C
Séulentemperatur 60 °C 40°C
Saulendruck 180 kPa 100 kPa
Injektionszeit 100 ms 20 ms

Tabelle 2. Zusammensetzung des Gasstandards.

Komponenten Konzentration (ppm)
Wasserstoff 98,7
Methan 99,7
Kohlenstoffmonoxid 491,9

Kohlenstoffdioxid Ausgleichvolumen zu 100 %

Ethylen 49,6

Ethan 50,0




Wie aus Abbildung 1 ersichtlich,
ermoglicht der Backflush-Kanal mit 10 m
CP-MolSieve 5A RTS-S&ule eine gute
Trennung von H,, CH, und CO innerhalb
von 2,5 Minuten. Abbildung 2 zeigt die
effiziente Trennung von CH,, CO,, C H,
und C,H,, die innerhalb von 2 Minuten

in einem direkten Kanal mit 10 m CP-
PoraPLOT U-Saule durchgefiihrt wurde.
Aufgrund der hohen Konzentration von
CO, als Ausgleichsgas im Standardgas,
nutzt der RTS-Backflush-Kanal mit

10 m CP-MolSieve 5A eine 5 m lange
Vorséaule zum Rickspulen des CO,-
Ausgleichsgases. Dadurch wird eine
gute Trennung von CO, und den leichten
Komponenten in der Vorsaule erreicht
und gewahrleistet, dass CO, vollsténdig
rickgespult wird. Als Saulentemperatur
wird 60 °C gewahlt.

Die Wiederholbarkeit von 10 Probenlaufen
ist in Tabelle 3 dargestellt. Die relative
Standardabweichung der Retentionszeit
betragt fur alle Komponenten weniger

als 1 % und die prozentuale Flachen-
Standardabweichung liegt mit dem

Kanal mit 10 m CP-MolSieve 5A-Saule
unter 3 %.
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Abbildung 1. Chromatogramm von H,, CH, und CO mit dem Kanal mit 10 m Agilent CP-MolSieve 5A.
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Abbildung 2. Chromatogramm von CH,, CO,, C,H, und C,H, mit dem Kanal mit 10 m Agilent CP-PoraPLOT U.

Tabelle 3. Wiederholbarkeit der RT und der Fldache von 10 Laufen mit der Gasstandards.

Verbindungen RT (min) | RTRSD% |Flache (mV x s)| Flache RSD%
Wasserstoff 0,643 0,07 0,003 2,33
Methan 0,988 0,00 0,084 2,10
Kohlenstoffmonoxid 1,845 0,87 0,970 0,71
Kohlenstoffdioxid 1,342 0,04 11203 0,23
Ethylen 1,628 0,03 0,053 1,78
Ethan 1,834 0,04 0,062 2,33




Schlussfolgerungen

Diese Studie veranschaulicht die
Anwendung des 990 Micro GC-Systems
fr die Analyse von bei der CO,-Reduktion
entstehenden Gasprodukten, die zur
Leistungsbewertung des Katalysators
oder der Prozesssteuerung bei der
CO,-Reduktion eingesetzt werden kann.
Die Prazision der Quantifizierung wurde
in 10 aufeinanderfolgenden Analysen
von Kalibrierungsstandardgas evaluiert.
Dabei wurde eine RT-Wiederholbarkeit
von weniger als 1T % und eine Flachen-
Wiederholbarkeit von weniger als 3 %
erreicht, was eine ausgezeichnete
Gerateleistung fur eine zuverlassige
Qualifizierung und Quantifizierung von
Gasprodukten der CO,-Reduktion belegt.
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