NULL-LUFT-GENERATOREN

Wie viel ist null?

CH-Metro

Fiir die Messung von Luftfremdstoffen werden sehr empfindliche Messgeriite eingesetzt. Bei deren Justie-
rung ist die Reinheit der eingesetzten Kalibriergase dusserst wichtig. Insbesondere bestimmt die Qualitdt
der eingesetzten Reinstluft (Null-Luft) die Messunsicherheit im tiefen Konzentrationsbereich wesentlich.
METAS hat deshalb neue Messmaglichkeiten geschaffen, um die Riickhalte-Effizienz von Null-Luft-Gene-
ratoren fiir Schadstoffe aus Umgebungsluft unter simulierten Betriebsbedingungen zu bestimmen.
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Im METAS werden Null-Luft-Generatoren mit Anteilen von
Luftfremdstoffen, wie sie in der Umgebungsluft maximal
vorkommen, gepriift. Die Zusammensetzung der Luft am Ge-
neratorausgang wird mit empfindlichen Gasanalysatoren
bestimmt.

Messgerite fiir kleinste Stoffmengenanteile

Fur die Uberwachung der Luftqualitdt werden sehr empfindli-
che Gasanalysatoren eingesetzt, um Luftfremdstoffe selbst im
Bereich von wenigen nmol - mol™ noch zuverldssig messen zu
kénnen. Die Qualitatssysteme in der Luftreinhaltung verlangen
die regelmissige Justierung der fiir die Messungen eingesetz-
ten Gasanalysatoren mit zertifizierten Referenzgasgemischen.
Damit wird die Riickverfolgbarkeit der Messwerte auf interna-
tional harmonisierte Normale tber die Justier- oder Kalibrier-
punkte sichergestellt [1, 2].

Die Anzeige eines Gasanalysators im kleinsten Messbereich
wird durch die Justierung des Nullpunktes sowie des ersten
Justierpunktes bestimmt. Signifikante Reststoff-Anteile in der
Null-Luft verfilschen die Kalibriergerade entscheidend (Dia-
gramm 2). Metrologisch ausgedriickt, diirfen die Stoffmengen-
anteile in Null-Luft héchstens so gross sein, dass ihre Beitrige
zur Messunsicherheit einen bestimmten Wert nicht tber-
schreiten. Die Zusammensetzung der Null-Luft hdngt von der
Art und dem Zustand des verwendeten Null-Luft-Generators
ab und bei ungeniigender Riickhalte-Effizienz zusitzlich von
der angesaugten Umgebungsluft.

Null-Luft

Aufgabe von Null-Luft-Generatoren ist es, aus Umgebungsluft
so genannte Null-Luft (Reinstluft) zu erzeugen. Sie bestehen
aus einer Pumpe mit Druckbehilter, einem Entfeuchtungsele-
ment, einem Konverter mit Metallkatalysator fiir oxidierbare
Stoffe, aus verschiedenen Filterelementen, die unter anderem
Purafil und Aktivkohle enthalten, und einem Partikelfilter. Mit
diesen Elementen sollen méglichst alle Fremdstoffe der Um-
gebungsluft bis unterhalb eines spezifizierten Stoffmengenan-
teils zuriickbehalten werden.

Null-Luft wird in Luftmessstationen fur die Justierung der
Messgerite direkt oder als Trigergas zur Verdiinnung von zer-

1 Mit dem lonen-Molekiilreaktions-Massenspektrometer (IMR-MS)
identifiziert und quantifiziert METAS zahlreiche Analyten im Spuren-
bereich.

tifizierten Kalibriergasen auf Immissionswerte verwendet [3].
Die Kenntnis der Reststoffmengenanteile in Tragergasen wird
METAS-intern fiir die Berechnung der Messunsicherheit bei
der Herstellung von primaren Gasnormalen mit der Permea-
tionsmethode benétigt. Fiir die Erweiterung der Kalibriermég-
lichkeiten von Gasnormalen im Bereich kleiner Stoffmengen-
anteile und die Teilnahme an den entsprechenden internatio-
nalen Messvergleichen ist Kenntnis lber die Reinheit der
Trigergase wesentlich [4, 5].

Probleme bei extremen Umweltbedingungen

Bei hohen Schadstoffbelastungen oder extremen Wetterver-
hiltnissen kann es vorkommen, dass Null-Luft-Generatoren
nicht mehr gemiss ihren Spezifikationen oder den gesetzli-
chen Anforderungen arbeiten. Bleiben die Uberschreitungen
der Restanteile von Schadstoffen oder von anderen Stérgasen
in der Null-Luft unbemerkt, ist die Justierung der Messgerite
fehlerbehaftet. Dies hat Fehlanzeigen der Messgerite zur
Folge.

Priifung von Null-Luft Generatoren

Um Restanteile von Luftfremdstoffen in Null-Luft und weiteren
Tragergasen zu bestimmen, hat METAS die fiir Spurenmessun-
gen von Gasen notwendige Messinfrastruktur aufgebaut. Mit
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dem Messplatz Reinheits- und Spurenmessungen lassen sich
eine Vielzahl von Luftfremdstoffen unter nachgestellten
Betriebsbedingungen fiir Null-Luft-Generatoren bestimmen.
Anstelle von Umgebungsluft werden die Generatoren mit
Referenzgasgemischen versorgt. Diese enthalten Schadstoff-
anteile, wie sie in der Luft der Schweiz in der héchsten, bekann-
ten Konzentration vorkommen. Wegen den 6rtlich und zeitlich
stark unterschiedlichen Konzentrationen eignet sich Um-
gebungsluft fiir diese Priifungen nicht.

lllustration 3 zeigt schematisch die Messeinrichtung fiir Null-
Luft-Generatoren. Mit dem Gassteuerungsgerit wird das Re-
ferenzgasgemisch gewidhlt und mit der Verdiinnungseinheit
der Stoffmengenanteil mit einem Trigergas eingestellt. Durch
die Gasvorratskammer wird der Null-Luft-Generator mit
dem entsprechenden Gasgemisch versorgt. Die Kammer
gleicht den durch das Ein- und Ausschalten der Pumpe
variierenden Gasverbrauch aus. In der Mitte befinden sich die
verwendeten Gasanalysatoren.

Zur Messung der Schadstoffspuren wird die fiir einen
bestimmten Stoff empfindlichste verfiigbare analytische Me-
thode verwendet. Fiir ihre Justierung oder Kalibrierung werden
die gleichen Luftschadstoffnormale und zusitzlich ultrareines
Tragergas (synthetische Luft) verwendet. Die Luft am Ausgang
des Null-Luft-Generators stellt die eigentliche Probe mit dem
unbekannten Stoffmengenanteil dar.

«Nullwerte»

Tabelle 4 zeigt die Priifresultate fir einen modernen Null-Luft-
Generator fiir NO2, NO und CO mit den Restanteilen an Ana-
lyt am Ausgang, den entsprechenden Riickhalte-Effizienzen
sowie die Spezifikationen und Anforderungen an Null-Luft ge-
miss den Empfehlungen fiir Immissionsmessungen [6]. Der
Nachweis von NO2 und NO erfolgte mit der Chemilumines-
zenzmethode, von CO mit nicht dispersiver Infrarot-Absorp-
tion. Die Riickhalte-Effizienz (RE) gibt den zuriickgehaltenen
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Anteil eines Stoffes in einem Null-Luft-Generator oder einem
Filterelement in Bezug auf den urspriinglichen Gehalt an:

RE =100% M /%
x3(E)
RE: Riickhalte-Effizienz in Prozent;

xB(E): Stoffmengenanteil des Stoffs B am Eingang;
xB(A): Reststoffmengenanteil des Stoffs B am Ausgang.

Die Resultate zeigen, dass der gepriifte Null-Luft-Generator die
Spezifikationen und Anforderungen an Null-Luft unter den an-
gegebenen Testbedingungen erfiillt. Die Nachweisgrenzen der
Methoden fiir die drei Analyte sind fiir die Messung von Null-
Luft gerade geniigend tief. Fiir SO- und das wegen seiner ho-
hen Reaktivitit unproblematische Ozon diirfen die Anteile
in Null-Luft gemiss [6] héchstens 0.38 nmol-mol’ bzw.
0.5 nmol - mol” betragen. Fiir weitere Luftfremdstoffe wie Am-
moniak, Benzol, Toluol und Xylol (BTX) gibt es keine Angaben
uber die zuldssigen Maximalwerte in Null-Luft. Um die Mess-
unsicherheiten im Bereich der Grenzwerte von maximal 10 %
(95 %-Vertrauensniveau) zu erreichen, sollten bei der Uberwa-
chung der Luftqualitdt die Anteile der Luftfremdstoffe in der
Null-Luft unterhalb der Nachweisgrenzen der entsprechenden
Messmethode liegen.

Grundlagen

Um die Riickhalte-Effizienz verschiedener Komponenten eines
Null-Luft-Generators fiir wichtige Luftfremdstoffe und deren
Gebrauchseinfliisse zu kennen, hat METAS Grundlagenarbei-
ten durchgefuihrt. Dabei zeigte sich, dass der Feuchtigkeitsge-
halt der Luft einen wesentlichen Einfluss auf den Riickhaltegrad
der Purafil-Filterelemente hat, CO und CO, in Filtern angerei-
chert werden kénnen und NH; und CH, unterschiedlich oder
nur teilweise zuriickgehalten werden. Diese Erfahrungen ste-
hen Kunden bei der Lésung ihrer Null-Luft-Problematik zur
Verfiigung [7].
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3 Messanordnung fiir die Prifung von Null-
Luft-Generatoren mit den Referenzgasge-
mischen und den Gasanalysatoren.

Messkampagnen

Regelmiassige Messkampagnen erlauben es METAS, Reinheits-
und Spurenmessungen, im Besonderen fiir Null-Luft-Genera-
toren, kostengtinstiger anzubieten und in kiirzerer Zeit durch-
zufiihren, als dies mit Standarddienstleistungen méglich ist.
Die Kampagnen finden in der Regel im Juni und November
statt (www.metas.ch/services und www.metas.ch/trace).
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U: erweiterte Messunsicherheit, angegeben fiir Werte oberhalb der Nachweisgrenze.

) Nachweisgrenze;

2 Summe von x NO und x NO-.

4 Prifresultate eines modernen Null-Luft-Generators fiir NO2, NO und CO.
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