Handbuch - BoGaChrom (rev. 17042010ff)

1. Einfihrung

Sinn und Zweck von BoGaChrom ist die Vereinfachung, somit schnellerer ,,Setup”, von sog. Back-
flush-Systemen, Splitting-Systemen oder Systemen Uber mehrere Temperaturzonen in der
Gaschromatographie (multidimensionale GC) bzw. Kombinationen aus vorgenannten Fragestellungen.

Oftmals missen derartige Systeme zeit- und materialaufwendig aufgebaut und bis zum erreichen von
optimalen Lineargeschwindigkeiten oder Sdulensplitverhaltnisse empirisch angepasst werden.

Unklar sind dabei oftmals die zu wahlenden Restriktordimensionen (Innendurchmesser und Lange von
Séulen und unbelegten Restriktoren) sowie resultierende  S&ulenflisse und  mittlere
Lineargeschwindigkeit bei Druck- und Ofentemperaturprogrammen. Fehlende Informationen,
insbesondere Uber realitdtsnahe Lineargeschwindigkeiten, stellen bei der Trennung komplexer
Gemische (,,hochauflosende Analytik®) eine Herausforderung dar.

- welcher Mitteldruck sich z.B. am Backflush-Adapter unter Analysebedingungen einstellt (damit
auch Erleichterung der Lecksuche)

- welche Auswirkungen ein ,,Stiitzdruck* am Backflush- oder Split-Adapter auf das Gesamtsystem
hat

- welche Flussraten/Geschwindigkeiten sich Giber die Trennséule im Backflush-Betrieb ergeben

- welche Flussraten sich tber den Restriktor in Richtung Detektor ergeben (Stichworte:
,,Betriebsicherheit” fiir Flammen-, Warmeleitfahigkeit- oder MS-Detektoren)

2. Leistungsumfang:
BoGaChrom (Vers. 17042010eff) enthalt die folgenden Berechnungsblatter.

BoGaChrom BF (Vers. 170410e) zur Berechnung von einfachen backflush-Systemen

BoGaChrom BF-a (Vers. 170410b) zum empirischen ermitteln des realen Innen-
durchmessers der 1. Sdule unter Verwendung von Prézisionsrestriktoren

BoGaChrom Split (Vers. 170410f) zur Berechnung von eindimensionalen Split-Systemen (2
Detektoren)

BoGaChrom Complex (Vers. 170410f) zur Berechnung eines multidimensionalen Systems
mit einem Detektor in der 1. und 2 méglichen Detektoren in der 2. Dimension.



BoGaChrom (-BF/-Split/-Complex) berechnet fir vorgenannte Systeme den Saulenfluss,
Lineargeschwindigkeiten, Splitverhaltnisse und zur besseren Nutzung von GC-Kontrollsoftware eine
sog. hypothetische Saulenlénge (s.u.).

BoGaChrom bietet zur Berechnung die tblichen Tragergase Helium, Wasserstoff, Stickstoff und
Argon zur Auswahl an (weitere evtl. auf Anfrage).

Im Falle von Helium berticksichtigt BoGaChrom, optional, die stark temperaturabhangige
Heliumpermeabilitat durch die Wandung von Quarzsaulen (Fused Silica Saulen).

3. Installations- und Systemvoraussetzungen

Zur Nutzung von BoGaChrom wird ein PC mit Microsoft Betriebssystem und Excel ab Version 2003
benétigt (= Excel 2010 wurde noch nicht getestet). Fiir Microsoft Excel ab Version Excel 2007 wird
empfholen die Dateiversion BoGaChrom_170410eff_xIsx.exe zu verwenden - fiir Excel 2003 die
Datei BoGaChrom_170410eff xls.exe.

BoGaChrom ist mit Microsoft Excel realisiert worden, jedoch erhédlt der Anwender Kkeine
herkdmmliche Excel-Datei im Format xlIs oder xIsx, sondern eine ausfuhrbare und verschliisselte Datei
(z.B. BoGaChrom_170410eff_xIsx.exe). Um BoGaChrom zu starten wird lediglich ein Doppelklick
auf die ausflihrbare Datei getdtigt. Die ausfuhrbare Datei 6ffnet dann automatisch eine Excel-
Arbeitsmappe die wie gewohnt genutzt werden kann. Ein Zugriff auf gesperrte Zellen, damit
Formeln/Algorithmen, ist nicht moglich. Auch l&sst sich die Datei anschl. nicht in einem normalen
Excels-Format speichern. Wird die Funktion ,,Speichern unter” gewéhlt wird zwar eine Datei mit
microsofttypischer Extension *.xIs (oder *.xlIsx) erstellt diese l&sst sich aber nur 6ffnen wenn eine
lauffahige Version von BoGaChrom auf dem PC aktiviert ist.

4. Bedienung:

GroRtenteils ist das Berechnungsblatt selbsterklarend — setzt aber gewisse Englischkenntnisse voraus -
dennoch hier einige wichtige Erlauterungen und Informationen:

Es kdénnen nur Werte in den bendtigten Feldern eingegeben werden (andere Zellen sind gesperrt).
Haufig benutze Felder weisen einen hellblauen, seltener benutzte einen dunkelblauen und
Auswahlfelder einen gelb-orangenen Hintergrund auf. Das Auswahlmenu erscheint wenn in das
Auswahlfeld geklickt wird (s.u.).

Detetcor Name: FID

Det./Interface Temp.: 2000 °C

Ambient temp.. 250 °C

L] |
Software Type:| Atm -

4.1 Grundeinstellungen



Detector Name: Der Name hat keine funktionelle Auswirkung und wird nur zur besseren
Orientierung in den Grafiken und Kurven dargestellt. Detektoren kénnen frei benannt werden, z.B.
TCD oder WLD.

Penetration depth: Einbautiefe der S&ule in einem Detektor oder einer Transferleitung zu einem
externen Detektor.

Detector/Interface Temp.: Temperatur der Detektoren bzw. des GCxGC-Interface.

Internal pressure: Eingabe des Druckes am Sdulenende. Die Eingabe von realen Luftdruckwerten ist
bei atmosphérischen Detektoren z.B. an Aufstellorten deutlich tber Meeresspiegelniveau sinnvoll.
Eingabebereich von 0 kPa bis 150 kPa (absolut). Z.B. fir MS-Detektoren 0 kPa, konventionelle
Detektoren wie FID i.d.R. um 101,325 kPa (=1013,25hPa).

Ambient temperature: Die Bezugstemperatur bei der der Volumenstrom am Saulenausgang gemessen
wird. Bei Flussmessgeraten und Chromatographiesoftware haufig 25 °C (hier Standard).

Atmospheric pressure: Der Bezugsdruck bei der der Volumenstrom am Saulenemde gemessen wird.
Bei Durchflussmessgeraten und Chromatographiesoftware i.d.R. 101,325 kPa (hier Standard).

Software type: Auswahl [Atm] fiir Atmosphére oder [MS] fur Massenspektrometer (bzw. Vakuum).
Die Auswahl wird zur Berechnung einer hypothetischen Sdulenlédnge herangezogen. Siehe auch 4.3
hypothetical column (length)

4.2 Typische Methodenparameter
Am Beispiel von BoGaChrom BF:

Gas type:|  Helum |

Inlet Press.” 1371 kPa

Oven Temp.: 75,0 *C

1.Length: 2500 m

1107 0250 mm

2. Length! 5,00 m

2.ID7 0250 mm

Gas type: Durch anklicken dieser Zelle dffnet sich ein Auswahlliste fir die Gase Helium, Helium
correction, Hydrogen (H2), Nitrogen (N2) und Argon - eine freie Texteingabe ist nicht mdglich.
- die Auswahl Helium correction empfiehlt sich wenn Quarzsdulen (Fused Silica) mit kleinem
Durchmesser und bei hoher Temperatur verwendet werden. Die Heliumpermeabilitdt von Quarz
nimmt insbesondere oberhalb von 200 °C sehr stark (exponentiell) zu. Bei Verwendung von anderen
Séulenmaterialen (spezielle Glasmischungen oder Stahlsiulen) sollte die Korrekturoption wegen
unbekannter Permeabilitatskoeffizienten nicht ausgewdahlt werden. Ob eine Séule eine nennenswerte




Heliumpermeabilitat aufweist kann gegebenenfalls durch den Anwender selbst ermittelt, jedoch nicht
berechnet werden (siehe Anhang FAQ). Evtl. kann der Saulenhersteller dazu Angaben machen.

Inlet pressure: Ist der Eingabewert fir den Séulenkopfdruck am GC oder in der GC-Software. Es
werden nur die typischen Uberdruckwerte eingegeben, Bspw.: 100 kPa bedeutet 100 kPa uiber
Umgebungsdruck. Zuléssiger Bereich: 0 bis 1000 kPa (10bar Uberdruck).

Oven temperature: Séulen- bzw. Ofentemperatur. Gultiger Bereich -120 °C bis 460 °C

- 1. Length, 1. ID: Léange und Innendurchmesser der am Injektor angeschlossenen Saule. Gultiger
Bereich 0,01m bis 500m.

- 2. Length, 2. ID: Lange und Innendurchmesser der Saule/des Restriktors am detektorseitigen Ende.
Giiltiger Bereich 0,01m bis 500m.

Wall thickness: Um die Korrektur fur die Heliumpermeabilitat zu nutzen muss als Tragergas ,,Helium
corr.” ausgewahlt und die Wandstarke der Quarzséule bekannt sein und eingegeben werden. Bei
Auswahl anderer Gasarten hat die eingegebene Wandstarke keinen EinfluR auf die Berechnung und
der Texthinweis erscheint nicht!

Gas t}pr:I Helium carr. |

Inlet Press.] 1371  kPa

Oven Temp.: 75,0 °C

1.Length: 2500 m

1 ||::? .............. |:| 250 .............. -

Wall thickn. 0,06 mm |+

2. Length; 5,00 m

2.1D: mm |Helium correction - please verify Wall thickness.
Wall thickn. 0,06 mm |+




4.3 Ergebnisse und Mitteldruck

[ Press. Adiust 500 kPa |

Pressure Control
Gauge press. 50,0 kPa
‘?J Press contr.? Active

Injector ' ' FID

4 )

mi/min
84,2 c©mis
5.9 s (Transit)

% ~ Diff. Loss

148  mlimin
29,7 cmis
834 s (Transit)
0 % ~ Diff. Loss

50,0 kPa
\Hypnthetical Column Length for Atm -Software: 34,30 m ID: 0,250 mm /

Pressure Adjust.: (unter Verwendung moderner, praziser, digitaler Drucksteuerung/Messung) Hier
kann ein ,Stitz- oder Stabilisationsdruck” oder Druck zum riickwartigen spilen der 1. Siule (Back-

flush) gesetzt werden. Das setzen eines Stltzdrucks kann sinnvoll sein wenn sich wahrend einer
schnellen Heizphase das Sdulengas stark ausdehnt und einen Analyten am Ende der 1. Saule teilweise
in die Versorgungsleitung zur Pressure-Control-Unit (PCU) driickt und zu Geisterpeaks oder
Doppelpeaks fihrt.

Zulassiger Druckbereich an der Druckregeleinheit (PCU): O bis 1000 kPa (Uber Atmoshpare), 0 kPa
bedeutet das der Regler fiir BoGaChrom ausgeschaltet (Off) ist! Negative Werte kdnnen nicht
eingegeben werden.

Gauge pressure: zeigt entweder den berechneten Mitteldruck am Backflush-Adapter (oder
Saulenverbinder) oder den gesetzten Pressure-Adjust-Wert an. Ist der gesetzte PCU-Wert groRer als
der berechnete Mitteldruck (Equilibrium), wird der PCU-Wert als Gauge pressure angezeigt. Bei
Verwendung von Vakuum-Detektoren (z.B. MS) koénnen je nach Auswahl von Injektordruck und
Saulendimensionen und ausgeschalteter PCU sogar negative Werte (Unterdruck) resultieren.

Bei sehr hohen Temperaturen und Verwendung von Helium mit Quartzsaulen, kann bei der Auswahl
der Helium-Korrekturoption, der Mitteldruck auch ins negative abfallen obwohl zuvor bei der
normalen Auswahl von Helium ein positiver Druck angezeigt wurde. Dies kann auch eintreten obwohl



kein MS angeschlossen ist. Im Extremfall erscheint in diesem und anderen Feldern die
Fehlermeldung [#Zahl1] und bedeutet letztendlich das, zumindest rechnerisch absolutes Vakuum
erreicht wurde. Die Werte fiir die Sdulendimensionen, insbesondere die Temperatur sollten nochmal
Gberprift werden!

Press contr.?: Zeigt an ob die PCU dem System aktiv Gas zufiihrt. ,Off“ bedeutet das der gesetzte
Werte der PCU kleiner als der berechnete Mitteldruck (Equilibrium) ist und die PCU somit keinen
Einfluss auf das System hat.

LActive” erscheint wenn der Druck an der PCU grélRer als der berechnete Mitteldruck ist und somit
aktive Gas zufiihrt.

Equilibrium: Zeigt zum Vergleich immer den sich an diesem Punkt einstellenden Druck, unter der
Annahme dass die PCU an diesem Punkt inaktive (Off) ist, an. Damit hat man immer eine Kontrolle
wie weit der fiir die PCU gesetzte Druck vom statischen Equilibrium entfernt ist.

ml/min: zeigt den berechneten Fluss am Ausgang der jeweiligen Sdule, bezogen auf Referenz-
bedingungen an. Fir die Vor- und Nach-Sdule kénnen hier unterschiedliche Werte auftreten wenn
A) die Heliumkorrektur verwendet wird

B) und/oder die PCU aktiv ist.

cm/s: zeigt in den Schaubildern die berechnete Lineargeschwindigkeit (Linear Velocity) innerhalb der
Saule an. Genaugenommen ist das die Lineargeschwindigkeit bei halber Séulenlédnge. Bei einer 30m-

Saule, also die Geschwindigkeit bei 15m.

s (Transit): gibt die Totzeit, also die Durchlaufzeit einer nicht zuriickgehaltenen Komponente (z.B.
das Tragergas) in Sekunden an. Die Totzeit wird Uber die mittlere Lineargeschwindigkeit (s.u. Average
vel.) berechnet.

%-Diffusion( loss): Wird als Tragergas ,Hellium corr.” gewahlt wird hier der ungefahre Heliumverlust

der durch Diffusion auftritt - relativ zum Volumenstrom am Sauleneingang - angegeben. Bei Auswahl
andere Gasoptionen erscheint hier lediglich ,n/a” da kein nennenswerter Diffusionsverlust bei
anderen Gase oder unter Verwendung von Metallsdulen auftritt. In den Berechnungsblattern Split

und Complex wird empfohlen den Diffusionsverlust moglichst deutlich unter 30% zu halten.

Ansonsten kénnen die Berechnungen fur das nachgeschaltete System, vor allem der

Splitverhéltnisse, sehr unsicher werden.

hypothetical column( length): Hypothetische Saulenlange; dieser Wert gibt an wie lang allein eine
hypothetische Saule sein misste, um den gleichen Widerstand wie das Gesamtsystem aus seriell
oder (seriell-)parallel geschalteten Sdulen zu haben. Der Wert kann als unwahre Saulenldnge in den
GC oder der zugehorigen GC-Software eingegeben werden. Mit der hypothetischen Sdulenlange kann
der GC oder die GC-Software zwar keine realitdtsnahen Lineargeschwindigkeiten berechnen, jedoch
in ausreichender Genauigkeit den Sdulenfluss (oder umgekehrt den Saulendruck zu einem gesetzten
Fluss). Damit wird auch der Gesamtfluss (sogenannter , Total flow”) fiir die Splitinjektionen richtig
berechnet (und gegebenenfalls geregelt). Besteht die Moglichkeit den GC im ,,automatischen”
Linearmodus (Constant Linear Velocity) zu betreiben, wird mit der hypothetischen Lange oft eine
zufriedenstellende Nachregelung des Kopfdruckes, wahrend eines Temperaturprogramms, erreicht.



Die berechnete hypothetische Sdulenlange hangt vom ausgewahlten Softwaretyp (Atm oder MS) ab.

4.4 Status/Fehlermeldungen

*; Diffusion rate >100% off applied dolumn flow!

043 mbmin 047 mbiimin

6,7 cmls 12,7 comis
-574,3 s (Transit) -358 s (Transit)
6644 % ~ Diff. Loss -19 % ~ Diff. Loss

Attention b

|

or flow inversion

Diffusion rate > xxx% off applied column flow: Diese Meldung tritt nur im He-Korrekturmodus auf.
In diesem Fall liegt der Heliumverlust durch Wanddiffusion (Permeabilitat) tiber 50% (oder 100%) des
eigentlich zugefiihrten Heliums. Sdmtliche Parameter sollten nochmal tGberprift werden.

Backflush / Flow Inversion: backflush bedeuted das Grundlegend der Druck am Siulenausgang
hoher als am Sduleneingang ist.

Wird als Tragergas Helium mit Korrekturoption gewdhlt, kann die Diffusion entlang der Saule so grof3
sein das der Sauleninnendruck UGber Teile der Sdule sogar unter dem Saulenausgangsdruck abfillt,
d.h. Eluate die sich eher am Saulenausgang befinden bewegen sich nun in Richtung Saulenmitte — es
kommt zu einer FluBumkehrung (flow inversion). Unter diesen Bedingungen ist die longitudinale
Diffusion sehr hoch — sinnvolle chromatographische Ergebnisse kdnnen nicht erhalten werden.

Fllznn:'II -0.02  mlfmin Flov

Back Flush active

oder



Oiff. n'a Split

«—
\ backflush I_

Back Flush active: der Druck der am Siulenausgang angeschlossenen PCU ist héher als am Injektor
bzw. der Druck der rechten PCU ist hoher als der der linken. In beiden Fallen wird die jeweilige Saule
aktiv rtickwarts gespilt (backflush)

5. Sdulenjustierung (backflush-Adjust)

Mit diesem Berechnungsblatt kann, unter der Maligabe dass die wahre Saulenlange bekannt ist, der
reale Sduleninnendurchmesser durch statische Druckmessung am Backflush-Adapter korrigiert
werden.

Hierzu wird die zu korrigierende Trennsaule mit dem entsprechenden Restriktor (ca. 0,4m bis 1m -
genau abgemessen) eingebaut. AnschlieBend wird ein Saulenkopfdruck gesetzt und der Saulenofen
bei niedriger Temperatur stabilisiert. Aus Griinden der Drucksensor- und Ablesegenauigkeit sollte der
resultierende statische Mitteldruck oberhalb 30,0 kPa liegen. [Die Drucksensoren fur den Injektor
und dem Backflush-System sollten moglichst eine Genauigkeit von +0,5kPa/+1% vom Ablesewert
aufweisen].

Bei Verwendung von N2, H2 oder Ar als Tragergas kdnnte der Abgleich prinzipiell iiber einen sehr
weiten Temperaturbereich durchgefiihrt werden, da deren Permeationskoeffizienten durch Quarz,
teils um mehrere GroRenordnungen niedriger als die von Helium ist. Grundlegend sollte wegen der
Neigung zur Lecktendenz, bei Verwendung neuer Ferrules, davon abgesehen werden Temperaturen
Uber 100 °C zu wahlen (oder die Ferrules muissten nach entsprechender ,Setz-Zeit” nochmal
nachgezogen und die Parameter nochmals stabilisiert werden).

Bei der Verwendung von Helium und Quarzsdulen ist wegen der vorliegenden Diffusion die
Temperatur so niedrig wie moglich (und stabil) zu halten. Eine Temperatur von 50 °C stellt hier einen
sehr guten Kompromiss dar — deutlich hohere Temperaturen beeinflussen den Mitteldruck schon
merklich; deutlich niedriger niedrigere Temperaturen bringen keinen signifikanten Vorteil mehr.

Aufgrund der niedrigen Temperaturen, oder unter Verwendung von anderen Gasen als Helium,
braucht keine Saulenwandstarke eingegeben werden.



Theoretical midpoint pressure: 65,3 " kPa

PCU reading: 200 kPa

Result:
Corrected D 0166  mm
for Column with length of 30,00 m

Theoretical midpoint pressure: Nach Auswahl der Gasart und Eingabe von Sdulenkopfdruck,
Temperaturen und Saulendimensionen gibt dieser Wert, unter Bericksichtigung der nominalen
Werte, den zu erwartenden Mitteldruck an.

Midpoint reading: Nach entsprechender Stabilisierungszeit (ca. 30min nach dem Temp. und
Saulenkopfdruck stabilisiert sind) wird der an der APC gemessene Druck abgelesen und hier
eingetragen.

Result: WeiRt den neu berechneten Innendurchmesser der 1. Sdule aus. Die Siulenldnge und der
neue Innendurchmesser kdnnen dann bei der Erstellung oder Anpassung von Methodenparametern
verwendet werden.

Judgement: hier wird eine grobe Beurteilung/Warnung in Abhangigkeit vom nominalem und dem
berechneten ID abgegeben. Liegt die Differenz zw. beiden Innendurchmessern unterhalb von £3,6%,
so wird der Status ,, 0k” zuriickgemeldet. Darliber wird, wie im nachfolgenden Beispiel zu sehen, dazu
aufgefordert die reale Saulenldnge (beispielsweise durch genaues Ausmessen mit einem
RollmaRstab) zu ermitteln.

Result:
Corrected ID: 0,259 mm
for Column with length of 30,00 m

Judgement: Before usage of the new calculated ID, it is strongly recommended to
reassess the true columns length (e.q. using a foot rule) - all pressure

sensors should be calibrated as well!

Es ist dabei zu beachten, dass der Innendurchmesser letztendlich aus dem S&aulenwiderstand
berechnet wird und somit auch grofRe Unterschiede in der Saulenldnge, den zurlickgerechneten
Innendurchmesser beeinflussen. Damit ist zwar der Saulenwiderstand kompensiert, die
Trennstufenzahl oder die Helium-Diffusionskompensation jedoch erhéht fehlerhaft.

Ein Beispiel: Von einer Sdule mit den Dimensionen 30m x 0,250mm werden 10 Meter abgeschnitten
und anschlieBend irrtlimlich, unter Angabe der urspriinglichen Lange, der Innendurchmesser erneut
bestimmt. Der neue ID wird mit 0,226mm berechnet. Der Innendurchmesser verandert sich also nur
um rund 9,6% (quadratische Abhangigkeit!).



Fir zufriedenstellende Ergebnisse sollte die reale Sdulenldange auf <5% bekannt sein. Bei einer 30m

Sdule entspricht dies * 1,5m und dirfte bei den renommierten Saulenherstellern im

Auslieferungszustand deutlich besser sein.

1. Flow-Mode-Assistant

_________ Flow-Mode-Assistant
| ConstFlow 00  mlmin
Inlet Pressure’ 101,0 " kPa

Der Flow Mode Assistant berechnet fiir einen gewiinschten Sdulenflu oder einer gewiinschten
Lineargeschwindigkeit den notwendigen Injektordruck. Der berechnete Druck wird als Inlet Pressure
ausgegeben und muss manuell in das reguldre Eingabefeld fir den Saulenkopfdruck Ubertragen
werden. Die Berechnung ist fir alle auswahlbaren Gasarten incl. Heliumkorrektur moglich. Die
Option steht nur jeweils fiir die 1. Sdule von BoGaChrom BF und BoGaChrom Split zur Verfligung.

Je nach Kombination von 1. Und 2. Saule kann es vorkommen das der Druck fir eine gewlinschte
Lineargeschwindigkeit nicht sofort richtig berechnet wird. Nach Ubernahme des zunéichst
berechneten Drucks schlagt der FW-Assistent einen erneut berechneten Druck vor. Dies tritt vor
allem dann auf wenn die 2. Saule langer als die 1. Saule ist.

8. Temperaturprogramm im konstant Druck-/Flul3-/Geschwindigkeits-Modus

BoGaChrom bietet fir die Berechnungsblatter BF und Split die Moglichkeit bis zu einer weiteren
Temperatur z.B. den notwendigen Injektordruck fiir eine konstante Lineargeschwindigkeit oder
konstantem SaulenfluB zu berechnen.

Dazu wird im Feld Target Temp. die gewliinschte Endtemperatur eingetragen und der jeweilige
Modus ausgewahlt. Eine Tabelle (s.u.) gibt nun in 20 Teilschritten umfangreiche Auskunft Gber
Temperaturen, Driicke, Flisse, Lineargeschwindigkeiten, Mitteldriicke, Verlauf der hypothetischen
Saulenldange, Druckinterval, Diffusionsverluste, Saulenteilungsverhaltnis (BoGaChrom Split) und
Mittelwerte (Average).



Prediction for constant | Lin-Velocity "Mode st coumm
hl
Start Temp.: 750 °C  Target Temp.:|375,0|°C
Oven Forecarst Resu’t
ramp | forlector - o jumn Columntothe  FID c°"t":;" to MSD
Flow Vel. Flow Vel. Split Hyp. Pressure
Temp. Pressure | imin]| [cmis] mimin] | [cmis] | % [col [m] ramp
kPalC Diff-Loss
1] 900 | 1877 | 174 | 404 0,12 45,2 6.8 | 30,31 031 0%
2] 1050 1623 | 170 | 404 0,11 44,7 6.6 | 30,30 031 %
3] 1200 1669 | 165 | 404 0,11 44,2 64 | 30,29 031 1%
401350 1715 | 162 | 404 0,10 437 52 | 30,28 031 1%
5]150,0 | 1760 | 158 | 404 0,10 43,2 6.0 | 30,28 030 1%
51650 1806 | 155 | 404 0,09 427 59 | 3027 030 1%
71800 | 1851 151 | 404 0,09 42,2 57 | 30,27 030 2%
8| 1950 1897 | 148 | 404 0,08 7 56 | 30,26 030 2
0[210.0| 1943 | 1.45 | 404 0,08 41,2 54 | 30,26 031 2%
10[ 2250 | 1989 | 143 | 404 0,08 40,7 53 | 30,25 031 3%
11| 240,0 | 2035 | 1.40 | 404 0,07 40,2 52 | 30,25 031 %
12[ 2550 | 2083 | 1,37 | 404 0,07 39,8 51 | 30,25 031 2
13[ 270,0 | 213,1 1,35 | 404 0,07 39,3 50 | 30,24 032 5%
14] 2850 | 2180 | 1,32 | 404 0,06 38,9 49 | 30,24 033 5%
15) 300,0 | 223.0 | 1.30 | 404 0,06 38.4 28 | 30,24 034 6%
16[ 3150 | 2283 | 1,27 | 404 0,06 38,0 47 | 30,24 0,35 8%
17/ 330,0 | 2337 | 1.25 | 404 0,06 37.6 4,6 | 30,23 036 %%
18] 3450 | 2394 | 1,22 | 404 0,06 37,2 46 | 30,23 0,38 1%
10[ 360,0 | 2455 | 1,19 | 404 0,05 36,7 45 | 3023 040 13%
20 3750 251,89 | 117 | 404 0,05 36,3 45 | 30,23 043 15%
Average  — 143 104 32 134 842 946 0,08 06 54 303 033

9. Grafische Darstellung des Gradienten der Lineargeschwindigkeit

BoGaChrom (BF/Split/Complex) berechnet fiir alle Sdulen den Gradienten der Lineargeschwindigkeit
entlang der Saule und stellt diesen grafisch dar (s.u.).

ﬁ
Gradient of Linear Velocity along capillary Column
(for1st Column; 2nd Dimension)
140
BoGaChrom - Complex Rev. 1704108 - developed by Bode Mysliwietz Germany
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*Der oben abgebildete Plot ist ein Beispiel fiir eine Doppel-GC-System mit einer 15m-Saule von der 1. zur 2. Dimension.
Wobei 1m in der kdlteren 1. Dimension, 20cm im heissen Interface und 13,8m in der warmeren 2. Dimension installiert
sind..

Zusatzlich werden weitere statistische Daten angeboten:

Lin. Velocity: Lineargeschwindigkeit bei halber Sdulenlange

Average (Lin. Velocity): Mittlere Lineargeschwindigkeit von 0,5% bis 99,5% der Siulenldnge

RSD: Relative Standardabweichung der Lineargeschwindigkeit bezogen auf den Mittelwert 0,5% bis
99,5% Saulenlange.

Act_at_0,5%: Lineargeschwindigkeit bei 0,5% Sdulenlange (Sdulenanfang)
Act_at_99,5%: Lineargeschwindigkeit bei 99,5% Saulenlange (Saulenende)

Flow direction: Forward (vorwarts), das Trdgergas flieRt Richtung Detektor (bzw. nach rechts).
Backflush (Rucksplilung), das Tragergas flieRt Richtung Injektor (bzw. nach links).

10. FAQ (frequently asked questions

F1. Ich wei} nicht ob die von mir verwendete Sdule aus Quarz ist bzw. iiberhaupt nennenswerte

Heliumpermeabilitdt aufweist. Kann ich das selbst ermitteln?

Grundlegend ja. Die Sdule wird wie vorgesehen mit einem Restriktor in den GC eingebaut. Wenn z.B.
Stickstoff oder Argon zur Verfiigung steht, damit ausreichend gesplilt.

Anschliefsend wird der Ofen und Séulenkopfdruck (z.B. 100 kPa) bei ca. 50 °C stabilisiert und der
Mitteldruck notiert. Dann wird bei konstantem Sdulenkopfdruck méglichst auf Temperaturen liber
225 °C aufgeheizt (max. Betriebstemperatur der Sdule beachten!). Nach ca. 15 - 30min sollte sich der
Mitteldruck wieder stabilisiert haben und den gleichen Wert wie bei Starttemperatur aufweisen.
Anschl. wird der Test unter Verwendung von Helium wiederholt. Bei entsprechender
Heliumpermeabilitéit liegt der Druck nach dem aufheizen und stabilisieren deutlich niedriger.

F2. Ich moéchte in meinem GC-System Sdulen sowohl mit Heliumpermeabilitdt (Quarzsdulen) als

auch ohne (z.B. Metallsdulen) verwenden und dabei die Heliumkorrektur fiir die Quarzsdulen

berechnen lassen. Wie stelle ich das an?

Geben sie fiir permeationsfeste Séulen einfach eine Wandstérke von 2mm ein. Der damit berechnete
Diffusionsverlust ist dann sehr klein.



F3. Kann ich mit BoGaChrom auch Flussraten und/oder Mitteldriicke fiir (mikro-) gepackte Sdulen

bestimmen?

Nein. Die Flussdynamik in gepackten Sdulen ist nicht laminar. Ebenfalls héngt der Widerstand von
gepackten Sdulen sehr stark von der Korngrdsse und der Packungsdichte der stationdren Phase ab,
wodurch alleine die reproduzierbare Herstellung von Séulen schon erschwert wird.

F4. Kann ich mit BoGaChrom auch 1-Sidulensysteme berechnen?

Dazu wurde BoGaChrom nicht konzipiert aber man kann wie folgt improvisieren: Fiir die 2. Sdule
(Restriktor) wird eine Lénge von 0,01m und ein ID von 0,9mm angegeben. Die 2. Sdule hat somit fiir
die Berechnung einen vernachldssigbar kleinen Widerstand.

F5. Kann ich in BoGaChrom Split/Complex, zu Vergleichszwecken, eine SdulenfluBlinie eliminieren

um zu sehen wie sich das Gesamtsystem rechnerisch verhalt?

Gibt man fiir die betreffende Séule einen Innendurchmesser von 0,03mm und eine Ldnge von 500m
ein ist der resultierende Widerstand ausreichend hoch. Die jeweilige Séule kann als faktisch
»blindgestopft” angesehen werden.

F6. Gibt es neben der Anwendung von BoGaChrom Adjustment weitere Maoglichkeiten den

(effektiven) Sduleninnendurchmesser zu bestimmen?

Ja, es gibt mehrere Moglichkeiten wenn die Sdulenlange bekannt ist. Die Saule kdnnte z.B. leer und
mit einer phasenvertraglichen Flissigkeit bekannter Dichte gefillt und auf einer Mikrowaage
verwogen werden (sog. auslitern). Eine andere Moglichkeit besteht in dem direktem messen des
SaulenfluBes mit entsprechend genauem DurchfluBmesser.

F7. Warum bietet BoGaChrom keinen Flow-Mode-Assistenten fiir die nachgeschalteten Sdulen an?

Ganz einfach, es ist extrem viel Arbeit und wirde die Oberfliche noch starker Uberfrachten.
Ausserdem soll dem MiBtrauen gegeniiber fremden Excelblattern mit Makros entgegnet werden.

F8. Warum limitiert BoGaChrom die Eingaben fiir Driicke/Temperaturen, Lingen ect.?

BoGaChrom wurde vor allem fiir die Anwendung in der Gaschromatographie entwickelt — dazu sollte
es mehr als genug Spielraum bieten.

F9. Warum bietet BoGaChrom die Eingabe der Einbautiefe in Detektorinterfaces an? Meine
Geratesoftware macht das nicht.




Weil diese in einigen Konstellationen schon sichtbare Effekte haben kann. BoGaChrom ist auch nicht
herstellerorientiert. Zus. wollte ich mit BoGaChrom auch einen gewissen ,Laborriergrad” schaffen
und halten, d.h. prinzipiell kdnnte man die Detektor- und Interfacetiefen auch als vollwertige
Heizzone (,,0fen”) in Serienschaltung betrachten.

F10. Gibt es noch weitere Gase die als Tragergase Verwendung finden?

Die Grundlegende Modglichkeit besteht bei niedrigen oder sehr speziellen Trennanforderungen. So
habe ich z.B. schon mal mit Neon und Krypton als Tragergas arbeiten missen. Von der Verwendung
von Kohlendioxid schon glaubhaft gehort.

F11. Die Oberflache von BoGaChrom ist in Englisch gehalten, das Handbuch aber nur in Deutsch

verfigbar. Warum?

Eine komplette und vor allem verniinftige Ubersetzung des Handbuchs ins englische ist sehr
zeitraubend. Freiwillige haben sich bisher noch nicht gefunden - Translator wanted!!

F12. Warum wird BoGaChrom nur als verschliisselte, laufzeitbegrenzte, ausfiihrbare Datei und

nicht als einfaches Excelblatt angeboten?

Der wichtigste Grund ist das einige Berechnungsformeln sehr aufwendig abgeleitet werden mussten
und ich nicht alles (einfach) preisgeben mochte. Ein anderer Grund ist eine gewisse Kontrolle und bei
Enddeckung von schweren Fehlern so ein Laufzeitbegrenzung erzwinge. Das ist mir, trotz
Garantieablehnung, sehr wichtig. Ob ich Hintergriinde zu den Berechnungen preisgebe hangt vom
Einzelfall ab.

F13. Mir ist bisher noch keine Fachliteratur zur GC untergekommen die Heliumpermeation auch

nur erwahnt. Ist das liberhaupt moglich?

Ja. Ausloser bei mir waren bestimmte physikotechnische Beobachtungen die irgendwann nur noch
den Schluss zulieBen — ob ich wollte oder nicht. Daraufhin habe ich empirisch zunachst selbst die
Permeationskoeffizienten bestimmt. Heliumpermeation durch Quarz (und Glassorten) ist aber auch
in anderen technisch-wissenschaftlichen Literaturquellen beschrieben bzw. wird sogar industriell
angewendet. Die von mir verwendeten Permeationskoeffizienten sind die selbst bestimmten.
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